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RESUME

Extraction des huiles essentielles de I’inule visqueuse

Cette ¢tude porte sur I’extraction des huiles essentielles et des hydrolats de I’inule
visqueuse par trois modes d’extraction, a savoir [’entrainement a la vapeur d’eau,
I’hydrodistillation, et I’hydrodiffusion. Le calcul du rendement des essais de chaque mode et de
son évolution en fonction du temps d’extraction a été effectué afin de comparer les trois modes

en termes de rendement en huile essentielle.

Mots clés : Inule visqueuse, huile essentielle, hydrolat, entrainement a la vapeur d’cau,

hydrodistillation, hydrodiffusion.

ABSTRACT

Extraction of essential oils of Inula viscosa (L.)

This study is about the extraction of essential oils and distillation waters of Inula viscosa
(L), by three methods of extraction, namely: steam distillation, water distillation and
hydrodiffusion. The calculation of the essential oil yield by each mode and its evolution as

function of extraction time is made in order to compare the three techniques in yield terms.

Keywords: Inula viscosa (L.), extraction, essential oil, steam distillation, water distillation,

hydrodiffusion, polyphenols, antioxidant activity.
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INTRODUCTION GENERALE

L’utilisation des plantes pour la nourriture, les soins, la religion et les rites spirituels
remonte a la nuit des temps ; au fait, les égyptiens, les grecs et les perses les utilisaient pour leurs
propriétés aromatisantes et médicinales...En plus de ces vertus médicinales et culinaires, elles
occupent une place considérable dans la cosmétique et particulierement dans la composition des
parfums.

De nos jours, les scientifiques essayent de démontrer les vertus thérapeutiques de ces
plantes et de déterminer leurs activités physico-chimiques et biologiques.

Parmi les plantes aromatiques et médicinales, nous nous sommes intéressées a 1’Inula
viscosa (L.) Aiton ou Dittrichia viscosa (L.) Greuter., en effet, cette plante s’est avérée d’un
grand intérét dans le domaine biologique depuis longtemps, ses huiles ont été utilisées pour leurs
effets antipyrétique, anti-inflammatoire, antiseptique, ses activités antiphlogistiques et dans le
traitement du diabete. Elle est récemment connue pour ses propriétés anti-oxydantes.

L’inule visqueuse est répartie sur tout le pourtour méditerranéen. Son huile essentielle
(HE) et ses extraits ont fait 1’objet de plusieurs travaux de recherches dans le monde, par contre
son hydrolat a été jusqu’a présent trés peu étudié.

Compte tenu de I’abondance de cette plante & Alger, nous en avons entrepris 1’étude et ce
dans le but de comparer les rendements de son huile essentielle par les différentes techniques et
avec celles des autres régions d’ Algérie dans le cadre de ce master.

Apres une présentation de la matiere végétale, nous présenterons des généralités sur les
HE et les hydrolats, et les méthodes d’extraction a savoir I’entrainement a la vapeur d’eau (EVE),
I’hydrodistillation (HD) et I’hydrodiffusion (Hdiff). Ensuite, nous exposerons les travaux
antérieurs sur les HE de I’inule visqueuse.

La présente étude s’intéresse dans la partie expérimentale a 1’étude de 1’extraction des HE
des feuilles (séches ou fraiches) de I’'inule visqueuse d’Alger par 3 techniques a 1’échelle
laboratoire : PEVE, I’HD et I’Hdiff. Le dernier chapitre regroupe les résultats expérimentaux
relatifs aux rendements en HE, ainsi qu’une comparaison des trois méthodes.

Dans une seconde étude dans le cadre du projet de fin d’étude [1], nous allons évaluer les

propriétés antioxydantes et la teneur en polyphénols de ces HE et leurs hydrolats.



CHAPITRE 1 PRESENTATION DE LA MATIERE VEGETALE

1.1  Introduction

Bien que peu connue en dehors de sa région d'origine de la Méditerranée et non promue
commercialement, la plante médicinale « inule visqueuse » a été considérée depuis des milliers
d'années comme l'une des plus importantes plantes médicinales en Algérie et autour du bassin
méditerranéen.

Le nom du genre « inule », est d a Carl Von Linné (1753). Le genre inule comprend une
variété d'environ 90 especes et appartient a la famille des Astéracées : une importante famille de
plantes dicotylédones qui regroupent 20000 espéces. Ce sont des plantes herbacées vivaces, a
feuilles alternes, capitules jaunes, contenant a la fois des fleurs tubuleuses et des fleurs ligulées,
bractées en plusieurs séries de fleurs périphériques pistillées, a ligules tridentées, anthéres sagittées
a la base, a chaines munis de cotes, aigrette simple. Elles ne demandent aucun soin particulier mis
a part un sol sec et se propagent la ou la terre ne reste pas trop mouillée.

Les inules sont largement utilisées dans la médicine traditionnelle : comme reméde familial
(tisane) au Japon ; comme diaphorése en Europe, et comme agent thérapeutique pour la tuberculose
et I'entrogastrique chronique en Taiwan et Chine. Elle a aussi des propriétés antiseptique,
antibiotique, antispasmodique, anti-inflammatoire et antidiabétique [2-4].

Dans la médecine traditionnelle, les feuilles de I’inule visqueuse ont été utilisées dans le
confinement des saignements, dans la réparation de fractures d’os et dans le traitement : des plaies,
de l'ulcére, des douleurs articulaires, des infections des voies respiratoires, le pied d'athléte, de la
peau dure et fissure, des hémorroides, des vers intestinaux, de la tension artérielle et du diabete, de

maux de dos et des champignons de la peau [6].

1.2  Description botanique

1.2.1 Présentation de la plante

Cette plante, de 50 cm a 1 metre de hauteur, croit en touffes et forme comme de petits
buissons dans les endroits incultes, pierreux ou parmi les bois de pins, dans la région
méditerranéenne, dont elle constitue une des especes caractéristiques qui fleurissent abondamment

pendant la saison seche. Ses capitules jaunes, a fleurs en languettes rayonnantes, nombreux au
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sommet de la tige et des rameaux, se montrent depuis la fin du mois d'aolt jusqu‘au commencement
d'octobre [7-9].

Figure 1.1: L’inule visqueuse

Les feuilles sont glanduleuses-visqueuses sur les deux faces, ondulées et dentées, rudes au
toucher sur les bords, aigués au sommet, embrassant a moitié la tige par leur base. L'involucre est
a folioles trés inégales ; les extérieures poilues et visqueuses sur leur face externe, membraneuses
sur les bords ; les intérieures membraneuses, en pointe au sommet et ciliées sur les bords. Les fruits
mars sont blanchatres, velus, rétrécis en col vers leur sommet, surmontés d'une aigrette de poils
doublée a la base par une couronne membraneuse finement crénelée.

C'est une plante vivace, exhalant une odeur forte, a tiges presque ligneuses dans leur partie
inférieure, dressées, raides, trés feuillées.

1.2.2 Classification botanique

Elle est connue au Maghreb sous les noms vernaculaires : Mersitt, Terhala, Magraman,
Bagramane ou encore Amagramane.

Origine du nom : [7]

Inula : dérive du grec qui signifie « purifier » car certaines inules ont des propriétés diurétiques.
Viscosa : gluant, se reporte essentiellement a la substance collante qui se dégage des poils

glandulaires.
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Tableau 1.1: Classification botanique de I’inule visqueuse

Noms scientifiques Famille Genre Ordre Régne | Division Classe

Dittrichia viscosa (L.) ; o o . ) o
) Astéracées | Dittrichia | Astérales | Plantae | Magnoliphyta | Magnoliopsida
Inula viscosa (L.)

1.2.3 Structure générale de la plante

» Structure de la plante : [7]
L’inule visqueuse se caractérise par une forme de croissance droite verticale a partir de la

terre. Elle forme généralement plusieurs branches le long de la tige commune principale et chaque

branche développe de nombreuses feuilles et de denses panicules de fleurs jaunes.
"’.’ 'Y, ". \ A ¥ : &:“" 'r"“ e
1 . ‘> L ‘ "l " v l

-, @Elias Ganivet
Figure 1.2: L’aspect général de I’inule visqueuse
Les grandes plantes matures peuvent prendre la forme d'un petit arbuste. La base de la tige
devient ligneuse, épaisse et de couleur brun foncé, pouvant atteindre 30 cm de long. Sa surface
posséde des cheveux appelés poils glandulaires qui soutiennent des glandes ou des gonflements a
leur bout.
> Feuilles :

Les feuilles ont une forme allongée, lancéolées avec un sommet pointu. Elles possédent des
dents pointues inclinées comme une scie. Les feuilles les plus grandes mesurent environ 70 mm X
18 mm. Elles sont caractérisées par un contour dentelé et des poils glandulaires qui liberent une
résine odoriférante et collante, qui peut étre ressentie lorsque la face inférieure des feuilles est
frottée [7].

Figure 1.3: Les feuilles de I’inule visqueuse
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Figure 1.4: Résine protectrice sécrétée a partir de poils glandulaires sur la surface des feuilles de
I'inule visqueuse
> Fleurs:
Les fleurs, de couleur brun lumineux, possedent une odeur douce et aromatique. Elles sont
constituées de nombreux pétales (entre 12 et 18) rayonnant autour de nombreuses et minuscules
fleurs emballées assises sur un réceptacle commun. Le nombre de pétales dépend de la taille de la

fleur variant entre 20 a 22 mm en moyenne. Les sépales sont au nombre de 30 a 40 en moyenne

[7]1.

©Pensa Eric

Figure 1.5: Les fleurs de I’inule visqueuse
» Graines et fruits :

Les graines, de couleur brun clair et de 2 mm de long, varient entre 40 et 50 par fruit (de
couleur marron ou beige). Ayant une structure apicale de rayonnante aigrette (constituée d’environ
15 poils rigides non ramifiés de 5 mm de long), elles sont attachées a un réceptacle commun et en
murissant, elles se détachent et se dispersent par le vent [7].

» Parties souterraines :

La partie souterraine est un systeme d'enracinement ou il y a une principale racine

descendante de la plante ayant une seule grande structure dominante d'ou émerge un réseau de

petites et longues racines [7].
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1.3 Localisation

L’inule visqueuse se trouve surtout en région méditerranéenne sur les bords de chemins, les
décombres, les terrains abandonnés, jacheéres, arriere dunes ou garrigues bien ouvertes. Elle
affectionne les milieux fraichement perturbés par des travaux ou le passage du feu. Elle se rencontre
autant sur sols argileux que sableux. En Algeérie, I’espéce est localisée en général dans les régions

de moyenne altitude du tell [10].

1.4 Culture

Les inules ne se cultivent que dans les jardins de botanique, quoique quelques espéces
soient assez remarquables pour entrer dans la décoration des jardins paysagers [11]. Dans un sol
argileux, frais et ombrageé ; la meilleure période pour planter I'inule est le début de lI'automne avant
l'arrivée des pluies. Les pluies automnales suffisent alors a I'arrosage, et il n'y a pas besoin de suivi

d'irrigation.
1.5  Quelques espéces du genre « Inula » [8, 11-13]

- Dittrichia graveolens L. Greuter : C'est une plante entierement poilue-glanduleuse, a
odeur forte et assez désagréable, de 20 & 50 cm de hauteur. Ses fleurs jaunes se montrent depuis le
mois d'ao(t jusqu'au mois d'octobre. Les feuilles sont sans pétiole, allongées, étroites, entieres,
souvent un peu ondulées sur les bords. Les fleurs en languette ne sont pas rayonnantes ; elles sont
assez peu nombreuses, a languette courte, dressée, dépassant peu l'involucre. Les fruits mars sont
blanchétres, velus, et sont surmontés d'une aigrette de poils. C'est une plante annuelle, a tige
dressée, garnie de nombreux rameaux plus ou moins dressés, a racine principale développée
[Annexe Al.

— Inula conyza D.C. : C’est une grande plante de 40 cm & 110 cm de hauteur. Ses fleurs
jaunes se montrent depuis le mois de juin jusqu'au mois de septembre. Les feuilles, couvertes de
petits poils, sont plus ou moins ondulées et denticulées sur les bords, a contour en ellipse et aigués
au sommet. Les fruits sont surmontés d'une aigrette de poils disposés sur un seul rang sans couronne
a la base. C'est une plante bisannuelle, d'un vert pale, d'une odeur un peu fétide, a tige dresseée,
velue, tres rameuse [Annexe Al.

- Inula crithmoides L. : C'est une plante dont les tiges peuvent mesurer de 10 a 90 cm de
longueur. Ses fleurs jaunes en languettes sont étalées-rayonnantes et beaucoup plus longues que
I'involucre, et s'épanouissent en ao(t et septembre. Les feuilles sont épaisses, étroites, allongées,
entieres ou présentant 3 dents a leur sommet. Les fruits sont velus et surmontés d'une aigrette
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simple composée de poils d'une couleur roussatre. C'est une plante vivace, a tiges, feuilles et
bractées de I'involucre sans poils [Annexe A].

- Inula montana L. : C'est une plante de 10 & 40 cm, remarquable par ses feuilles blanches
et soyeuses en dessous. Ses capitules de fleurs jaunes se montrent en juin et juillet. Les feuilles
sont entieres ou a peine denticulées sur les bords, couvertes en dessous de longs poils soyeux et,
en dessus, de poils plus courts. Les fruits sont velus. C'est une plante vivace, a tige souterraine plus
ou moins ligneuse et rameuse [Annexe A].

- Inule a feuilles de Saule ou Inula salicina L. : C'est une plante de 20 a 60 cm. Ses fleurs
jaunes se montrent depuis la fin de juin a aoQt. Ses feuilles, tres étalées et parfois presque
renversées, sont assez fermes mais non coriaces, sans poils ou avec quelques poils en dessous,
rudes au toucher sur les bords. Les fruits sont sans poils et surmontés d'une aigrette simple formée
de poils blanchatres. C'est une plante vivace dont les tiges souterraines sont peu ligneuses et
donnent des ramifications tres allongées [Annexe Al.

- Inule britannique L. : C'est une plante de 30 a 80 cm. Ses fleurs jaunes en languette étalées
et rayonnantes, se montrent depuis juillet jusqu'a septembre. Les feuilles sont de consistance molle,
allongées, aigués, un peu velues, rudes au toucher sur les bords, embrassant la tige par leur base.
Les fruits sont velus et surmontés chacun d'une aigrette simple. C'est une plante vivace, d'un vert
assez sombre, plus ou moins couvertes de petits poils fins, allongeés, articulés et renflés a leur base.
La tige souterraine n'est pas ligneuse [Annexe A].

- Inula helenium L. : C’est une grande plante de 80 cm a 150 cm de hauteur. Ses capitules
de fleurs jaunes, nombreuses, étalées et a languettes longues et étroites, s'épanouissent depuis juin
jusqu'a septembre. Ses feuilles moyennes de plus de 6 cm de largeur en général, sans pétiole, vertes
et un peu rudes sur la face supérieure, d'un blanc grisatre et comme cotonneuses en dessous. Les
fruits sont brunatres ou d'un blond assez foncé ; ils sont a 4 angles plus ou moins nets et surmontés
d'une aigrette roussatre. C'est une plante vivace, a tige dressée, robuste, rameuse dans sa partie
superieure [Annexe Al].

- Inule hérissée ou Inula hirta L. : C'est une plante de 10 a 50 cm. Ses capitules de fleurs
jaunes, souvent rayées de rouge en dessous, sans poils, non glanduleuses et étalées-rayonnantes,
s'épanouissent depuis mai jusqu'a juillet. Les feuilles sont d'un vert gai, de consistance coriace,
rudes au toucher, velues et ciliées, entiéres ou vaguement dentées. Les fruits sont sans poils et
surmontés par une aigrette simple formée de poils d'un blanc grisatre. C'est une plante vivace, dont
la tige florifere, simple, est couverte de poils articulés et renflés a leur base. La tige, tres feuillée,
porte, dans sa partie inférieure, des feuilles réduites a des écailles [Annexe A].
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- Inula bifrons L. : C’est une plante de 30 a 90 cm. Ses fleurs jaunes s‘épanouissent de juillet
a septembre. Ses feuilles sont sans poils mais glanduleuses et visqueuses sur les deux faces,
ondulées, denticulées et rudes sur les bords. Les fruits sont surmontés d'une aigrette de poils
disposeés sur un seul rang, et sans couronne a leur base ; ces fruits sont bruns a la maturité et couverts
de petits poils raides sur leurs cotes longitudinales. C'est une plante bisannuelle a tige dressée,
visqueuse, tres rameuse, a racine principale développée [Annexe A].

- Inula helenioides D.C. : C'est une plante entierement velue-blanchatre ou velue-grisatre,
de 20 a 50 cm. Ses fleurs jaunes, en languettes, étalées en dehors, étroites et allongeées,
s'épanouissent en juin et juillet. Les feuilles sont de consistance molle, denticulées sur les bords, a
poils longs en dessous. Les fruits sont couverts de poils. C'est une plante vivace, dont les tiges
floriféres sont dressées, revétues, comme les feuilles, de poils qui sont articulés et portent un
renflement a leur base [Annexe A].

- Inule dysentérique ou Inula dysentérica L. : C'est une plante de 30 a 60 cm. Ses fleurs
jaunes épanouissent de juillet a septembre. Ses feuilles sont de consistance molle, plus longues que
larges, ondulées ou vaguement dentées sur les bords, vertes et rudes en dessus, velues-blanchatres
et un peu cotonneuses en dessous. Les fruits mdrs sont bruns, velus et surmontés d'une aigrette
rousse entourée a sa base d'une petite couronne membraneuse dentée. C'est une plante vivace, a
tige souterraine épaisse et produisant de nombreux rameaux souterrains rougeatres et portant des
feuilles réduites a de petites écailles [Annexe A].

- Inule odorante ou Inula odora L : C’est une plante de 30 a 90 cm de long. Ses fleurs
jaunes, étalées, rayonnantes et dépassant longuement I'involucre, s'épanouissent depuis aodt jusqu'a
juin. Ses feuilles sont de consistance molle, sinuées et parfois dentelées sur les bords, courtement
poilues en dessus, velues et comme laineuses en dessous. Les fruits mdrs sont blanchatres, revétus
de poils courts, a aigrette rousse, doublée a la base par une couronne membraneuse dentelée. C'est
une plante vivace dont la tige souterraine est renflée en tubercules, couverte de feuilles réduites a
des écailles, d'une odeur assez prononcée, portant des racines adventives allongées et peu ou pas
rameuses [Annexe A].

- Inule de Vaillant ou Inula vaillantii L. : C'est une plante de 40 a 80 cm. Ses fleurs jaunes,
sans poils, étalées-rayonnantes, se développent depuis juillet jusqu'a septembre. Les feuilles sont
grisatres et velues-cotonneuses en dessous, vertes et garnies de petits poils en dessus ; elles sont
nombreuses le long de la tige, entieres ou vaguement dentées, aigués et en pointe a leur sommet.
Les fruits sont sans poils et surmontés d'une aigrette simple formee de poils blanchatres. C'est une
plante vivace, a tige florifére dressée, ferme, poilue, assez souvent tres ramifiée dans sa partie
supérieure [Annexe Al.
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- Inule tubéreuse ou Inula tuberosa Lam. : C'est une plante de 10 a 40 cm. Ses fleurs
jaunes, en languette, peu nombreuses, fleurissent depuis juin jusqu'a aoQt. Les fruits sont d'un gris
brun a la maturité, trés velus, non glanduleux a leur partie supérieure ; ils portent une aigrette rousse
doublée en dehors et a sa base par une petite aigrette supplémentaire formée de poils courts. C'est
une plante vivace, a tige souterraine noire et renflée en tubercule [Annexe A].

- Inule des rochers ou Inula saxatilis Lam. : C'est une plante, de 10 a 30 cm, d'un vert un
peu glauque, entierement glanduleuse et visqueuse. Ses fleurs jaunes s'épanouissent en juillet et
ao(t. Les feuilles sont sans pétiole, un peu fermes, entieres et trés aigués. Les fruits sont blanchatres
ou jaunatres et surmontés d'une aigrette double, de couleur rousse, l'aigrette extérieure étant formée
de poils beaucoup plus courts que ceux de l'aigrette intérieure ; les parois du fruit sont garnies de
poils raides sauf au sommet ou elles sont glanduleuses. C'est une plante vivace a tige souterraine
ligneuse, épaisse et renflée [Annexe A].

- Inule de Sicile ou Inula sicula N : C’est une plante, de 30 a 60 cm. Ses fleurs jaunes, en
languette trés courte, se montrent en aodt et septembre. Ses feuilles embrassent un peu la tige par
leur base ; elles sont velues en dessous, couvertes de petits poils et rudes au toucher sur la face
supérieure. Les fruits mars sont blanchatres et velus et sont surmontés a leur sommet par une
aigrette de poils qui est entourée a la base par une petite couronne membraneuse, souvent fendue.
C'est une plante annuelle a tige dressée, a rameaux gréles portant de petites feuilles qui deviennent
peu a peu des bractées placées sur les ramuscules qui portent directement les capitules [Annexe
Al.

- Inule a feuilles de Spirée ou Inula spiraeifolia L. : C'est une plante de 20 a 70 cm. Ses
fleurs jaunes, en languette, étroites et rayonnantes, s'‘épanouissent en juillet et en aodt. Les feuilles
sont serrées, dressées, sans poils, mais bordées de petits cils épineux, assez coriaces, rudes au
toucher. Les fruits sont sans poils, et surmontés d'une aigrette simple formée de poils un peu
grisatres. C'est une plante vivace, dont la tige florifére, non rameuse sauf au sommet, est anguleuse
dans sa longueur et porte dans sa partie inférieure des feuilles réduites a des écailles [Annexe A].
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CHAPITRE 2 LES HUILES ESSENTIELLES ET LES HYDROLATS
2.1  Les huiles essentielles

2.1.1 Historique

Les végétaux furent pendant des millénaires utilisés pour combattre les maladies. L’un des
premiers « ouvrages », traitant de leurs propriétés, a été rédigé en Chine, environ 1 500 ans avant
J. C., intitulé Pen Tsao. Les plantes aromatiques étaient bralées, ou mises a infuser ou a macérer
dans des huiles végétales [14].

Les premieres extractions d'HE sont difficiles a dater précisément. Depuis des millénaires,
les aromates, les baumes et les résines sont utilisés pour I'embaumement, les cérémonies religieuses
ou les sacrifices. Cependant, aucun document ne permet de conclure a la préparation de véritables
HE. Les Hindous ont maitrisé la fermentation et obtenu des huiles a partir d'appareils de distillation
rudimentaires.

En Egypte, l'utilisation de baumes et résines aromatiques remonte a I'époque des pharaons.
Les grands prétres et médecins égyptiens ont transcrit leurs connaissances sur des papyrus qui ont
ensuite été diffusées par les médecins grecs de la Rome antique et par Hippocrate [15].

Les Perses ont fabriqué des parfums et ont utilise I'essence de térébenthine. Les romains
eux, ont connu les HE sous forme de graisse aromatique ou d'huile parfumée.

Au I siecle aprés JC, on a trouvé des ouvrages de Dioscoride et Galien, médecins grecs,
qui ont Iégué ainsi leurs connaissances sur les plantes aromatiques.

L’étape byzantine de la civilisation a permis I’instauration des bases de la distillation et,
avec 1’¢re arabe de la civilisation, I’HE devient un des principaux produits de commercialisation
internationale. Ainsi, vers ’an 1000, Avicenne, médecin et scientifique persan, a défini
précisément le procédé d’EVE. L’Iran et la Syrie deviennent les principaux centres de production
de divers types d’extraits aromatiques [16].

Vers 1200, les arabes ont inventé le premier alambic digne de ce nom pour distiller les
plantes aromatiques, apporté a 1I’Europe durant les invasions arabes et les croisades.

La premiére description de distillation d’HE a été faite par Arnold Villanova de Bachuone

au Xllle siécle pour la térébenthine et le romarin. Au début du XIVe siécle, les appareils de



CHAPITRE 2 LESHUILES ESSENTIELLES ET LES HYDROLATS 11

distillation ont fait leur apparition dans les laboratoires médicaux et alchimiques et furent
perfectionnés. Au XVe siecle, de nombreuses HE ont été distillées.

Apres bien des ouvrages sur l'art de la distillation, il a fallu en effet attendre le "Liber de
distillatione" écrit par Giovanni Battista Della Porta en 1563 pour spécifier clairement les huiles
grasses, les HE et la maniére de séparer les essences des eaux distillées aromatiques. Ce n'est de
fait qu'au cours des XVle et XVlle siécles que les HE ont recu leurs premiéres applications en tant
que telles et leur introduction dans le commerce.

A partir du X1Xe siécle, plusieurs principes actifs odorants des HE furent isolés, d’ou leur
utilisation spécifique. C’est dans les années 1930 que le chimiste frangais René Maurice Gattefosse
utilisa le terme d’« aromathérapie» pour désigner les pratiques médicales utilisant les HE. Faisant
des recherches en parfumerie, il constata sur lui-méme, apres un accident de laboratoire, que I’HE
de lavande avait des propriétés antiseptiques et cicatrisantes [17].

Durant la guerre de 1939-1945, le Dr. Jean Valnet a guéri les blessures de guerre en utilisant
des HE. Les notions curatives des HE sont vulgarisées par son premier livre, publié en 1964 : «
L'aromathérapie, traitement des maladies par les essences des plantes ».

Gréace a des thérapeutes perséverants et non traditionalistes, la science des HE a vu son
développement s'accroitre dans la deuxieme moitié du XXe siecle.

Aujourd’hui, nous reconnaissons que les HE sont de plus en plus utilisées, aussi bien dans
les parfums que dans les produits cosmétiques ou dans les spécialités pharmaceutiques, mais

également en alimentaire comme agents de saveur.

2.1.2 Qu’est-ce qu’une huile essentielle ?

Le terme « huile essentielle » a été inventé au 16°™ siécle par le médecin suisse Parascelsus
VVon Hohenheim pour désigner le composé actif d’un reméde naturel [18].

D’aprés William Naves (1874—1936), les HE sont « des mélanges de divers produits issus
d’une espece végétale, ces mélanges passent avec une certaine proportion d’eau lors d’une
distillation effectuée dans un courant de vapeur d’eau » [19].

En 1965, la 8™ édition de la pharmacopée francaise a défini une « essence » ou « huile
volatile », comme étant « un produit de composition généralement assez complexe renfermant les
principes volatils contenus dans les végétaux et plus ou moins modifiés au cours de 1’extraction.

Pour extraire ces principes volatils, il existe divers procédés, deux seulement sont utilisés pour la
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récupération des essences officinales : la distillation dans la vapeur d’eau de plantes a essences ou
de certains de leur organes, et le procéde par expression ». Depuis la neuviéme édition en 1972, la
pharmacopée n’utilise plus que le terme : « huile essentielle » [20].

Depuis février 1998, la norme AFNOR NF T-75-006 la définit comme étant un produit
généralement odorant obtenu soit par EVE de végétaux ou de partie de végétaux, soit par
expression de péricarpe frais de certains hespéridés. L’HE est ensuite séparée de la phase aqueuse
par des procédés physiques [21, 22].

L’HE est actuellement définie a la fois par I'Agence nationale de sécurité du médicament
et des produits de santé (ANSM) pour les usages pharmaceutiques et cosmétiques et par
I'AFNOR/ISO pour les usages aromatiques et alimentaires.

Selon I’ANSM, c’est un « produit odorant, généralement de composition complexe, obtenu
a partir d’une matiére premiére végétale botaniquement définie, soit par EVE, soit par distillation
séche!, ou par un procédé mécanique approprié sans chauffage. L’huile essentielle est le plus
souvent séparée de la phase aqueuse par un procédé physique n’entrainant pas de changement
significatif de sa composition ». C’est la définition adoptée par la Commission de la Pharmacopée
Européenne en 2008 [24, 25].

Selon la norme I1SO 9235 : 1997, Matiéres premiéres aromatiques d’origine naturelle —
vocabulaire, une HE est définie comme un « produit obtenu a partir d’une matiére premicre
d’origine végétale, apres séparation de la phase aqueuse par des procédés physiques : soit par EVE,
soit par des procédés mécaniques a partir de 1’épicarpe des Citrus, soit par distillation seche. »
[26,27].

2.1.3 Localisation des huiles essentielles dans la plante

Parmi les 500 000 espéces végétales, 10% seulement synthétisent et sécretent des quantités
d’essence aromatique [28, 29].
Les HE peuvent étre stockées dans tous les organes des plantes aromatiques [16, 30-34] ;

en revanche toutes les parties d’une méme plante ne sont pas utilisées pour en extraire les HE [20],

[35].

! Huile essentielle obtenue par distillation séche : huile essentielle obtenue par distillation des bois, écorces ou

racines, sans addition d’eau ou de vapeur d’eau [23].
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Les HE sont produites dans le cytoplasme des cellules sécrétrices et s’accumulent en
géneéral dans des cellules glandulaires spécialisées, situées en surface de la cellule et recouvertes
d’une cuticule. Ensuite, elles sont stockées dans des structures histologiques spéciales,
différenciées et variables suivant la famille. Ces structures sont localisées soit a la surface des
différents organes de la plante, sites exogénes, soit dans des canaux ou poches, sites endogénes
[28, 36-38].

2.1.4 Teneur en huiles essentielles

Le teneur en HE dépend de la plante, mais aussi des saisons, des variétés, etc. Elle est en
géneral faible, de lI'ordre de 1 a 3 % [28, 36] a I'exception du clou de girofle (14 a 19 %), du macis
(10 a 13 %), de la noix de muscade (8 a 9 %) et de la cardamome (4 a 10%) [39]. Ces faibles

rendements justifient la forte valeur ajoutée des HE sur le marché international.

2.1.5 Propriétés physiques et chimiques des huiles essentielles

Malgré leurs différences de constitution, les HE possedent un certain nombre de propriétés
physiques et chimiques en commun.

Ce sont genéralement des liquides a la température ambiante. Elles sont volatiles d’ou la
possibilité de les obtenir par EVE. Leur volatilité augmente avec la température. Leur densité est
le plus souvent inférieure a 1 et elles possédent des indices de réfraction généralement élevés et
des températures d'ébullition dans l'intervalle de 120 a 260 °C.

Peu solubles dans I’eau, elles lui communiquent cependant leur odeur ; elles sont solubles
dans les alcools de titres élevés, dans les huiles végétales et dans la plupart des solvants organiques.
Elles s’oxydent facilement a la lumiere et se résinifient en absorbant 1’oxygeéne en méme temps
que leur odeur se modifie, leur point d’ébullition augmente et leur solubilit¢ diminue ; elles sont
donc de conservation limitée. Elles réagissent avec le chlore, le brome, I’iode avec dégagement de
chaleur et peuvent se combiner avec 1’eau pour former des alcools.

Elles sont généralement incolores. Il existe cependant quelques exceptions, comme les HE

a azulene qui sont bleues.

2.1.6 Facteurs influencant la qualité des huiles essentielles

Des travaux de recherche ont montré que la composition chimique des HE de certaines

plantes et donc sa qualité, dépend d’un grand nombre de facteurs naturels ou technologiques.
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Origine botanique : La composition chimique de I’HE, extraite d’un méme organe de deux
plantes différentes, varie en fonction de ’espéce productrice [40, 41]. Biochimiquement
différents, deux chémotypes présenteront non seulement des activités thérapeutiques
différentes mais aussi des toxicités tres variables. Charchari [42] a démontré que le rendement
en HE et la teneur en principaux constituants de I’HE de Artemisia Herba-Alba Asso récoltée
en Algérie différent selon le lieu de végétation de la plante.

Organe producteur : Chez une méme espéce, le rendement et la composition biochimique de
I’HE varient en fonction de la partie ou de I’organe de la plante a partir de laquelle est extraite
[43].

Stade de développement botanique : La qualité biochimique de I’HE est différente selon le
stade de développement botanique de la plante comme la floraison, c.-a-d. selon que la
distillation aura lieu a partir de plantes collectées avant, apres ou pendant la floraison.
Conditions de croissance : Le changement de situation géographique (altitude et latitude), la
variation de la nature du sol, le climat et les conditions de croissance sont des parameétres qui
modifient la composition biochimique d’une HE d’une méme plante [44].

Qualité du végétal : Les caractéristiques chimique, physique et biochimique de I’'HE sont
influencées par la lumiére et la température ; les plantes doivent alors étre séchées a I’air et a
I’ombre [43]. Elles dépendent aussi de 1’état de fraicheur du végétal et du temps écoulé entre
la récolte et I’extraction. Un stockage de la plante pendant 24 heures suffit pour induire des
changements sensibles de composition ; la perte des composés les plus volatils peut étre
importante : Tucarov [45] note la disparition de 15% de produits volatils dans le végeétal apres
3 mois de stockage et de 80% aprés neuf années. Par consequent, il est plus intéressant
d’extraire les HE ou de préparer des extraits a partir de matériel végétal fraichement récolté,
n’ayant subi aucune dégradation par la chaleur ou I’oxygéne de 1’air.

Mode d’extraction : La composition de I'HE est influencée par le procédé d’extraction
notamment par la distillation. En effet, les conditions de température et de pression entrainent
des phénomeénes d'oxydation et/ou d'hydrolyse des composés chimiques qui la constituent. Il
est donc important de procéder a une distillation a basse température et a basse pression qui
permettra a I'HE de conserver sa qualité aromatique totale.

Influence de la lumiére, du pH et de la cinétique au cours des procédés d'extraction : La

lumiére a une action plus marquée sur les produits d’extraction que sur le végétal. Au cours de
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I’HD, I’eau, I’acidité et la température peuvent induire hydrolyses, déprotonations, hydratations
et cyclisation, mais aussi réarrangements, isomérisations, racémisations, oxydations, etc... et

ce d’autant plus que la distillation est longue et le pH acide [46].
Toutes ces observations montrent les difficultés que I'on peut rencontrer lors de la
préparation et de la conservation des HE. Aussi, pour assurer la qualité de celles-ci, il est donc
nécessaire de définir et de contrdler tous les parametres depuis la culture du végeétal jusqu'a

I'obtention du produit final.

2.1.7 Composition chimique des huiles essentielles

L’étude de la composition chimique des HE révele qu’elle est généralement trés complexe
d’un double point de vue, a la fois par le nombre élevé de constituants présents et surtout par la
diversité considérable de leurs structures. Elles comprennent deux groupes caractérisés par des
origines biogénétiques distinctes : les terpenoides et les composés aromatiques dérivés du
phenylpropane.

La structure des composés des huiles essentielles est constituée d’un squelette
hydrocarboné, constituant une chaine plus ou moins longue avec un ou plusieurs sites fonctionnels

(oxygénes, azotés ou soufrés) semblables ou différents [47].

2.1.7.1 Les terpénoides :

Dans le cas des HE, seuls les terpénes les plus volatils, de formule générale (CsHs)n sont
observés [48].

IIs constituent une classe de composés d’origine naturelle présente surtout dans le régne
végétal. Ce sont des hydrocarbures de structures trés diverses : acycliques, monocycliques,
bicycliques..., portant parfois différentes fonctions. Les composés terpéniques sont issus d’une
voie métabolique secondaire de 1’acide mévalonique et sont formés de I’assemblage de deux ou

plusieurs unités d’isopréne ou 2-methyl-buta-1,3-diene [figure 2.1].

Figure 2.1: Structure chimique de I’isopréne
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Ils sont appelés aussi isoprénoides car leur dégradation thermique libere le gaz isopréne
[49]. Les unités isopréniques s’associent entre elles pour conduire a une chaine hydrocarbonée
insaturée qui sera modifiée secondairement par oxydation, par réduction ou par élimination de
carbone, ce qui explique la multiplicité des isoprénoides. Les HE contiennent principalement des
monoterpenes (C10), quelques sesquiterpénes (C15), et rarement des diterpénes (C20).

# Les monoterpenes :

Les monoterpénes sont des hydrocarbures aliphatiques, saturés ou insaturés, souvent
volatils, aromatiques et biologiquement actifs [48]. Ils comportent deux unités isopréne (CsHs), et
peuvent tre acycliques, cycliques ou aromatiques. A ces terpénes se rattachent un certain nombre
de produits naturels a fonctions chimiques spéciales. Parmi les terpenes monocycliques, on
distingue les dérivés des hydrocarbures en CioHis, en CioHis et en CioHzo [48]. Les terpenes
bicycliques ont une double liaison entre deux cycles ayant 2, 3 ou 4 atomes de carbone communs
[Annexe B].

# Les sesquiterpénes :

Les sesquiterpenes sont des dérivés hydrocarbures en CisHz. 1l s’agit de la classe la plus
diversifiée des terpenes qui se divisent en plusieurs catégories structurelles (acycliques, bicycliques
et tricycliques). Ils se trouvent sous forme d’hydrocarbures ou sous forme d’hydrocarbures
oxygénés [Annexe C].

On rencontre aussi les diterpenes (dérivés d’hydrocarbures en C20), les triterpénes (des
composés en C30 aliphatiques, tétracycliques ou pentacycliques), trés répandus dans les résines

[Annexe D et E], ainsi que les polyterpénes composés d’un grand nombre d’unités d’isopréne.

2.1.7.2 Les composés aromatiques :

Contrairement aux dérivés terpeniques, les composés aromatiques sont moins fréquents
dans les HE. lls sont néanmoins importants sur le plan qualitatif et quantitatif chez certaines
especes. Tres souvent, il s’agit d’allyle et de propénylphénol. Ils sont généralement responsables

des caractéres organoleptiques des HE [Annexe F].

2.1.8 Activites biologiques des huiles essentielles

De nombreuses études ont montré que ’activité biologique d’une HE dépend de sa
composition chimique, la nature des structures chimiques des composés majoritaires et leurs
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proportions ainsi que les effets synergiques entre les composants [47,50]. De ce fait, elles
présentent plusieurs principales propriétés thérapeutiques.

Propriétés antibactériennes : Les phénols, les monoterpénols, les aldéhydes et les
cétones présents dans les HE possedent une activité antibactérienne et stimulent les défenses
naturelles [51].

Des propriétés antifongiques : Les HE ou leurs composés actifs pourraient étre employés
comme agents de protection contre les champignons phytopathogénes [52] et les
microorganismes envahissant les denrées alimentaires [53].

Des propriétés antiseptiques : Plusieurs études ont montré que les HE, particuliérement les
terpénes et les aldéhydes, sont réputées pour leurs propriétés désinfectantes et antiseptiques et
capables de s’attaquer aux microbes en les tuant (effet bactéricide) et en arrétant la prolifération
(effet bactériostatique).

Des propriétés antiparasitaires : Les phenols, les alcools monoterpéniques et les oxydes
présentent une action contre les parasites et sont efficaces pour protéger des attaques des
insectes [51].

Des propriétés antivirales : Plus d’une dizaine d’HE ont des propriétés antivirales : elles
arrétent le développement des virus et facilitent I’élimination du mucus tout en stimulant le
systeme immunitaire [51].

Des propriétés anti-inflammatoires : Les aldéhydes contenus dans un grand nombre d’HE
ont la propriété de combattre les inflammations.

Calmant et facilitant le sommeil : Les aldéhydes terpéniques, les éthers, les esters et les
alcaloides terpéniques facilitent grandement 1’induction du sommeil.

Des propriétés antioxydantes : Les phénols et les polyphénols possedent un pouvoir
antioxydant.

Des propriétes cicatrisantes : Les HE ont le pouvoir de régénérer les tissus qui ont été abimés
et de favoriser la cicatrisation des blessures.

Des propriétés circulatoires : De nombreuses huiles essentielles ont la capacité d’activer la
circulation sanguine, de réduire les hémorroides et de soulager les jambes lourdes.

Des propriétes antiarythmiques : Certains esters sont de bons régulateurs cardiaques.

Des propriétés digestives : Certaines HE sont efficaces contre la formation de gaz au niveau
abdominal et d’autres favorisent la formation des sucs gastriques nécessaires a une bonne
digestion.

Des propriétés de régulation métabolique : Les HE ont la capacité de réguler les mécanismes
complexes de fonctionnement des glandes.

Des propriétés antispasmodiques : Les HE peuvent arréter les spasmes aussi bien au niveau
rénal qu’au niveau des visceres.

Des propriétés désodorisantes et purifiantes : Les HE diffusées régulierement dans
I’atmosphére parfument et assainissent 1’air. En effet, elles occupent une place importante dans
I’élimination des odeurs [54] et sont particulicrement efficaces dans 1’élimination de ’acide
sulfhydrique, I’ammoniaque, les amines, les mercaptans et le dioxyde de sulfure.
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2.1.9 Roéle des huiles essentielles dans la plante

Nous ne savons pas exactement ce que représentent les HE pour le régne végétal, cependant,
plusieurs hypotheses ont été avancées sur ce sujet. Pour certains auteurs, les HE auraient un role
attractif vis-a-vis des insectes et favoriseraient donc la pollinisation [55]. Pour d’autres, elles
constituent un moyen de défense contre les prédateurs (microorganismes, champignons, insectes,
herbivores) en modulant les comportements de ceux-ci vis-a-vis des plantes.

Les constituants des HE sont considérés comme des modérateurs des réactions d’oxydation
intramoléculaire protégeant la plante contre les agents atmosphériques. Certains de ces composés
se comportent aussi comme source d’énergie a la suite d’une baisse de 1’assimilation
chlorophyllienne [56].

Enfin, les huiles volatiles ont en réalité un role de mobilisateur d’énergie lumineuse et de
régulateur thermique au profit de la plante. Elles régulent la transpiration diurne en absorbant les
rayons ultraviolets par leurs constituants insaturés [57].

2.1.10 Toxicité des huiles essentielles

La toxicité chronique des HE est assez mal connue ; on connait par contre beaucoup mieux
le risque de toxicité aigué lié a une ingestion massive. Les HE doivent étre prises a bon escient et
a doses adaptées afin d’éviter de dommageables effets secondaires notamment chez les bébes et les
enfants, les personnes agées et les femmes enceintes ou allaitantes.

La toxicite provient de la présence de certaines molécules aromatiques pour lesquelles des
risques ont été identifies suite a des tests :

— Lescétones présentent une neurotoxicité et un risque abortif, induisent des crises épileptiformes
et tétaniformes, des troubles psychiques et sensoriels nécessitant I'hospitalisation [58].

— La causticité des phénols est particulierement tournée vers la peau et le foie. Ces huiles
essentielles & phénols ne s’utiliseront que par voie orale.

— Les furocoumarines et pyrocoumarines peuvent provoquer, sous 1’effet prolongé du soleil, des
réactions érythémateuses susceptibles de favoriser la carcinogénése et 1’accélération de la
mélano-genése.

— L’absorption orale d’HE riches en monoterpenes sur de longues périodes peut enflammer et
détériorer a terme les néphrons [59, 60].

Ainsi, 1l faut bien choisir I’HE, la dose, la durée et la voie d’administration.

2.1.11  Conservation et stockage des huiles essentielles

Les HE doivent étre soigneusement conservées : a basse température entre 8 °C et 25 °C,
dans I’obscurité et dans un récipient opaque. Un jet d’azote dans le récipient est recommandé afin
d’éviter d’éventuelle altération causée par I’oxygene de I’air. Elles doivent étre conservées entre 2
et 5 ans [61].
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2.2  Les hydrolats

2.2.1 Introduction

Lors du processus d'obtention des HE par EVE, un sous-produit se forme a partir de I'eau
ayant servi a l'extraction des molécules odorantes. Ce produit est I'nydrolat ou hydrosol en anglais.
Au cours de la distillation, la vapeur d'eau traverse la matiere végétale puis se condense au contact
des parois froides d'un réfrigérant. L'eau se dissocie alors spontanément de I'HE du fait de leur non
miscibilité tout en conservant une petite portion des composés volatils de I'HE. Malgreé cette faible
concentration en principes actifs, les hydrolats présentent certaines propriétés intéressantes [62].
Avec le regain d'intérét actuel pour les médecines alternatives, les hydrolats sont aujourd'hui de
plus en plus utilisés pour leurs vertus thérapeutiques. Malgré cet engouement, les chercheurs ne s'y
intéressent que tres peu. Il existe donc un réel manque de données scientifiques dans ce domaine.
Pourtant, la faible toxicité et la nature chimique des hydrolats en font un produit original,
intéressant a étudier comme en témoignent les rares publications parues a leur sujet.

2.2.2 Qu’est ce qu’un hydrolat ?

C’est un distillat aqueux qui subsiste apres I'EVE de la plante entiére ou d’une partie de
celle-ci a faible pression et pendant une durée preécise, apres la séparation de I'HE. Selon la plante
distillée, la quantité d’hydrolat sera variable et son odeur acquiert son maximum un a deux mois
apreés sa distillation [63].

L’origine du terme vient du latin « hydro » qui signifie « eau » et du « lat, » du vieux
francais qui désignait « le lait ». C’est a cause de son apparence trouble quelques temps apres la
distillation que I’hydrolat a été assimilé au lait.

2.2.3 Conservation des hydrolats

Les hydrolats peuvent se conserver pendant un an dans des flacons entreposés a 1’abri de la
lumiere, & une température ambiante ne dépassant pas 15 °C. Une fois entames, il est recommandé
de les utiliser dans les plus brefs délais et de ne plus les conserver.

2.2.4 Composition chimique des hydrolats

Les hydrolats contiennent les molécules chimiques des HE, mais de fagon dissoute [64]. Ils
retiennent en solution les principes actifs hydrophiles (solubles dans I’eau) mais aussi quelques
fractions de produits hydrophobes telle qu’une trés faible quantit¢é d’HE (0,2 ml d’HE par litre
d’hydrolat) microdispersée ainsi que des oligo-éléments et les mucilages.
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La composition des hydrolats s'éloigne donc de celle des HE : les molécules oxygénées
hydrophiles s'y trouvent en grandes quantités alors que les composés lipophiles comme les
hydrocarbures terpéniques sont la plupart du temps quasi absents [62].

Pour pouvoir effectuer l'analyse de la composition chimique des hydrolats par CPG/SM, il
est nécessaire de « concentrer » I'hydrolat avant I'injection, en procédant a une extraction liquide-
liquide avec un solvant organique tel que le chloroforme. D’aprées 1’étude faite par Jeannot et al. en
2003 sur les différences entre la composition de I'HE et celle de I'hydrolat d'Origanum compactum,
On constate qu’au total, 29 composés ont été détectés et identifiés dans I'HE et seulement huit dans
I'hydrolat (aussi présents dans I’HE) [65] : il n'y a donc pas de composés spécifiques a I'hydrolat.

2.2.5 Activités biologiques des hydrolats.

— Activité antibactérienne :

Des chercheurs de 1'Université d’Isparta en Turquie se sont intéressés au potentiel
antibacterien d'hydrolats issus d'épices de Turquie : épices de romarin, de basilic, d'origan et d'anis
[66]. L'étude a été réalisée sur plusieurs bactéries pathogenes (Escherchia coli ATCC 25922,
Salmonella enteritidis, Staphilococcus aureus ATCC 2392, etc.). Les hydrolats d'origan et de
sarriette ont montré une activité bactériostatique trés intéressante. Les hydrolats de thym noir, de
cumin puis d'anis ont également montré une activité intéressante contre certaines bactéries. La forte
activité bactériostatique des hydrolats de sarriette et d'origan est due a la présence de carvacrol et
de thymol, qui sont deux phénols monoterpéniques connus pour leur activité antibactérienne.

Ces résultats ouvrent une perspective intéressante dans le domaine de l'alimentaire, de la
cosmétique et de la pharmaceutique dans la mesure ou les agents de conservation chimiques
pourraient étre remplacés par des hydrolats tant que I'impact organoleptique de ceux-ci demeure
acceptable.

— Activité antifongique :

Les activités antifongiques des hydrolats de cing épices (romarin, cumin, sarriette,
echinophore et basilic) ont été évaluées in vitro sur des espéces de champignons phytopathogénes
(Rhizoctonia solani, Fusarium oxysporum f.sp tulipae, Botrytis cinerea et Alternaria citri) par des
chercheurs de I'Université de Selcuk en Turquie [67]. L'hydrolat de sarriette a montré l'activité
antifongique la plus intéressante sur I'ensemble des champignons testés suivi de I'hydrolat
d'échinophore puis de cumin.

Cette étude suggére que ces hydrolats pourraient étre exploités dans certains secteurs comme

I'agroalimentaire ou la cosmétique comme agents antifongiques naturels.
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CHAPITRE 3  LES TECHNIQUES D’EXTRACTION DES HUILES
ESSENTIELLES

3.1 Historique

Depuis longtemps, les hommes avaient cherché le moyen de séparer les éléments huileux
des produits aromatiques. Ils réussirent en soumettant la matiere a 1’action de la chaleur. Les
substances aromatiques étaient transformées en vapeur ; il suffisait de les recueillir et de les
refroidir pour les obtenir sous forme liquide. Ce procédé qui se faisait a feu nu, prit le nom de
distillation [68].

Depuis ces temps trés anciens, les diverses civilisations du monde entier ont chacune
apporté une pierre a I’édifice dans le domaine de ’extraction. Les égyptiens utilisaient une
technique d’enfleurage ou de diffusion de molécules aromatiques sur divers supports gras, en Asie,
les décoctions et tisanes étaient préférées.

La distillation alcoolique était née grace a la découverte de la distillation et a la
compréhension des phénomenes qui la régissent, de nombreuses autres techniques d’extraction
utilisant un chauffage traditionnel par le feu, ont vu le jour. C’est ainsi que 1’HD et I’EVE furent
utilisés des la renaissance pour extraire I’HE d’une grande partie de végétaux [69].

Différentes méthodes sont actuellement mises en ceuvre pour l'extraction de ces produits
aromatiques et selon la technique utilisée, 1’extraction permet d’obtenir des HE, des pommades,
des concreétes, des absolues, des résinoides ou des infusions.

Dans ce chapitre nous présentons une bréve description de quelques techniques d’extraction
des HE, a savoir : ’EVE, I’HD et I’Hdiff.

3.2 Entrainement a la vapeur d’eau

L’EVE est I’'une des méthodes officielles pour 1’obtention des HE des plantes aromatiques.
Elle a pour but d'entrainer avec la vapeur d'eau les constituants volatils des produits bruts [70].

Cette technique d'extraction des HE est basée sur I'existence d'un azéotrope de température
d'ébullition inférieure aux points d'‘ébullition des deux composés, I'HE et I'eau, pris séparément.
Ainsi, les composés volatils et I'eau distillent simultanément a une température inférieure a 100 °C
sous pression atmosphérique [70].

A la différence de I’HD, cette technique ne met pas en contact direct I’eau et la matiére
végétale a traiter [71]. La vapeur d’eau fournie par une chaudiére traverse la matiére végétale située
au dessus d’une grille perforée dans 1’alambic, engendrant ainsi 1’éclatement des cellules et la
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libération de I’HE qui est vaporisée sous 1’action de la chaleur pour former un mélange « eau + HE
». Le mélange est ensuite véhiculé vers le condenseur et 1’essencier avant d’étre séparé en une
phase aqueuse et une phase organique.

1) Chauffe-ballon

2) Solvant (eau)
3) Ballon
4) Ampoule a couler
5) Distributeur de vapeur
6) Support de I’extracteur
7) Extracteur contenant la
matiere vegeétale
2 8) Entrée d’eau
9) Sortie d’eau
10) Support du réfrigérant
11) Réfrigérant
12) Récipient de recette
(Erlenmeyer/ ampoule
a décanter)
13) Distillat
14) Support élévateur

Figure 3.1: Schéma type d’une installation d’entrainement a la vapeur d’eau avec cohobage

L’absence de contact direct entre I’eau et la matiere végétale, puis entre I’eau et les
molécules aromatiques évite certains phénomenes d’hydrolyse ou de dégradation pouvant nuire a
la qualité de I’huile [69]. Cependant, la distillation est trés délicate pour éviter 1’altération des
constituants chimiques. Elle exige une trés bonne maitrise de la température, de la pression, ainsi
que de la durée de distillation. La qualité de I’cau de distillation est également fondamentale.

La durée d’extraction fournit des informations sur la localisation de I'HE a l'intérieur de la
plante. Ainsi les plantes dans lesquelles I’HE est située dans des glandes exogenes auront un temps
d'extraction relativement court, tandis que celles dans lesquelles I’HE est située dans des glandes
endogenes auront un temps d'extraction plus long.

La température du distillat est liée a la solubilité et a I'évaporation de I'HE, dont il faut tenir
compte pour le choix d'une température convenable. La récupération complete de I'HE des eaux de
condensation dépend donc de la température du distillat recueilli a la sortie du condenseur. En
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augmentant celle-ci la densité de I'HE diminue plus rapidement que celle de l'eau, et par
conséquent, la séparation est améliorée, mais les risques d'évaporation et de solubilité sont alors
importants. 1l faudra donc en tenir compte et choisir un compromis entre ces deux parametres, en
tenant compte d'autres facteurs comme la nature de I'huile & extraire [69, 71].

v MECANISME :

Les phénomeénes régissant I’EVE sont complexes et peu connus a ce jour. Les echanges de
matiére a travers les tissus de la plante dépendent de la perméabilité de ces derniers. Des études
microscopiques semblent prouver que les parois cellulaires sont imperméables et emprisonnent les
HE, aux températures ordinaires. Seule une faible quantité de composés volatils arrive a
s’échapper. Au cours de I’EVE, les conditions de température et de pression augmentent
considérablement le mouvement des molécules dans la plante.

Tous les travaux semblent se référer a la théorie de Von Rochenberg [72] reprise par
Guenther [73], dans son ouvrage sur les HE. Selon Von Rochenberg et Guenther, le mode de
récupération des HE a partir des cellules végétales, au cours de I’EVE, suit deux processus :
I’osmose et/ou la diffusion.

Selon cette théorie, a la température d’ébullition de 1’eau, une partie de I’huile volatile est
entrainée par la vapeur d’ecau ayant diffusée a I’intérieur des glandes par osmose a travers la
membrane cellulaire. La solution résultante « HE-eau », exercant une pression osmotique,
s’infiltrera, a son tour, a travers les pores ¢largies de la paroi cellulaire gonflée et atteindra
finalement la surface externe d’ou I’HE sera vaporisée et entrainée par la vapeur d’eau ascendante.
Ce processus se poursuivra jusqu'a ce que toutes les substances volatiles aient €té extraites et
entrainées par la vapeur d’eau. Dans ce cas la vitesse de transfert de matiére est trés lente, et le
procéde de distillation est loin d’étre économique.

Une autre étude [74] faite sur des graines confirme I’existence de deux étapes : osmose dans
le cas d’un matériel végétal intact et diffusion dans le cas d’un matériel broyé.

Si les cellules sont intactes (matériel végétal non broyé), le mouvement des molécules est
ralenti par la présence des parois cellulaires. Aussi les constituants distilleront dans 1’ordre de leurs
solubilités dans I’eau chaude, auquel cas les composés polaires ou oxygénés distilleront avant les
hydrocarbures peu polaires. Dans ce cas, le phénoméne prédominant est I’osmose, la plus grande
partie de ’'HE n’arrive a la surface qu’aprés une étape lente de diffusion a travers les parois
cellulaires, étape qui régirait donc la vitesse d’extraction.

Lorsque le matériel végetal est finement broyé, les parois cellulaires sont détruites, I’HE
diffuse librement et ses constituants distillent dans 1’ordre de leurs volatilités. Le processus de
distillation est accéléré et la durée totale d’extraction peut ainsi étre considérablement réduite. Le
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recours au broyage des graines est donc conseillé, car il diminue le chemin de I’essence, a travers
le tissu de la plante, jusqu’a la surface et évite les phénoménes de diffusion a cinétique lente.

v" FONDEMENT THERMODYNAMIQUE :

L’entrainement des molécules organiques, correspondant a une distillation hétérogene et
dépendant de 1’équilibre des phases liquide et vapeur, est régi par deux lois physiques [75, 76] :

— La loi de Dalton, selon laquelle la pression du mélange de vapeur est égale a la somme des
tensions de vapeur de divers constituants du mélange [77].

PmeLance = Pre + PH2o

En assimilant le systeme « eau - HE» & un mélange binaire de liquides non miscibles et en
supposant que chaque constituant peut se vaporiser sans contrainte, la pression de vapeur du
systeme sera égale a la somme des pressions de vapeurs des constituants purs. Donc la relation
précédente devient [73] :

PmeLance = P HE + P H20
Ou:
PmeLance : Pression totale du mélange « eau - HE»
P e et P'zo @ Tension de vapeur des constituants purs (eau et HE)

— La loi de Raoult, selon laquelle, la pression partielle de chaque constituant de la solution est
proportionnelle a sa fraction molaire en phase liquide [77].

Pi=P’i* Xi
Ou :
i :eau ou HE
Pi : Pression partielle du constituant i
P’i : Tension de vapeur du constituant i pur
Xi : fraction molaire du constituant i en phase liquide.

La combinaison de ces deux lois nous donne respectivement la pression totale et la
composition des vapeurs en fonction des pressions partielles, d’ou le calcul du taux de corps
entrainé appelé également rapport d’entralnement :

R entrainement = MHE / MH20
Ou:
m; = poids du constituant i ;
R entrainement = rapport d’entrainement ou taux de corps entrainé [75].

La masse (m:) de chaque constituant dans le distillat dépend de sa masse moléculaire (Mi)
et de sa tension de vapeur (P’j). Si on considére que I'eau et I'HE ne sont pas miscible, le nombre
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de moles (ni), selon la loi des gaz parfait, de chaque constituant en phase vapeur est proportionnel
a sa tension de vapeur.

Par ailleurs, (P'e + P H20) est égale & la pression extérieure, ainsi il sera possible lors de la
distillation de modifier partiellement le rapport eau/HE dans le condensat en changeant la pression
de travail, la température de I'appareil s'ajuste automatiquement a celle d'ébullition du mélange. La
température d’ébullition d’un mélange est atteinte lorsque la somme des tensions de vapeurs de
chacun des constituants purs est égale a la pression d’évaporation. Elle est donc inférieure a chacun
des points d’ébullition des substances pures.

Ainsi, le mélange « eau — HE» posséde une température inférieure a 100 °C a pression
atmosphérique, généralement proche de 100 °C, en raison de la faible tension des constituants

odorants, alors que les températures d’ébullition des composés aromatiques sont pour la plupart
trés elevées [75, 76].

1,6

1,2-
P= 1 aimn

0,81

0,4

150 200

Figure 3.2: Evolution des températures de distillation de 1’eau et I’huile essentielle, et du mélange « eau-
huile essentielle » en fonction de la pression du milieu [78]

3.3  Hydrodistillation

L’HD proprement dite, est la méthode normée pour I’extraction d’une HE, ainsi que pour
le contrdle de qualité. Dans son principe, elle correspond a une distillation hétérogéne qui met en
jeu I’application de deux lois physiques : loi de Dalton et loi de Raoult.

Le procédé consiste a immerger la matiere végétale dans un bain d’eau ; ’ensemble est
ensuite porté a ébullition, a pression atmosphérique [70]. Sous I’effet de la chaleur, les molécules
odorantes contenues dans les glandes sécrétrices des végétaux sont libérées sous forme d’un
mélange azéotropique.
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Sachant que la température d’ébullition d’un mélange est atteinte lorsque la somme des
tensions de vapeur de chacun des constituants est égale a la pression d’évaporation, elle est donc
inférieure a chacun des points d’ébullition des substances pures. Ainsi le mélange azeotropique
«eau + HE» distille & une température égale 100 °C a pression atmosphérique bien que la plupart
des composés aromatiques aient des températures d’ébullition supérieures a 100 °C.

Le refroidissement par condensation conduit a la séparation du mélange « eau — HE » par
décantation. Le systeme « Clevenger », préconisé par la pharmacopée européenne [79], permet le
recyclage de la phase aqueuse du distillat dans le bouilleur par cohobage. Ainsi, ’eau et les
molécules volatiles sont séparées, par leurs différences de densité, dans I’essencier en une phase
aqueuse (hydrolat) et une phase organique surnageante (HE).

Lors de I’HD des HE, des phénomeénes sont a la base d’échanges de matiére entre les phases
solide, liquide et vapeur, d’ou I’influence d’un grand nombre de paramétres sur la qualité et le
rendement de la production.

L'extraction se fait dans des conditions agressives vis-a-vis de I’HE qui peut subir
I'influence de réactions secondaires (hydrolyse, élimination, cyclisation, réarrangement,
racémisation, oxydation, isomérisation) favorisées par la température (100 °C), le pH acide du
milieu aqueux (situé entre 4 et 7), et la durée de I’HD qui par le contact prolongeé de I'eau et de la
plante augmente les risques d'artefacts de distillation.

La durée d’HD, de trois a six heures, peut considérablement varier en fonction de la matiére
végétale a traiter. Elle influe non seulement sur le rendement mais également sur la composition
de I’extrait. En effet, un chauffage prolongé et trop puissant engendre une détérioration de certains
vegétaux et la dégradation de certaines molécules aromatiques.
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Figure 3.3: Schéma type d’une installation d’hydrodistillation sans cohobage
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3.4  Hydrodiffusion

L’Hdiff est une variante de I’EVE. Cette technique relativement récente consiste a pulser
de la vapeur d'eau a faible pression a travers la masse végétale, du haut vers le bas [80]. Ainsi le
flux de vapeur traversant la biomasse végétale est descendant contrairement aux techniques
classiques de distillation dont le flux de vapeur est ascendant.

Le principe de cette méthode réside dans 1’utilisation de la pesanteur pour dégager et
condenser le mélange « vapeur d’eau — HE» dispersé dans la matiére végétale [69].
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Figure 3.4: Schéma type d’une installation d’hydrodiffusion

L'avantage de cette méthode est d'étre plus rapide donc moins dommageable pour les
composes volatils, et de ne pas mettre en contact le matériel végétal et ’eau [69]. De plus, I’Hdiff
permet une économie d’énergie due a la réduction de la durée de la distillation et donc a la réduction
de la consommation de vapeur.

Cependant, I'HE obtenue avec ce procédé contient des composés non volatils ce qui lui vaut une
appellation spéciale : « essence de percolation ».
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CHAPITRE4 TRAVAUX ANTERIEURS SUR LES HUILES
ESSENTIELLES DE I’INULE VISQUEUSE

En 1981, la scientifigue russe Baginskaia a mené une étude sur les propriétés
pharmacologiques de I’inule visqueuse du Japon. Cette étude a montré que ces HE contiennent des
lactones de sesquiterpéne, et qu'une dose de 5-60 mg/kg de poids exerce une action de stimulant
sur le systeme nerveux central et sur les muscles lisses de 1’intestin [81].

En 1989, Ben Mimoun a montré que les HE de 1’inule visqueuse posseédent des pouvoirs
antipyretique et antifongique, elle est aussi utilisée pour la bronchite ; tuberculose ; anémie ; et
contre certaines maladies telles que la malaria et les maladies du systéme urinaire [82].

En 2000, une équipe de recherche italienne a analysé la composition chimique de I’huile
essentielle, obtenue des parties aériennes de 1’inule visqueuse d’Italie durant la floraison, par CPG-
SM. Parmi les 53 constituants identifiés représentant approximativement 60 % de I’huile, les
alcools sesquiterpeniques fokienol (38.8%) et (E)-nerolidol (7.1%) sont les majoritaires. D’autres
composés sesquiterpéniques moins abondants ont aussi été identifiés : a-cadinol (1.9%), o-
cadinene (1.7%), T-cadinol et T-muurolol (1.1%) [83].

En 2001, Silva et coll. [84] ont étudié la composition des HE de I’inule visqueuse et leur
activité antibactérienne. Les parties aériennes de I’inule visqueuse ont été recueillies lors de la
floraison en Septembre-Octobre 2001, prés de Lisbonne (Portugal). Les HE extraites par
hydrodistillation pendant 4 h en utilisant un appareil de type Clevenger, ont été analysées par CPG
et CPG-SM.

L'examen préliminaire des HE a permis l'identification de 32 composants. Seuls quatre des
composants ont atteint des pourcentages plus de 5%: fokienol (11,8%), T-muurorol (7,9%), (E)-
nérolidol (5,5%) et 5-cadinene (5,0%).

Les HE ont éte testées contre les bactéries Helicobacter pylori et Listeria monocytogenes. Elles se
sont révelées sans activité antimicrobienne contre L. monocytogenes. L'HE n'a pas inhibé la
croissance de H. pylori de 0.88 & 22,22 pg.ml™?, a affecté Iégérement la croissance a 44,40 pg.ml?
et a complétement inhibé la croissance de 88.80 & 133,20 pg.mi™.

Une récente recherche a permis 1’isolation et 1’identification d’autres composés des HE de la plante
tels que : les dérivés de Terpéne ; Azulénes ; Hispidulin ; Taraxasterol d’acétate ; Camphre ;
Thymol ; Carvacrol ; Eucalyptol.

En 2002, une étude est menée par Cafarchia et Coll. [85] de I’'université de Bari, Italie, sur
I’activité antifongique contre les champignons dermatophytes et Candida spp. et la composition
chimique des flavonoides, des azulénes, sesquiterpénes, et des huiles essentielles de I’inule
visqueuse d’Italie. Quatre HE sont obtenues par EVE des feuilles, des fleurs, de la plante entiére et
de la plante entiére sans fleurs de I’inule visqueuse. Toutes les HE ont une activité antifongique
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significative contre les dermatophytes, méme a de faibles concentrations (0,01 mg / ml). Les HE
des feuilles ont présenté le plus grand pouvoir antifongique di a sa forte concentration en
sesquiterpene (carboxyeudesmadiene).

En 2006, Tedjini [86] a étudi¢ I’extraction des HE de I’inule visqueuse provenant de la
région de Mascara. La plante a été cueillie a la fin du mois de mars. A cet effet deux procédés ont
été utilisés : une extraction par EVE (avec et sans cohobation) et une HD.

Les rendements des HE obtenues par différents procédés d’extraction sont représentés dans le
tableau 4.1.

Tableau 4.1: Rendements des huiles essentielles extraites par hydrodistillation et entrainement a la vapeur
d’eau.

Le procédé d’extraction | Entrainement a la vapeur d’eau | Hydrodistillation

Rendement (%) 1.727 0.491

Ces résultats montrent que I’EVE est plus efficace par rapport a I’HD car certains phénomenes
physiques interviennent pour limiter le rendement de I’HD.

Durant la méme année, Benhammou et Bekkara [87] ont mené une étude du pouvoir
antifongique de I’HE de I’inule visqueuse provenant de la région de Tlemcen. Les résultats obtenus
montrent que 1’activité inhibitrice de I’HE de I’inule visqueuse est puissante, les pourcentages
d’inhibition dépassent 50% dans toutes les souches, ils varient entre 56,75% dans le cas
d’aspergillus flavus de référence (AFR) et 84,11% dans le cas de Rhizopus stolonifer a 200 mL.

En 2007, Zouache et Ay [88] ont étudié I’extraction des HE a partir des feuilles d’inule
visqueuse provenant de la région de Bordj Bou Arreridj par EVE : quatre essais ont été effectués
dans des conditions différentes.

Tableau 4.2: Conditions opératoires et résultats des essais d’extraction de I’inule visqueuse par
entrainement a la vapeur d’eau.

Essai n°l n°2 n°3 n°4

Lot n° 1 1 (une semaine apres la 2 _3 (de région
cueillette) différente de 1)

Taux d’humidité % 26.01 21.98 16.04 34.11

Durée d’extraction (h) 4 6 4 4

Masse de la matiére
vegétale (g)

Rendement % 0.3384 0.3504 0.3696 0.1222

Le rendement en HE est influencé par plusieurs parametres tels que la durée d’extraction, le temps
de stockage, 1’age et la région de la plante : meilleur rendement pour une plante fraiche et mature.

15 15 15 15
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En 2008, I’entreprise israélienne « Avisco Ltd » a fait une analyse chromatographique pour
identifier la composition chimique des HE de I’inule visqueuse, les principaux composants obtenus
sont les suivants : 35% tomentosin et sesquiterpéne, lactones, 13.5 % bioflavanoides, 0.5%
caroténoides, des stérols, des stérols, des saponines et des acides gras [6].

En 2009, Mahmoudi et Rougou [89] ont étudié I’extraction des HE des feuilles de I’inule
visqueuse d’Alger. Différents lots ont été cueillis a Sidi Arcine, commune de Baraki située a 10
km au sud d’Alger : lot n°1 : premiere moitié du mois de Mars, lot n°2 : quatre jours apres le lot
n°1, lot n°3 : la fin du mois de Mars, lot n °4 : début du mois de Mai. Deux procédés ont été utilisés
: une extraction par EVE a ’échelle semi-pilote dans un petit et grand extracteur, et une HD a
I’échelle laboratoire. Les rendements des HE obtenues par différents procédés d’extraction sont
représentés dans le tableau 4.3.

Tableau 4.3: Conditions opératoires et résultats des essais d’extraction des HE par EVE et HD.

Extraction par entrainement a la
vapeur d’eau a I’échelle semi pilote Hydrodistillation a I’échelle
Cas du petit | Cas du grand laboratoire
extracteur extracteur
3 (réalisé | 4 (effectué
> s 5 jours 1 jour
N° d’essai 1 2 aerés la ap rJés la 5 6 7 8
cueillette) | cueillette.)
Lot n° 1 1 2 3 3 4 4 4
Taux
d’humidité 70 70 92 98 14.52 65.53 | 53.97 | 25
(%)
Durée
d’extraction | 270 200 287 160 350 350 350 350
(mn)
Elt;r:tede la fraiche | fraiche | Fraiche fraiche seche | fraiche | fraiche | séche
Masse de la
matiére 600 600 600 600 123,6766 | 150 150 150
végetale (g)
Débit
moyen  de | 1935 | 1452 3.2 3.75 616 | 745 | 7 | 43
vapeur
(ml/mn)
Rendement
en HE (%) 0.178 | 0.166 0,210 1.664 0.149 0.400 | 0.400 | 0.448

Ces résultats montrent que 1’extraction par EVE dans le grand extracteur a donné un meilleur
rendement (1.64%) que le petit extracteur pour une plante qui semble avoir gagné en maturité. La
différence des rendements peut étre attribuée aux facteurs technologiques (dimensionnement de
I’extracteur, débit) et aux facteurs liés a la plante (humidité, maturité de plante). Le rendement en
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HE lors de I’extraction par I’hydrodistillation avec un échantillon de la plante séche est fonction
de la maturité de la plante. En effet, il passe de 0.149% a 0.448%.

En 2011, Haoui et coll. [90] ont étudié la composition chimique de I’HE des feuilles de
I’inule visqueuse cueillie en Mars obtenue par I’HD et ’EVE en utilisant un appareil de type
Clevenger pendant 4h. Les HE ont été stockées a 4 °C jusqu’a I’analyse par GC-MS.
Les principaux composants obtenus par HD étaient les suivants : 12-carboxyeudesma-3, 11 (13)
diene (28,88%), l'acide linolénique (7,80%) ; l'acide palmitique (5,38%) ; butyl hydroxy toluene
(4,11%) et fokienol (3,37%).
Les principaux composants obtenus par EVE étaient les suivants : 12-carboxyeudesma-3, 11 (13)
diene (56,81%), le 2,3-didehydrocostic acide (3,25%) ; butyl hydroxy toluéne (2,63%) et
pentacosane (2,31%).
Les résultats présentés dans cette étude sont les premieres informations sur la composition
chimique de I'HE des feuilles de I’inule visqueuse algérienne. Cette €¢tude a montré que les
sesquiterpenes oxygénés constituent la fraction la plus importante pour les deux méthodes
d'extraction (de 46,7 a 72,98%).

En 2012, Kabouche et coll. [91] ont étudié 1’activité antibactérienne et la composition
chimique des HE de I’inule visqueuse de Constantine, Algérie. L’HE a été extraite par
hydrodistillation des parties aériennes fraiches de 1’inule visqueuse recueillies a Ain E1-Bey (sud
de Constantine) et a été caractérisée essentiellement de nerolidol (25.3%), acide isocostique
(10.1%), acide costique (8.0%), neo-intermedeol (6.4%) et oxyde de caryophyllene (5.5%). D’autre
part, I’HE extraite par hydrodistillation des parties aériennes fraiches de I’inule visqueuse
recueillies 8 Hamma-Bouziane (nord de Constantine) est principalement représentée par 1’acide
isocostique (25.1%), acide costique (15.2%), nerolidol (9.6%), acide linoléique (9.1%), neo-
intermedeol (7.5%) et fokienol (7.2%). Les présentes compositions sont assez différentes de ceux
rapportés pour des espéces poussant partout dans le monde. L'HE de la plante récoltée a Ain El-
Bey inhibe considérablement la croissance de K. pneumoniae, P. aeruginosa ATCC, P. aeruginosa
HS, E. coli ATCC (20mm) et E. coli HS, tandis que celle de Hamma-Bouziane a présenté une
bonne activité antibactérienne contre P. aeruginosa ATCC, P. aeruginosa HS et K. pneumoniae.

En mars 2014, une étude est menée par Madani et coll. [92] sur I’huile essentielle, extraite
des feuilles de I’inule visqueuse d’Algérie cueillie en Septembre par entrainement a la vapeur
d’eau. La composition chimique de cette HE a été analysée par CPG-SM : 23 constituants,
représentant 80 % de ’HE, ont été identifies et dont les composés majoritaires sont : 1’acide
isocostique (56,83 %) et fokienol (14,6 %). Cette plante est plus riche en fokienol durant sa
floraison.

En juin 2014, Hedrache [93] a étudié I’extraction des HE des feuilles de I’inule visqueuse
par EVE a I’échelle laboratoire et a I’échelle semi pilote. La plante provient de la région d’El
Harrach a I’est d’Alger durant deux périodes ; lot n°1 : le 1 mars 2014 et lot n°2 : le 3 avril 2014.
Les résultats des essais sont donnés dans le tableau 4.4.
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Tableau 4.4: Conditions opératoires et résultats des essais d’extraction par EVE a 1’échelle laboratoire et
semi pilote.

Résultats des essais d’extraction par EVE a I’échelle laboratoire

Date Débit Durée
Lot N° essai . . H % M (g) moyen | d’extraction R %
d’essai
(mL/mn) (mn)

1 05/3/14 70 70,2 12,3 345 0,55

mars 2 13/3/14 60,3 80 13,9 160 0,24

3 16/3/14 25,2 102 13,8 240 0,43

4 18/3/14 19,6 131 6,5 300 0,39

5 06/4/14 15,3 144 6,6 225 0,35

avril 6 09/4/14 13 150 6,0 300 0,49

7 27/3/14 8,3 153 6,0 240 0,43

Résultats des essais d’extraction par EVE a I’échelle semi pilote
. Débit Durée
N Date . .
Lot i .| H% | M(g) | moyen | d’extraction | pression | R %
essal d’essai
(mL/mn) (mn)

mars 1 06/3/14 70 500 111 103 atm 1,53
2 09/3/14 70 600 0,9 205 atm 0,02
avril 3 29/4/14 7 800 18,4 240 atm 0,90

L’examen de ces résultats montre bien une amélioration du rendement lorsque le débit et la masse
augmentent et 1’humidité diminue. A 1’échelle semi-pilote, de meilleurs rendements sont obtenus
pour une plante séchee.

En décembre 2014, des chercheurs syriens, Nasser et col. [94] ont fait une étude sur la
composition chimique des huiles essentielles extraites des feuilles et des fleurs de I’inule visqueuse
de Syrie. La plante a été cueillie dans des champs a Al-Qadmous, Syrie. Les huiles essentielles ont
été extraites par hydrodistillation moyennant un appareil Clevenger et ont été analysées par CPG-
SM. Cette analyse a conduit a I’identification de 48 et 43 composés dans les fleurs et les feuilles
respectivement : elles sont constituées essentiellement de sesquiterpénes oxygénés (53,85 % et
54.29% resp.), de E-Foreseen Epoxyde (22.41 % et 16.55%, resp.) et de Nerolidol B (15.70% et
13.64%, resp.).
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CHAPITRE5 MATERIELS ET METHODES

5.1 Matiére végetale

L’inule visqueuse provient d’un champ de la cité universitaire Bouraoui Amar, El-Harrach a
12 km a I’Est d’Alger (Latitude : 36°43'0.48" ; Longitude : 3°9'15.12"). La plante récoltée en
plusieurs lots en avril 2015, se présente sous forme de parties aériennes (feuilles et tiges). Les
feuilles ont été isolées des tiges et séchées a I’ombre, a I’abri de la lumiére, a température ambiante
quasi-constante, égale a 18 +1 °C. Dans notre étude, la plante a été utilisée en état sans subir aucun

traitement préliminaire : broyage, tamisage ...

Dans le lot N° 2, nous avons remarqué la présence de feuilles anormalement grandes, nous
les avons donc mises de c6té, et nous avons considérés qu’elles étaient plus matures que le reste et

ont fait donc I’objet d’une étude a part.
Le tableau 5.1 représente les différents lots et leurs caractéristiques.

Tableau 5.1: Caractéristiques des lots d’inule visqueuse utilisés dans 1’étude.

Lot N° Da_te de Spécifications Procédés d ext,ractlon
cueillette appliqués
1 04/04/2015 | * Petites feuilles de 7,4 cm de longueur | — EVE
et 1,8 cm de largeur — HD

e Petites feuilles de 7,4 cm de longueur
et 1.8 cm de largeur - EVE

2 11/04/2015 ! g ~ HD

e Grandes feuilles de 12,8 cm de Hdiff

longueur et 3,9 cm de largeur

5.2 Détermination du taux d’humidité

La connaissance du taux d’humidité permet d’exprimer le rendement en HE par rapport a
la masse de la matiere vegetale seche et ainsi de comparer les rendements en HE obtenus a partir
de différents essais sur la méme base : la masse de maticre séche. Le taux d’humidité de la matiére

végétale a eté déterminé par distillation azéotropique au xyléne, dans un appareil de Dean et Stark.



CHAPITRE 5 MATERIELS ET METHODES 34

1) Chauffe ballon
2) Xylene

3) Ballon de 250mL
4) Eprouvette

5) Tube récepteur gradué de 0 a 10
mL, muni d’un robinet 4 sa partie

inférieure.

6) Support

7) Réfrigérant a reflux

8) Entrée de I"eau de refroidissement

“( L) 9) Sortie de ’eau de refroidissement

Figure 5.1: Dispositif de Dean et Stark pour la mesure du taux d’humidité
La détermination du taux d’humidité a été réalisée selon la méthode normalisée ISO 1897 -

2 et dont le protocole expérimental est le suivant :

— Une masse de matiére végétale, pesée avec une précision de 10 g, est introduite dans le ballon
et immergée dans le xyléne.

— Le mélange est, ensuite, porté a ébullition.

— Les vapeurs eau-xyléne, refroidies et condensées dans le réfrigérant, sont recueillies dans le
tube gradué.

— Lorsque la phase supérieure, dans ce cas le xylene, atteint le niveau du bras, elle s’écoule et
retourne dans le ballon, alors que la phase inférieure, 1’eau, reste dans le tube.

— L’opération est arrétée lorsque le volume d’eau est constant. Le volume d’eau et la température
ambiante sont mesurés avec précision, aprés une séparation compléte des deux phases.

— La teneur en eau de la matiere végétale, exprimée en pourcentage (%), est calculée par la
formule suivante :

veau peau % 100

H =
M

Oou H est désigné le taux d’humidité, en %,

Veau est le volume d’eau recueilli dans le tube récepteur, en mL,
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pPeau €st la masse volumique de 1’eau a la température ambiante, en g/mL ; la température

au laboratoire était 22 °C + 1 °C, alors nous avons pris peas= 0,9974 g/mL.

M, la masse de la matiére végétale humide, en g.

R/

* Remarque :

— Le taux d’humidité a été mesuré pour chaque essai.
— Quand I’échantillon est peu humide, nous ajoutons dans le décanteur avant le début de
I’évaporation 1 mL d’eau distillée pour arriver aux graduations puis nous soustrayons le volume

d’eau ajouté a celui lu a la fin de la récupération.
5.3 Rendement en huile essentielle

Le rendement HE est estimé par le rapport des masses de I’HE et de la matiére végétale

séchée. 1l est exprime en pourcentage (%).

M
R (%) = HE

X 100

S
Ou :
R : Rendement en HE (%) ;
Mkue : Masse de I’HE(g) ;
Ms : Masse de la matiére végétale seche (g) qui est donnée par la formule :

Mg = M X (1 — H) avec H : le taux d’humidité.
5.4  Extraction des huiles essentielles
Les HE sont extraites moyennant trois procédés d’extraction : EVE, HD et Hdiff. Les deux

premiers procédés ont été réalisés avec cohobage.

Notre choix s’est porté sur ces procédés a I’échelle laboratoire pour les comparer en termes
de rendement en HE et ensuite tester 1’activité antioxydante des extraits recueillis dans le cadre du

projet de fin d’étude « activité antioxydante des extraits et des HE de I’inule visqueuse » [1].
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En raison du manque d’équipement, les HE et les hydrolats extraits n’ont pas été analysés

par CPG/SM pour déterminer leurs compositions.
54.1 Entrainement a la vapeur d’eau

5411 Appareillage

Les essais d’extraction des HE de I’inule visqueuse par EVE ont été réalisés a 1’échelle

laboratoire dans le dispositif expérimental schématisé sur la figure 5.2 :

Figure 5.2: Dispositif expérimental d’entrainement a la vapeur d’eau a 1’échelle laboratoire.
54.1.2 Mode opératoire

— La masse végétale pesée préalablement est introduite dans la colonne d’extraction.

— L’eau contenue dans le ballon de 6 litres est portée a ébullition a pression atmosphérique.

— Le chauffage est assuré par un chauffe-ballon a puissance de chauffe variable. Les vapeurs
d’eau et d’HE sont refroidies et condensées dans le réfrigérant et le condensat est recueilli dans

I’ampoule a décanter.
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— Un systéeme de cohobage a été utilisé, afin de maintenir le volume d’eau dans le ballon constant
et de récupérer ’'HE dissoute : les eaux de distillation, recueillies dans I’ampoule a décanter,
sont transférées dans I’ampoule a couler et réintroduites dans le ballon.

— Des tubes a essais vides ont été pesés et étiquetés

— Pour des intervalles de temps bien définis, des quantités de vapeur condensée chargée d’extrait
ont ete prélevées dans une ampoule a décanter.

— Une quantité d’éther diéthylique a été ajoutée et les deux phases (aqueuse et organique) ont été
séparées apres décantation.

— La phase organique (HE + éther diéthylique) a été mise dans les tubes a essais laissés ouverts
durant 24 h afin que I’éther se volatilise.

— Les tubes a essais ont été a nouveau pesés, la différence représente la masse de I’HE récupérée

durant I’intervalle de temps pris en compte.

54.1.3 Conditions opératoires

Nous avons réalisé cinq essais d’EVE avec cohobage, les conditions opératoires sont

représentées dans le tableau 5.2.

Tableau 5.2: Les conditions opératoires des essais de ’entrainement a la vapeur d’eau

, Débit .
NE Lot Durée de moyen Durée
- 0 7 ¥ -
dressaj | ELdelaplante | o M (9) H% | sechage (mL/mn d'extraction
(Jours) ) (mn)
fraiche,
! petites feuilles . 2000 [ 795 1 9,03 300
seche,
2 petites feuilles 1 13,00 8,0 8 8,7 330
3 fraiche. 2 | 2508 | 740 4 13 310
grandes feuilles
4 _seche, 2 834 | 217 11 18,4 300
petites feuilles
seche,
° grandes feuilles 2 9,93 19,5 12 4,5 300

Nous remarquons que les débits moyens lors de ces essais sont différents, ceci est dd
essentiellement a la variation de I’intensité de courant et du débit d’eau a I’entrée du réfrigérant de
condensation lors de I’extraction. Le phénomeéne de tassement qui est fréquent chez I’inule
visqueuse, peut aussi étre a I’origine de la variation du débit.



CHAPITRE 5 MATERIELS ET METHODES 38

54.2 Hydrodistillation

54.2.1 Appareillage

Les essais d’HD des HE de I’inule visqueuse ont été réalis€s a 1’échelle laboratoire dans le

dispositif expérimental schématisé a la figure 5.3 :

1) Chauffe-ballon
2) Eau + matiére
végétale
3) Ballon
4) Ampoule a couler
5) Support
6) Refrigérant
) 7) Sortie d’eau
8) Entrée d’eau
9) Ampoule a

/ \ décanter/ récipient
de recette
.. 4 10) Distillat
0 “‘ 11) support élévateur

P

Figure 5.3: Dispositif expérimental d’hydrodistillation a I’échelle laboratoire

4

5422 Mode opératoire

— La maticre végétale préalablement pesée, est mise en contact avec 1’eau dans le ballon de 6
litres.

— L’ensemble est porté a I’ébullition a pression atmosphérique moyennant un chauffe-ballon a
puissance de chauffe variable.

— Les vapeurs d’eau et d’HE sont refroidies et condensées dans le réfrigérant et le condensét est
recueilli dans ’ampoule a décanter.

— Un systeme de cohobage a été utilisé : les eaux de distillation, recueillies dans I’ampoule a

décanter, sont transférées dans I’ampoule a couler et réintroduites dans le ballon.
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— Pour des intervalles de temps réguliers, le condensat a été prélevé dans I’ampoule a décanter et
une quantité¢ d’éther diéthylique a été ajoutée pour séparer les deux phases (aqueuse et
organique) apres décantation.

— La phase organique (HE + éther diéthylique) a été mise dans des tubes a essais, pesés
préalablement a vide.

— Apres évaporation de I’¢éther, les tubes a essais ont été a nouveau pesés, la différence représente

la masse de I’HE récupérée durant I’intervalle de temps considéré.

54.2.3 Conditions opératoires

Nous avons réalisé trois essais d’HD avec cohobage, les conditions opératoires sont

représentées dans le tableau 5.3 :

Tableau 5.3: Les conditions opératoires des essais de 1”’hydrodistillation

N© Durée de Débit moven Durée
. | Etatdelaplante | Lot N° M (9) H % séchage y d'extraction
d’essai . (mL/mn)
(jours) (mn)
6 frafche, 2 317 | 700 2 12 305
petites feuilles
7 fraiche, 2 367 | 740 3 13,7 330
grandes feuilles
8 _séche, 2 237 | 217 10 18,1 300
petites feuilles

Nous remarquons que les grandes feuilles contiennent plus d’eau que les petites feuilles.

5.4.3

5.4.3.1

Hydrodiffusion

Mode opératoire

Le mode opératoire de I’Hdiff est le méme que celui de ’EVE a I’exception que la vapeur

d’eau est introduite de haut en bas de la colonne d’extraction.

— La masse végétale pesée préalablement est introduite dans la colonne d’extraction.

— L’eau contenue dans le ballon de 6 litres est portée a ébullition a pression atmosphérique par

un chauffe-ballon.

— Les vapeurs d’eau traversent la matiere végétale de haut en bas.
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— Les vapeurs d’eau et d’HE sont refroidies et condensées dans le réfrigérant et le condensat est

recueilli dans un récipient.

— Aprés un temps bien défini, le condensat avec une quantité d’éther dié¢thylique sont mis dans

une ampoule a décanter.

— Aprés décantation, les deux phases (aqueuse et organique) sont séparées et la phase organique

(HE + éther diethylique) a été mise dans des tubes a essais peses au préalable.

— Apres évaporation de 1’éther, les tubes a essais sont a nouveau pesés, la différence représente

la masse de I’HE récupérée durant I’intervalle de temps pris en compte.

5.4.3.2

Conditions opératoires

Nous avons réalisé deux essais d’Hdiff sans cohobage, les conditions opératoires sont

représentées dans le tableau 5.4 :

Tableau 5.4: Les conditions opératoires des essais de ’hydrodiffusion

petites feuilles

. . Durée de -~ Durée
N . Etat de la LotN° | M(Q) H % séchage debit moyen d'extraction
d’essai plante . (mL/mn)
(jours) (mn)
ech
9 SECne, 2 | 10305 | 217 8 6 160
petites feuilles
10 séche, 2 | 10390 | 217 9 10,2 300

Le premier essai a été réalisé dans un ballon de 2 L et le deuxiéme essai dans un ballon de 6 L.
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CHAPITRE6  RESULTATS ET DISCUSSION

6.1 Entrainement a la vapeur d’eau

Les résultats des essais d’extraction par EVE ainsi que 1’évolution de la masse d’HE

récupérée et le rendement cumulé en fonction du temps, sont regroupés dans le tableau 6.1 et

représentés graphiquement dans les figures 6.1 et 6.2.

Tableau 6.1: Résultats des différents essais d’extraction par entrainement a la vapeur d’eau

R - temps R Mg R Mg
d”e\lssai Etalggteela d’extraction | Mne (g) | instantané | cumulée | cumulé | totale | R total %
P (min) % ) % )
fraiche,
1 petites 300 / / / / 0,0501 | 1,222
feuilles ; lot
N° 1
80 0,0346 0,289 0,0346 0,289
PS:tf[‘ei 160 00058 | 0048 | 00404 | (338
2 fotillos 75 0,0944 0,789
Lot N° 1 270 0,0318 0,266 : 0,604
330 0,0222 0,186 0,0944 0,789
85 0,0463 0,710 0,0463 0,710
g;g:]cdhees 150 00029 | 0044 | 00492 | (755
3 retilles o 0,1399 2,146
Lot N° 2 210 0,0833 1,278 , 2,032
310 0,0074 0,113 0,1399 2,146
90 0,0184 0,282 0,0184 0,282
PSeet(;‘thees 150 00074 | 0113 | 00258 | (395
4 feuilles 0.0363 0,0436 0,668
Lot N° 2 210 0,0105 0,161 ) 0,556
300 0,0073 0,112 0,0436 0,668
90 0,009 0,113 0,009 0,113
G‘?Zﬁzees 210 00043 | 0054 | 00133 | (166
5 rotilles 50158 0,0354 0,443
Lot N° 2 255 0,0063 0,079 : 0,245
300 0,0158 0,198 0,0354 0,443
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Rendement total apres 5 h d'extraction par EVE

2,5 [ Lot N°1
2,146
I Lot N°2
2
S 15
o 1,
= 1,222
S
x 1 0,789
0,668
05 0,443
0 |

fraiche, petites seche, petites fraiche, grandes séche, petites seche, grandes
feuilles feuilles feuilles feuilles feuilles

état de la plante

Figure 6.1: Rendement total des différents essais d’extraction par entrainement a la vapeur d’eau.

La comparaison des résultats de I’extraction par I’EVE a été difficile vu la non

reproductibilité des conditions opératoires surtout concernant le débit de distillat. Toutefois, si on

accepte I’erreur sur le débit, on a établi I’influence des autres parameétres sur le rendement en HE.

D’apres les résultats, nous constatons que :

La plante fraiche donne un rendement supérieur (essai 1 : R =1,222 %) a celui de la plante
séche (essai 2 : R =0,789 %). A notre avis, I’évaporation d’une partie de 1’huile pendant le
stockage est a I’origine de ce résultat, on constate également que le débit des deux essais est

presque identique mais faible.

Le lot N° 2 donne un rendement comparable (essai 4 : R =0,668 % au bout de 300 mn) a celui
du lot N° 1 (essai 2 : R =0,789 % au bout de 330 mn), cela est aussi confirmé par les courbes
de rendement cumulé [figure 6.3] ; la cueillette est donc recommandée durant la 1°® moitié du

mois d’Avril.

Les petites feuilles séchées donnent un meilleur rendement (essai 4 : R =0,668%) que celui des
grandes feuilles séchees (essai 5 : R = 0,443 %). Le débit est aussi plus grand pour les petites

feuilles séchées.
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Ainsi, on déduit qu'un rendement maximal est obtenu pour une plante fraiche cueillie
durant la 1% moitié du mois d’Avril (essai 3 : R = 2,146 %) extraite avec un débit moyen (13

mL/mn). Ce constat est verifié dans la figure 6.2 des rendements cumulés.

Rendement cumulé en huile essentielle extraite par EVE en
fonction du temps d'extraction

2,5%

2,0%

1,5%

R %

1,0%
0,5%

0,0%
0 50 100 150 200 250 300 350

temps d'extraction (mn)

—e—seche, petites feuilles, lot 1 —e—seche, petites feuilles, lot 2
séche, grandes feuilles, lot 2 —e—fraiche, grandes feuilles, lot 2

Figure 6.2: Rendement cumulé en huile essentielle extraite par entrainement a la vapeur d’eau

Essai des grandes feuilles fraiches : la courbe du rendement cumulé est scindée en deux étapes :
Une étape rapide, avant 200 mn, cette rapidité est due a I’augmentation du débit de vapeur d’eau
avec le temps et a la fraicheur et la maturité de la plante par rapport aux autres essais. Au-dela de

200 mn, un palier est atteint, ce qui nous permet de conclure 1’épuisement de la matiére végétale.

Pour les autres essais : on constate une variation légére, cela est dd a un débit trés faible ou tres
fort. L’extraction nécessite beaucoup plus de temps pour que la matiere végétale soit totalement

épuiseée.
6.2 Hydrodistillation

Les résultats des essais & la fin d’extraction par HD et 1’évolution de la masse d’HE
récupérée et le rendement cumulé en fonction du temps sont regroupés dans le tableau 6.2 et

représentés graphiquement dans les figures 6.3 et 6.4.
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Tableau 6.2: Résultats des différents essais d’extraction par hydrodistillation

N° Etat de la " temps mHE | . R mH'IE, R y 'V'”IE R total
d’essai plante extrz_actlon (g) Instantane cumuilee cumuie totale %
(min) % (9) % (9)
60 0,0048 0,050 0,0048 0,050
0,0093
Fraiche 125 0,0045 0,047 0,098
6 Petites feuilles 195 0,0051 0,054 0,0144 0,151 | 0,0251 | 0,264
LotN®2 245 00051 | 0,054 00195 | 0205
305 0,0056 0,059 0,0251 0,264
75 0,0041 0,043 0,0041 0,043
. 135 0,0166 0,174 0,0207 0,217
Fraiche
7 Grandes feuilles 195 0,0106 0,111 0,0313 0,328 | 0,0588 | 0,617
Lot N2 270 0,0083 | 0,087 0.03% | (415
330 0,0192 0,201 0,0588 0,617
80 0,0013 0,007 0,0013 0,007
Seche 167 0,0044 0,024 0,0057 0,031
8 Petites feuilles 0,017 | 0,092
Lot N° 2 240 0,0024 0,013 0,0081 | 0,044
300 0,0089 0,048 0,017 0,092

Rendement total aprés 5 h d'extraction par HD
0,7 0,617
0,6
0,5

0.4
03 0,264

R total %

0,2
0,092
0,1

0 _—

fraiche, petites feuilles  fraiche, grandes feuilles  séche, petites feuilles
état de la plante

Figure 6.3: Rendement total des différents essais d’extraction par entrainement a la vapeur d’eau
Nous remarquons que :
— Les grandes feuilles donnent un meilleur rendement (essai 7 : R = 0,617 %) que les petites

feuilles (essai 6 : R = 0,264 %). La plante ayant des grandes feuilles a gagné en maturité.
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— La plante fraiche fournit un rendement supérieur (essai 6 : R = 0,264 %) a celui de la plante
séche (essai 8 : R = 0,092 %).
Les courbes de rendements cumulés [figure 6.4] montrent bien que nous obtenons un

meilleur rendement pour une plante fraiche ayant de grandes feuilles (essai 7 : R = 0,617 %).

Rendement cumulé en huile essentielle extraite par HD en fonction
0,7% du temps d'extraction

0,6%
0,5%

0,
< 0,4%
X 0,3%
0,2%

0,1% EE—
——

0,0% ——
0 50 100 150 200 250 300 350
temps d'extraction (mn)
—e—fraiche, petites feuilles, lot 2 —e—fraiche, grandes feuilles, lot 2 —e—seche, petites feuilles, lot 2

Figure 6.4: Rendement cumulé en huile essentielle extraite par entrainement a la vapeur d’eau
Essai des grandes feuilles fraiches :

On observe dans cette figure que la récupération d’HE se fait aussi rapidement que les
autres essais, cela est di a la qualité de la matiére végeétale qui a été fraiche (3 jour de stockage) et
mature (grandes feuilles).

La quantité d’huile récupérée au cours de la premiére étape, ayant lieu durant les 75 premieres
minutes, est trés faible, cela est expliqué par la diffusion lente des composés volatils situés a
I’intérieur les feuilles, ou par le débit de vapeur qui n’était pas suffisant pour faire volatiliser les
composés volatils aromatiques existants au niveau des feuilles a cause du phénomeéne de tassement.

On observe entre 75 et 200 mn une augmentation rapide du rendement due a 1’apparition des
composés légers dont la vitesse de transfert est plus grande que celle des composés lourds.

On constate sur la courbe que I’extraction n’a pas encore terminé et qu’elle peut continuer au-dela
de 330 mn, ce qui permet d’obtenir un rendement plus élevé et une quantité d’HE récupérée assez
importante. Cependant, les colts énergétiques seront plus importants et il faut choisir entre la
quantité d’HE et 1’énergie.
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Pour les autres essais : on constate une variation légere, cela est du a un débit trés fort pour les
petites feuilles séchées et a une insuffisance de maturité pour les petites feuilles fraiches.

L’extraction est trés lente et la matiére végétale n’est pas totalement épuisee.
Eau distillée ou eaux de distillation ?

Afin de valoriser les eaux de distillation issues de I’EVE, nous avons effectué un essai (essai
11) ou nous avons fait dans un premier temps 1’extraction par EVE de la matiére végétale fraiche
pendant une heure. Ensuite, nous avons récupéreé les eaux de distillation et fait une extraction par
HD pour une quantité de matiére végétale fraiche pendant 3 heures.
Un second essai (essai 6) a été effectué avec 1’eau distillée pendant 5 heures. Les autres conditions

opératoires étant les mémes que le premier essai.

Tableau 6.3: Rendement des essais d’extraction par hydrodistillation utilisant les eaux de distillation et

I’eau distillée.

temps
N° d’essai Etat de la plante Solvant d'extraction | m HE (g) R total %
(mn)
fraiche, petites Eaux de distillation
11 feuilles de "EVE 180 0,0268 0,934
6 fraiche, petites Eau distillée 305 0,0251 0,264
feuilles
Influence de I'extraction par hydrodistillation utilisant les
eaux de distillation et I'eau distillée sur le rendement
1
0.9 Eaux de
' distillation de
0.8 I’EVE; 0,934
0,7
© 0,6
o
= 05
04 Eau distillée;
0,3 0,264 :
0,2
0,1
O —_—
Eaux de distillation de ’'EVE Eau distillée

Figure 6.5: Influence de I'extraction par hydrodistillation utilisant les eaux de distillation et I'eau distillée

sur le rendement en huile essentielle.
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Nous avons obtenu un rendement meilleur avec les eaux de distillation (R = 0,934 %), 3,5
fois meilleur que celui de I’eau distillée (R= 0,264 %). Cela est expliqué par le fait que notre HE
est un peu soluble dans 1’eau, ce qui a enrichie les eaux de distillation, et de ce fait le rendement

de I’HD a augmenté.

6.3 Hydrodiffusion

Les résultats des essais a la fin d’extraction par Hdiff sont regroupés dans le tableau 6.4 et

représentés dans la figure 6.6.

Tableau 6.4: Rendement des essais d’extraction par hydrodiffusion.

R Débit
,N . Etat de la plante , Temps moyen m HE R%
d’essai d’extraction )
(ml/mn)
9 séche, petltlsg l;eunles ; lot 260 5 0,0164 0.203
10 séche, petltﬁf ;eunles ; lot 300 102 0,0231 0,284

Les rendements de I’Hdiff sont trés faibles par rapport a I’EVE, ce qui est contraire aux

résultats des travaux antérieurs. Cet écart est d0 a des erreurs de manipulation et au fait que nous

avons fait la séparation de I’HE de I’hydrolat une semaine apres 1’expérience de 1’ Hdiff.

Influence du débit sur le rendement lors de I'hydrodiffusion

0,30%
0,25%
0,20%

i 0,15%
0,10%
0,05%
0,00%

(o]

Figure 6.6: Influence du débit et du temps d’extraction sur le rendement lors de I’hydrodiffusion

0,203%

temps

d'extraction

d'extraction
=160 mn

10,2

débit (mL/mn)

0,284%
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Les deux expériences ont été menées dans les mémes conditions hormis le débit et le temps
d’extraction. Nous constatons que plus le débit est important plus le rendement en HE est meilleur.
L’extraction au bout de 160 mn n’a pas encore terming, il faut alors plus de temps pour que le

matériel végétal soit épuisé et avoir ainsi un rendement meilleur.

6.4 Comparaison entre les trois techniques d’extraction :

Les resultats obtenus dans les mémes conditions opératoires lors des expériences : essai 4
pour ’EVE ; essai 8 pour I’HD et essai 10 pour I’Hdiff [tableau 6.5 ; Figure 6.7] ; montrent que
I’EVE donne un meilleur rendement que 1’Hdiff et I’HD.

Tableau 6.5: Tableau comparatif des rendements obtenus dans les mémes conditions opératoires lors des

trois procédés d’extraction :

Techniques . temps
N° d’essai R . Etat de la plante d'extraction | m HE (g) R%
d’extraction .
(min)
séche, petites feuilles ;
4 EVE lot N° 2 300 0,0436 0,668
10 Hdiff secheo, petites feuilles ; 300 0,0231 0,284
lot N° 2
séche, petites feuilles ;
8 HD lot N° 2 300 0,017 0,092
Rendement des différentes techniques d'extraction
sous les mémes conditions opératoires
0,8
07 0608
0,6
0,5
o 1
= 04 0,284
0,3
gi I I 0,092
’O I;

Entrainement & hydrodiffusion hydrodistillation
la vapeur d’eau

Mode d'extraction

Figure 6.7: Rendement des différentes techniques d'extraction sous les mémes conditions opératoires
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Cette différence est due a la présence de I'eau dans I'HD qui peut entrainer des phénoménes
d'hydrolyse, phénomenes limités par I'absence de contact entre le végétal et I'eau dans I’EVE et
I’Hdiff.

En effet, les composés de I'huile tels que les esters sont sensibles a I'hydrolyse tandis que
d'autres tels que les aldéhydes et les hydrocarbures monoterpéniques acycliques sont sensibles a la
polymérisation (puisque le pH de I'eau est souvent réduit pendant la distillation, les réactions
d'’hydrolyse sont facilitées). D’autre part, les composants oxygénés tels que les phénols ont
tendance a se dissoudre dans I'eau, de sorte que leur extraction compléete par HD n’est pas possible.

Par ailleurs, les composes volatiles de I'huile sont moins sensibles a I'hydrolyse et la
polymérisation et la perte de composés polaires est minime ; d’ou un rendement meilleur lors de
I’EVE et I’Hdiff.

6.5 Comparaison avec les travaux antérieurs :

Les résultats obtenus dans cette étude (rendements : 0,443 — 2,146 % pour I’EVE ; 0,092 —
0,617% pour I’HD) ont été comparé aux rendements obtenus dans les travaux antérieurs effectués
au département, traitant 1’extraction des huiles essentielles par EVE et HD [Tableau 6.6].

Tableau 6.6: Tableau comparatif des rendements obtenus pour I’extraction des HE de I’inule visqueuse par
EVE et HD avec les travaux antérieurs.

Rendement (%) EVE HD Réf
Alger — El Harrach 0,443 — 2,146 0,092 - 0,617 La présente etude
Mascara 1,727 0,491 [86]
Bordj Bou Arreridj 0.3384 - 0,3696
. / [88]
Sétif 0,12
Alger — Baraki 0,166 — 0,210 0,149- 0,448 [89]
Alger — El Harrach 0,24 - 0,55 / [93]

Les rendements obtenus dans la présente étude, pour I’inule visqueuse d’El Harrach, sont
plus élevés que ceux de Mascara, Bordj Bou Arreridj, Sétif et Baraki, que ce soit pour les huiles
essentielles extraites par EVE ou par HD. Les résultats obtenus par Hedrache et coll. [93] pour
I’inule visqueuse d’El Harrach sont aussi inferieurs aux résultats obtenus dans cette étude pour la
plante de la méme région. Ces constatations confirment les données de la littérature disant que la
région géographique et la saison (année) influent sur le rendement en HE.
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CONCLUSION ET RECOMMANDATIONS

La présente étude est une contribution a la valorisation de 1’inule visqueuse d’Alger ; pour
arriver a ce résultat, nous avons effectué une extraction des HE provenant des champs de la cité

universitaire Bouraoui a Alger par trois modes d’extraction : EVE, HD et Hdiff.

Avant de commencer la série d’extraction, nous avons déterminé le taux d’humidité de la
plante pour connaitre la masse exacte de la matiere végétale seche utilisée. Ensuite, les essais
d’extraction de I’HE de la plante par EVE, HD et Hdiff, avec cohobage, ont été effectués au

laboratoire.

La comparaison des résultats de I’extraction par les trois techniques a été difficile vu la non
reproductibilité des essais due a la grande variété des parameétres opératoires surtout concernant le
débit de distillat. Toutefois si on accepte 1’erreur sur le débit, on a établi I’influence des autres

parameétres sur le rendement en HE.

D¢s lors, la comparaison des résultats expérimentaux ainsi que 1’analyse quantitative des
HE obtenus permet de conclure que I’EVE donne un meilleur rendement (R = 0,668 %) que celui
obtenu par Hdiff (R = 0,284 %) et HD (R = 0,092 %).

L’extraction a donné le meilleur rendement en HE pour une plante fraiche qui semble avoir
gagné en maturité (grandes feuilles) cueillie durant la 1% moitié¢ du mois d’Avril, extraite avec un
débit moyen (13 mL/mn), aussi bien lors de ’EVE (R = 2,146 %) que lors de ’HD (R = 0,617 %).

Les résultats obtenus dans cette étude ont révélé que 1’inule visqueuse d’ Alger (El Harrach)
I’emporte sur celle de Mascara, Bordj Bou Arreridj, Sétif et Baraki en termes de rendement en

huile essentielle.

Une étude bibliographique réalisée a montré des propriétés thérapeutiques et biologiques
de cette espece étudiée chez les végétaux et les humains. Notre objectif dans une seconde étude
dans le cadre du projet de fin d’étude [1] est de confirmer une des activités de cette plante, a savoir

I’activité antioxydante des HE et des hydrolats obtenus dans cette premiére étude.



CONCLUSION ET RECOMMANDATIONS o1

En conclusion, nous dirons que cette étude sur I’inule visqueuse mériterait d’étre poursuivie
dans le but d’une valorisation industrielle de son HE, son hydrolat et ses extraits dans une

perspective de développement durable.

L’extraction étant trés lente lors de ’EVE, ’HD et I’Hdiff (5 h), nous conseillons
I’utilisation des micro-ondes qui ont déja fait leur preuve : temps d’extraction réduit (une vingtaine
de minutes au lieu de 5 heures) ; moindre impact environnemental vu que le colt énergétique est
assez élevé durant le fonctionnement des techniques traditionnelles ; augmente les activités

antimicrobienne et antioxydante et produit des HE de meilleure qualité. ..

L’HD avec les eaux de distillation issues de ’EVE augmente le rendement en HE de 3,5

fois qu’avec ’eau distillée ; ceci constitue une perspective de valorisation des eaux de distillation.
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ANNEXE A - PHOTOS DE QUELQUES ESPECES DU GENRE « INULA »
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ANNEXE B - EXEMPLES DE QUELQUES MONOTERPENES
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ANNEXE C - EXEMPLES DE QUELQUES SESQUITERPENES
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ANNEXE D - EXEMPLES DE QUELQUES DITERPENES
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ANNEXE E - EXEMPLES DE QUELQUES TRITERPENES
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ANNEXE F - EXEMPLES DE QUELQUES COMPOSES AROMATIQUES
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