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Abstract:
Variation of the concentration of the essential oil and its major components during steam extraction

The aim of our study is to collect data from previous works, about the chemical composition, yield
and extraction kinetics of four plant species grown in Algeria: Rosemary, Pistachio, Spearmint and
Anise. This data is used to model the evolution of the concentration of the essential oil and its major
components in the vapour phase during extraction, in order to study the influence of some parameters
on the quantity and quality of the oil. The results revealed that the variability of the composition, yield
and kinetics of the essential oil is due to several intrinsic and extrinsic factors. We also determined that
the assumption that the essential oil is a single pseudo-component should be applied with caution in
the case of changes in chemical composition or variation of the kinetic constants of the components
during the extraction process.

Keywords: Essential oil, Rosmarinus officinalis L., Pistacia lentiscus L., Mentha spicata L.,
Pimpinella anisum L., chemical composition, yield, extraction kinetics, modeling.

Résumé:

Variation de la concentration de I’huile essentielle et de ces constituants majoritaires lors de
DPextraction a la vapeur d’eau

Notre travail a pour objectif de recueillir a partir de travaux antérieurs des données concernant la
composition chimique, le rendement et la cinétique d’extraction de quatre especes végétales cultivées
en Algérie : Le Romarin, le Pistachier, la Menthe verte et I’Anis vert. Ces données sont exploitées
pour modéliser 1’évolution de la concentration de I’huile essentielle et de ses constituants majoritaires
en phase vapeur pendant I’extraction, et ceci afin d’étudier I’influence de quelques paramétres sur la
quantité et la qualité de I’huile. Les résultats ont montré que la variabilité de la composition, du
rendement et de la cinétique de I’huile essentielle est due a plusieurs facteurs intrinséques et
extrinséques. Nous retenons aussi que I’hypothese considérant I’huile essentielle comme un pseudo-
composé unique est a appliquer avec précaution dans le cas de changement de composition chimique
ou de variation entre les constantes cinétiques des composés au cours de 1‘extraction.

Mots clés : Huile essentielle, Rosmarinus officinalis L., Pistacia lentiscus L., Mentha spicata L.,
Pimpinella anisum L., composition chimique, rendement, cinétique d’extraction, modélisation.
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AFNOR : Association Frangaise de Normalisation

CAMD : Entrainement a I’air assisté par micro-ondes (Compressed Air Microwave Distillation)

C¢ : Concentration en phase fluide (mg/g)

CG-SM : Chromatographie Gazeuse couplée a la Spectrométrie de Masse

CPG : Chromatographie en Phase Gazeuse

GMCC : Modele global de contribution des composants (Global Model of Components Contribution)
H : Taux d’humidité de la matiére végétale (%)

HE : Huile Essentielle

HD : Hydro-Distillation

I : Indice d'acide

Ie : Indice d'ester

ISO : Organisation internationale de normalisation (International Organisation for Standardization)
MAE : Extraction assistée par micro-ondes (Microwave Assisted Extraction)

MAHD : Hydrodistillation assistée par micro-ondes (Microwave Assisted Hydro-Distillation)
MAP : Procédé assisté par micro-ondes (Microwave Assisted Process)

Mue) : Masse de I’huile essentielle extraite & chaque instant (g)

Muecs) : Masse de ’huile essentielle restante dans le végeétal (g)

MHG : Hydro-diffusion assistée par micro-ondes et gravité (Microwave Hydro-diffusion and Gravity)
MSD : Entrainement a la vapeur d’eau assisté par micro-ondes (Microwave Steam Distillation)
MSDf : Hydro-diffusion assistée par micro-ondes (Microwave Steam Diffusion)

M, : Masse du végétal (g)

PLE : Extractions par liquide pressurisé (Pressurized Liquid Extraction)

Q : Débit de vapeur ascendant (g/min)

Q, : Débit volumique de vapeur (ml/min)

R? : Coefficient de corrélation
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Ryg : Rendement en huile essentielle (%)

SD : Entrainement a la vapeur d’eau (Steam Distillation)

SFE : Extractions par fluide super critique (Supercritical Fluid Extraction)

SFME : Extractions sans solvant assistée par micro-ondes (Solvent Free Microwave Extraction)

SMCC : Modele simplifié de contribution des composants (Simplified Model of Components Contribution)
SME : Extraction par solvant assistée par micro-ondes (Solvent Microwave Extraction)

UAE : Extractions assistée par ultrasons (Ultra-sound Assisted Extraction)

VMHD : Hydrodistillation sous pression réduite assistée par micro-ondes (Vacuum Microwave Hydro-
Distillation)

WHO : Organisation mondiale de la santé (World Health Organisation)

X; : Variable réduite

Y; : Réponse des expériences effectuées par plan d’expériences

Y(t) : Rendement en I’huile essentielle en fonction du temps (%g/g de matiére végétale)

Y, : Rendement maximal en huile essentielle a la afin de ’extraction (%g/g de matiere végétale)
Y,; : Rendement maximal du composé (i) a la afin de I’extraction (%g/g de matiére végétale)
a;, a;;, a;, - Coefficients du polynome

d?%: Densité relative a 20°C

f : Fraction de I’huile essentielle contenue dans les cellules brisées

gi : Teneur du composé (i) dans I’huile essentielle

i : Indice du composé de I’huile essentielle

k : Constante de temps (min).

k; : Constante de temps du composé (i) (min?)

ka1 et kyc, - Constantes de temps des deux composés majoritaires (min)

ko : Constante de temps du reste des composés (min)

m : Masse initiale de 1’huile essentielle dans le solide (g)

m, . Masse de I’huile essentielle résiduelle dans le solide (g)

n : Nombre total de composés de I’huile essentielle

Nzo: Indice de réfraction a 20°C

t : Temps d’extraction (min)
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Introduction générale

Avant le développement de la médecine moderne, 'homme a toujours utilisé les produits
issus de la nature pour se soigner. Les plantes par exemple, étaient reconnues depuis
I’antiquité pour leurs vertus thérapeutiques, et leur connaissance s’est transmise de génération
en génération. Plusieurs méthodes artisanales étaient utilisées deés lors pour I’extraction des
substances actives a partir de ces plantes. Ces substances sont connues sous le nom des «
Huiles essentielles » (Goeb, 1999).

Malgré le développement de la médecine moderne, les remédes naturels de bonne réputation
restent toujours utilisés a ce jour. De plus, la découverte progressive des applications des
huiles essentielles dans d’autres domaines d'intérét économique comme les cosmétiques ou
I’alimentation a crée une demande de plus en plus forte sur les marchés mondiaux (Tchamdja,
1995).

L’ Algérie est un pays qui recele un potentiel important et diversifié de plantes aromatiques
et médicinales gréace a sa flore particulierement riche en plantes utiles telles que le romarin,
I’ortie, le thym, la menthe, le pistachier, 1’anis, la morelle noire, la bourrache, ...etc. Cette
diversité est liee principalement a la nature de son climat et a la richesse de ses sols. De plus,
certaines de ces plantes sont utilisées dans la préparation de beaucoup de remedes
traditionnels.

L’extraction et 1’utilisation des huiles essentielles doit €tre basée sur les connaissances
fiables et suffisantes apportées par des recherches scientifiques bien menées. C’est pour cela
que beaucoup de chercheurs se sont intéressés a I’extraction, I’analyse, ’utilisation des huiles
essentielles ainsi que 1’optimisation de leurs procédés d’extraction.

Dans le cadre de la valorisation des essences d’especes végétales algériennes, et compte
tenu de leurs vertues thérapeutiques et de leurs diverses applications dans 1’industrie, nous
nous sommes intéressés a 1’étude des paramétres influencant le rendement, la composition, la
cinétique et enfin la concentration de I’huile essentielle lors de 1’extraction a la vapeur d’eau.
Cette étude sera axée sur quatre espéces aromatiques : Rosemarinus officinalis L., Pistacia
lentiscus L., Mentha spicata L. et Pimpinella anisum L.

Notre choix s’est porté sur ces especes, car elles sont trés répandues en Algérie et ont fait
I’objet de beaucoup de recherches antérieures. Cependant, peu de travaux se sont intéressés a
la qualité¢ de I’huile essentielle extraite. Cette étude nous permet alors de suivre a la fois la
qualité et la quantité de I’huile essentielle par le biais de I’étude de sa concentration.

Le premier chapitre de ce mémoire est consacré a la présentation de notions générales
concernant les huiles essentielles : définition, procédés d’extraction, composition chimique,
caractérisation et méthodes d’analyse.
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Dans le second chapitre nous présentons, d’une maniére assez détaillée, les quatre substrats
végétaux étudiés, puis nous citons les principaux travaux antérieurs relatifs a ces plantes tout
en discutant et en comparant leurs résultats et faire des commentaires.

Le dernier chapitre a été dédié a la modélisation des différentes cinétiques recueillies et de
la concentration au cours de I’extraction. Pour aboutir enfin a une étude par plans
d’expériences afin de déterminer 1’effet des parameétres opératoires sur la concentration.
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Chapitre 1 : Généralités sur les huiles essentielles

1.1 Définition

Les huiles essentielles selon la norme ISO 9235 de I’AFNOR (I’ Association Francaise de
Normalisation), sont : « des produits obtenus soit a partir de matieres premiéres naturelles
par distillation a ’eau ou a la vapeur d’eau, soit a partir des fruits de Citrus par des
procédés mécaniques et qui sont séparés de la phase aqueuse par des procédes physiques ».
(AFNOR, 1998) et selon la pharmacopée frangaise 1985 : les huiles essentielles sont des
produits de compositions généralement assez complexe, renfermant les principes volatils
contenus dans les végétaux et plus ou moins modifiés aux cours de la préparation (Combaz,
1985).

Elles peuvent étre extraites de différentes parties de la plante telle que :

- Les fleurs (la rose, le jasmin, I’eeillet, le clou de girofle, le mimosa, le romarin, la lavande,
la fleur d’oranger),

- Les feuilles (la menthe, la citronnelle),

- Les feuilles et tiges (le géranium, la verveine, la cannelle),

- L’écorce (la cannelle, le cassia), le bois (le cedre, le pin),

- Lesracines (I’angélique, le vétiver, la valériane),

- Les graines (le fenouil, la coriandre, le cumin, la noix de muscade),

- Les fruits (la bergamote, I’orange, le citron), les rhizomes (le gingembre, le curcuma)
(Sukhdev Swami et al., 2008).

1.2 Méthodes d'extraction

Différentes méthodes d’extraction des huiles essentielles sont mises en ceuvre. Ces
méthodes peuvent étre classées selon deux catégories : les méthodes conventionnelles et les
méthodes innovantes :

1.2.1 Meéthodes conventionnelles
1.2.1.1 Distillation par entrainement a la vapeur

C’est le passage d’un courant de vapeur d’eau a travers une cuve contenant des plantes. Les
huiles essentielles volatiles sont libérées sous I'influence de ’humidité et de la chaleur.
Ensuite, a travers un serpentin refroidi a 1’eau, passent la vapeur d’eau et I’huile essentielle,
ou cette vapeur y est condensée en un liquide qui est un mélange d’eau et d’huile essentielle,
ce mélange est séparé ensuite dans un essencier. L huile essentielle n’est pas miscible a 1’eau,
elle est plus légére et donc elle se trouve au sommet de 1’essencier.

L'avantage de cette technique est qu'elle réduit la température de distillation. Par
conséquent, les composés sont entrainés a une température bien inférieure a leur point
d'ébullition, ce qui empéche leur décomposition (De Silva, 1995). La figure 1 montre le
schéma descriptif de I’entrainement a la vapeur d’eau.
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Vapeur d'eau chargée Eau chaude
d’huile essentielle

Huile essentielle
Plantes aromatiques

Vapeur d'eau

Eau froide

Eau
Eau florale

Eau florale +
huile essentielle

Chaleur ———s / / / ) /
AVAVAVAVAVAR

Essencier

Figure 1: Schéma descriptif de ’entrainement a la vapeur d’eau
(De Silva, 1995)

1.2.1.2 Hydrodistillation

C'est une méthode trés répandue d'extraction des huiles essentielles qui repose sur un
principe simple d'immersion d'une partie de la plante a extraire dans I’eau chauffée jusqu’a
I’ébullition généralement a pression atmosphérique. L’huile essentielle est évaporée avec de
la vapeur d'eau. Les vapeurs sont alors condensées avec un réfrigérant. Ensuite, le distillat est
récupéré dans un Erlenmeyer (De Silva, 1995). En raison de la différence de densité entre l'eau
et les molécules aromatiques, ces derniéres se separent en une phase aqueuse et une phase
organique : L'huile essentielle (Figure 2).

Hydrodistillation ou distillation simple

Figure 1 : L'hydrodistillation
1: Chauffe-ballon 2:Eau bouillante 3:Thermométre 4:Réfrigérant a eau 5:Arrivée d'eau froide et Sortie d'eau tiédie
6:Essencier 7:Végétal 8:Huile Essentielle

Figure 2: Schéma descriptif de I’hydro-distillation
(De Silva, 1995)
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1.2.1.3 Expression a froid

Ce procédé mécanique est beaucoup plus simple que la distillation, réalisée sans chauffage
pour récupérer I'huile essentielle présente dans la peau (ou épicarpe) des agrumes et
spécialement congue pour les agrumes en raison de I'emplacement de leurs huiles essentielles
(De Silva, 1995). Basé sur la décomposition de la rupture des péricarpes, riche en huiles
essentielles. L’huile essentielle ainsi libérée est évacuée par un courant d’eau. Formation
d’une émulsion constituée d’eau et d’essence, qui est ensuite centrifugée pour séparer 1'huile
essentielle présente dans la peau (ou épicarpe) des agrumes (Figure 3).

c:dl 1X dc C 1lr(m

/‘\/’\f‘\
f‘\/‘\/—\

Presse a Hélice

l—‘———l—‘—-.
O \

Huile Essentielle

Figure 3: Schéma descriptif de I’extraction par pression a froid
(De Silva, 1995)

1.2.1.4 Vapo-diffusion (hydro-diffusion)

La vapeur d’eau est introduite de haut en bas a travers la plante aromatique (Figure 4). Cette
méthode utilise la gravité pour libérer et condenser le mélange «vapeur d‘eau - huile
essentielle» dispersé dans la matiére vegétale. La composition des produits obtenus est
qualitativement sensiblement différente a celle des produits obtenus par les autres méthodes
classiques (De Silva, 1995).

Les avantages de cette méthode sont : un meilleur rendement en huile, plus rapide donc
moins nocive pour les composes volatils, un temps de traitement plus court ce qui permet
d’économiser I’énergie et donc de consommer moins de vapeur.
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Flux descendant

| Lit de
| matiere
| végétale

Vapeur d'eau
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vapeur d'eau

Hydrolat % Séparateur

Figure 4: Schéma descriptif de I’Hydro-diffusion
(De Silva, 1995)

1.2.1.5 Distillation « séche »

La distillation séche, ou distillation destructive, est un type de pyrolyse. Cela se fait
généralement avec du bois, du charbon ou des roches de schiste, tout ce qui est solide a haute
teneur en matiére organique. Dans le domaine de 1’extraction végétal, les plantes ou des
parties de plantes sont chauffees tres légerement a une température inferieure a 100°C sans
ajout d‘eau ni de solvant organique, ce qui empéche la dénaturation (c’est la perte de la
conformation tridimensionnelle normale de la macromolécule biologique) de certaines
particules thermosensibles. Cette technique présente un avantage certain au niveau de la
qualité mais elle aboutit a des rendements extrémement faibles en huile essentielle. C’est donc
une methode adaptée pour les matiéres premiéres particulierement fragiles (De Silva, 1995). La
Figure 5 montre 1I’équipement de la distillation séche, utilisée pour isoler I’huile essentielle de
rose par distillation seche.

Couvercle retourné rempli d’eau . . C
Assiette remplie de cendres et de braises

Chaudron

Cuvette remplie d’eau

Figure 5: Schéma de préparation de I’extrait de rose en Herzégovine
(De Silva, 1995)
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1.2.2 Méthodes innovantes

Un des inconvénients des techniques conventionnelles d’extraction est 1i¢é a la thermo-
sensibilité des composants des huiles essentielles qui subissent des altérations chimiques
(hydrolyse, isomérisation, oxydation) sous 1’effet des hautes températures appliquées. La
qualité des huiles essentielles extraites est donc extrémement affectée, surtout si la durée
d'extraction est longue. Une bonne méthode d’extraction est celle qui doit maintenir la
composition chimique et les proportions naturelles des huiles essentielles dans leur état
d'origine. Depuis que la rentabilité, le respect de ’environnement, la durabilité, la haute
efficacité et la bonne qualité régissent la production industrielle moderne, les techniques
d'extraction des huiles essentielles n'ont jamais cessé d’évoluer. De nouvelles techniques
continuent d'apparaitre ces dernieres années pour obtenir des extraits naturels d'une qualité
similaire ou supérieure a celle des méthodes classiques. Les nouvelles techniques d'extraction
doivent également réduire le temps d'extraction, la consommation d'énergie, I'utilisation de
solvants et les émissions de CO. (Rassem et al., 2016).

1.2.2.1 Extraction assistée par micro-ondes

Par définition, les micro-ondes aussi appelées hyperfréquences sont des ondes
électromagnetiques occupants une bande de fréquence de trois décades a partir de 300 GHz
jusqu’a 300 MHz. La fréquence généralement utilisée est de 2450 MHz, ce qui correspond a
une longueur d’onde de 12,2 cm.

Le principe du chauffage micro-ondes repose sur le fait que les molecules polaires, telles
que celle de I'eau, ont des poOles négatifs et positifs : ce sont des dipdles. En 1’absence de
champ électrique, les dipdles sont orientés aléatoirement. Dans 1’autre cas, sous I’effet d'un
champ électrique continu, les molécules s'orientent en suivant la direction du champ appliqué.
Sous l'effet d'un champ électrique alternatif de fréquence f, les dipdles suivent la direction du
champ sur une demi-alternance, se désorientent lorsque le champ s'annule et se réorientent
dans l'autre sens pendant la seconde demi alternance. On appelle ceci une rotation dipolaire.
L'énergie électrique est transformée en énergie cinétique par cette rotation. L'énergie cinétique
est ensuite convertie partiellement en chaleur (Chemat et Lucchesi, 2005).

Le transfert de chaleur avec chauffage micro-ondes est totalement inversé par rapport au
chauffage conventionnel. Alors que le transfert de chaleur classique se transmet de I'extérieur
vers I’intérieur du récipient, sous chauffage micro-ondes, 1’objet traité devient lui-méme
source de chaleur : on dit que le dégagement de la chaleur se fait de I’intérieur vers l'extérieur.
C’est un mode de chauffage immédiat en volume et non en surface. Les phénomenes de
conduction et de convection ne jouent plus qu’un rdle secondaire d'équilibrage de la
température. La Figure 6 montre la différence entre ces deux modes de chauffage (Chemat et
Lucchesi, 2005).

27



Chapitre 1 : Généralités sur les huiles essentielles

.

Champ électrique haute fréquence

O
Composés dipolaires Rotation moléculaire,

polarisation

S -
“

Absence de champ électrique

— P~
N

Chaulfage conventionnel Chaulfage micro-ondes

Figure 6: Transferts thermiques sous chauffage conventionnel et micro-onde
(Chemat et Lucchesi, 2005)

1.2.2.1.1 L’hydrodistillation assistée par micro-ondes (MAHD)

Stashenko et coll. (Stashenko et al., 2004) ont développé un procédé d’extraction basé sur
I’hydrodistillation classique qui est ’hydrodistillation assistée par micro-ondes (Microwave
Assisted Hydrodistillation). Ce procéde consiste a placer une partie du montage dans le four a
micro-ondes (Figure 7). La matiére végétale est chauffée en présence d’une quantité d’cau
suffisante dans un ballon disposé¢ dans I’enceinte du four a microondes. Le systéme de
refroidissement ainsi que la partie consacrée a la récupération de I’huile essentielle sont situés
a Dextérieur du four (Chemat et Lucchesi, 2005). Cette méthode a été appliquée pour
I’extraction des huiles essentielles de plusieurs plantes aromatiques et épices (Farhat, 2010).

Cette méthode garantie une extraction rapide avec la moindre consommation de solvant, un
chauffage sécurisé et controlé (Rassem et al., 2016), la similitude de la composition de 1’huile
par rapport a une hydrodistillation classique et une facture énergétique et environnementale
réduite (Farhat, 2010).
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l— Condenseur
Vase florentin
Huile essentielle—»
Phase aqueuse —»
Réacteur
Eau > % K :’ *

* WK% % Matériel végétal
bl e, .
*5 & t*ﬂ le— Four a micro-ondes

Figure 7: Schéma de I'hydrodistillation assistée par micro-ondes (MAHD)
(Farhat, 2010)

1.2.2.1.2 L’extraction par solvant assistée par micro-ondes (SME)

En 1986, en Hongrie, Ganzler et coll. (Ganzler et al., 1986) furent les tout premiers a
proposer une technique d’extraction par solvant assistée par microondes. Ce procédé
consistait a irradier de la matiére végetale ou non par micro-ondes, broyée au préalable en
présence d’un solvant absorbant fortement les microondes (le méthanol) pour I’extraction de
composés polaires ou bien en présence d’un solvant n’absorbant pas les micro-ondes (hexane)
pour I’extraction de composés apolaires. Les travaux ont continué d’avancer, et c¢’est en 1990
que I’équipe canadienne de Paré et coll. (Paré et al., 1990) a déposé un premier brevet
européen, sur « l’extraction de produits naturels assistée par micro-ondes ». Le procédé
original sera par la suite quelque peu modifié et enrichi et sera dénommé : MAP™
(Microwave Assisted Process). Actuellement la MAE (Microwave Assisted Extraction) est
plus généralement citée dans les travaux publiés. Un montage a échelle pilote d’extraction des
épices et aromates par la technique MAP™ est présenté dans la Figure 8. Cette technique est
applicable sur un grand nombre de matrices solides ou liquides telles que les végétaux mais
aussi les tissus animaux, les sols, les cosmétiques ou les eaux polluées (Chemat et Lucchesi,
2005).
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Figure 8: Schéma de I’extraction par solvant assistée par micro-ondes (SME)

(Chemat et Lucchesi, 2005)

1.2.2.1.3 L’extraction sans solvant assistée par micro-ondes (SFME)

Une nouvelle méthode d’extraction des produits naturels assistée par micro-ondes sans
solvant et sans eau a pression atmosphérique a été développée et brevetée en 2004 par Chemat
et coll. (Chemat et al., 2004). Cette méthode est basée sur le principe de la distillation séche
assistée par microondes qui consiste a placer le materiel végétal dans un four a microondes
sans ajouter ni eau ni solvant organique. Le chauffage de 1’eau interne a la plante permet la
rupture des glandes contenant I’huile essentielle. Cette étape libére 1’huile essentielle qui est
ensuite entrainée par la vapeur d’eau produite a partir de I’eau présente dans la maticre
végétale. Un systéme de refroidissement a I’extérieur du four permet la récupération du
distillat, composé d’cau et d’huile essenticlle, de fagon continue et le retour de 1’excés d’eau a
I’intérieur du ballon afin de maintenir le taux d’humidité propre au matériel végétal (Figure 9)
(Chemat et Lucchesi, 2005). Ce procéde a été appliqué a divers types de plantes telles que les
épices, les herbes aromatiques et les citrus (Farhat, 2010).

L’avantage de cette technique est qu’elle ne requicre pas d’étape de purification apres
extraction contrairement a I’extraction par solvant qui nécessite la séparation de I’huile
essentielle du solvant afin d’obtenir un extrait concentré (Chemat et al., 2004).
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Figure 9: Schéma de ’extraction sans solvant assistée par micro-ondes (SFME)

1.2.2.1.4 L’hydrodistillation sous

(VMHD)

(Farhat, 2010)

pression réduite assistée par micro-ondes

L’hydrodistillation assistée par micro-ondes sous pression réduite ou VMHD (Vacuum
Microwave HydroDistillation), est une méthode d’extraction élaborée et brevetée par la
societe Archimex en 1994 (Mengal et Mompon, 1994). Elle est basée sur I’utilisation
conjointe des micro-ondes et d’un vide pulsé. Les micro-ondes favorisent le transfert des
molécules vers le milieu extérieur alors que le vide pulsé permet I’entrainement azéotropique
de celles-ci a une température inferieure a 100°C (Figure 10). Cette opération peut étre
répétée plusieurs fois en fonction du rendement souhaité (Chemat et Lucchesi, 2005).

Générateur
micro-ondes

Thermostat

Condenseur

Réfrigérant

/ K» Vide

N uile

\ essentielle]

Eau
aromatique

\ Double

enveloppe
chauffante

Figure 10: Schéma de ’hydro-distillation assistée par micro-ondes sous pression réduite (VMHD)

(Mengal et Mompon, 1994)
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1.2.2.1.5 L’hydro-diffusion assistée par micro-ondes et gravité (MHG)

Cette méthode a été brevetée en 2008 par Chemat et coll. (Chemat et al., 2008). C’est une
technique d'extraction économique et respectueuse de I’environnement qui est une
combinaison du chauffage par micro-ondes et de I’effet de la force de gravité a pression
atmosphérique. La MHG a été congue pour des applications a échelle expérimentale et
industrielle pour l'extraction d'huiles essentielles de différents types de plantes sans utilisation
de solvant ni d'eau. Un systéme de refroidissement a I’extérieur du four a micro-ondes permet
la condensation du distillat (Figure 11) (Rassem et al., 2016).

Outpt C1
L~ |8
11
Four & micro-ondes —s
matérie] végétal ey ‘;*
Réacteur =? %
Suppart
o
Systéme de réfrigération
L

Figure 11: Schéma de I’hydro-diffusion assistée par micro-ondes et gravité (MHG)
(Farhat, 2010)

1.2.2.1.6 L’entrainement a la vapeur d’eau assisté par micro-ondes (MSD)

Cette technique développée par Sahraoui et ses Collaborateurs (Sahraoui et al., 2008), a été
utilisée pour I’extraction des composés volatiles des fleurs de lavande. Elle est basée sur le
principe de I’entrainement a la vapeur d’eau a la seule différence que les radiations micro-
ondes sont uniquement exercées sur le ballon contenant la matiere végétale, le reste du
montage comportant le générateur de vapeur, le réfrigérant et le séparateur sont placés a
I’extérieur du four (Figure 12) .
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Les résultats de 1’étude de Sahraoui et ses collaborateurs ont montré une diminution du
temps d’extraction, et une ouverture plus rapide des cellules dans le cas du traitement par
microondes.

\

Réfrigérant )

_ Microondes diffusées

Huile essentielle <\
Phase aqueuse

Cartouche contenant ~
la matiére végétale I

Four microondes

Générateur de vapeur

Figure 12: Schéma de I'entrainement a la vapeur assisté par microondes (MSD)
(Destandau et al., 2013)

1.2.2.1.7 L’entrainement a I’air assisté par micro-ondes (CAMD)

Cette technique appelée aussi CAMD (Compressed Air Microwave Distillation) est 1’'une
des premiéres techniques d’extraction assistées par micro-ondes. Proposée par Craveiro et
Coll. (Craveiro et al., 1989), elle a été utilisée pour I’extraction de I’huile essenticlle de Lippia
Sidoides sans utilisation de solvant. Elle consiste a injecter en continu de 1’air comprimé dans
le ballon d’extraction ou la matiére végétale est immergée dans de 1’eau et chauffée par
micro-ondes. La vapeur d’eau saturée en composants volatiles est entrainée vers un ballon de
récupération plongé dans un systeme de refroidissement et situé¢ a I’extérieur du four a micro-
ondes (Figure 13) (Farhat, 2010). L’huile essentielle extraite en 5 minutes sous chauffage
micro-ondes était qualitativement et quantitativement, identique a celle obtenue par méthode
classique (entrainement a la vapeur) en 60-90 minutes.
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Figure 13: Schéma de I’entrainement a I’air assisté par micro-ondes (CAMD)

(Farhat, 2010)

1.2.2.1.8 L’hydro-diffusion assistée par micro-ondes (MSDf)

Ce procedé a éte développé en 2009 par Farhat et ses collaborateurs (Farhat et al., 2009) en
tant que nouvelle technique plus propre et plus efficace pour l'extraction des huiles
essentielles de lavande, et a été compareé a la hydro-diffusion classique.

La vapo-diffusion assistée par microondes ou « Microwave Steam Diffusion » consiste a
faire passer de la vapeur d’eau descendante a travers la matrice végétale se trouvant dans un
réacteur placé dans un four a micro-ondes. De la méme maniere que les autres procédes,
I’huile est extraite par la vapeur puis véhiculée vers un systéme de refroidissement pour
récupérer I’essence extraite (Figure 14).

Cette méthode était plus performante que la méthode classique en termes d'économie
d'énergie, de propreté et de réduction des eaux residuelles.
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Figure 14: Schéma de la hydro-diffusion assistée par microondes (MSDf)

(Farhat et al., 2009)

1.2.2.2 Extraction par fluide super critique (SFE)

L'extraction par fluide supercritique est le procédé de séparation d'un composant (I'huile
essentielle) d'un autre (la matrice végétale) en utilisant un fluide supercritique comme solvant
d'extraction. Ce dernier est un fluide dont la pression et la température sont supérieures aux
valeurs critiques, et donc I’état gazeux et 1’¢tat liquide ne sont plus distinguables. Ceci
confere a ces fluides des propriétés moléculaires particulieres, intermédiaires entre le liquide
et le gaz (Camel, 2001).

En pratique, plus de 90 % des extractions par fluide supercritique sont réalisées avec du
dioxyde de carbone (CO-) pour plusieurs raisons pratiques. En plus d'avoir une pression et
une température critiques relativement basses (74 bars et 32°C), le CO; est non toxique, non
inflammable, non corrosif, sdr, disponible en grande pureté a un co0t relativement faible et est
facilement éliminé de I'extrait. De plus son utilisation en tant que solvant permet de valoriser
ce gaz a effet de serre (Rassem et al., 2016). Le principal inconvénient du CO> est qu’il n’est
utilisé que pour les composés tres peu voire non polaires.

Une unité classique d’extraction par fluide supercritique contient une pompe a haute
pression qui assure la circulation du fluide, et une cellule d’extraction contenant 1I’échantillon
(végétaux broyés) ou une pression et une température exactes doivent étre maintenues.
L’huile essentielle est alors dissoute dans le fluide traversant la cellule. Aprés détente, le
fluide sortant de I’extracteur se sépare du composé extrait en passant par un dispositif
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contenant une phase organique ou un solide, avant d’étre envoyé dans le liquéfacteur pour étre
réutilisé (Figure 15).

Cette méthode d'extraction produit un meilleur rendement, un coefficient de diffusion plus
élevé et une viscosité plus faible. Néanmoins, elle est trés colteuse en raison du prix de
I'équipement nécessaire a ce procédé et elle n'est pas facile a manipuler (Bali et Belblidia,
2015).

Stockage CO, liquide Compressenr Chauffage
du CQO,
Condensateur Séparateur
Extracteur .’
B CO, a l'élat supercritique A
@ CO, a l'élat supercritique + extrait o Sies
L )

M CO, 3 l'élat gazeux

CO, a lélat liquide Extrait

Figure 15: Schéma de I’extraction par CO2 supercritique
(Bouaine, 2017)

1.2.2.3 Extraction par liquide pressurisé (PLE)

Cette technique, plus récente que I’extraction par fluide supercritique, dérive en partie de
celle-ci. La différence demeure dans le fait que le solvant est maintenu a 1’¢tat liquide et
n’atteint pas 1’état critique. Une forte pression est appliquée au niveau des extracteurs afin
d’arriver a des températures élevées. Les fortes températures atteintes offrent des extractions
meilleures et plus rapides (Camel, 2001). Cette méthode est dédiée aux matrices solides (elle
est également appelée extraction par un solvant chaud sous pression — PSE, ou extraction
accélérée par solvant — ASE). Elle a été introduite en 1995 afin de remédier a certains
problémes associés aux techniques d’extraction solide-liquide classiques qui utilisent de
grandes quantités de solvants et nécessitent un temps d’exposition long pour les
expérimentateurs.

1.2.2.4 Extraction par pervaporation

La pervaporation est définie comme une technique de séparation assez récente d’un mélange
liquide. Elle consiste en la vaporisation partielle a travers une membrane dense possédant une
affinité envers 1’'un des constituants.

En plus de ses applications dans le domaine de déshydratation des solvants organiques et
comme procédé d’épuration des alcools, la pervaporation peut aussi étre utilisée comme
technique d’extraction des huiles essentielles. Ce procédé a été utilisé par Figoli et coll.
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(Figoli et al., 2006) pour I’extraction de I’huile essenticlle de bergamote. Une huile de
bergamote sans bergapténe (substance indésirable photoactive) a été produite en une seule
étape permettant ainsi I’obtention d’une huile essentielle commercialisable de qualité et ce, a
un moindre co(t.

1.2.2.5 Extraction assistée par ultrasons (UAE)

Comme son nom I’indique, cette technique fait usage des ultrasons qui sont des ondes
vibratoires mécaniques dont la fréquence varie entre 16 kHz et 1 GHz, pouvant se propager
dans tous types de milieux (gaz, liquide ou solide). Cette technique a été développée en
laboratoire par Vinatoru et Coll. en 1950 (Vinatoru, 2001).

Les ultrasons, combinés avec d'autres méthodes, telles que I'extraction par solvant ou
I'nydrodistillation, permettent I'extraction sélective des huiles essentielles libérées par la
matiere végétale. Les ondes ultrasons créent des cycles successifs de compression et de
dilatation provoquant la rupture des parois cellulaires et la libération des composés contenus,
ce qui contribue a ’amélioration de I’extraction et permet une meilleure pénétration du
solvant et donc un meilleur contact entre phases. Les ultrasons permettent également une
agitation mécanique du liquide en contact avec la matiere végétale, ce qui ameliore le
transfert.

Le principe de la méthode est d’immerger la matiere végétale dans de I'eau ou dans un autre
solvant (méthanol, éthanol, ...etc.), et la soumettre en méme temps aux ultrasons (Figure 16).
Les ultrasons sont beaucoup utilisés a 1’échelle laboratoire (extraction des caroténoides, huiles
essentielles, antioxydants, arémes, etc..) comme a I’échelle industrielle (Rassem et al., 2016).
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Figure 16: Schéma de I’extraction assistée par ultrasons (UAE)

(Rassem et al., 2016)
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1.2.2.6 Extraction par chauffage ohmique

Cette méthode se distingue des méthodes conventionnelles utilisant un chauffage classique,
par I'utilisation d’un courant électrique, généralement alternatif, appliqué directement a la
matiere végétale. Le courant électrique est transmis au milieu a 1’aide des électrodes plongées

dans le ballon d’extraction (Figure 17). Vu que I’huile

essentielle n’est pas un matériau

conducteur d’électricité, il est nécessaire d’ajouter des ions dans le milieu d’extraction, ceci
est garanti par I'utilisation d’une eau salée qui n’a aucune influence sur la qualité de I’huile
essentielle obtenue (Gavahian et al., 2012). Cette nouvelle méthode, énergétiquement
efficace, peut étre facilement transposable a 1’échelle industrielle que 1’extraction assistée par
microondes par exemple. Le principal avantage de cette technique est le chauffage uniforme

de la matrice végétale.
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Figure 17: Schéma de I’extraction par chauffage ohmique

(Gavahian et al. 2012)

1.2.3 Avantages et incovénients des méthodes d’extraction

Les principaux avantages et inconvénients de méthodes d’extraction des huiles essentielles

présentées précédemment sont donnés dans le tableau 1 :

Tableau 1: Avantages et inconvénients des méthodes d'extraction des huiles essentielles

Procédé Avantages

Inconvénients

Distillation par
entrainement a la
\vapeur

Reéduit la température de distillation. -
Huile essentielle de trés bonne qualité.

Cette technique ne met pas en contact direct -
I’eau et la matiére végétale (De Silva, 1995).

La durée d’extraction est longue (Souvent
plusieurs heures d’extraction).

Rendement d’extraction moyen (De Silva,
1995).

Hydrodistillation

Huile essentielle de trés bonne qualité. -

Contact direct entre I’eau et la matiére végétale | -
(De Silva, 1995). -

Grandes quantités d’eau nécessaires.
Rendement d’extraction moyen.

Un temps d’extraction plus long.

Un chauffage prolongé et trop puissant

engendre la dégradation de certains molécules
aromatiques (De Silva, 1995).
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Expression a froid

Huile essentielle de trés bonne qualité.
Procédé plus simple a réaliser, sans chauffage.

Ne modifie pas le produit obtenu (De Silva,
1995).

Des rendements faibles
La durée d'extraction est moyenne.
L’utilisation de grandes quantités d’eau.

Réservée a I’extraction des essences volatiles
contenues dans les péricarpes d'agrumes (De
Silva, 1995).

Vapo-diffusion
(hydro-diffusion)

Meilleur rendement en huile avec bonne
qualité.

Un temps de traitement court ce qui permet
d’économiser 1’énergie et donc de consommer
moins de vapeur.

Rapide donc moins nocive pour les composés
volatils.

Ne pas mettre en contact le matériel végétal et
I’eau (De Silva, 1995).

Extraction de certaines substances non
volatiles.

Distillation «séche»

La température a laquelle se déroule
I’extraction est inférieure a 100°C, ce qui évite
la dénaturation de certaines molécules
thermosensibles.

Huile essentielle de bonne qualité.

Se produit sans ajout d‘eau ni de solvant
organigue (De Silva, 1995).

Des rendements extrémement faibles en huile
essentielle (De Silva, 1995).

Extraction assistée
par Micro-ondes
(MAE)

Préservation de la composition chimique de
I’huile essentielle .

Rendement eleve.
Extraction rapide.
Nécessite moins d’énergie et de solvant.

La température peut dépasser le point
d’ébullition du mélange.

Moins polluante.

Sécurisée et controlee (Chemat et Lucchesi,
2005).

Détérioration des constituants odorants par les
Micro-Ondes qui possédent une grande énergie
de pénetration.

Cout d’investissement élevé.

Nécessite un mateériel spécialisé.

Extraction assistée
par ultra-sons
(UAE)

Rendement élevé.
Extraction rapide.

Agitation mécanique du liquide en contact avec
la matiére végétale, ce qui améliore le transfert.

Facile a mettre en oeuvre (Rassem et al., 2016).

Coits d’investissement élevés.

Necessite une étape de séparation (filtration) a
partir du milieu d’extraction (Piochon, 2008).

Extraction par
CO2 supercritique
(SFE)

Sélective en variant T et P.
Valorisation du CO..
Non-toxique.

Rapide.

Rendement élevé.

Pas de degradation thérmique (Rassem et al.,
2016).

Couteuse et gourmande en énérgie.
Difficile a manipuler.
Pression d’opération élevée.

Utilisée uniguement pour les composés non-
polaires (Rassem et al., 2016).

Extraction par
liquid pressurisé
(PLE)

Possibilité d’operer a de hautes temperatures.
Rapide.

Economique.

Temps d’exposition réduit pour
I’expérimentateur (Camel, 2001).

Difficile a manipuler.
Pression d’opération élevée.

Extraction par

chauffage ohmique | _

Facillement transposable & échelle industrielle.

Chauffage uniforme de la matrice végétale
(Gavahian et al., 2012).

Dégradation thérmique de I’huile essentielle.
Consomme de I’énérgie.
Nécessite une étape de séparation.
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1.3 Composition des huiles essentielles (Franchomme et al., 2001; Morel, 2008;
Couic-Marinier, 2013)

Les huiles essentielles sont des mélanges complexes pouvant renfermer plus de 300
constituants différents qui sont généralement liquides a température ambiante (30 a 40° C).
Ces composés sont des molécules volatiles appartenant en grande majorité a la famille des
terpénes (Bruneton, 1993; Ouamba, 1988; Sell, 2006).

L’analyse de diverses huiles essentielles a montré que certaines sont constituées d'un
composant nettement majoritaire en plus d'une dizaine d'autres minoritaires. Alors que
d’autres par contre, sont particulicrement complexes et peuvent contenir plus d'une centaine
de composés tous de faible proportion. Par exemple, I'huile essentielle de girofle (Eugenia
caryophyllata) est comme dans le premier cas constituée de 80 % d'eugénol (composé
majoritaire), 10 % de B-caryophyllene et des petites quantités d'une dizaine d'autres produits.
L'essence de vétiver (Vetiveria nigritana) est quand a elle composée de 160 constituants dont
le plus abondant ne dépasse pas les 8 % (Ouamba, 1988).

Une huile essentielle est classée selon son constituant le plus abondant. Celui-ci peut étre un
hydrocarbure monoterpénique ou sesquiterpénique, un alcool, un époxyde, un aldéhyde, un
composé phénolique, ...etc.

Les différents composés chimiques constituants I’huile essentielle sont cités ci-apres :

1.3.1 Les Terpeénes

Ce sont des molécules composées d'un nombre variable d'unités d'isoprene (Figure 18).
Parmi ceux-ci on trouve les monoterpenes contenant 10 atomes de carbone (ou deux unités
isopréniques), les sesquiterpenes de 15 atomes de carbone (ou trois unités isopréniques), les
diterpenes de vingt atomes de carbone (ou quatre unités isopréniques), les triterpénes de trente
atomes de carbone (ou 6 unités isopréniques), les tétraterpénes de quarante atomes de carbone
(ou 8 unités isoprenigues), ...ctc. Seuls les terpénes les plus volatils, c'est-a-dire ceux dont la
masse moléculaire n'est pas trop élevée, sont rencontrés dans les huiles essentielles soit les
monoterpenes et les sesquiterpénes.

CH

3
|

C

CH
HCZ G772

|
H

Figure 18: Une unité d'isopréne

Leurs effets thérapeutiques sont en général assez faibles, mais ils viennent nuancer ou
compléter les actions des composants plus actifs. lls présentent généralement une toxicité
cutanée modérée. Ils peuvent provoquer des irritations, rougeurs et chaleur.
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1.3.1.1 Les monoterpénes

lIs sont formés de deux unités d'isoprene (Figure 19). Ils s’ont légérement des
caracteristiques antiseptiques, stimulantes, expectorantes. Dans certains cas, ils peuvent étre
irritants pour la peau et les muqueuses.

- Le limonene dans Citrus limonum (citron, et en général, tous les zestes des Rutaceae) ;

- L'alpha-pinéne dans Pinus sylvestris (pin sylvestre), ou Juniperus communis
(genévrier) ;

- Le sabinéne dans Cinnamomum camphora (ravintsara).

QOH

Myredne {*)-B-Pinene y-Terpinéne [+}-Camphéne Geraniol w-Terpinéal

Figure 19: Exemples de structures de monoterpénes
(Piochon, 2008)

1.3.1.2 Les sesquiterpenes

Composés de trois unités d'isoprenes (Figure 20), ils sont présents dans de nombreuses HE.
Ils présentent des activites bactéricides et anti-inflammatoires.

- Le B-caryophylléne, présent dans toutes les Lamiacées ;
- Le Germacréne D dans Juniperus communis (genévrier o0.p. Baies) et dans Cananga

odorata (ylang-ylang) ;
- Le chamazuléne, dans Matricaria recutita (camomille allemande) ou Tanacetum

anuum (tanaisie annuelle).

B-Caryophylléne [-Bisabolene a-Humuléne a-Bisabolol Acétate de cédryle

Figure 20: Exemples de structures de sesquiterpénes
(Piochon, 2008)
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1.3.1.3 Les diterpénes

Quatre unités d'isoprénes donnent un diterpéne, dont la masse moléculaire relativement
élevée limite ca présence dans les HE obtenues par distillation par entrainement a la vapeur
d'eau.

1.3.2 Les Alcools

Un alcool se forme quand un groupement hydroxyle (OH) se lie a un atome de carbone
appartenant a une molécule (terpénique, aromatique,...). Les alcools présentent généralement
des propriétés antiseptiques et antivirales. Ils ont de facon générale peu ou pas de toxicité (a
I’exception du menthol).

Dans cette famille on trouve les composés suivants :

- Les monoterpenols ;
- Les sesquiterpenols ;
- Lesditerpenols ;

- Les phénols.

1.3.2.1 Les monoterpénols

Quand une unité hydroxyle se joint & un monoterpéne, il en résulte un monoterpénol. Ce
sont de bons agents antibactériens, avec des propriétés stimulantes, réchauffantes, tres bien
tolérés, méme chez les enfants.

- Le linalol dans Thymus vulgaris linaloliferum (thym vulgaire ct linalol) (Figure 21);
- Le menthol dans Mentha arvensis (menthe des champs) (Figure 21).

OH s

OH

H,C~ CH;,

Figure 21: Structure du linalol et du menthol
(de gauche a droite)
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1.3.2.2 Les sesquiterpénols

Produites a partir de la fixation d'un groupement hydroxyle sur un sesquiterpéne, ces
molécules manifestent des propriétés anti-inflammatoires et hépatoprotectrices.

- Le carotol dans Daucus carota var. sativa (carotte sauvage) (Figure 22) ;

- Leviridiflorol dans Melaleuca quinquenervia (niaouli) (Figure 22) ;

- Le cédrol dans Cupressus sempervirens (cyprés toujours vert) ou Juniperus virginiana
(cédre de Virginie) (Figure 22).

OH

-t

Figure 22: Structure du carotol, viridiflorol, cédrol (de gauche a droite)

1.3.2.3 Les diterpénols

Composés d'un hydroxyle lié a un diterpéne, les diterpénols sont souvent, comme ces
derniers, trop lourds pour étre emportes par la vapeur d'eau. lls présentent une similitude
structurelle avec certaines hormones stéroidiennes, et ont alors une action mimétique.

- Le sclaréol dans Salvia sclarea (sauge sclarée) (Figure 23).

Figure 23: Structure du sclaréol

1.3.2.4 Les Phénols

Ce sont des alcools dans lesquels le groupement hydroxyle est fixé a un cycle aromatique
d'atomes de carbone (Figure 24). Ce sont de puissants antibiotiques, a large domaine d'action,
ainsi que de bons virucides et antifongiques. Les HE qui en contiennent en grande proportion
doivent étre utilisées avec précaution a cause de leurs toxicité.
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OH

Figure 24: Structure du phénol

- Le carvacrol dans Origanum compactum (origan compact) ou de Thymus vulgaris
carvacroliferum (thym ct carvacrol) (Figure 25) ;

- Le thymol dans Thymus vulgaris thymoliferum (thym ct thymol) (Figure 25) ;

- L'eugénol dans Eugenia caryophyllus (clou de girofle) ou de Cinnamomum zeylanicum
(cannelier de Ceylan) (Figure 25).

OH
0 OH
\('H;
OH
/

Eugenol Thymol Carvacrol

Figure 25: Principaux phénols présents dans les huiles essentielles
(Moghaddam et Mehdizadeh, 2017)

1.3.3 Les Phénols méthyl-éthers

La structure phénolée est soumise a une méthylation, faisant perdre a ces molécules la
dermocausticité des phénols, et leur faisant acquérir de nouvelles propriétés
antispasmodiques puissants des muscles lisses, certains possédent aussi des propriétés
antiallergiques (chavicol méthyl-éther), ou antalgiques cutanés (eugénol méthyl-éther) (Figure
26).
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O/CHE

Figure 26: Phénol méthyl-éther

- Le chavicol méthyl-éther dans Ocimum basilicum var. basilicum (basilic tropical) ou
d'Artemisia dracunculus (estragon) (Figure 27);
- L'eugénol méthyl-éther dans Laurus nobilis (laurier noble).

Z

CH50

Figure 27: Structure du chavicol méthyl-éther

1.3.4 Les Oxydes
1.3.4.1 Les éthers-oxydes :

Venus des phénols méthyl-éthers, ils en possédent le caractere positivant ; ils sont
stimulants des glandes exocrines, antispasmodiques et antalgiques (Figure 28).

- L'apiole dans Petroselinum sativum apioliferum (persil simple ct apiole) ;
- La myristicine dans Myristica fragrans (noix de muscade) ;
- Le safrole dans Ocotea pretiosa (sassafras).

OCH3
\/\©:O> x O> X O>
(0] O (0]
OCH; OCH,4
safrole myristicin apiol

Figure 28: Structures de quelques éthers oxydes présents dans les huiles essentielles
(Al-Malahmeh et al., 2017)
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1.3.4.2 Les oxydes terpéniques

Souvent rencontrés dans de nombreuses HE, ces composés sont formés par la fixation
d’atomes d’oxygenes a des molécules de terpenes.

- Le 1,8-cinéole (eucalyptol) dans Eucalyptus globulus et radiata, dans Cinnamomum
camphora (ravintsara), dans Melaleuca quinquenervia (niaouli), dans Rosmarinus
officinalis cineoliferum (romarin ct cinéole)... (Figure 29) ;

- L'ascaridol dans Chenopodium ambrosioides (chénopode) ;

- Le linaloloxyde dans Hyssopus officinalis var. decumbens (hysope couchée) ;

CHs

o)

HsC” “CH,

Figure 29: Structure du 1,8-cinéole

1.3.5 Les Aldéhydes

Formés suite a lI'oxydation des alcools, les aldéhydes sont des molécules tres volatiles qui
libérent souvent des odeurs puissantes (le citronellal est un bon répulsif). Elles possédent des
propriétés calmantes et anti-inflammatoires. Certaines sont antivirales (comme le géranial).
Leur toxicité provoque une légere agressivité de la peau et des muqueuses. Cependant elle est
en partie neutralisée par les terpénes contenus dans les HE a aldéhydes.

- Le citronnellal dans Eucalyptus citriodora (eucalyptus citronné) ou dans Cymbobogon
winterianus (citronnelle de Java) ;

- Le géranial dans Cymbopogon flexuosus (lemongrass) (Figure 30);

- Le néral dans Citrus aurantium spp. Bergamia (petit grain bergamote).

CHs CHs
N Ny =
o
HsC CHs HaC CHs;
Geranial Neral

Figure 30: Structure de quelques aldéhydes présents dans les HE
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1.3.6 Les Esters

lIs sont le produit de la réaction d'un acide carboxylique avec un alcool. Ce sont des
composés négativants, spasmolytiques, anticonvulsivants, anti-inflammatoires. 1ls ne
manifestent généralement pas de toxicité aux doses thérapeutiques.

- L'acétate de lavandulyle dans Lavandula angustifolia (lavande vraie) (Figure 31);

- L'acétate de néryle dans Helichrysum italicum (hélichryse italienne ou immortelle) ;

- Le salicylate de méthyle dans Gaultheria procumbens (gaulthérie couchée) ou G.
fragrantissima (gaulthérie odorante).

O

N

Figure 31: Structure de I'acétate de lavandulyle

1.3.7 Les Cétones

Ce sont des molécules tres actives, dont les propriétés varient selon la dose employée : a
faible dose elles sont stimulantes du systéme nerveux central, a doses plus élevées elles sont
calmantes voire entrainant un éetat de stupéfaction. Et enfin a grandes doses, leur toxicité est
redoutable.

- Les B-diones dans I'Helichrisum italicum (hélichryse italienne ou immortelle) ;

- Le bornéone (camphre) dans Rosmarinus officinalis ct camphre (romarin a camphre)
ou dans Cinnamomum camphora (camphrier de Chine o.p. bois) (Figure 32);

- Laverbénone dans Rosmarinus officinalis verbenoniferum (romarin ct verbénone) ;

- La ménthone et I'isomenthone dans Mentha x piperita (menthe poivrée).

o)

Figure 32: Structure du bornéone
(camphre)
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1.3.8 Les Lactones

Ce sont des molécules comportant une fonction oxyde et cétoxy a la fois. Elles sont
relativement fragiles, et ne résistent souvent pas a la distillation, c'est pourquoi ce groupe est
mal représenté parmi les HE.

- L'o-santonine dans Artemisia maritima (armoise maritime) ;
- L'alantolactone dans Inula graveolens (inule odorante) ;

1.3.9 Les Coumarines

Fragiles, on ne les retrouve dans les HE que de quelques familles botaniques, telles que : les
Apiaceae, les zestes des Rutaceae, les Astéracées.

- Les psoralénes et bergaptene dans Citrus aurantium spp. Bergamia (bergamote o.p.
zeste) ;

- L'ombelliféerone dans Anethum graveolens (aneth) (Figure 33);

- L'osthole dans Angelica archangelica (angélique) ;

- La coumarine dans Cinnamomum zeylanicum (cannelle de Ceylan o.p. écorce).

X

HO O O

Figure 33: Structure de I'ombelliférone

1.3.10 Les Composes soufreés

Il est relativement rare de les rencontrer dans les HE, ces composeés sont exclusifs a un petit
nombre de familles botaniques : On les retrouve dans quelques Apiaceae (genre Ferula), les
Liliacées (Allium sativum et Allium cepa), et les Brassicacées (Brassica nigra, Brassica
juncea.).

Ce sont généralement de bons anti-infectieux, mais ils sont fortement dermocaustiques, et
leur emploi est délicat.

- L'allylpropyl disulfide dans I’Allium cepa (ail) ;

- Le diallyle disulfide dans I’Allium sativum (oignon) ;

- L'isothiocyanate d'allyle dans Brassica juncea (moutarde brune) ou dans Brassica
nigra (moutarde noire).
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1.3.11 Definition du chémotype

Au sein d'une méme espece de plante, la composition de I'huile essentielle des divers
individus peut présenter de différents profils chimiques ou chémotypes. Ces différences sont
au niveau de la nature et la teneur des composés majoritaires de I'huile essentielle. Deux
plantes identiques, morphologiquement et caryologiquement, peuvent produire des essences
de différentes compositions. Cette différence peut étre extrémement importante et changer les
propriétés de I’huile essentielle du tout au tout. De ce fait, il est trés important de connaitre
cette notion avant d’utiliser les huiles essentielles (Piochon, 2008; Franchomme et al., 2001).

1.4 Caractéristiques des huiles essentielles

En raison de l'importance des huiles essentielles dans les domaines de l'industrie, leur
qualité est toujours imposée par les acteurs de ce domaine, depuis le producteur, en passant
par l'industriel jusqu'au consommateur. Cette exigence se traduit nécessairement par
I'établissement de normes de qualité définies par divers organismes tel que I'Organisation
Internationale de Normalisation (ISO), [I'Association Francaise de Normalisation
(AFNOR),...etc. Ainsi, l'analyse des huiles essentielles porte a la fois sur les caractéristiques
physico-chimiques et la composition chimique (AFNOR, 2011). Les analyses physico-
chimiques concernent essentiellement les parametres suivants :

- ladensité (d%) :
C'est le rapport de la masse volumique de I'HE a la masse volumique de I’eau distillée a
20°C. C'est une grandeur sans dimension mesurée selon la norme AFNOR NF T 75-111 a

I’aide d’un pycnomeétre. La plupart des HE sont plus légéres que I'eau ; si elles contiennent
des phénols, elles sont plus denses (AFNOR, 2011; Faucon, 2012).

- L'indice d'acide (la) :

C'est le nombre de milligrammes d'hydroxyde de potassium nécessaires a la neutralisation
des acides libres contenus dans 1 g d'huile essentielle selon la norme AFNOR NF T 75-103.
La teneur en acides libres augmente avec le temps ; l'indice d'acide permet ainsi de juger
I'état de détérioration d'une HE (1SO, 1988; AFNOR, 2011).

- L’indice de réfraction (n2o) :

C'est le rapport entre le sinus de I'angle d'incidence et le sinus de l'angle de réfraction d'un
rayon lumineux d'une longueur d'onde déterminée, passant a travers l'air puis I'HE a 20°C. Il
s’agit d’'une grandeur sans unité, qui se mesure avec un réfractomeétre d’aprés la norme
AFNOR NF T 75-112 (AFNOR, 2011).

- Le pouvoir rotatoire :

C’est la propriété d'un milieu de faire tourner le vecteur d'un faisceau lumineux le
traversant. Il s’agit de ’angle, exprimé en milli-radians ou degrés d’angle, selon lequel tourne
le plan de polarisation d’une radiation lumineuse lorsqu’elle traverse une solution contenant
des molécules chirales. La mesure est effectuée a l'aide d'un polarimetre et se fait selon la
norme AFNOR NF T 75-113. Pour les valeurs positives, la substance étudiée est dite
dextrogyre et pour les valeurs négatives elle est lIévogyre (AFNOR, 2011).
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- I'indice d'ester (lg) :

Il correspond au nombre de milligrammes d'hydroxyde de potassium nécessaire a la
neutralisation des acides libérés par I'nydrolyse des esters contenus dans 1 gramme d'HE. 1l se
détermine d’aprés la norme AFNOR NF T 75-104 par chauffage pendant 30 minutes des
esters présents dans I'HE en solution éthanolique d'hydroxyde de potassium (saponification)
de concentration connue et par dosage en retour de l'exces de base par une solution d'acide
chlorhydrique (AFNOR, 2011).

A ces parameétres, on peut aussi ajouter les caractéristiques organoleptiques telles que
I'aspect, la couleur et I'odeur.

Remarque : Les normes citées precedement ont été annulées et mises a jour, cependant, elles
restent toujours valables.

1.5 Méthodes d’analyse des huiles essentielles

Une connaissance parfaite de la composition chimique des huiles essentielles est nécessaire
aux industriels pour en controler la qualit¢ et la régularit¢ en vue d’une bonne
commercialisation et pour y déceler une éventuelle spécificité en vue de sa valorisation. En
effet, ces huiles essentielles constituent souvent une matiére premiére destinée a des secteurs
aussi divers que la parfumerie, la cosmeétique, la pharmacie et I'agroalimentaire. Quel que soit
le secteur concerne, l'analyse des huiles essentielles reste une étape importante, bien que
malgré I'évolution continue des méthodes de séparation et d'identification, un processus
délicat qui nécessite la mise en ceuvre de différentes techniques (Sandra et Bicchi, 1987)

Il existe plusieurs méthodes d’analyse des huiles essentielles parmi ces méthodes on trouve
la Chromatographie en Phase Gazeuse couplée a la Spectrométrie de Masse CG-SM ou en
anglais Gas Chromatography-Mass Spectrometry GC-MS est une technique d'analyse qui
combine a la fois les performances de la chromatographie en phase gazeuse, pour séparer les
composeés d'échantillons, et la spectrométrie de masse, pour détecter et identifier les
composes. Cette technique permet l'identification et/ou la quantification précise d'un trés
grand nombre de composés présents dans le mélange a analyser (Mc Lafferty et Stauffer, 1994).

1.6 Conclusion

L’extraction des huiles essentielles a fait ’objet de nombreuses recherches au cours des
dernieres années. Plusieurs méthodes ont étés développées et brevetées afin d’aboutir a des
méthodes plus performantes du point de vue de leur durée, leur efficacité, leur rendement, leur
cout, et leur respect de I’environnement.

De nouvelles méthodes plus innovantes ont étés développées pour remédier aux problemes
posés par les méthodes classiques. Les procédés assistés par micro-ondes en sont un exemple
assez connu. Ces procédés impliquent 1'utilisation de radiations micro-ondes pour chauffer la
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matiere végétale. D’autres méthodes proposent aussi ['utilisation d’ultrasons ou tous
simplement le chauffage ohmique.

La connaissance de la composition chimique et des propriétés physico-chimiques de 1’huile
essentielle obtenue par les différentes méthodes d’extraction et a partir de diverses plantes est
importante pour juger de I’efficacité de la méthode utilisée et identifier les différents facteurs
influencant cette composition. Afin d’accéder a ces informations plusieurs méthodes
d‘analyse et de caractérisation existent. Parmi celles-ci se trouve le couplage en ligne CG-SM
qui constitue I'une des meilleures méthodes d’analyse des huiles essentielles et permet
d’identifier et/ou de quantifier précisément un nombre trés important de composés dans le

melange a analyser.
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Chapitre 2 : Travaux antérieurs

2.1 Introduction

Dans ce travail, nous avons choisi d’étudier quatre plantes aromatiques qui peuvent etre
utilisées dans notre vie quotidienne (cuisine, parfums,...etc.) ainsi que dans les differents
domaines de I’industrie (pharmaceutique, agroalimentaire,...etc.) : le romarin (Rosmarinus
Officinalis L.), le pistachier (Pistacia Lentiscus L.), la menthe verte (Mentha spicata L.) et
I’anis vert (Pimpinella anisum L.). Ce chapitre rassemble les données recueillies de plusieurs
travaux antérieurs et comprendra une présentation des quatre substrats végétaux, la
composition chimique et le rendement en huile essentielle ainsi que les paramétres influengant
ces derniers, et enfin la cinétique d’extraction de I’huile essentielle de chaque plante. La
connaissance des ces données permettra d’avoir une idée globale sur les caractéristiques de
chaque substrat et d’exploiter ces résultats qui sont nécessaires pour une transposition a
échelle de production.

2.2 Présentation des substrats végétaux
2.2.1 Rosmarinus officinalis L. (Romarin)
2.2.1.1 Origine

Le romarin (Rosmarinus officinalis L.) (Figure 34) est une plante aromatique et méedicinale
appartenant aux Lamiacées, une famille qui comprend 200 genres et environs 3200 especes
végétales dont 40% sont aromatiques. Cette plante a la forme d’un petit arbrisseau pouvant
atteindre 1 a 2 metres de haut sur lequel poussent des feuilles de couleur verte foncée en
forme d’aiguilles aux bords recourbés. Ses fleurs minuscules peuvent étre blanches, roses,
violettes ou bleues (Al-Sereiti et al., 1999).

Le romarin est originaire d’Europe du Sud et d’Asie, mais il est aussi cultivé dans le bassin
méditerranéen et en Inde (Who, 2007; Kokate et al., 2010). Les feuilles de romarin sont
largement utilisées dans la cuisine méditerraneenne comme épices et ardmes (Lesnik et al.,
2021).

Le romarin pousse principalement dans les endroits sablonneux et pierreux ainsi que sur les
falaises prés de la mer. En général, cette plante préfere les sols secs et les zones ensoleillées
(Miraldi et al., 2010). Elle peut étre cultivée dans les jardins, sa reproduction peut étre réalisée
a l'aide de boutures ou de graines, bien qu'avec les graines la reproduction est plus lente
(Kokate et al., 2010).

En climat méditerranéen, cette plante fleurit généralement entre mai et juin. Les feuilles
seches ou fraiches ou méme les parties aériennes entieres de la plante sont utilisées pour
produire des extraits ou des huiles essentielles (Borges et al., 2019).

L’huile essentielle de romarin est pratiquement incolore. Son odeur vivifiante varie selon les
variétés de romarin mais, généralement, elle est plut6ét riche, aromatique, puissante et
camphrée. L'huile est insoluble dans I'eau, soluble dans 10 volumes d'alcool a 80%. Elle est
principalement composée de : pinénes, camphre, 1,8 cinéole (Kokate et al., 2010).
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Figure 34: Rosmarinus Officinalis L. (le romarin)

(Winter, 2020)

2.2.1.2 Localisation de ’HE de romarin

Selon Perrot (Perrot, 1928), L’huile essentielle de romarin est produite par des poils
sécréteurs irrégulierement ramifiés, abondants a la face inferieure et quelques rares poils
unicellulaires courts a la face supérieure des feuilles (Figure 35). Des glandes uni et
pluricellulaires sont aussi signalées a la surface des feuilles et des tiges. Cette structure est
caractéristique de la famille des lamiacées. Les poils sécréteurs (Figure 36) sont des trichomes
glandulaires capités pouvant synthétiser et contenir 1’huile essentielle.

L’étude de boutekedjiret (Boutekedjiret, 1999) a permis de confirmer les observations de
Perrot, elle a aussi permis de mettre en évidence la présence de dépots endogenes de I’huile
essentielle.

£.2

P.S : Poil sécréteur

P.T : poil tecteur

Figure 35: Coupe transversale de la feuille de Rosmarinus officinalis L. Poils épidermiques
(Boulezazen, 2017)
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Figure 36: Poil sécréteur chez le Rosmarinus officinalis L.
(Boulezazen, 2017)

2.2.1.3 Propriétés physico-chimiques et organoleptiques

Les propriétés organoleptiques de I'HE de Rosmarinus officinalis données par les normes
AFNOR (AFNOR, 1994) sont :

- Aspect : liquide mobile, limpide.
- Couleur : liquide incolore a jaune pale ou jaune verdatre.
- Odeur caractéristique : agreste (champétre), cinéolée, plus ou moins camphrée.

Le Tableau 2 donne les valeurs de référence des propriétés physicochimiques de I’HE de
romarin provenant de différents pays. La variation de ces propriétés d’une région a une autre
n’est pas trés grande.

Tableau 2: Propriétés physico-chimiques de 'HE de Rosmarinus officinalis

Pavs Méthode Densité dy® Indice de Pouvoir | Indice | Indice Référence
Y d'extraction 20 réfraction no | rotatoire | d'acide Ia | d'ester

T”“'S'ecfrfé'\cﬂzgoc (1.8 ; 0,907-0,920 | 1,4640-14700 |-2°a+5°| 1 | 2a15 | (AFNOR, 1994)
Espagne (camphre) - 0,892-0,910 | 1,4640-1,4720 |-5°a+8° 1 2415 | (AFNOR, 1994)
- ) ) (Boutekedjiret,

Algérie SD 0,8983 1,4695 1,53 1999)
France SD 0,895-0,916 1,4670-1,4740 - 1 - (AFNOR, 1987)
Espagne sD 0,895-0,905 | 1,4670-1,4730 - 1 - | (AFNOR, 1994)
Portugal sD 0,860-0,880 | 1,4660-14750 - 1 - | (AFNOR, 1087)
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2.2.1.4 Usages

Le romarin renferme une huile essentielle a laquelle il doit ses précieuses propriétés ; il est
connu pour ses propriétés antioxydantes, antimicrobiennes, analgésiques, anti-inflammatoires
et anti-ulcérogénes.

Les huiles essentielles et les extraits obtenus a partir des fleurs et des feuilles de romarin
sont encore largement utilisés pour traiter les blessures mineures, les éruptions cutanées, les
maux de téte, la dyspepsie et les coliques néphrétiques (Begum et al., 2013). En se basant sur
des connaissances traditionnelles, le monde scientifique s’est intéressé aux diverses activités
pharmacologiques du romarin. En effet, il stimule le fonctionnement de la vésicule biliaire, il
agit sur les fermentations intestinales et sur les douleurs abdominales qu'elles entrainent, il
calme aussi la toux et contribue au confort de l'asthmatique. Il est tonicardiaque, hypotenseur
décongestionnant veineux, régulateur hépatique etc. (Le$nik et al., 2021).

2.2.2 Pistacia lentiscus L. (Pistachier)
2.2.2.1 Origine

Connu sous le nom de « Derw » ou « Darw » en arabe local, lentisque et arbre au mastic en
Francgais et lentisk en Anglais, le pistachier (Pistacia lentiscus) est un arbuste pouvant
atteindre entre 3 et 6 metres en hauteur, de la famille des anacardiacées qui comprend environ
70 genres et plus de 600 especes (Coste, 1937).

Le pistachier caractérise par : une odeur resineuse forte, des feuilles persistantes et des
fleurs aromatiques. Les fleurs méales sont rouges foncé tandis que les fleurs femelles sont vert
jaunatre. La floraison a lieu de mars a mai. Le fruit est une petite drupe arrondie d’environ 5
mm. D’abord rouge, puis elle devient noire (Quezel et Santa, 1963).

Cet arbuste est originaire des régions du sud de I'Europe, de I'Asie et de I'Afrique, régions
ou son huile est encore consommee de diverses manieres.

Pistacia lentiscus L. (figure 37) est une espece sauvage, thermophile, largement répandue
dans les écosystémes extrémes de la région méditerranéenne (Seigne, 1985). On le rencontre
également en Europe, Asie, et en Afrique .En Algérie, on le retrouve sur tout type de sol, bien
qu’il préfére les terrains siliceux (Coste, 1937). Il occupe I’étage thermo-méditerranéen. Sa
limite méridionale se situe aux environs de Saida et sa présence au sud de I’Atlas saharien
n’est pas signalée (Green et al., 2005).
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Figure 37 : Pistacia lentiscus L. (le pistachier)
(Scholz, 2016)

2.2.2.2 Localisation de ’HE dans la plante

Des observations microscopiques (figures 38, 39 et 40) ont été effectuées sur les coupes
réalisées sur les feuilles et les tiges de lentisque montrent I’existence des cannaux sécréteurs

ce qui indique la présence des dépdts exogenes et endogénes de I’huile essentielle (Nacer-
Bey, 2003).

Canaux sécréteurs

Phloéme . .
Tissu conductif
Xvléme

Sclérenchyme

Figure 38: Coupe transversale de la nervure principale de la feuille de Pistacia lentiscus
(Nacer-Bey, 2003)

Cellule sécrétrice

Canaux sécréteurs

Cellule protectrice

Figure 39: Coupe transversale de la feuille de Pistacia lentiscus montrant les conduits sécréteurs
(Nacer-Bey, 2003)
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Figure 40: Coupe transversale de la tige de Pistacia lentiscus
(Nacer-Bey, 2003)

Poile

2.2.2.3 Propriétés physico-chimiques et organoleptiques

Collenchyme

Epiderme ventral

Conduit sécréteur

Les propriétés organoleptiques de I’huile essentielle de pistachier ont porté sur I’étude de
I’aspect, I’odeur ; et la couleur. Les tableaux 3 et 4 representent respectivement les propriétés
organoleptiques ainsi que les paramétres physico-chimiques de I’HE du lentisque d’études
antérieures.

Tableau 3: Propriétés organoleptiques de I’HE du Pistacia lentiscus

Origine Aspect Odeur Couleur Référence
- Liquide, mobile et limpide Caractéristique Jaune péle (AFNOR, 2000)
Alger (Forét P (g A )
de Bainem) Liquide visqueux Herbacée épicée Jaune verdatre (Nacer-Bey, 2003)
Tipaza Liquide, mobile et limpide Caracteristique Jaune péle (Amara et al., 2019)
Tableau 4: Paramétres physico-chimiques de I’HE du Pistacia lentiscus
Réaion Partie de la Indice de Pouvoir Indice | Indice Densité Référence
g plante réfraction nzo | rotatoire & 25°C | d'ester | d’acide | relative dz®°
(AFNOR,
- - < - - < -
5 55-72 10 0,884- 0,912 2000)
Feuilles 1.4749 -24.00 - - -
Tipaza Fruits 1.4749 -8.10 - - -
Rameaux 1.4849 -16.13 - - -
Feuilles 1.4859 -20.83 - - - (Mecherara-
Alger Fruits 1.4735 +11.22 - - - Idjeri, 2007)
Rameaux 1.4790 +20.51 - - -
Feuilles 1.4923 -11.11 - - -
Jijel Fruits 1.4710 +14.28 - - -
Rameaux 1.4793 +35.71 - - -
. . (Amara et al.,
Tipaza fruits 3,65 68,29 1,7 0,911 2019)
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2.2.2.4 Usages

Le Pistacia lentiscus L. renferme une huile essentielle a laquelle il doit ses propriétés
intéressantes ; il est connu pour ses propriétés: antioxydantes, anti-inflammatoires,
antimicrobiennes, antifongiques et anti-athérogéniques (Dedoussis et al., 2004).

Cette huile essentielle est connue pour ses vertus thérapeutiques en ce qui concerne les
problémes circulatoires, les ulcéres de I’estomac et a des propriétés d'une grande valeur
décongestionnante (veineuse, lymphatique, prostatique). Elle est indiquée particuliérement
contre les varices, varicosités, hémorroides et congestions utérines (Balan et al., 2005).

Elle est egalement utilisée dans le domaine cosmétique dans la fabrication du savon
(Magiatis et al., 1999), la préparation des produits de beauté. Et en application externe, locale,
sous forme d’onguent pour soigner les brulures et les douleurs dorsales.

En Algérie, I’huile essentielle de lentisque a été utilisée dans la médecine traditionnelle pour
ses effets pharmacologiques en tant qu’antispasmodique. (Baba-Aissa, 1991).

2.2.3 Mentha spicata L. (Menthe verte)
2.2.3.1 Origine

La menthe verte (Figure 41) fait partie de genre « Mentha » appartenant a la famille des
labi¢ées ou lamiacées qui est I'une des plus importantes familles dans le monde végétal
(Talahagcha et Kassa, 2008). La menthe verte est aussi appelée menthe romaine, baume vert
ou encore menthe marocaine (Stecher et al., 1960). La menthe verte est connue en Afrique du
Nord sous le nom de « Nadnaé ».

Au sein du Genre Mentha, on cite la menthe verte (Mentha spicata), la menthe poivrée
(Mentha x piperita), la menthe pouliot ou menthe 'Flio' (Mentha pulegium), la menthe a
feuilles rondes (Mentha rotundifolia)...etc.

La menthe est une plante vivace, vivace du verbe vivre, donc ¢’est une herbacée aromatique
robuste qui vit longtemps en général plus de deux ans. Cette espéce est de 25 a 75 cm de long,
a tiges rameuses quadrangulaires droites, glabres, de couleur pourpre. C’est une herbe a
rhizomes tragants servant a la propagation de la plante. La feuille de la plante caractérisée par
sa forme dentelée et pointue peut varier d’une espece a une autre. Les fleurs sont
généralement blanchatres a mauve, et prennent une forme en boule ou en cone. Elles sont
petites, opposées, groupées en épis terminaux étroits, allongés et aigus, fleurissant de juillet a
octobre. Cette espéce se distingue de la menthe poivrée (Mentha x piperita) par sa couleur
vert clair et son odeur moins pénétrante (Ait-Ouahioune, 2005; Dupont et Guignard, 2012;
Grosjean, 1990).

L’origine de la menthe verte est inconnue mais il s'agit probablement d'un hybride issu de
M. longifolia et de M. suaveolens ; elle est cultivée exclusivement aux USA, en Angleterre, en
Hollande ainsi qu’en Afrique du nord (Algérie, Maroc...), (Teuscher et al., 2005).
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La menthe verte pousse dans les lieux humides particuliérement dans les montagnes
(Polese, 2006). Elle est retrouvée essentiellement sur les terrains riches et frais, ensoleillés a
semi ombrageés surtout (Douay, 2008). Elle est cultivée en général dans les jardins potagers ou
en pots pres des maisons (Walter et Lebot, 2003). Elle n’aime pas les sols calcaires et préfere
les sols sableux meubles, humides et profonds, avec un pH entre 5,5 et 7 (Small et Deutsch,
2001).

Figure 41: Mentha spicata L. (la menthe verte)

(IBIN, 2018)

2.2.3.2 Localisation de ’HE de la menthe

L’appareil sécréteur des huiles essentielles des feuilles de Mentha spicata est externe,
comme dans le cas de la plupart des Lamiacées. Il est localisé sur I’épiderme de la feuille.
C’est des trichomes glandulaires capités spécialisés qui accumulent les huiles essentielles
dans des compartiments de stockage intracellulaires et les rejettent a I’extérieur de la surface
du végétal au niveau de la cavité subcuticulaire des cellules sécrétrices (Figure 42.a) (Taleb-
Toudert, 2015).
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Figure 42: a) Coupe transversale de la feuille de M.spicata observée au microscope optique x 400 montrant des poils tecteurs
(Pt) et des trichomes capités (Tc). b) Micrographie de la feuille de M.spicata montrant des poils tecteurs (Pt), et des trichomes
capités (Tc) au MEB x 250

(Taleb-Toudert, 2015)

2.2.3.3 Propriétés physico-chimiques et organoleptiques

L’huile essentielle de Mentha spicata est décrite selon les normes comme un liquide mobile
et limpide, presque incolore a jaune pale, caractérisé par une odeur fraiche agréable. Les
tableaux 5 et 6 rassemblent les propriétés organoleptiques et physicochimiques de I’'HE de
menthe verte obtenues par plusieurs auteurs.

Tableau 5: Propriétés organoleptiques de I'HE de Mentha spicata

Pays Région IIDartle de Apparence Couleur Odeur Référence
aplante
) ) ) Liquide mobile | Presque incolore a | Fraiche avec odeur de la (IS0, 1988)
et limpide jaune verdétre péle feuille
Liquide mobile | Presque incolore & Fraiche, plus ou moins
i i i et limpide jaune péle mentholée selon I’origine (AFNOR, 2000)
Feuilles, R . e
Laghouat fleurs, tige - Jaune péle Aromatique épicée (Bardaweel et al., 2018)
Tizi- - Liquide Jaune clair Tres fine par/ucuherement (Taleb-Toudert, 2015)
Ouzou agréable
Tizi- Feuilles, Liquide mobile Jaune clair Fraiche avec odeur de la | (Benazzouz et Hamdane,
Algérie | Ouzou | fleurs, tige g feuille 2012)
(Hadj-Ahmed et
Ain Defla - Liquide Jaune claire Forte et mentholée Kouider-Mahmoud,
2017)
Liquide tres Incolore & jaune Herbacée, fraiche, .
Annaba i fluide verdatre pale carvonee, puissante (Khiari, 2018)
Ethiopie - Feuilles Liquide clair Vert jaunatre pale Plaisante (Mieso et Befa, 2020)
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Tableau 6: Propriétés physico-chimiques de I'HE de Mentha spicata

- Partie de la| Meéthode s 120 Indice de Pouvoir | Indice -
Origine plante | d'extraction Densité dzo™ | etraction nzo | rotatoire | d'acide | Rererence

- - - 0,920-0,937 | 1,4850 - 1,4910 | 60° a 45° - (IS0, 1988)

- Feuilles, (Bardaweel et
Algérie fleurs, tige HD 0,8800 1,4800 - 1,3000 al., 2018)

.. Feuilles, ) ) i (Snoussi et al.,
Tunisie fleurs, tige HD 0,9600 2015)
Soudan | Feuilles HD 0,8395 1,4572 - | 00614 | (Sulieman et

al., 2012)
Ethiopie | Feuilles HD 0,9210 | 1,485+0,002 - ; ('V"e;%ze(‘))Befa’

2.2.3.4 Usages

Considérée comme une herbe aromatique, la menthe est, depuis toujours, un moyen efficace
de lutter contre les troubles digestifs. En effet, idéale en infusion, elle permet de soulager les
problemes gastriques et peut aider en cas dindigestion. Stimulante et relaxante, elle peut
aussi étre employée pour faciliter le sommeil et conduire a un état de relaxation. De nos jours,
elle est frequemment utilisée en inhalation pour lutter contre les rhumes et la toux ou aussi en
infusion pour favoriser la digestion (Addadi et Ferradji, 2014).

L’huile essentielle de menthe est utilisée a grande échelle dans I'industrie alimentaire pour
la préparation des sucreries, des confiseries et des boissons telles que les sirops. Elle sert aussi
a parfumer les produits d'hygiéne buccale comme les dentifrices et les bains de bouche. Elle
est aussi présente dans plusieurs produits cosmétiques, comme les rouges a levres, les cremes,
les shampoings, les lotions, les mousses a raser et les savons (Beloued, 2001; Aye kee et al.,
2017; Teuscher et al., 2005).

2.2.4 Pimpinella anisum L. (Anis vert)
2.2.4.1 Origine

Pimpinella anisum (figure 43) tire son nom du mot latin « anisum » qui signifier une plante
a odeur tres agréable. Il est connu aussi sous différentes appellations : « Anis vert » en
Frangais, « aniseed » en Anglais, « EI-Yansoune » en Arabe et « Habat El-halawa » en Arabe
locale.

L’anis (Pimpinella anisum) est I’une des plantes aromatiques annuelles les plus anciennes
au monde, de la famille des Apiacées. Largement cultivée aux bordures de la Méditerranée
(Turquie, Egypte, Syrie, Espagne, etc.) et qui peut atteindre de 50 cm & 80 cm de haut. (Torck
et Trotine, 1980).

Cette plante présente une odeur aromatique particuliére et une saveur sucrée, des tiges
minces longues et dressées, des fleurs blanches petites sont regroupées en ombelles fleurissent
en juillet et sont remplacées par des fruits de couleur gris verdatre trés parfumés, et des
feuilles longuement pétiolées composées de trois folioles dentelées (Crund, 1983).
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L'anis est originaire de I'est du bassin méditerranéen et d'Afrique du Nord, plus précisément
du Moyen-Orient. Il pousse favorablement sur les sols légers et dans les pays a climat tempéré
et préfére un terrain ensoleillé (Geneviéve, 1990).

Figure 43: Pimpinella anisum L. (I’anis vert)
(Stone, 2004)

2.2.4.2 Propriétés physico-chimiques et organoleptiques

Les propriétés organoleptiques et physicochimiques constituent un moyen de vérification et
de contrdle de la qualité de I’'HE.

Les tableaux 7 et 8 représentent les propriétés organoleptiques ainsi que les parametres
physico-chimiques de ’'HE de Pimpinella anisum d’études antérieures.

Tableau 7: Propriétés organoleptiques de ’HE de Pimpinella anisum

Origine Aspect Odeur Couleur Référence
Liquide limpide ou masse Caractéristique, rappelant | Incolore & jaune péle a
- cristalline celle de 1" Anéthol Pétat liquide (AFNOR, 1976)
Algérie Liquide Forte, épicée Jaune (Saibi 2012)
Liquide homogéne et transparent, - - L
Bangladesh plus léger que l'eau Epicee Leégérement jaunatre (Shamsun et al, 2012)
Oman Liquide homogene et transparent, Epicée Légerement jaunatre (Albu et al et al, 2014)

plus léger que l'eau
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Tableau 8: Propriétés physico-chimiques de ’HE de Pimpinella anisum

. Partie de la ux Indice de Densité . " Pouvoir Indice Indice ™
Origine plante Procéde réfraction relative Viscosité (Pas) rotatoire d'ester | d'acide Référence
1.552-1.559 a 0.98-0.99 a de -2°a+2°a (AFNOR,
20°C 20°C 20°C 1976)
. NP (Romdhane. et
Tunisie SD 1,49a20°C al, 2001)
Graine Hp | TOSSERIIZA | 0T8T OO | 0,003505+0.00011
Irag a (Al-Hilphy et
15451+0.1734 | 0.733+0.173 al, 2015)
MAHD 250 425°C 0.003495+0.0.00011
1.559 a 30°C 0.824 a 30°C 44.2576 | 8.0909
Bangladesh 1° 4 26°C (Shar;gg etal,
HD 1.554430°C | 0.828 230°C 40.3072 | 10.2237 )
. 5 hoo s ho (Hassan et
Soudan Fruit 1.55017 a27°C | 0.882a27°C Elhassan. 2016)

SD : Entrainement a la vapeur

HD : Hydrodistillation

MAHD : Hydrodistillation assistée par micro-ondes

2.2.4.3 Usages

L’huile essentielle d’anis est connue pour ses nombreuses utilisations thérapeutiques, elle
est largement utilisée pour soulager les douleurs musculaires, les maux de ventre, les crampes
abdominales, la congestion nasale et pulmonaire, les palpitations ou les sentiments
d'oppression, elle est aussi efficace pour calmer les maux de téte, pour lutter contre l'asthénie
et la fatigue (physique et psychique), pour combattre le vertige, elle est préconisée dans la
médication du syndrome du c6lon irritable ....etc. (Cecchinie, 1976).

En parfumerie et cosmétique c’est I'un des ingrédients utilisés dans la fabrication de I'eau de
Cologne, du savon, des préparations dentaires et bains de bouche (Chiej, 1982).

Pour ses propriétés antibactériennes, I’huile essentielle d’anis vert est parfois utilisée pour
éloigner les insectes.

Dans le domaine alimentaire elle est utilisée dans la préparation culinaire et confiserie et
pour aromatiser certaines boissons alcoolisées (Cretti, 1981).

2.3 Composition chimique et rendement
2.3.1 Rosmarinus officinalis L. (Romarin)
2.3.1.1 Composition chimique

La composition chimique des huiles essentielles peut varier selon plusieurs parametres dont
la localisation géographique. Les tableaux 9 et 10 donnent la composition chimique de I’huile
essentielle de romarin provenant de différentes régions de 1’Algérie et de divers pays du
monde respectivement :
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Tableau 9: Composition chimique de I'huile essentielle de romarin de différentes régions d*Algérie

Algérie-Centre

Algérie-Est

Algérie-Ouest

Partie de la plante

Parties aériennes

Feuilles et fleurs

Méthode d'extraction HD HD SD HD HD HD
Durée d'extraction (h) 3 3 3 1 2 2 3 3
Rgon | A Sy T T | oow | O panan | et | B Qo8| oo | wosagan | Tiareen
No Référence (Outaleb, 2016) (Boutabia et al., 2016) (Boutekedjiretetal., | 5 a0n 2016) | (Bekkaraetal,
2003) 2007)
1 | Tricyclene 0,1 0,1 0,2 - - - - - 0,3 03 -
2 | 3-Thujéne (a-Thujene) t - t - - - - - 0,1 0,1 -
3 | a-Pinéne 51,8 24,7 21 - 3,39 3,41 52 04 12 12,4 12,6
4 | Camphene 6,2 45 22 - 144 14,47 3 0,3 6,3 6,8 2,9
5 | Verbenéne 0,2 04 - - - - - - 0,2 0,2 -
6 | Sabinene t - t 2,4 15,93 16,01 - - t t 0,1
7 | B-Pinéne 2,3 0,2 6,6 - - 1,47 5,7 0,3 19 2 1,3
8 | B-Myrcene (Myrcéne) 1,1 0,6 0,2 - - - 1,7 t 1 1,3 1,2
9 | a-Phellandrene 0,1 0,1 0,1 - - - - - 0,2 0,2 -
10 ga)r‘gr;ga'é”e(s'z' : . : : . . . . . . 21
11 | 3-3-Carene t 0,3 - - - - - - 0,7 0,7 -
12 | o-Terpinene 0,2 0,1 0,1 - - - - - 0,2 0,3 0,4
13 | p-Cymene 1,1 3,8 0,2 - 1,58 1,59 2,2 t 0,9 0,9 2,4
14 | Eucalyptol (1,8-Cinéole) t t 9,5 72,91 32,59 32,76 52,4 31,9 149 12,9 11,8
15 | Limonéne 45 14,3 - - - - - - t t 4
16 | y-Terpinéne 0,8 0,1 0,1 - 1,74 - 05 t 0,3 0,3 0,2
17 | cis-Sabinéne hydrate t - t - - - 0,3 0,4 0,1 0,1 -
18 | trans-Sabinene hydrate - - t - - - - - 15 1,3 -
19 | a-Fenchone - 0,1 - - - - - - - - -
20 | p-Cymenyl - 0,4 - - - - - - 0,8 0,8 -
21 ?Tlf;ff’n'gfiﬁzf 03 02 01 05 1,19 1,19 02 t - - 04
22 | Filifolone - 0,7 - - - - - - 08 09 -
23 | Linalool 11 - - - 0,1 0,1 11 3,9 - - 59
24 | Chrysanténone 0,2 0,1 - - - - - - - - 0,7
25 | a-Campholéne aldehyde 0,3 0,7 - - - - - - - - -
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26 | Camphre 7.8 13,8 32 17,16 4,46 4,48 12,6 19,7 41,6 40,7 13,8
AR S I - S R -
28 | Pinocarvone 0,3 1,6 t - - - - - 1,2 0,3 -
29 | Pinocamphone - 0,3 - - 6,17 6,2 - - - - 0,5
30 | Iso-Pinocamphone - - - - - - - - - - 3,6
31 | Bornéol - - 0,3 4,18 9,68 9,73 34 12,1 4 6,4 10,1
32 | Iso-Bornéol 09 - - - - - - - - - -
33 | 4-Terpinéol 0,3 1,2 0,2 1,88 3,64 3,66 0,7 4 1,7 14 0,9
34 | o-Terpinéol 0,2 2,2 0,2 0,96 3,31 3,32 2,1 12,8 1,5 1,6 1,6
35 | Verbénone 41 6,3 - - 1,02 1,02 - - - - 59
36 | Endo-Bornéol 1,9 - - - - - - - - - -
37 | Carvéol 0,1 - - - - - - - - - -
38 | Carvone 0,1 0,1 - - - - - - - - -
39 | Géraniol 0,1 - - - - - - - - - -
40 | Thymol - 0,2 - - - - T - - - -
41 | Acétate de bornyl 1,3 0,6 0,3 0,01 0,3 0,31 1,1 31 0,4 05 15
42 | a-Copaéne - 0,2 0,2 - 0,04 0,04 0,2 0,6 - - -
43 | Carvacrol t 1,3 - - - - T - - - -
44 | Pipériténone - 0,3 - - - - - - - - -
45 | Eugénol t 0,1 - - - - T - - - -
46 | Méthyl eugénol - 0,2 - - - - - - - - -
47 | p-Caryophyllene 6,8 25 33 - - - 4,2 3 08 1 0,8
48 | Géranyl acétone t 04 - - - - - - - - -
49 | a -Farnesene - 0,2 - - - - 0,1 t - - -
50 | p-Farneséne 0,1 0,2 0,1 - - - - - - - -
51 | Aromadendrene - 0,2 - - - - - - - - -
52 | a-Humuléne 0,8 1,2 0,3 - - - 0,4 t 0,3 0,8 -
53 | a-Curcumene 0,1 1 - - - - - - - - -
54 | y-Muuroléne - - 0,3 - - - - - - - -
55 | Ledene - - t - - - - - - - -
56 | Germacréne - - 0,1 - - - - - - - -
57 | a-Muurolene - - 0,1 - - - 0,2 t - - -
58 | p-Bisaboléne 1,2 2 0,1 - - - - - 0,7 - -
59 | Germacréne D - - - - - - 0,3 t - - -
40 | y-Cadinene - 05 0,2 - - - 0,4 t - - -
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41

cis-Calaménéne

0,3

42

5-Cadinéne

0,2

0,8

03

43

Calacorene

0,2

44

B-Sesquiphéllandrene

0,1

45

a-Bisaboléne

0,1

46

Oxide de Caryophylléne

0,3

0,1

47

Oxide de Caryophylléne
|

0,1

48

Oxide de Caryophyllene
]

0,1

49

Acide palmitique

0,1

50

Spathulénol

0,1

51

Méthyl jasmonate

0,2

52

Cadaléne

0,1

53

a-Bisabolol

0,3

54

Trans-Pinocarvéol

0,9

55

1-Dodecéne

0,09

56

Myrténol

0,7

57

Tétradecene

0,12

Total composés
identifiés

96,9

89,4

98,9

99,75

98,8

92,5

94,6

94,6

87,1

Rendement en HE (%)

1,02

1,8

0,96

1,2

0,44

1,6

1,9

0,6

t: Traces
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Tableau 10: Composition chimique de I'huile essentielle de romarin de différents pays

Pays Maroc Tunisie Egypte Corse France Italie Espagne Yougoslavie Grece Turquie
Meéthode HD HD - - - - - - ; HD
d'extraction
Durée d'extraction
3 3 - - - - - - - 5
(h)
(Satta et al., 1997;
(Lawrence, 1977 Tuberoso et al., 1998; (Barranco, 1980;
(Corticchiato et Schwenker et Moretti et al., 1998; Dragoco, 1979; (Damjanic et
. (Karawya | Casanova, 1992; Tomi Kloehn, 1963; Bazzoni et al., 1998; Schwenker et . . .
No. Référence (I;Ia ngg;;g)e t (chlgllgt)al., etal., etal., 1995; Bradesi, Lamparsky et al., Pintore et al., 2002; Kloehn, 1963; Gréﬁ;g:aégga (Slkgrgkzj;s, g?mzzgég)t
v 1962) 1995; Programme 1982; Rhyu, 1979; | Angioni et al., 2004; Usai Rhyu, 1979; Devetak, 1978) v
d’initiative, 1993) Granger et al., etal., 2011; Ladu et al., Formacek et '
1973) 2015; Delitala et Kubeczka, 1982)
Soccolini, 1980)
1 | Tricycléne - 0,11-0,18 - - 0-t - 0-04 0-t - 0,2
3-Thujéne
2 (a-Thujéne) - - - - 0-t 0-2,6 0-0,6 0-t - 0,23
3 | a-Pinéne 1,85-9,19 8,58 - 9,32 13,7 9,6 -41 10,4-17,2 14,7-47,1 21,6-26 22,4 -26,5 10,3 8,11
4 | a-Fenchéne - 0,14-0,16 - - - - - - - -
5 | Camphene 2,63-7,44 3,58 -5,07 19,2 3,6-104 4-8 29-89 7,7-10 4,7-8.2 4 4,22
6 | Verbenene - - - 0-29 - 0-0,97 - - - -
7 | 1-Octen-3-Ol - 0,2-0,31 - - - - - - - -
8 | Sabinéne 151-1,56 - 6,4 - 0-t 0-3,72 0-7,2 - - 0,1
9 | 3-Octanone 0-0,83 - - - - - - - - -
10 | p-Pinene 5,62 - 8,58 - 4 05-4,2 06-78 0-38 0-58 0-3,7 - 3,6
11 | P-Myrcéne ; 1,06 -1,13 10,2 0-4 12-4 0-47 11-51 t-34 - 148
(Myrcéne)
12 | a-Phellandréne 0,14 -0,23 0,21-0,27 - 0-1,3 0-0,1 0-58 0-t - - -
13 | (#)-2-Carene (S-2- 0-0,68 , - - - - - 0-2 ; 0,07
Caréne)
14 | 3-3-Caréne 0-1,32 0,04-0,2 - - 0-t 0-1,47 0-01 0-1,3 - -
15 | (+)-4-Carene 0,67 -0,98 - - - - - - 0-01 - -
16 | a-Terpinéne 0-0,79 0,62 -0,86 - - 0-0,7 0-1,2 - - - -
17 | o-Cymene - - - - - - - - - 1,04
18 | p-Cymene 0-2,44 2,42-3,11 2,3 0,7-41 18-34 0-4,34 1,1-39 0-1,9 - -
19 E‘::g('}l’g)to' (1.8- 17-4623 | 33,08-37,75 19,2 0-183 18,5 - 49,2 08-17,6 19,5-30 0,3-39,2 51,2 33,15
20 | B- Phellandréne - - 4,5 - - 0-39 - - - -
21 | Limonéne - 2,99-3,19 - 18-98 2-34 2-56 - 18-28 0,4 -
22 | a-Ocimeéne - - - - - - - 0-283 - -
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23 | B-Ociméne - - - - 0-t - 0-1,3 - - -
24 | y-Terpinéne 0-1,41 0,46 - 0,79 - 0-1,9 0-11 0-1,92 0-0,7 0,7-2,2 - 0,69
o5 | Aldehyde ; ; - - - - - 0-06 - -
fencholénique

26 ‘(‘Tlf;ﬂgf;ﬁgf - 022-0,39 - - 0-01 0-14 0-06 - - 027
27 | Styrene - 0,09-0,13 - - - - - - - -
28 | Linalool 0,39-1,54 0,89-1,14 1 0,6-45 0-17,3 08-24 05-14,1 t-0,3 04 0,75
29 | Alcool fenchylique - 0,15-0,18 - - - - - - - -
30 | Camphre 17,29-21,33 | 13,55-18,13 3,2 0,6-14,9 0,1-25 15-14.1 0,1-21,6 0-12,3 55 10,31
31 | Pinocarvone - - - - - - - 0-116 - -
32 | Pinocamphone - - - - - 0-1,01 - - - -
33 | Iso-Pinocamphone 0-0,28 - - - - - - - - -
34 | Bornéol 4,75-6,84 4,08 -8,17 54 31-14,1 0-6,3 25-18,1 0-31 0-128 4.7 7,16
35 | Iso-Bornéol - 0,89-1,18 - - - - - - - -
36 | 4-Terpinéol 2,19-28 1,23-1,43 - 0-24 0-1,3 0-52 0-21 - - 1,95
37 | a-Terpinéol 1,85-531 5,48 - 6,98 - 0-25 0-58 0-29 0-18 0-45 - 4,92
38 | 8-Terpinéol - - - - 0-1,6 - - - -

39 | p-Cymen-8-ol - 0,11-0,14 - - - - - 0-01 - -
40 | E-Pinocarvéol - 0,06-0,1 - 0-13 - - - 0-2,3 - -
41 | Verbénol - - - - - 0-3,03 - 0-21 - -
42 | Verbénone - - - 2,7-177 0-55 0-241 0-15 - - -
43 | Carvone - - - - 0-04 - - - - -
44 | Thuyone - - - - 0-0,3 - 0-0,1 - - -
45 | Géraniol - - 0,1 0-6,6 - 0-25 - - - 0,08
46 | Thymol - 0,12-0,18 - - - - - - - 0,18
47 | Acétate de thymol - 0,04-0,12 - - - - - - - -
48 | Acétate de bornyl 1,97-4,76 0,5-0,87 2 5-219 0-1,3 3,2-14,9 0-3,6 0-73 - 5,66
49 | Acétate de linalyl - - 1,4 - - - - 0-0,2 - -
50 | Acétate de fenchyl - - - - - - - 0-0,1 - -
51 | a-Copaéne 0-0,24 - - - 0-06 - - 0-24 - -
52 | Carvacrol - 0,16 - 0,79 - - - - - - - 0,13
53 | a-Cubébene - 0,09-0,2 - - - - - - - -
54 | Eugénol - 0,21-0,29 - - - - - - - -
55 | Méthyl eugénol - - - - - - - - - 0,49
56 | B-Caryophylléne 2,3-6,43 0,2-0,26 - - 1,7-49 0-49 0-1,8 - - 0,12
57 | o -Farneséne - - - - - - - 0-34 - -
58 | a-Humuléne 0,53-0,64 0,21-0,36 - - 0-1 - 0-t - - -
59 | y-Muuroléne - 0,11-0,24 - - 0-31 - - 0-05 - 0,25




60 | a-Muuroléne 0-0,3 - - - - -
61 | B-Cadinene 0-0,26 - - - - -
62 | B-Bisabolene 0-0,39 - - 0-0,04 0-0,1 0,09
63 | Germacréne D 0-0,24 - - - - -
64 | y-Cadinéne - - - - - 0,24
65 | trans-Calaménéne - - - - - 0,11
66 | 8-Cadinéne - 0,22 -0,54 - - - 0,41
67 (cjgsgsrfynéne 092-434 - - - - 2,04
68 | Méthyl jasmonate - - - - - 0,15
69 | Cadalene - - - - - 0,07
70 | a-Bisabolol - - - - - 0,1
71 | Myrténol 0-0,38 - 0-19 - - -
72 | Iso-Caryophylléne - - - - - 7,02
73 | a-Caryophyllene - - - - - 2,23
1o | - - . . _
75 | Alloaromadendrene - - - - - 0,22
Caryophylla-
76 | 4(12),8(13)-dien-5a- - - - - - 0,32
ol
77 Ié;cg)/:\;c;madendréne ) ) ) ) ) 08
78 | Longibornéol - - - - - 0,09
Oxide de B-
0 Caryophyﬁéne ) ) ) ) ) 0.2
80 é:e(lz'?r?alc(ine B ) ) ) ) ) 0,09
81 | a-Springéne - - - - - 0,06
82 | Epi-Cryptoméridiol - - - - - 0,08
83 ngpimara-g(ll),15- ) ) ) ) ) 014
diéne
1S4R6R-g-
84 | Himachalen-4-yl - - - - - 0,08
acétate
o |LoemSIs | oo | - - - -
86 | 3-Allylcyclohexéne 0-0,46 - - - - -
87 | Citronéllol - 0,02 - 0,06 - - - -
gg | Eagenol methyl- - 0,16 -0,47 - - - -
89 | Autres - - - 0-0,06 - -
t: Traces
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L’observation des données des tableaux précédents nous indique que la composition
chimique de I’huile essentielle de romarin varie d’une région a une autre d’Algérie et d’un
pays a un autre. Cependant toutes ces huiles possédent quelques constituants en grande
proportion appelés constituants majoritaires dont on peut citer : le o-pinéne, 1,8-cinéol,
camphre, verbénone, bornéol, camphéne, a-ocyméne, linalool, acétate de bornyl, a-terpinéol,
sabinéne, ...etc.

Selon Granger et coll. (Granger et al., 1973), il existe 3 types (chémotypes) d’huile
essentielle de romarin en fonction de ses constituants majoritaires :

- Type a 1,8-cinéole. Régions : Italie, Maroc et Tunisie.
- Type a camphre et bornéol. Régions : Espagne.
- Type a a-pinene et verbénone. Régions : Algérie et Corse.

Le tableau 11 comporte la composition chimique des différents chémotypes de romarin :

Tableau 11: Composition chimique des différents chémotypes de I’huile essentielle de romarin
(Leplat, 2017)

Composés cT Camprzf,/i )et bornéol CT 1,8 cinéole (%) S;gég:)?]ing; )t
1,8 cinéole 16-25 38-55 9,53
Camphre 13-21 5-15 7,17
Alpha-pinene 18-26 9-14 27,3
Borneol 2,0-45 1,5-5,0 4,96
Acétate de bornyle 0,5-2,5 0,1-1,5 12,52
Verbénone 0,7-2,5 <0,4 7,06
p-cyméne 1,0-2,2 0,8-2,5 1,52
Myrcene 1,5-5 1-2 2,29
Camphéne 8-12 2,5-6 7,91
Limonéne 2,5-5 1,5-4 3,96
Beta-pinene 2-6 4-9 2,53
Alpha-terpinéol 1,0-3,5 1,0-2,6 1,40
Beta-caryophylléne traces
Alpha-terpinéne 0,56
Linalol 2,23
Terpinoléne 1,03

2.3.1.2 Parametres influencant la composition et le rendement

Plusieurs parameétres peuvent avoir un effet sur le rendement et la composition de I’huile
essentielle comme : le climat, les conditions de culture, la génétique, le temps de récolte, les
parties de la plante utilisées, le procédé d’extraction utilisé, les conditions opératoires (durée,
masse, débit,...etc.).

Le Tableau 12 donne les différentes valeurs de rendement en huile essentielle de romarin
trouvées par plusieurs auteurs :
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Tableau 12: Variation du rendement en HE de romarin en fonction de plusieurs paramétres

- Meéthode . Duree_ Partie de la | Masse de Débit de Nb de Rendement en fx
Région d - d’extraction - vapeur Référence
extraction () plante végétal (g) (ml/min) plateaux HE %
Bibans (Borj- Parties (Boutekedjiret
Bou-Arréridj) 2 aériennes 50 45 0,44 etal., 2003)
ENSA (Alger) 100 1,02
Beni Yenni
(Tizi-Ouzou) 100 1,80
- (Outaleb,
Tablat (Médéa) HD 3 100 0,96 2016)
Cherchell 100 1,60
Mostaganem 100 1,90
Feuilles et (Bekkara et al.,
Telemcen feurs 0,60 2007)
50 45 1 1,20
100 10 1 1,54
300 10 1 1,63
100 30 1 0,42
1 1,07
Bibans (Borj- D ’ Parties 300 30 0 (Boutekedjiret,
Bou-Arréridj) aériennes 1999)
100 10 3 1,25
300 10 3 1,56
100 30 3 1,49
300 30 3 1,10
200 20 2 1,12

La comparaison de ces valeurs nous permet de déduire que le rendement en huile
essentielle de romarin est compris entre 0,4% et 1,9%. La valeur minimale étant obtenue par
Boutekedjiret et coll. (Boutekedjiret et al., 2003) pendant 2 heures avec un débit de 4.5
ml/min et une masse de 50 g, et la valeur maximale par Outaleb (Outaleb, 2016) pendant 3
heures et une masse de 100g et ceci dans le cas de I’hydrodistillation. Alors que pour
I’entrainement a la vapeur d’eau la plus grande valeur a été obtenue dans le cas de I’utilisation
d’une masse de 300g avec un débit de 10 ml/min alors que la plus faible valeur a été trouvée
dans le cas d’une masse de 100g et un débit de 30 ml/min.

Boutekedjiret (Boutekedjiret, 1999) a effectué des expériences pour déterminer 1’influence
de divers paramétres sur le rendement et la composition de I’huile essentielle obtenue par
entrainement & la vapeur d’eau. Ces paramétres ont été classés en paramétres intrinséques

(propres au matériel végétal) et parametres opératoires (modifiables selon 1’expérience).
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2.3.1.2.1 Parameétres intrinseques
- Période de récolte

Le temps de récolte influe énormément sur le rendement et la composition. Du point de vue
quantitatif, le rendement est optimal pendant la floraison, alors que du point de vue qualitatif,
la teneur en composés majoritaires est différente d une période a une autre :

- La teneur en 1,8-cinéole est importante en plain boutonisation et début de floraison
puis diminue ;

- Le pourcentage de camphre est maximal en plain boutonsation et devient minimum
en début de floraison puis se stabilise a 11% ;

- Lateneur en monoterpenes est maximale en plain floraison ;

- Laproportion des alcools, esters et sesquiterpénes est la plus élevée apres floraison.

- Durée et mode de stockage

D’apres les résultats de I’étude de Boutekedjiret, le rendement est optimal aprés 2 semaines
de stockage, ceci est di peut étre a la production de I’huile essentielle méme apres récolte.
D’un autre coté, la teneur en monoterpenes (composés volatils) diminue réguliérement alors
que celle des sesquiterpenes (composés lourds) augmente a cause de I’évaporation des
monoterpenes.

Le stockage de la plante a I’air libre permet de la conserver pendant une longue période de
temps (plusieurs mois) contrairement au stockage dans des bocaux hermétiques qui n’a duré
que 10 jours avant que la plante ne commence a pourrir.

Le stockage de la matiére végétale dans des sacs en plastique permet d’obtenir un
rendement en huile essentielle plus élevé que celui de la plante stockée dans des sacs en jute.
Ceci est probablement dii au fait que I’huile superficielle et ’humidité s’évaporent plus
lentement dans des sacs en plastique.

La plante fraiche a pu étre conservée pendant deux jours dans des bocaux teintés contre dix
jours dans des bocaux transparents, Donc la lumiere joue un rdle important dans le
métabolisme des végétaux en maintenant une certaine activité cellulaire qui permet a la plante
de rester en vie pendant un certain temps (Boutekedjiret, 1999).

- Nature et état de la matiére végétale

L’utilisation des feuilles de la plante uniquement dans I’extraction permet d’obtenir des
rendements plus élevés en huile essentielle.
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2.3.1.2.2 Parametres opératoires

- Durée

La durée d’extraction est I’'un des facteurs influencant le rendement et la qualité de I’huile
essentielle. On trouve dans la littérature, que la durée d’extraction par entrainement a la
vapeur d’eau varie entre 1,5 et 4 heures. Cependant une durée de 1,5 h est suffisante pour
extraire une grande partie de 1’huile essentielle par entrainement a la vapeur.

- Masse

L’augmentation de la masse du végétal a traiter induit 1’augmentation du rendement de
I’huile essentielle obtenue.

- Débit

Le débit de distillat influe sur le rendement. Si celui-ci est tres faible, il ne sera pas suffisant
pour extraire et entrainer I’huile essentielle a partir de la maticre végétale. Si le débit
augmente énormeément il provoquera la creation de chemins préférentiels pour le passage de la
vapeur d’eau a travers le lit de matiere végétale ce qui diminuera le contact entre la phase
solide et fluide réduisant ainsi le transfert de matiére et donc le rendement. Boutekedjiret a
trouvé une valeur optimale de débit de 20 ml/min (Boutekedjiret, 1999).

2.3.2 Pistacia lentiscus L. (Pistachier)
2.3.2.1 Composition chimique

Les tableaux 13, 14 et 15 montrent la composition chimique de I'huile essentielle de
pistachier, a partir d'études antérieures, de différentes parties de la plante obtenue par analyse
chimique par chromatographie en phase gazeuse (CG) couplée avec spectrométrie de masse
(CG-MS).

Les principaux composeés de Pistacia lentiscus d’aprés les 2 tableaux (Algérie et différentes
origines) sont : Myrcéne, a-pinéne, Germacréne D, limonéne, B-pinéne, B-Caryophylléne, o-
Phellandréne, sabinéne, terpinén-4-ol, o —terpinéol

2.3.2.2 Parametres influencant la composition et le rendement
2.3.2.2.1 Parameétres intrinséques
- Période de cueillette

Une étude sur I’influence de la période de récolte (de janvier a décembre) sur le rendement
en huile essentielle extraite par un procédé d’hydrodistillation des feuilles de pistachier
marocain (de la région de Taounate) a €té faite par (Haloui et al, 2015). Cette étude a montré
que le rendement en huiles essentielles augmentait significativement avec la récolte, ainsi, les
rendements les plus élevés ont été obtenus en mai ce qui correspond au stade de floraison du
lentisque de la région de Taounate.
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Tableau 13 : Composition chimique de I’huile essentielle de pistachier d'Algérie

Origine Alger Blida Bejaia Bouira Jijel Tipaza
Forét de Bainem ‘ Alger ‘ Bouchaoui Chréa Gouraya
Procédé HD
Matiére Végétale Feuilles Parties Fruits Parties Fruits secs Parties Parties Fruits secs Parties Parties Feuilles Parties Parties aériennes Fruits secs
aériennes secs aériennes aériennes aériennes aériennes aériennes séches aériennes séches
séchées séches séches séchées séchées séchées séches

Référence (Benyoussef | (Mecherara-ldjeri (Dob et | (Mecherara- | (Mecherara- | (Mecherara- | (Mecherara- | (Mecherara- | (Mecherara- | (Medjkane, | (Mecherara- (Mecherara-Idjeri et (Mecherara-

etal., 2005) etal., 2011) al., Idjeri et al., Idjeri et al., Idjeri etal., | Idjerietal, | Idjerietal., | Idjerietal, 2016) Idjeri et al., al., 2011) Idjeri et al.,

2011) 2011) 2011) 2011) 2011) 2011) 2011) 2011) 2011)

Composé
tricyclene - 04 0.1 0.2 0.1 0.5 0.6 0.3 0.2 0.3 14 0.73 0.1 0.2 1.8 2 17 04
a-thujene - tr tr tr 0.1 0.2 0.2 0.1 0.1 0.1 0.1 0.11 tr 0.1 0.1 0.2 0.2 0.1
a-pinene - 18.5 9.4 3.6 195 27.2 | 321 17.9 16.5 3.9 20.0 15.47 35 2.9 25.8 27.3 515 94
camphene - 2.2 0.6 tr 0.5 1.9 24 13 0.9 19 5.7 2.94 0.6 0.7 6.8 7.1 5.8 15
sabinene 0.3 0.2 0.1 0.4 0.3 5.6 31 1.9 2.0 71 29 - 13 3.6 55 115 116 14
B-pinene 0.6 7.6 35 3.7 2.8 6.7 10.1 8.9 6.6 23 4.2 7.31 14 0.8 21.8 5.0 44 6.8
Myrcene 0.2 2.8 28.0 - 62.8 2.7 31 331 454 0.8 3.6 8.4 116 49 0.9 0.9 69.7
a-phellandrene 0.8 5.0 tr 0.4 13 1.8 55 2.3 2.2 0.1 14.1 3.2 0.7 tr 0.4 05 0.4 0.1
§-3-carene - 0.1 tr 0.4 0.1 0.1 0.1 tr 0.2 tr 0.1 0.08 0.1 tr Tr 0.1 tr 0.1
a-terpinene - 0.2 tr - 0.2 2.3 2.0 0.7 0.3 tr 1.0 2.81 0.2 - 1.1 25 0.8 0.2
p-cymene - 31 3.7 0.4 0.8 2.8 1.0 0.6 0.3 7.7 1.0 - 13 4.2 0.3 0.2 0.2 0.3
limonene 35 29.0 241 3.0 2.6 9.4 4.7 2.3 1.9 9.8 5.3 147 2.8 255 21 2.2 2.0 0.8
B-phellandrene - 3.0 0.4 - 1.2 25 4.0 24 1.9 0.3 4.4 - - tr 2.3 1.7 11 1.0
benzyl alcohol - - - 0.3 - - - - - - - - - - - - - -
(2)-p-ocimene - 0.1 tr - 0.3 0.1 tr 0.2 2.0 - 0.2 0.23 tr - 0.1 tr tr 05
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(E)-B-ocimene - 1.2 0.4 0.3 0.8 0.5 0.4 0.8 6.0 - 0.8 0.9 0.1 - 0.4 0.7 0.5 1.0
2-nonanone 1.4 0.1 0.5 1.7 0.1 0.2 0.2 0.2 0.2 0.2 0.2 0.31 0.1 0.1 0.2 0.3 0.2 0.2
terpinolene - 0.5 0.1 0.4 0.3 15 1.2 0.5 0.3 0.1 0.7 - 0.2 tr 0.8 1.6 0.7 0.2
isoamyl 2-methylbutyrate - 0.2 0.2 - 0.1 0.1 0.1 0.1 0.1 0.2 0.1 - 0.2 0.1 0.1 0.2 0.1 0.1
isoamyl isovalerate - 13 0.8 0.2 0.1 0.1 0.2 0.1 0.1 0.2 0.1 0.19 - 0.3 0.3 0.1 0.1 0.1
a-fenchol - 0.1 - 0.1 - 0.1 0.1 0.1 - 0.2 0.1 0.1 - tr 0.1 tr - -
cis-p-menth-2-en-1-ol - 0.1 0.2 14 tr 0.1 0.1 0.1 tr 0.2 0.1 0.08 - tr 0.1 0.1 0.1 tr
trans-p-menth-2-en-1-ol - 0.2 0.3 - 0.1 0.2 0.2 0.1 0.1 0.5 0.1 - - tr 0.2 0.1 0.1 0.1
camphene hydrate - Tr 0.1 - tr tr 0.1 tr tr 0.2 0.1 -- - - 0.1 0.1 0.1 tr
borneol 0.8 0.1 0.1 0.7 tr 0.1 0.1 tr tr 0.2 0.1 0.09 - tr 0.1 0.1 0.1 tr
terpinen-4-ol 17.3 0.4 0.3 34 0.3 5.3 48 1.8 0.5 6.3 1.7 - 0.2 0.5 2.8 7.0 25 0.8
a -terpineol 10.4 1.0 0.7 14 0.4 1.3 1.6 0.9 0.3 15 11 1.8 0.4 0.1 1.7 0.9 0.7 0.6
myrtenol 0.1 0.2 - tr 0.1 tr tr tr 0.2 0.1 - - tr 0.1 0.1 tr tr
isoamy| hexanoate 0.2 0.3 0.3 - 0.1 0.2 0.2 0.1 0.1 0.8 0.2 - - 0.1 0.1 0.2 - 0.1
bornyl acetate - 0.8 0.6 0.3 0.2 0.5 1.2 0.6 0.5 1.3 3.9 1.63 0.3 0.1 3.9 4.1 33 0.9
2-Undecanone 14 0.2 0.4 - 0.1 0.5 0.6 0.4 0.2 1.2 0.5 0.93 0.9 0.8 0.5 0.6 0.3 0.1
a-terpinyl acetate - - - - - - 0.1 tr - - - - - - - - - -
5--elemene 1.2 - 0.4 - tr tr tr - tr tr - - tr tr tr - -
a-Cubebene - tr 0.4 - tr 0.1 0.1 0.1 0.1 0.3 0.1 0.07 0.2 0.1 Tr tr 0.1 -
o -copaene - 0.2 0.2 - 0.1 0.2 0.3 0.4 0.2 0.7 0.4 1.0 0.3 0.1 0.4 0.3 tr
B-Elemene 1 0.4 0.6 - 0.1 0.3 0.5 0.6 0.3 0.6 0.9 0.43 0.8 35 0.2 0.6 0.4 0.1
Benzyl isovalerate - 05 0.5 - tr 0.2 0.2 0.1 tr 0.4 - 0.05 - - 0.2 tr tr tr
isocaryophyllene - - - - - - - - - - 0.1 - - 0.1 - - - -
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B-Caryophyllene 5 2.6 04 - 0.5 24 25 1.9 0.7 0.7 21 5.03 13.1 51 5.3 5.4 15 0.9
f -gurjunene - 0.3 0.1 - tr 0.2 0.1 0.1 0.1 0.7 0.2 - 0.7 0.2 0.1 0.2 0.1 tr
isoamyl benzoate - 0.1 0.1 tr 0.1 0.1 0.1 0.1 0.1 0.2 - Tr 0.1 0.1 0.1 0.1 tr
a-humulene 1.6 0.6 0.7 2.0 0.1 0.5 0.5 0.8 0.4 0.4 0.8 1.21 3.4 0.9 0.5 0.8 0.3 0.1
allo-aromadendrene - 0.2 04 0.5 0.1 0.2 0.2 0.3 0.2 0.3 0.3 0.11 0.8 0.6 0.1 0.2 0.1 tr
y--muurolene - 0.5 0.4 4.2 0.2 0.6 0.5 0.7 0.5 15 0.2 - 34 0.4 0.1 0.6 0.4 tr
y--gurjunene - Tr - 0.1 0.1 0.2 0.1 0.1 0.8 - 16 0.1 0.1 0.1 0.1 tr
germacrene D 15.8 25 tr 0.5 0.2 2.2 2.8 6.2 2.9 - 5.3 2.13 10.2 12 14 3.6 15 0.3
Epi- - 0.1 - - 0.1 0.1 0.1 0.1 0.1 0.1 0.1 - 0.5 0.3 tr tr tr tr
bicyclosesquiphellandrene

Bycyclogermacrene - 0.1 0.1 - 0.1 0.2 0.2 0.3 0.2 04 0.3 - 0.9 0.5 tr 0.2 0.2 tr
a-muurolene 0.9 0.7 0.5 2.9 0.2 0.5 0.6 0.7 0.4 0.8 1.0 0.83 1.9 0.5 0.2 0.6 0.4 0.1
B-bisabolene - 0.1 0.1 0.2 0.1 0.1 0.1 0.2 0.1 - 0.2 - 0.2 0.2 0.2 tr tr tr
y--cadinene 0.1 0.2 0.3 6.2 0.2 0.3 0.3 0.4 0.4 0.9 0.5 - 0.6 0.3 0.1 0.2 0.3 tr
& -cadinene 2.8 0.8 0.1 0.7 0.5 1.0 1.6 1.6 11 0.3 2.0 3.82 54 0.3 0.6 14 1.0 0.2
Cubebol - Tr - - tr 0.1 0.1 0.1 tr - 0.2 - 0.4 - tr 0.1 0.1 -

cubenene - Tr - - - 0.1 0.1 0.1 - - 0.1 - 0.5 - 0.1 0.1 - -

a-cadinene - 0.1 0.2 - tr 0.1 0.1 0.1 0.1 0.1 0.2 0.16 0.2 0.1 0.1 0.2 0.1 tr
Elemol 0.3 0.3 0.2 - - 0.3 tr - tr 1.2 tr 0.17 0.2 0.4 tr - 0.1 tr
germacrene D 4-ol - 0.2 0.1 - tr 0.3 0.1 tr 0.1 0.6 0.1 - - - tr 0.1 0.1 0.1
spathulenol - 0.2 0.3 0.8 tr 0.2 tr 0.1 tr 13 0.1 - 0.7 5.8 0.1 tr tr -

caryophyllene oxide 0.3 0.7 11 13 0.1 1.2 0.2 0.1 0.1 7.0 0.1 1.01 15 3.2 0.3 0.1 0.1 0.1
viridiflorol - Tr - - -- 0.2 0.1 Tr - 0.2 0.1 - - 1.4 tr tr - -

humulene epoxide 11 - 0.2 04 0.2 tr 0.2 tr 0.1 tr 14 0.1 - 0.4 0.6 tr tr tr tr
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1-epi-cubenol - 0.2 0.2 - tr 05 04 04 0.1 0.9 0.7 - 1.8 0.8 0.1 0.2 0.1 tr
y--eudesmol 0.5 0.1 0.1 - - 0.3 0.1 0.1 tr 0.4 0.2 - 0.3 0.1 tr 0.3 0.1 tr
T-muurolol 3.7 1.1 0.8 38 0.1 11 1.2 1.0 0.3 25 1.7 0.71 2.1 1.0 0.5 0.5 0.3 0.1
a-muurolol 1.2 0.2 0.2 0.5 tr 0.3 0.3 0.3 0.1 0.8 0.5 - 15 0.2 0.1 0.2 0.1 -
t-cadinol - 0.1 0.2 - tr 0.2 0.2 0.3 0.1 0.4 0.4 - 2.7 0.2 0.1 0.2 0.1 tr
a-cadinol 33 1.2 0.2 - 1.6 15 14 31 2.3 1.68 3.6 1.9 0.7 0.7 -
a- bisabolol - 0.2 0.1 - tr 0.2 0.1 0.3 0.1 0.2 0.5 - 1.0 0.1 0.2 tr tr tr
epi-a-hisabolol - 0.1 - - 0.1 0.1 0.1 0.1 0.2 - 0.2 Tr 0.1 tr - -
Benzyl Benzoate 04 0.2 0.1 - - 0.1 tr tr tr 0.7 tr 0.06 0.2 0.5 0.1 tr tr -
cuminaldehyde - - 0.2 - tr - - - 0.1 - - - - - - -- 0.2 tr
a-terpinen-7-al - - - 0.2 - - - - - - - - - - - - - -
globulol - - - 0.5 - - - - - - - - - - - - - -
(2)-3-hexenyl benzoate - -- - 0.2 - - - - - - - 0.19 - - - - - -
p-oplopenone - - - 2.6 - - - - - - - -- - - - - - -
a-acorenol - - - 4.6 - - - - - - - - - - - - -
cis-carveol - - 0.2 tr - - - -- - - - - - - -- - tr -
B-bisabolol - - - 0.2 - - - - - - - - - - - - - -
elemicin - - - 0.4 - - - - - - - - - - - - - -
B-Myrcene - - - - - - - - - - - 9.93 - - - - - -
trans-Ocimene - - - - - - - - - - - 0.11 - - - - - -
y-Terpinene 0.4 0.4 - - 0.3 4.2 31 11 05 0.1 15 4.49 0.4 tr 1.7 3.8 1.3 0.3
a-Terpinene - - - - - - - - - - - 281 - - - - - -
1-Methyladamantane - - - - - - - - - - - 0.09 - - - - - -
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4-Terpineol - - - - - - - - - - - 2.99 -
Vitispirane - - - - - - - - - - - 0.26 -
Isoamy! caproate - - - - - - - - - - - 0.33 -
trans-carveol - - 0.5 - - - - - - - - - tr
y-Pyronene - - - - - - - - - - - 0.05 -
o -campholenal - - - 0.7 - - - - - - - - -
2-Undecanol 0.2 - - - - - - - - - - - -
Ylangene - - - - - - - - - - - 0.13 -
a-Copaene - - - - - - - - - - - 0.76 -
{3 -bourbonene - - - 0.5 - - - - - - - tr -
a -ylangene - - - 0.8 - - - - - - - - -
longifolene - - - 12.8 - - - - - - - - -
Aromadendrene - - - - - - - - - - - 0.28 -
a-Amorphene - - - - - - - - - - - 144 -
Geranyl acetone - - - - - - - - - - - 0.12 -
Valencene - - - - - - - - - - - 0.15 -
(E.E)-a-Farnesene - - - - - - - - - - - 0.78 -
Cadina-1.4-diene - - - - - - - - - - - 0.19 -
a-Calacorene - - - - - - - - - - - 0.13 -
cis-muurola-4 (14),5- - - - 2.6 - - - - - - - - -
diene
Germacrene B 0.7 -- -- -- -- -- -- -- -- -- -- 0.1 -
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B-Eudesmol - -- -- -- -- -- -- - - - - 0.73
Hexahydrofarnesyl - - - - - - - - - - - 0.37
acetone

a- Terpinolene - -- -- -- -- -- -- - - - - 24
1,8-cineol 0.2 -- -- -- -- -- -- - - - - -
Amyl-Benzoate 0.6 -- -- -- - - - - - - - -
epiglobulol 0.2 -- -- -- - - - - - - - -
Cubenol 11 -- -- -- - - - - - - - -
Pentadecanoique acide 11 - - - - - - - - - - -
tetradecanoic acid 11 - - - - - - - - - - -
oleic acid 1.6 -- -- -- -- -- -- - - - - -
E--piperitol 0.3 -- -- -- -- -- -- -- -- - - -
a-copaene 0.5 -- -- -- -- -- -- -- -- - - -
amyl benzoate 0.6 - - - - - - - - - - -
B-citronellene - -- -- 05 -- -- -- -- -- - - -
1-octen-3-ol - - - 18 - - - - - - - -
amyl isobutyrate 0.7 - - t - - - - - - - -
p-mentha-3,8-diene - - - 0.2 - - - - - - - 0.14
linalool - - - 0.2 - - - - - - - 0.16
2-nonanol 11 - - 0.4 - - - - - - - -
trans-b-terpineol - - - 5.0 - - - - - - - -
(E)-tagetone - - - 0.2 - - - - - - - -
daucene - - - 0.1 - - - - - - - -
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carvone

0.4

(E,E)-2,4-decadienal

0.1

trans-pinocarveol

15

trans-pinene hydrate

0.6

verbenone

0.1

cadina-1,4-diene

tr

0.1

0.1

tr

a-yanglene

0.3

tr

tr

f3--bourbonene

0.3

tr

tr

tr

tr

f3--eudesmol

0.1

tr

tr

0.1

perillene

0.9

tr

tr

0.1

tr

methyl thymol

0.7

tr

a-longipinene

05

tr

tr

cryptone

0.5

tr

tr

hexadecanoic acid

0.2

0.1

f-selinene

0.9

piperitone

0.1

geraniol

1.2

Z-asarone

0.3

p-menth-2-en-1-ol

0.8

5-elemene

1.2

geranyl acetone

0.3

Nerolidol

0.14

Hexahydrofarnesyl
acetone

0.37

8--fenchol

0.2

0.1

tr

0.1

0.1

Total

88,7

94.1

89.5

95.1

98.6

95.2

98.6

98.2

99.0

76.9

98.4

97.65

85.4

82.7

98.0

98.3

99.7

99.3
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Tableau 14 : Composition chimique de I’huile essentielle de pistachier d'Algérie (Suite)

Tizi-Ouzou Médéa
Tipaza Tizi- Boumerdes Annaba Oran Mostaganem Djelfa Taref
Tigzirt Berrouaghia
Ouzou

Procédé HD

Parties Fruits Parties Fruits Parties Feg:ﬂﬁz et Fruits Parties Parties Fruits Parties Feuilles et Parties
Matiére Végétale aériennes secs Fruits | aériennes secs aériennes brovés et | secs aériennes | aériennes secs Feuilles séches aériennes |  branches aériennes Feuilles

séches séches séches sé)éhés séches séches séches Fraiches séches

diapi | (AMara diari (Dob et (Dob et . (Mecherara-
Référence (Mgfgfreggllf;en etal., (Meci;:erazrgllf)Jerl et al., (Ar;glit)al., (Mecherara-Idjeri et al., 2011) (Hamiani et al., 2016) al., (Ar;gllgt)al., Idjeri et al., (Benygg(s);e)fet al,
" 2019) " 2011) 2011) 2011)

Composé
tricyclene 0.1 | 09 0.7 - 1.6 0.9 0.2 0.2 - 0.3 tr 11 0.7 - 0.2 0.24 - -
a-thujene 0101 0.1 - 0.3 0.2 0.2 tr - 15 4.8 0.3 0.2 - 0.6 0.24 - -
a-pinene 10.8(34.2| 435 - 29.0 | 22.0 |141 2.8 1.665 37.9 28.0 22.7 17.1 9.48 19.0 42.13 0.5 -
camphene 06 | 3.8 | 38 - 6.1 3.7 0.9 tr - 1.6 14 4.3 3.0 - 0.1 117 tr -
sabinene 08| 44| 04 - 11.7| 83 5.2 13 - 3.7 7.7 8.7 35 - 12.6 6.46 0.1 tr
B-pinene 85 (174 17.3 - 5.6 4.3 3.0 3.3 11 4.6 6.5 6.6 4.7 tr 6.5 1.76 0.2 34
Myrcene 24 | 15 7.6 - 14 23.0 [444 - - 16.8 4.4 35 27.0 - - - 0.1 25
a-phellandrene 01 (03] 06 - 0.6 06 | 07 0.2 0.605 0.3 1.3 0.4 0.4 2.20 0.5 0.61 0.1 0.7
8-3-carene tr tr 0.1 - 0.1 0.1 0.1 0.6 - tr tr 0.1 0.2 - tr - - 05
a-terpinene 03| 10| 05 - 2.7 11 0.5 tr 0.424 0.3 2.1 2.4 17 - 2.6 4.1 0.1 -
p-cymene 0.2 |03 0.5 - 0.5 1.3 0.9 0.6 - 0.9 0.7 0.8 14 8.67 18 - 0.1 -
limonene 43.8 | 6.0 5.8 - 1.9 1.7 15 12 4.76 3.0 4.9 13.8 6.3 09.11 17 18 0.1 3.8
B-phellandrene 10 | 25 25 - 1.9 1.6 14 tr - 12 34 2.0 17 - 2.6 1.75 0.3 -
benzyl alcohol - - - - - - - 0.3 - - - - - - tr - - -
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(2)-p-ocimene - tr tr - 0.1 0.7 1.2 0.1 1.8 0.1 0.3 0.6 tr 0.2 15 - -
(E)-p-ocimene 03]03]| 03 - 0.4 2.1 35 1.7 52 0.9 3.8 3.6 - 55 0.2 tr -
2-nonanone 05|04 | 04 - 0.2 0.2 0.2 0.3 0.2 0.3 0.2 0.1 - 0.1 0.8 0.1 0.4
terpinolene 05109 11 - 1.9 11 0.7 0.3 0.4 11 1.4 1.3 tr 1.2 - 0.2 -
isoamyl 2-methylbutyrate | 0.2 | 0.1 | 0.1 - 0.2 0.2 0.2 0.2 0.2 0.1 0.1 - - - 0.1 -
isoamyl isovalerate tr | 01| 01 - 0.4 0.4 0.3 0.5 0.1 0.2 0.1 0.1 - 05 0.17 tr -
a-fenchol 0101 - - 0.1 0.1 - tr - 0.1 0.1 - - tr - tr -
cis-p-menth-2-en-1-ol tr 1 01| 01 - 0.1 0.2 0.1 13 tr 0.1 0.1 0.1 - 0.8 - tr -
trans-p-menth-2-en-1-ol 01]01]| 01 - 0.1 0.2 0.1 14 0.1 0.1 0.2 0.2 - 12 - 0.1 -
camphene hydrate 01]01] 02 - 0.1 0.1 tr 0.1 tr 0.1 0.1 - - tr -
borneol 01]01]| 03 - 0.1 0.1 0.1 - 0.1 tr tr 0.2 0.8 - - 0.1 -
terpinen-4-ol 11| 34| 07 - 5.2 5.1 2.4 7.0 1.2 4.3 71 6.3 41.24 13 6.22 0.7 34.7
o -terpineol 15| 25| 26 - 0.9 0.8 0.5 1.9 0.7 0.8 1.2 18 7.31 13 2.95 11 11.0
myrtenol tr 1 01| 01 - 0.1 0.1 tr 0.1 tr 0.1 0.1 0.2 - 0.2 - 0.1 -
isoamyl hexanoate 011]02]| 02 - 0.2 0.2 0.2 0.2 0.2 0.2 0.1 - - 0.21 0.3 0.7
bornyl acetate 02| 08| 07 - 1.9 1.6 0.9 0.5 14 0.8 3.0 3.2 - - 1.03 3.2 -
2-Undecanone 09|10 | 06 1172 | 04 0.5 0.4 - 0.4 0.7 0.3 0.3 0.7 - 1.05 1.7 0.9
a-terpinyl acetate tr - - - - tr - - - 0.5 0.6 - - - - - -
§ -elemene tr tr - tr tr - 0.2 - tr tr - - tr - tr 0.2
a-Cubebene 01| tr tr - tr tr tr - 0.1 tr tr tr - - - 0.1 -
o -copaene 04 | 02 tr - 0.1 0.1 0.2 - 0.2 0.2 0.1 tr - - - 0.4 -
B-Elemene 06|06 | 01 - 04 04 04 - 0.4 0.5 0.4 0.2 - - 0.13 1.0 42
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Benzyl isovalerate 0.1 - 0.1 - 0.1 0.2 0.1 - - 0.1 - 0.2 0.2 - - - 0.9 -
isocaryophyllene - |02 - - - - - - - - 0.2 - - - - - - -
f-Caryophyllene 27 | 28| 13 9,6 43 25 | 21 - 3.219 1.2 24 2.0 1.9 12.62 - 4.43 19.3 2.7
f3 -gurjunene 02 (01| 01 - 0.2 01 | 01 - - 0.1 0.2 0.1 0.1 - - - 0.9 -
isoamyl benzoate 01] 01 tr - 0.1 Tr tr - - 0.1 0.1 0.1 0.5 - - - 0.2 -
a-humulene 09 | 05| 0.2 - 0.5 04 | 04 2.0 - 0.5 0.7 0.2 0.2 - 0.7 0.73 29 0.8
allo-aromadendrene 04 ] 0.2 tr - 0.1 0.1 0.2 0.4 - 0.2 0.2 0.1 tr - - - 0.6 -
v -muurolene 07 04| 01 - 0.2 03 | 05 5.7 - 0.5 0.5 0.2 0.1 - 2.0 0.24 2.2 -
Y -gurjunene 02]01]| 01 - 0.1 - - - - 0.1 tr tr - - - 0.4
germacrene D 103 | 28 | 0.6 - 5.2 2.9 2.1 0.2 - 3.6 6.3 1.7 0.8 - 0.1 1.35 23 8.4
epi-

- . 01]01] 01 - tr tr 0.1 - - 0.1 0.1 0.1 tr - - - 0.7
bicyclosesquiphellandrene
Bycyclogermacrene 02 |01 tr - 0.1 0.1 0.2 - - 0.2 0.1 0.4 tr - - - 0.8 04
a-muurolene 08 | 06| 03 - 0.5 04 | 05 0.7 - 0.4 0.6 0.1 0.1 - 0.5 0.23 3.4 0.5
B-bisabolene 01]01] 01 - 0.1 01 |01 0.2 - 0.1 0.2 0.2 0.1 - - 0.8
y -cadinene 03 (02| 01 - 0.2 02 |03 2.4 - 0.6 0.3 0.1 0.1 - 11 0.16 1.8 0.7
§ -cadinene 16 | 1.3 | 05 - 1.0 1.0 1.3 0.1 - 1.0 13 0.6 0.5 - tr - 5.7 1.6
Cubebol 01]01 tr - 0.1 tr 0.1 - - tr 0.1 tr tr - - - 0.4 -
cubenene 0101 - 0.2 tr - - 0.1 0.1 - - 0.97 0.2 -
a-cadinene 01]01] 01 - 0.2 01 |01 - - 0.1 0.1 0.1 0.1 - tr - 0.4 -
Elemol 01]01 tr - 0.1 - tr - - 0.1 tr 0.1 tr - - - 0.3 0.2
germacrene D 4-ol tr - 0.1 - 0.1 0.2 0.2 - - 0.3 0.1 - 0.2 - - - 0.8 -
spathulenol 01]01 tr - 0.1 tr tr - 13.353 tr tr 0.1 tr - - 0.17 35 -
caryophyllene oxide 02]01]| 01 - 0.2 0.3 0.3 14 - 0.2 0.1 0.1 0.2 - 11 0.1 4.8 0.3
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viridiflorol tr tr - tr 0.1 - - - - 0.1 tr - - - - 0.4 -
humulene epoxide 11 01 | tr tr - tr 0.1 0.1 0.1 - 0.1 tr tr 0.1 - 0.1 - 13 -
1-epi-cubenol 03]02]| 02 - 0.2 0.3 0.4 - - 0.2 0.2 tr 0.1 - - - 1.0 -
y -eudesmol 01 ] 0.2 tr - 0.1 0.1 0.1 - - 0.1 tr - 0.1 - - - 0.6 -
T-muurolol 10| 08| 03 - 11 1.3 1.2 0.6 - 0.5 0.9 0.4 0.5 - 0.4 0.24 34 2.0
a-muurolol 02]02]| 01 - 0.2 0.3 0.3 - - 0.1 0.2 0.1 0.1 - - - 0.7 0.7
t-cadinol 02]01]| 02 - 0.1 0.2 0.2 - - 0.2 0.2 0.1 0.1 - - 0.8

a-cadinol 13| 10 6,66 15 15 - 0.2 4.112 1.2 0.5 - tr - 4.6 26
a- bisabolol 01]01]| 02 - 0.2 0.2 0.2 - - 0.2 0.3 0.3 0.2 - - - 1.3 15
epi-a-bisabolol 01|01 - 0.1 0.1 - - - 0.1 0.1 - - - 2.0 -
Benzyl Benzoate 01]01] 01 - 0.1 tr tr - tr tr tr 0.1 - - 0.11 1.9 -
cuminaldehyde - - 0.2 - - - tr 1.3 - tr - - tr - 0.3 - - -
a-terpinen-7-al - - - - - - - 0.4 - - - - - - 0.4 - -
globulol - - - - - - - tr - - - - - 0.8 tr 0.13 - -
(2)-3-hexenyl benzoate - - - - - - - - - - - - - - 0.6 - - -
f3-oplopenone - - - - - - - 0.7 - - - - - - 0.1 - - -
a-acorenol - - - - - - - 0.7 - - - - - - 0.4 - - -
(E)-nerolidol - - - - - - - 0.6 - - - - - - - - - -
cis-carveol - - tr - - - tr 0.1 - tr - - tr - tr - - -
p-bisabolol - - - - - - - 0.2 - - - - - - - - - -
elemicin - - - - - - - 0.2 - - - - - - - - - -
(2z, 6E)-farnesol - - - - - - - 0.1 - - - - - - tr - - -
B-Myrcene - - - - - - - - 1.255 - - - - 0.9 1.36 - -

trans-Ocimene
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y-Terpinene

0.6

1.8

0.9

4.1

2.1

11

0.828

0.8

3.4

3.9

3.3

6.21

0.3

1.7

a-Terpinene

1.424

2.18

trans-carveol

tr

0.2

tr

tr

tr

o -campholenal

0.7

0.7

B--bourbonene

0.4

0.3

o -ylangene

0.3

0.2

longifolene

16.4

52

cis-muurola-4 (14),5-
diene

0.2

0.4

tridecane

0.4

0.3

B-Cadinene

Bergamotene

a- Terpinolene

23,8

3-Cyclohexenl-ol

12,4

3.736

R-Comphene

0.29

L-terpinen-4-ol

3.832

f - Cubebene

5.539

L- a-bornyl acetate

1.192

1-(3-methylcyclopent-2-
enyl)

0.733

1,8-cineol

0.4
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Amyl-Benzoate

0.4

epiglobulol

0.2

Cubenol

tr

tetradecanoic acid

2.3

oleic acid

2.3

geranic acid

0.3

O-cymene

Z-sabinene hydrate

0.8

E- sabinene hydrate

0.6

Cis vebenol

0.3

E--piperitol

0.4

P-alyl-anisol

1.6

f - Bisabolene

1.58

a-copaene

0.2

Manool oxyde

0.1

Bisabolol

0.1

Epi-Cadinol

1.55

Valencene

0.12

amy| benzoate

Verbenol

2-Tridecanol

0.1

Isopentyl hexanoate

0.37

B-citronellene

0.8

11
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1-octen-3-ol - - 0.2 - - - - 23 - -
f3-ocimene - - - - - - - - - 0.1
amy| isobutyrate - - 0.2 - - - - t 0.49 tr
p-mentha-3,8-diene - - 0.2 - - - - t - -
linalool - - 0.4 - - - 14 tr 0.12 0.5
2-nonanol - - 0.7 - - - - 0.7 - 0.4
trans-b-terpineol - - 15.6 - - - - 13.1 - -
isoamyl salicylate - - 04 - - - - tr - -
carvone - - - 2.805 - - - tr - -
trans-pinocarveol - - 0.7 - - - 0.4 - -
verbenone - - 0.2 - - - - 0.2 - -
trans-piperitol - - 0.1 - - - - tr - -
cadina-1,4-diene tr 0.1 - - 0.1 0.1 - - - -
3--eudesmol 0.2 - - - 0.2 0.1 - - - -
perillene tr 0.1 - - tr tr - - - -
methyl thymol 0.1 tr - - tr tr - - - -
hexadecanoic acid tr 0.1 - - 0.1 tr - - - -
fB-selinene - - 0.7 - - - - 0.3 - -
piperitone - - 0.4 - - - - 0.2 - -
geraniol - - 1.8 - - - - 1.0 - -
Isoledene - - - - - - 0.9 - - -
Muurolol - - - - - - - - 0.34 -
Nonanol - - - - - - - - 0.42 -
8-elemene - - - - - - - - - 0.2
geranyl acetate - - - - - - - - - 0.1
Undecanone - - - 5.58 - - - - - -
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3-carene - - - - - - - - - - - - - 0.8 - - - -
3--fenchol - - 0.2 - - - 0.1 - - 0.1 - - 0.1 - - - - -
Total 99.0198.3| 98.1 | 79,9 |97.7| 982 |98.7 85.1 60.92 97.6 96.8 98.1 97.0 96.83 94.7 99.9 82.4 99.88
Tableau 15: Composition chimique des huiles essentielles de pistachier de différents pays
Origine Chypre Israél Italie Tunisie Espagne Maroc Turquie
Procédé HD
(Bachrouch et al., . . .
. . (Miliaetal., 2013 ; Maaroufi et | (Llorens-Molina et al., (Hgfse etal, .2013 ' Aoum.tl et al.,.
- (Barazani et al, (Barazani et . . - ; . 2013 ; Amhamdi et al., 2009 ; Haloui et
Référence 2020 ; Negro et | al., 2021 ; Selmi et | 2015 ; Fernandez et al., . . . s (Kivgak et al., 2008)
2003) al, 2003) ! - al., 2015 ;Mbharti et al., 2011 ; Aouinti
al., 2014) al., 2020 ;Barazani 2000) i .
etal., 2013 ; Derwich et al., 2010)
etal, 2003)

Composé

tricyclene - - (0-0.8) (0.32-2.09) (tr-0.3) (0-8.16) -

a-thujene 0-0.3 0.0 (0-2.8) (0-1.90) (tr-0.2) (0-1.70) -

a-pinene 24.1-49.0 (13.8-16.2) (2.4-16.89) (0.60 -42.7) (2.4-19) (0-24.25) (0-0.6)

camphene 0.0-1.2 (0.5-1.0) (0.2-3.5) (0.0-2.3) (tr-1.5) (0-3.10) (0.5-19.4)

sabinene 1.2-12.2 (0.7-0.7) (0-7.73) (0.07 -45.8) (0.5-6.1) (0-6.96) (0-0.3)

B-pinene 7.4-8.6 (1.9-3.9) (0.3-9.4) (0.24 -14.1) (0.7-6.4) (0-12.58) (1.8-23.2)

Myrcene 1.0-1.6 (1.9-1.1) - (0.35-1.2) (0.3-11) (0-39.2) (1.1-2.8)

a-phellandrene 0.0-0.8 (1.1-0.4) (0.2-7.39) (0.45 -3.20) (0-1) (0-3.36) (0-2.2)

5-3-carene - - (0-6.1) (0.33-2.75 (tr-7.2) (0-54.10) (0-2.3)

a-terpinene - - (0.6-7.2) - (tr-1.7) (0-2.3)

p-cymene - - (0.5-8.7) (0-0.14) (0.2-4.7) (0-5.04) (0-1.1)

limonene 6.1-40.6 (45.5-29.5) (1.0-6.8) (0.34-19.11) (0-8.5) (0-24.99) -
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B-phellandrene 1.2-6.4 (3.3-4.2) (1.1-6.2) (0-9.9) - (0-1.15) -
benzyl alcohol - - - - - - (0.4-6.5)
(2)-B-ocimene 0.0 (0.0-0.2) - (0-1.8) (0-tr) (0-6.90) -
(E)-B-ocimene 0.0 (0.0-0.6) (0-0.24) (0-5.3) (tr-0.3) (0-2.65) -
terpinolene - - (0.3-3.25) (0-0.37) (0-0.9) (0-0.5) -
isoamyl 2-methylbutyrate - - - - - (0-4.45) (0-0.5)
isoamyl isovalerate - - - (0-1.6) (0-0.3) - -
a-fenchol - - (0-0.11) - - - (0-0.1)
cis-p-menth-2-en-1-ol - - - (0-0.12) - - -
trans-p-menth-2-en-1-ol - - - - - - (0-0.4)
camphene hydrate - - - - - - (0.1-0.6)
borneol - - (0-0.7) (0-0.88) (0-0.2) (0-0.5) -
terpinen-4-ol - - (0.7-21.7) (0-41.24) (1.8-6.7) (0-7.44) -

a -terpineol - - (0.3-3.98) (0-9.79) (1-2.8) (0-7.23) (5.7-29.2)
myrtenol - - (0-0.3) - (0.4-3.5)
isoamyl hexanoate - - - - (0-0.2)
bornyl acetate - - (0-6.5) (0-2.0) (0.3-1.4) (0-3.32) (0.4-1.8)
2-Undecanone 0.0-0.3 - (0-0.85) (0-1.6) (0.3-1.6) (0-0.9) (0.1-1.4)
a-terpinyl acetate - - - - - - (0-2.8)
a-Cubebene - - (0.05 -0.6) (tr-0.11) (0-0.3) (0-1.21) -

o -copaene - - (0.1-3.2) (0-1.8) (0-0.83) -
B-Elemene 0.0-2.9 (1.1-0.0) (0-0.9) (0-0.83) (0-0.4) (0-1.74) (0.6-1.3)
Benzyl isovalerate - - - - - - (0.8-1.5)
B-Caryophyllene 0.0-3.7 (5.4-13.2) (0-19.9) (0-38.33) (6.9-13.1) (0-11.19) (0-0.4)
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B-gurjunene - - - - - (0-7.8) -
isoamyl benzoate - - - - (0-0.5) - -
a-humulene 0.7-1.2 (1.3-2.4) (0-2.9) (0-1.6) (1.3-3) (0-1.75) (0.1-0.3)
allo-aromadendrene - (0-0.14) (0-0.44) (0-0.2) (0-1.4) (1.3-2.4)
y -muurolene 0.0-0.4 (0.0-0.0) (0.2-7.4) (0-1.3) - - (0.5-1)
Y -gurjunene - - - - (0-0.3) (0-1.73) (0.8-2.7)
germacrene D 10.0-18.8 (22.3-26.0) (0-2.73) (0-18.7) (2.3-17.5) (0-5.17) -
epi-bicyclosesquiphellandrene - - - - - (0-3.5) (0.7-14.1)
Bycyclogermacrene - - - - (0-1.6) - -
a-muurolene 0.0 0.0 (0.1-6.9) 0 (0-3.4) (0-2.7) (0-0.4)
f-bisabolene - - (0-0.6) - (0-0.1) (0.6-1.8)
vy -cadinene - - (0.2-2.5) (0-3.3) (0.5-1.1) (0-2.68)

3--cadinene - - (0-11.7) (0-1.4) (3.6-8.1) (0-6.7) (0.1-0.6)
Cubebol - - - - - - (0.4-1.7)
cubenene - - - - - - (0.3-0.6)
a-cadinene - - (0-0.07) - (0-0.1) (0-1.90) -
Elemol - - - - (0-0.2) - -
germacrene D 4-ol - - - - - - (0-0.2)
spathulenol - - - - (0-1.4) (0-0.86) -
caryophyllene oxide - - - (0-5.1) (0-0.9) (0-6.05) -
viridiflorol - - - - (0-0.8) - (0.3-3.3)
humulene epoxide 11 - - - (0-0.23) - -

1-epi-cubenol - - - (0-0.42) - - (0-1.2)
y-eudesmol - - - - - - (0-0.2)
T-muurolol - - - (0-4.3) - -

a-muurolol - - (0-0.94) - (0-0.5) - (0.3-1.7)
t-cadinol - - - - - (0-4.35) (0.1-0.8)
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a-cadinol - - (0-4.4) - (0-2.72) (0-0.2)
a- bisabolol - - (0-1.1) - - -
Benzyl Benzoate - - - - (0-0.2) -
globulol - - - (0-1.1) (0-0.05) -
Z-3-hexenyl benzoate - - - (0-0.2) - -
a- elemene - - (0-1) - - -
elemicin - - - (0-0.1) (0-0.1) -
B-Myrcene - - (0-30.0) -
y-Terpinene 0.0-0.2 - (0-2.95) (0.2-3) (0-0.63) -
1-Methyladamantane - - - - - (0-1.8)
Vitispirane - - - - (0-0.1) -
trans-carveol - - - - (0-0.62) (0.6-3)
a-campholenal - - (0-0.36) - - -
Ylangene - - - - (0-0.2) -
3-Bourbonene - - - - (0-0.2) -
a-ylangene - (0-0.7) - - - (0-0.4)
longifolene - - - - (0-1.8) (0-0.1)
Aromadendrene - - - (0-1.2) (0-0.85 (0.3-7.1)
a-Amorphene - (0-2.1) (0-4.0) - (0-1.3) (0-0.4)
Geranyl acetone - - - (0-0.2) - -
Valencene - - - - - (0-0.3)
(E.E)-a-Farnesene - - - - - (0-0.3)
Cadina-1.4-diene - - (0-3) - - (0.3-0.7)
a-Calacorene - - - - - (0-0.1)
cis-muurola-4 (14),5-diene - - - - - (0-0.1)
Hexahydrofarnesyl acetone - - - - - (0-0.1)
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Octacosane - - - (0-0.7)
B-Cadinene - - - (0-0.8)
Bergamotene - - - (0-0.1)
a- Terpinolene (0-0.89) - -
3-Cyclohexenl-ol - - - (0-0.3)
R-Comphene - - - (0-0.3)
L-terpinen-4-ol - - - (0-0.2)
f3 - Cubebene (0-1.1) - (0-0.63) (0-0.1)
L- a-bornyl acetate - - - (0-0.1)
1-(3-methylcyclopent-2-enyl) - - - (0-0.8)
1,8-cineole (0-2.04) - (0-2.3) (0-0.1)
Trans sabinene hydrate - - - (0-0.5)
3,8-Carvomenthenediol - - - (0-0.6)
D fenchyl alcohol - - - (0-0.2)
Exo-mentyl-camphenylol - - - (0-0.2)
Borneol Acetate (0-1.22) - - (0-0.7)
Mehyl- eugenol - - (0-0.1) -
Isobotyrate phenyl - - - (0-0.2)
Acetanoate 3- methylbutyl - - - (0-0.4)
Z-asarone - - - (0-0.7)
epiglobulol - - - (0-1.2)
Cubenol - - - (0-0.4)
Myristic acid - (0-0.5) -
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Palmetique acide

(0-0.1)

tetradecanoic acid

(0-0.2)

oleic acid

(0-0.3)

O-cymene

(0-4.5)

o- humulene

(0-1.4)

B--Bisabolene

(0-0.6)

Bisabolol

(0-0.9)

Isopentyl hexanoate

(0-0.3)

o -farnesene

(0-0.07)

linalool

(0-058)

(0-2.85)

carotol

(0-0.2)

trans-Pinocarveol

(0-0.24)

(0-0.2)

Verbenone

(0-0.18)

(0-tr)

cadina-1,4-diene

(0-0.7)

B--bourbonene

(0-0.1)

fB-selinene

(0-1.4)

piperitone

(0-0.05)

geraniol

(0-0.36)

Borneol

Nonadecanone

(0-0.36)

Isoledene

(E)-2-Hexenal

(0-1.29)

Tridecane

(0-0.09)

o—-Terpenyl acetate

(1-2.19)

Copaene

(0-0.3)

Camphor

(0-1.2)
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8-muurolene - - (0-1.7)
p-Cymenene (0-0.12) - (0-0.59)
p-cymen-8-ol - (0-0.8) (0-1.6)
Undecanone - - (0-0.80)
Benzoic acid, pentyl ester - - (0-0.57)
Calamenene (0-5.6) - (0-0.80)
3-carene - - (0-5.18)
Pinocarvone - (0-0.1) -
Myrtenal - - (0-0.50)
Humulene epoxide-I - - (0-0.5)
isoamy! isobutyrate (0-055) - )
2-methylbuthyl butanoate (0-0.18) - -
isopentyl isivalerate (0-0.13) - -
n-amyl isovalerate (0-0.04) - -
Cis-p-terpineol (0-0.13) - -
borneol-endo (0-0.16) - -
y-terpineol (0-0.07) - -
2-methylbuthyl hexanoate (0-0.17) - -
[-maaliene (0-0.33) - -
Z-Caryophyllene (0-1.39) - (0-1.6)
(E)-caryophyllene (0-0.07) - -
Cis-dihydro apofarnesal (0-0.14) - -
Trans-cadina-1(2),4-diene (0-0.15) - -
Cis-muurol-5-en-4-$-ol (0-0.07) - -
Trans-cadin-4-en-7-ol (0-0.31) - -
epi-a-cadinol (0-1.22) - -

95




cedr-8(15)-en-9-a-ol

(0-0.12)

Aromadendreneoxide

(0-3.82)

Endo-borneol

(0-0.49)

Muurolene

(0-1.49)

Cadalene

(0-1.4)

B-Cubebene

(0-4.0)

Thymol

(0-2.1)

1,4-Cadinadiene?

(0-0.8)

Carvone

(0-0.8)

(0-tr)

(0-0.44)

p-Menthatriene

(0-0.49)

Isoamyl valerate

(tr-0.2)

cis-Sabinol!

(tr-0.2)

Isoamyl octanoate

(0-0.3)

(2)-3-Hexenyl isovalerate

(0-0.1)

Isoamyl hexanoate

(0-0.4)

10-epi-y-Eudesmol!

(0-3.5)

o -Cadinol isomer!

(0-4.3)

2,4,6-Trimethylbenzaldehyde

0-2.7)

2,4,5-Trimethylbenzaldehyde

0-2.2)

Carvotanacetone

(0-0.1)

I-Terpinene

0-0.7)

Fonenol

(00.2)

Nerolidol

(00.2)

o—Truxene

(0-1.7)

2,5-Dibutyfuran

(0-3.6)
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Pinane, 2,3-epoxide

0-0.2)

o—Guaiene

(0-2.4)

Himachalene

(0-7.4)

Himachala-2,4-diene

(0-3.7)

Ledene oxide-(l1)

(0-0.2)

Hexenyl valerate

(0-0.2)

Germanicol

(0-12.8)

Terpinyl propionate

(0-6.7)

Epizonarene

(0-0.4)

Carnegine

(0-0.5)

Agarospirol

(0-0.3)

Patchoulene

(0-2.5)

trans-a-Terpinyl

(0-1.3)

p-Metha-1.8-diene

(0-2.9)

Thunbergol

(0-8.8)

Isopseudocumenol

(0-2)

Caprylone

(0-0.3)

1R-a-Pinene

(0-2.9)

3,3-Dimenthol

(06.2)

Pseudocumenol

0-2.7)

Furanone

(00.2)

Muurolol

(0-2.8)

Cymene

(0-0.01)

Verbenol

(0-3.05)

e-z-farnesol

(00.2)

B -Cyclocitral

(0-0.1)

z-z-farnesol

(0-0.4)
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a-terpinene

(0-1.7)

(2)-3-hexenyl n-hexanoate

(0-0.1)

3-methyl-1-butyl benzoate

(0-0.3)

Limonene + B -Phellandrene

(0-5.4)

Isoarnyl benzoatet

(0-0.5)

B--Cubebene + f3 -Elemene

Terpinolene + 2-Nonanone

(0-1)

Linalool + o -Campholenic
aldehyde
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Chapitre 2 : Travaux antérieurs

- Nature et état de la matiére végétale

Dans le tableau 16 sont donnés les rendements d'études antérieures en huile essentielle de
pistachier obtenue par hydrodistillation pour une durée d’extraction fixée a 3 h a partir de
différentes parties de la plante. Pour une durée de 3 h, I'utilisation des feuilles séches comme
matiére végétale permet d’obtenir un rendement maximal de (1.28 = 0.08) % dans le cas de
I’ Algérie et (1.02%) dans le cas du Maroc.

Tableau 16: Influence de la nature et I’état du matériel végétal sur le rendement en huile essentielle de pistachier
obtenue par hydrodistillation

Origine Région Matiere Végétale | Rendement(%b6) Référence
Gerssif Feuilles seches 0,2 (Mharti et al., 2011)
sekoura (Fez) Feuilles seches 1,02 (Derwich et al., 2010)
Taforalt 0,13
Maroc Jerada Feuilles séches 0,23 (Aouinti et al., 2013)
Saidia 0,14
- Feuilles séches 0,15 .
Saidia Feuilles soches 0.56 (Aouinti et al., 2013)
Tafoghalt Feuilles 0,14 (Amhamdi et al., 2009)
. 1 Feuilles mures et 0,06 +0,01
Tunisie > séches 0.06 % 0.05 (Maarouf et al., 2021)
Feuilles séches 0,21
Tipaza Fruits secs 0,27
Rameaux secs 0,10
Feuilles séches 0,11
Alger Fruits secs 0,20 (Mecherara-Idjeri, 2007)
Rameaux secs 0,09
Feuilles seches 0,07
Jijel Fruits secs 0,33
Rameaux secs 0,24
Mostaganem Feuilles ?t branches 0,39 (Arabi et al., 2017)
fraiches
Algérie Taref
. Feuilles 0,02 Benyoussef et al., 2005
Alger (forét de Bainem) u (Benyou )
Alger Parties aériennes 0.12
Oran Iséchels 0,11 (Dob et al., 2011)
Tizi-Ouzou 0,20
17 régions Parues\ aeriennes 0,1-0,3 (Mecherara-Idjeri et al., 2011)
seches
Alger (forét de Bainem) Feuilles+ tiges 0,0174 (Nacer-Bey, 2003)
Bouira Feuilles séches 1,28 £0,08 (Medjkane et al., 2016)
9 régions Fruits secs 0,2-0,8 (Mecherara-Idjeri et al., 2011)
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Chapitre 2 : Travaux antérieurs

2.3.2.2.1 Parametres opératoires
- Durée
Les résultats des études antérieures rassemblés dans le tableau 17 montrent que la durée
d’extraction influe sur le rendement d’HE obtenue & partir des feuilles de pistachier.
L’utilisation des feuilles Algériennes permet d’obtenir un bon rendement (1.28 = 0.08) %
avec une durée d’extraction de 3 heures. Les durées d’extraction d’apres ce tableau varies
entre 2 et 4 heures.

Tableau 17: Influence de la durée d’extraction par hydrodistillation sur le rendement en huile essentielle des feuilles
de pistachier

Origine Région Rendement(%6) | Durée d'extraction Référence
Fez 0,2 4h (Hafsé et al., 2013)
Gerssif(Berkin) 0,2 3h (Mharti, et al., 2011)
sekoura (Fez) 1,02 3h (Derwich et al., 2010)
Taounate 0,3 4h (Haloui et al., 2015)
Maroc Taforalt 0,13
Jerada 0,23 3h (Aouinti et al., 2013)
Saidia 0,14
- 0,15 .
Saidia (Aouinti et al., 2013)
0,56 3h
Tafoghalt 0,14 (Amhamdi et al., 2009)
Oued EI Bir 0,009
Jebel.l\./lansour 0.02 2h (Bachrouch et al., 2013)
o Siliana 0,007
Tunisie Tabarka 0,01
Tabarka 0,07 4h (Selmi et al., 2020)
1 006001 2-3h (Maarouf et al., 2021)
2 0,06 + 0,05
Sardinia 0,41 4h (Milia et al., 2020)
Melendugno 0,3£0,1
Avetrana 05%0,2
. Castro 0,2%£0,1
Italie Gallipoli 0,3%£0,2 2h (Negro et al., 2014)
Gagliano del Capo 0,2+0,1
Apani 04£0,1
Cardigliano 0,2+0,1
Xeraco 0,13+0,03 .
Espagne 2.5h (Llorens-Molina et al., 2015)
Segart 0,12 + 0,02
Tipaza 0,21 3h (Mecherara-ldjeri, 2007)
Alger 0,11 3h (Mecherara-ldjeri, 2007)
Jijel 0,07 3h (Mecherara-ldjeri , 2007)
Algérie Mostaganem 0,39 3h (Arabi et al., 2017)
Taref
Alger (forét de Bainem ) 0,02 3h (Benyoussef et al., 2005)
Bouira 1,28 +0,08 3h (Medjkane et al., 2016)
9 régions 0,2-0,8 3h (Mecherara-ldjeri etal., 2011)
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Chapitre 2 : Travaux antérieurs

2.3.3 Mentha spicata L. (Menthe verte)
2.3.3.1 Composition chimique

Les tableaux 19 et 20 donnent la composition chimique de I’huile essentielle de menthe
verte venant de différentes régions d’Algérie et de divers pays du monde respectivement.

Les résultats donnés par ces tableaux montrent la variabilit¢ de la composition de I’huile
essentielle de menthe verte d’une région a une autre et d’un pays a un autre. Les composés
majoritaires trouvés dans I’huile essentielle de Mentha spicata sont : le carvone, pulégone,
pipéritone, 1,8-cinéole, limonéne, limonéne D, B-myrcene, Germacréne D, ménthone, iso-
ménthone, cis-carvéol, acétate de terpinéol, oxyde de carvone, ...etc. Nous remarquons aussi
que la menthe verte d’Algérie produit une huile essentielle possédant un grand pourcentage en
carvone.

2.3.3.2 Parametres influencant la composition et le rendement

Le Tableau 18 donne le rendement de I’extraction de I’huile essentielle de Mentha spicata
par hydrodistillation trouvé par plusieurs auteurs :

Tableau 18: Variation du rendement en HE de Mentha spicata extraite par hydrodistillation en fonction de plusieurs

parameétres
. . Masse du
- Parties de la Durée s < Rendement e
Pays Région plante d'extraction () vegett(eg)seche en HE % Référence
(I';'Ici’;‘i) _ 100 1,000
Feuilles et 15 (Yahiaoui, 2005)
Sud tges 100 0,790
(Ouargla) '
L. Feuilles, (Benazzouz et Hamdane,
Tizi-Ouzou fleurs, tiges 2 100+ 0,01 1,966 + 0,015 2012)
Algérie Bejaia Feuilles 3 100 1,100 (Brahmi et al., 2016)
Tizi-Ouzou Feuilles - 100 0,790 (Taleb-Toudert, 2015)
Sétif Feuilles, 3 100 0,870 (Boukhebi et al., 2011)
fleurs, tiges
Nc_>rd Feu_llles et 1000 0,900
(Blida) tiges
- 3 (Benyoussef et al., 2004)
Sud Feuilles et 1000 1.000
(Ouargla) tiges '
Tunisie Nabeul Feuﬂle_s, 3 100 1,100 (Snoussi et al., 2015)
fleurs, tige
Pakistan Chitral Femlle_s, 3 - 1.200 + 0.100 (Hussain et al., 2010)
fleurs, tige
Ethiopie - Feuilles 3 - 0,800 (Mieso et Befa, 2020)
Algérie | Laghouat Femlle;, 4 200 0,915 (Bardaweel et al., 2018)
fleurs, tige

D’apreés ces résultats, nous constatons que le rendement en HE de menthe verte par
hydrodistillation varie entre 0,7% et 2% environs. Une durée d’extraction de 3h par
hydrodistillation est suffisante.
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Tableau 19: Composition chimique de I'huile essentielle de menthe verte de plusieurs régions d'Algérie

Pays Algérie-Centre Algérie-Est Algérie-Sud
Région Blida Tizi-Ouzou Tizi-Ouzou Bejaia Sétif Laghouat Quargla
Partie de la plante Feuilles et tiges - Feuilles Feuilles Feuilles, fleurs, tiges | Feuilles, fleurs, tiges Feuilles et tiges
Méthode d'extraction HD HD SD HD HD HD HD
Durée d'extraction (h) 3 2 - 3 3 4 3
No. Référence (Benyoussef et al., (Benazzouz et Hamdane, (Taleb-Toudert, (Brahmi et al., (Boukhehti et al., (Bardaweel et al., (Benyoussef et al.,
2004) 2012) 2015) 2016) 2011) 2018) 2004)
1 | 2-Héxanal - 0,1 - - - - -
2 | Tricycléne - 0,06 - - - - -
3 | 4(10)-Thujene 0,3 - - - - - -
4 | a-Thujene - 0,1 - 0,1 t - -
5 | a-Pinéne - 0,88 1,44 11 0,322 0,7 -
6 | Camphene - 0,35 0,21 0,1 t - -
7 | Sabinene - 0,85 - 0,7 0,327 0,6 0,2
8 | B-pinéne 0,6 0,77 1,62 1,3 0,607 11 0,3
9 | Oct-1en-3-ol - t - - 0,125 - -
10 | Myrcene - - - 0,8 0,379 0,8 -
11 | B- Myrcene - 5,38 1,84 - - - 0,6
12 | Octan-3-ol 1,6 0,2 - 0 0,305 0,3 -
13 | a-Terpinéne 04 0,58 - 0,3 0,161 0,3 -
14 | p-Cymeéne - - 0,15 - - 0,2 -
15 | 0-Cymeéne 0,5 t - - - - t
16 | D Limonene - - 21,02 - - - -
17 | Limonene 0,5 12,96 - 20,8 6,129 16,1 4
18 | 1,8-Cinéole 8,2 = 5,63 54 3,8 8,7 43
19 | p-Phellandrene - - 0,86 - - - -
20 | (2)- p-Ociméne - 0,47 - 0,6 0,331 0,3 -
21 | Phényl acétaldehyde 0,3 - - - - - -
22 | (E)- p-Ociméne - 0,13 - 0,1 0,118 0,1 -
23 | y-terpinéne - 1,07 - 0,6 0,36 0,4 -
24 | Acétate de cis-Carvyl 0,5 - - 0,2 0,613 0,3 t
25 | p-Mentha3,4-diene - - 0,33 - - - -
26 | cis-Sabinene hydrate 0,2 2,8 - 0,2 0,975 0,8 t
27 | trans-Sahinéne hydrate 2,8 0,19 - - - - t
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28 | Terpinoléne 0,1 0,28 - 0,2 0,098 0,2 -
29 | Linalol 0,1 0,19 - - 0,212 0,2 -
30 | cis-p-Menth2-en-1-ol - - - - - 0,2 -
31 | Oxide de trans-limonéne - 0,03 - - - - -
32 | Ménthone - 0,08 - - - - -
33 | Terpinéne-4-ol (4-terpinéol) 15 2,54 - 1,5 1,12 1,5 -
34 | a-Terpinéol 0,5 - - 0,1 1,986 0,3 1,3
35 | 8-Terpinéol - - - - 0,202 05 -
36 | Bornéol 1 1,24 - 0,2 - - 1,9
37 | Endo-bornéol - - - - 0,484 - -
38 | p-Mentha-1,5-dien-8-ol - - - 0,2 - - -
39 | trans-dihydrocarvone - - - - 1,555 - 0,3
40 | trans-hydrocarvone - - 3,09 - - - -
41 | cis-dihydrocarvone 0,7 0,55 - 0,6 - 39 34
42 | Néo-iso-dihydro carvéol - - - - 0,221 - -
43 | Neo-dihydrocarvéol - - 4,05 1,3 - - -
44 | Dihydrocarvéol 71 - - - - - t
45 | Verbénone - - - - - - 0,4
46 | Bicyclogermacrene - 0,1 - 0,8 0,722 0,7 -
47 | y-Cadinéne - 0,13 - - 0,109 - -
48 | 3-Cadinéne - - - 0,2 0,271 0,2 -
49 | cis-Cadina-1(6),4diéne - - - 0,3 - - -
50 | trans-Carvéol - - - 0,1 - 0,2 -
51 | cis-Carvéol - - - 0,9 1,176 - -
52 | Pulégone - - 0,23 0,6 0,224 05 -
53 | Carvone 56,4 18 - 48,5 59,4 49,5 79,9
54 | Acétate de dihydro carvéol 0,8 1,05 - - - - -
55 Acétfate de dihydro iso ) ) ) ) 0,374 0,6 )
carvéol
56 | Pipériténone - - - - 0,147 - -
57 | B-Bourbonene 1,9 0,34 2 14 2,796 - 0,4
58 | y-Eléméne 1 - - - - - -
59 | B-Eléméne - 0,07 - 0,4 0,838 0,3 -
60 | (2)-Jasmone 0,8 0,07 - 0,3 0,632 0,3 0,1
61 | trans-B-Caryophyllene - 1,18 - - - - -
62 | B-Caryophyllene 3,2 - 1,2 34 2,969 2,7 1.4
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63 | B-Copaéne - - - 0,1 0,347 0,2 -
64 | (E)- B-farnéséne - t - - 0,542 - t
65 | a-humuléne t 0,18 - 0,1 0,187 0,2 t
66 | Muuorola-4(14),5-iéne (cis) - - - 0,1 - 0,3 -
67 | y-muuroléne - - - - 0,258 - -
68 | Germacréne-A 1 - - - - 0,7 -
69 | Germacréne-D 4,6 0,89 0,21 34 4,665 2,1 -
70 | Prémnaspirodiene - - - 0,7 - - -
71 | cis-Calaménéne - 0,14 - - 0,152 - -
72 | trans-Calaménéne - - - 0,1 - - -
73 | Spathulénol 0,2 - 0,32 0,3 0,664 0,2 -
74 | Oxyde de caryophyllene 0,3 t - 0,3 0,649 0,3 t
75 | a-Cadinol t 0,1 - - 0,47 - t
76 | Cubénol (1,10-di-epi) - - - 0,2 - 0,2 -
77 | Shyobunol - - - 0,1 - - -
78 | terpinene-1-ol - 0,12 - - - - -
79 | a-epi-cadinol - 0,57 - 0,2 - - -
80 | T-Muurolol - - - - - 0,2 -
81 | p-menth-8-en-2-ol - 0,21 - - - - -
82 | Acétate de bornyl - 0,28 0,31 - - - -
83 | Acétate de trans-carvyl 0,1 0,05 - - - - -
84 | Bicyclo sésquiphellandréne - 0,22 - - - - -
85 | Aromadendrene - - 0,49 - - 0,1 -
86 | n-nonanal t - - - - 0,1 -
87 | cis-3-hexenyl isovalérate 0,3 - - - - 0,9 -
88 | Hexyl isovalérate 0,2 - - - - - -
89 | Acétate de a-fenchyl 0,2 - - - - - -
90 | Dihydroédulan Il A 0,1 - - - - - -
91 | Dihydroédulan I A 0,1 - - - - 0,1 -
92 | Eugénol 0,2 - - - - - -
93 | tau-Cadinol - - - - - 0,3 1,2
94 | Acide oléique 11 - - - - - -
Total composés identifiés 99,4 55,5 45 98,9 98,022 98,4 99,7

t: Traces
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Tableau 20: Composition chimique de I'huile essentielle de menthe verte de différents pays

Pays Tunisie Gréce Turquie Iran Pakistan Inde Chine Brésil
Méthode d'extraction HD HD HD HD HD HD HD SD
Durée d'extraction (h) 3 - 2 2 3 5 4 15
No. Référence (Snoussi et al., (Koliopoulos et al., (Telci etal., (Zeinali etal., (Hussain et al., (Joshi, (Zhao et al., (Gongalves et al.,

2015) 2010) 2010) 2005) 2010) 2013) 2013) 2009)
1 | Tricycléne - - - 01-1,3 - - - -
2 | a-Thujene - 0-t - - - 0,2 - -

3 | a-Pinéne 14+0,17 091-18 0,17 -0,64 - - 0,1 0-0,1 1,03
4 | Camphéne 0,2+ 0,06 t-0,04 0,71-0,88 04-17 - - - -

5 | Sabinéne 1,4 +£0,06 0-1,15 - 0,7-5 - 0,2 - 0,84

6 | B-pinéne 2,2+0,25 0,09-2,6 0,57 -1,05 - - 0,3 - 1,81
7 | Oct-1én-3-ol - t-0,08 - - - - - -

8 | Myrcéne 1,1+£0,15 0,84-13 0,43-0,79 - - 0,5 - 1,86
9 | Octan-3-ol 1,0+0,21 0-26 0,97-1,01 - - 0,6 0-0,3 -
10 | a-Terpinéne - t-0,45 - - - 0,1 - -
11 | p-Cymene 0,8 + 0,06 0-t - 0-489 - - - -
12 | 0-Cymene - - - - - 0,1 - -

13 | Limonéne 20,8+1,12 0-5,07 3,20-5,21 - 53+1,0 0,7 03-25 3,18

14 | 1,8-Cinéole 17,0+ 0,60 542-145 4,30-7,76 0-14,8 4001 1,6 0,2-0,9 9,23
15 | B-Phellandréne - 0-0,07 1,31-2,95 - - - - -
16 | Iso-Menthone - - - 0,1-39,1 - 2,6 0-15 -
17 | Menthofuran - - - 0-2,7 - - - -
18 | (Z2)- B-Ocimene 0,2+ 0,06 0-0,14 0-0,55 - - t - -
19 | (E)- B-Ocimene - 0-0,03 0-0,31 - - - - -
20 | y- terpinéne - t-0,04 0-0,29 - t 0,4 - -
21 | Carvacrol - - - 0-49,6 - - - -
22 | Acétate de carvéol - - - - - - 0-1,4 -
23 | Acétate de trans-Carvyl - 0-0,24 - 0-32,2 - - - -
24 | Acétate de Terpinén-4-yl - - - 0-553 - - - -
25 | p-Mentha-3,8-diéne - - - - - 0,1 - -
26 | p-Mentha-2,4 (8) diene - - - - - 0,2 - -
27 | Sabinéne hydrate - - 0,78 - 2,77 - - - - -
28 | cis-Sabinéne hydrate 16+0,15 0-0,38 - - 1,0+0,0 - - -
29 | trans-Sabinéne hydrate - 0-0,53 - - - - - -
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30

p-Cyménéne

0-15

0-0,34

31

Linalol

0,4+0,12

0,06-1,1

04

32

Iso-Pulégol

33

cis-p-Menth2-en-1-ol

0,1+0,00

0,1

34

trans-Sabinol

0,1

35

p-Menth-3-en-8-ol

0,1

36

Oxide de cis-limonéne

0,1+0,06

37

Oxide de trans-limonene

0,1+0,00

38

Ménthone

15,6

7,89

39

3-Thujanol

18

40

trans- Isopulégone

0,86

41

cis- Isopulégone

0,24

42

Iso-pulégone

43

Carvénone

0,2

44

Terpinéne-4-ol (4-terpinéol)

1,3+0,26

0,40 - 1,67

45

Acétate de dihydro-Linalool

0,3

46

a-Terpinéol

05+0,10

0,15-1,02

47

5-Terpinéol

04+0,12

48

Bornéol

0,1+0,06

49

Dihydrocarvone

50

trans-dihydrocarvone

08+0,0

51

cis-dihydrocarvone

1,9+0,49

22+0,1

52

Néo-iso-dihydro carvéol

53

Neo-dihydrocarvéol

54

Dihydrocarvéol

1,7+£0,31

55

y-Cadinéne

56

5-Cadinéne

0,25-0,46

57

Carvéol

58

trans-Carvéol

0,4 +0,06

0,7+0,0

59

cis-Carvéol

0,6 +0,15

24,3+0,7

60

a-Cadinene

61

Pulégone

0,3+0,06

26,71 - 29,56

14-79

62

Carvone

40,8+1,23

0,55-1,06

51,7+15

46,7-65,4

63

Acétate de Linalool

0-21

64

Pipéritone

22,17 - 28,16

0-04

65

Iso-Pipéritone

0,12-0,48
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66

Oxide de Pipéritone

0-233

67

Acétate de Nérolidol

68

Acétate de Menthyl

69

Dehydroédulan I1

70

Oxide de Pipériténone

71

Acétate de dihydro carvéol

72

Acétate de dihydro iso carvéol

0,2+0,06

73

Acétate de Neo iso-
dihydrocarvyl

74

Pipériténone

75

4-Methyl-isopulégone

76

B-Bourbonéne

09+0,17

0,08 -0,30

77

B-Eléméne

0,3+0,06

78

(2)-Jasmone

79

trans-B-Caryophyllene

5,23 -8,01

80

-Caryophylléne

1,2+0,25

81

a-Copaene

0,26 - 0,37

82

-Copaéne

83

(E)- p-farnésene

84

B-Cubébéne

0-0,15

85

Elixene

0,06 -0,86

86

a-humuléne

0-t

0,10-0,28

87

Muuorola-4(14),5-iene (cis)

0-08

88

Germacrene-A

0,2+0,15

89

Germacrene-D

0,2 +0,06

t-1,76

3,08 -5,32

90

trans-Calaménéne

0-64

91

Spathulénol

0,1+0,00

0-52

92

Oxyde de caryophylléne

0,3+0,06

0,67-3,03

93

a-Cadinol

0-21

0-0,98

94

Viridiflorol

0-43

95

Humuléne epoxide 11

0-09

96

Cubénol (1,10-di-epi)

0-33

97

Menthol

04+0,0

98

Acétate d'isobornyl

0,1+0,00

99

Acétate de trans-carvyl

21+01

100

Oxide de Carvone

t: Trace
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Chapitre 2 : Travaux antérieurs

2.3.3.2.1 Parameétres intrinseques

- Période de récolte

Selon les expériences de Kizil et Toger (Kizil et Tonger, 2006), la période de récolte influe
sur la composition de I’huile essentielle. Le rendement est maximal en pleine floraison et les
huiles riches en carvone et p-cymene sont celles récoltées avant floraison, alors que la teneur
en 1,8-cinéole augmente pendant et apres floraison.

2.3.4 Pimpinella anisum L. (Anis vert)
2.3.4.1 Composition chimique

Les tableaux 21 et 22 montrent la composition chimique de I'huile essentielle de Pimpinella
anisum, a partir d'études antérieures, de différentes parties de la plante obtenue par analyse
chimique par chromatographie en phase gazeuse (CG) avec spectrométrie de masse (CG-SM)

Les principaux composés de Pimpinella anisum d’aprées les 2 tableaux sont : Trans-anéthole,
Méthyl chavicol, Estragol, p-anisaldehyde, y-himachalene, methylbutyrate, Anisaldehyde,
Limonéne.

Tableau 21 : Composition chimique de I’huile essentielle d’anis d’ Algérie

Origine Boussada -
Matiere Végétale Graines séches Graines seches
Procédé HD | MAHD HD
Référence (Boumahdi et al., 2020) (Saibi, 2012)
Composé

linalool 0.14 - 0.29
Methyl chavicol 1.39 0.63 -
Estragol - - 1.92
Cis-anethole 0.34 0.23 0.45
a -himachalene - 0.16 -
y-himachalene 0.36 0.5 1.11
Anisylacetone - - 0.27
o-isoeugénol - - 1.85
Tans-Pseudoisoeugenyl 2- methybutyrate 2.53 6.53 --
Butanoic acid, 2-methyl-, 4-methoxy-2- (3- ) i 0.30
methyloxiranyl) phenyl ester '
y--terpinene - 0.08 -
fenchone - 0.41 -
p-anisaldehyde 1.57 1.1 -
Trans-anethole 91.31 81.52 924
anisyl methyl ketone 0.13 0.28 -
trans-isolongifolanone 0.17 0.31 -
epoxy-pseudolsoeugenyl 2-methylbutyrate 0.56 2.01 -
o -curcumene 0.08 - -
a -Zingiberene 0.06 0.1 0.25
B-thujaplicin 0.07 - -
trans-p-methoxy-cinnamaldehyde 0.27 0.2 -
cis-jasmolacatone extra C - 0.41 -
Benzeneaceticacid 3-methylphenylester 0.24 0.28 -
limonene - 0.68 -
Total 99,22 95,43 98.8
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Tableau 22 : Composition chimique de I’huile essentielle d’anis de différents pays

Origine Oman | Yémen Inde Serbie Brésil Iraq France Ecosse Lituanie Espagne Tchéque | Estonie
. . Fruits . . .
- i Graine | Graines - Graines . . . . Fruits Fruits
Matiere Végétale - séches séches égggzs - séches Fruits secs Fruits secs Fruits secs Fruits secs secs secs
Procédé HD HD HD HD HD HD HD HD HD HD HD HD
(AL (si . ., - (Al-
- Singh. | (A¢imovi¢ | (Vieira. .
Référence (Albu et | Maofari. etal., etal., etal., Wendawi (Orav etal., 2007)
al,2014) | etal,, 2008) 2014) 2019) etal.,
2013) 2021)
o -pinene - - 0.1 0 - - - - - - - -
limonene - 5.53 0.8 0 0.18 - - - - - - -
Estragol - 85.28 2.3 0.19 - 3.01 15 1.9 2.0 1.4 0.9 0.6
cis-Anetohole - - 0.5 trace - - - - - - - -
trans-Anetohole 55.491 3.54 90.1 96.80 94.01 - 76.9 93.6 93.0 87.9 88.4 78.1
y-himachalene - - - 1.84 - - 31 14 15 2.3 0.7 8.2
B-Himachalene - - - 0.11 - - - - - - - -
p-anisaldehyde 4.769 - 0.5 - - 5.4 0.7 0.7 22 31 0.1
a-himachalene - - - 0.13 - - - - - - - -
cis-dihydrocarvone - - - 0.26 - - - - - - - -
trans-pseudoisoeugenyl 2- ) ) ) 032 ) ) 57 04 07 23 29 6.4
methylbutyrate
Tetrachloroethylene 4.179 - - - - - - - - - - -
2-heptanal (Z and E) 2.483 - - - - - - - - - - -
2,4-decadienal 11.353 - - - - - - - - - - -
3,5,5,9-tetramethyl (1H) 2028 ) ) ) ) 0.74 ) ) ) ) ) )
benzocycloheptene
2-(1-propenyl)-4- 3.098 ) ) ) ) ) ) ) ) ) ) )
methoxyphenyl
1,2-cyclohexanedimethanamine 1.234 - - - - - - - - - - -
Anisole - - - - - 87.99 - - - - - -
p-cymene - - 0.1 - - - - - - - - -
Camphor - - 0.2 - - - - - - - - -
endo-fenchyl acetate - - 0.1 - - - - - - - - -
1,8-cineole - - 0.1 - - - - - - - - -
fenchone - 412 5.0 - - - - - - - - -
4-methoxy-2-(3- ) ) ) ) ) ) ) ) ) ) )
methyloxiranyl)phenyl ester 1.545
Total 86.18 96.47 99.8 99.65 94.19 91.74 92.6 98 97.9 96.1 96 934
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Tableau 23: Composition chimique de I’huile essentielle d’anis de différents pays (suite)

Origine Tunisie Portugal Bangladesh Italie Egypte Allemagne | Hongrie Russie Maroc Turquie Soudan Gréce Syrie
Procédé HD HD HD HD HD SD HD HD HD HD HD HD HD HD
(Malayoglu-
Basmacioglu
. etal, 2011 ;
a(|or2ao\6§t- (Bettaieb et al., 2017; (z%rg;’ _e:gﬁ' (Yamini et (Sh%al“z e | Arslanetal. (Hassan et (Khubeiz
Référence (Bettaieb et (Smith, (Shamsun et Ia.r'marelli’ El-Rokiek et al., 2020 ; | (Mohammed et al 2’011 .| al.,2006; | (Orav et o AL ' 2004 ; Elhassan (Orav et et
al., 2017) 2002) al., 2012) Mohammed et al., etal., 2019) i ' | Oravetal., | al.,2007) - Hategekimana " | al.,2007) | Bahera,
etal., 2019 Ullah et al., 2 Maofari et | 2016) 202
2018) ) 2013) 007) al, 2013) | , CLEMer 020)
" 2020 ; Ozcan
et Chalchat,
2006)
Composé - - - - - - - - - - - - - -
o -pinene - - 0-0.943 - (0-0.06) - - - - - (0-0.01) - - -
sabinene - - - - (0-0.03) - - - - - (0-0.05) - - -
f -pinene - - - - - - - - - - (0-0.04) - - -
myrcene - - - - 0-0.02 - - - - - (0-0.04) - - -
o -terpinene 0.06+0.01 - - - (0-0.02) - - - - - (0-0.01) - - -
limonene - - - - (0.03-0.97) 0.10 - - - (0-9.75) - - - -
vy - terpinene - - - - (0-0.03) - - - - - (0-0.05) - - -
terpinen-4-ol - - - - - - - - - - (0-1.93) - - -
8 -elemene - - - - - - (0.2-0.45) - - - - 0.16 - -
methyl eugenol - - - - (0-0.03) - - - - - (0-2.44) - - -
g-muurolene - - - - - - - (0-1.2) - - - - -
B--bisabolene 0.19+0.02 - - - (0-0.85) - (0.38-0.6) (0-0.1) - - (0-0.1) 0.27 - -
elemicin - - - - (0-0.03) 4.26 - - - - - -
germacrene B - - - - (0-0.02) - - - - - - -
spathulenol - - - - - - (0.04-0.3) - - - 0.31 - -
Estragol 0.20 +0.03 2.2 - (1.3-1.7) (3.74 -10.83) - (0.33-0.8) (0-1.9) - (0-76.70) (0-2.4) 1.86 - 0.29
) (69.404-
cis-Anetohole - Tr 85.321) (0-0.1) (0.04-1.47) 0.99 (0.14-0.3) - - (0-0,59) (0-2.08) - - -
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trans-Anetohole 94.30£0.01 925 0-1.977 (92'2)_97'9 (65.56-98.97) 33.77 (82.1-88.9) | (91.3-92.8) (57571) (0-81,19) | (78.63-95.40) 78.50 90.2 96.11
y-himachalene 2.32+0.04 - - (0.3-2.2) (0.04-1.08) 0.44 (1.4-7.0) (0-3.9) | (25-5.6) | (0-6,22) (0-1.1) - 2.6 1.83
B-Himachalene 0.12+0.02 - - - (0-0.11) - (0-0.44) - - - - 0.12 - -
a-Longipinene - - - - - - - - - (0-0,36) - - - -
a-zingiberene - - - - - - (0.6-0.77) (0-1.2) - - (0-0.2) - - 0.53
o -Cadinol - - - - - - (0-0.08) - - - - - - 0.33
p-anisaldehyde 0.17 £0.01 - - (0-tr) (0.10-0.14) - (tr-0.8) (0.2-04) | (0.6-1.8) - (0-0.1) - 2.8 -
(E)-methyleugenol - - - - - - - - - - (0-0.1) - - -
a-himachalene - - - - - - (0.7-0.71) - - - (0-0.1) - - -
a-cuparene - - - - - - - - - (0-0.1) - - -
B-elemene 0.07 +£0.66 - - - (0.03-0.09) 0.70 (0.08-0.2) - - - - 0.1 - -
methyl chavicol - - - - (0-0.10) 0.93 (0.8-2.0) (0-0.5) (0.5-1.5) - (0-2.67) - 1.3 -
o -phellandrene - - - - - - - - - - (0-0.06) - - -
cis-dihydrocarvone - - - - (0-0.06) 0.17 - - - - - - - -
camphene - - - - - - - - - (0-tr) (0-0.02) - - -
;zae't‘;;,pl;i‘:g;’;feoe“geny' 2 ; 0.1 ; (tr- 1.5) ; ; (0-1.4) 0-1.0) | (1.7-2.0) ; - - 09 -
Anisaldehyde - 1.9 - - - - - - - - (0-5.76) - - -
Linalool 0.13+0.01 - - - (0.04-3.29) - - - - - (0-2.65) - - -
Zingiberene 0.30£ 0.03 - - - (0-0.25) - - - - - - 1.06 - -
o -terpineol - - - - (0-0.02) - - - - - (0-3.94) - - -
Anisyl alcohol - - - - - - - - - - (0-0.27) - - -
a-chamigrene - - - - - - - - - (0-0,48) - - - -
aromadendrene - - - - - - - - - (0-0,07) - - - -
quercetol - - - - - - - - - (0-0,09) - - - -
a-Amorphane - - - - - - (0-0.15) - - - - - - -
(E)-Methylisoeugenol - - - - - - (0-0.14) - - - - - - -
a-Muurolene - - - - - - (0.15-0.3) - - - - - - -
B-Sesquiphellandrene - - - - - - (0-0.05) - - - - - - -
Anisole 0.97+0.05 - - - (0-0.52) - - - - - - - - -
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Cis-Isoeugenol 0.14+0.01 (0-0.22) - - - - - -
Isolongifolene 0.04+0.00 (0-0.02) - - - - - -
Diepi-a-cedrene 0.91+0.02 (0-0.08 - - - - R _
a-fimachalene - - - - - - - 0.28
Longifolene - - - - - - - 264
Cadinol - - - - - - - 0.71
Pentadecanoic acid - - - - - - - 0.35
Methyl butyrate - (0-0.03) - - - - - -
Propyl butyrate - (0-3.01) - - - - - -
Isopentyl, N-butyrate - (0-3.69) - - - - - -
Myrtenal - (0-0.03) - - - - - -
Germacrene D - (0-0.03) - - (0-0.8) - - -
Cuparene - (0-0.02) - - - - - -
Eugenyl acetate - (0-3.41) - - - - R -
E-Nuciferol - (0-0.31) - - - - - -
B-Phellandrene - - - - - - (0-0.02) -
p-cymene - - - - - - (0-1.51) -
cis-Ocimene - - - - - - (0-0.02) -
trans-Ocimene - - - - - - (0-0.03) -
Terpinolene - - - - - - (0-0.14) -
Camphor - (0-0.03) 0.37 - - - - -
Cyclosativen - - - (0-0.2) - - - -
1,8-cineole - - - - - - (0-0.08) -
fenchone - - - - - (0-6.16) - -
Anisic acid - - - - - - (0-0.67) -
linalyl acetate - - - - - - (0-0.01) -
isoeugenol - - - - - - (0-0.92) -
acetoanisole - - - - - - (0-1.97) -
D - 3-carene - - - - - - (0-0.04) -
Himachalene - (0-0.04) 0.29 - - - - -
Eugenol - (0-0.48) 2.48 - - - (0-0.81) -
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Carvone - - (0-0.06) 33.99 -
Nerodiol - - (0-0.03) 11.37 -
Apiol - - (0-0.03) 0.21 (0-0.44)
D-Limonene 0-13.273 - - - -
1R-alpha-pinene (0.873-0.946) - - - -
Eucalyptol (0.30-0.447) - - - -
Bycyclo[2,2,1]heptan-2-one,1,3,3- (5.440- ) ) ) )
trimethyl, 11.413)

1,3,8-p-menthatriene 0-0.462 - - - -
1,3,6-Octatriene,3,7-dimethyl-, (E) 0-0.414 - - - -
Hexaborane 0-0.150 - - - -
Benzene,1methyl-3-(1- B ) ) ) )
methylethyl)- 0-1.447

Cyclobutane,1,2-bis(1-

methyethenyl) 0-6.492 ) ) ) )
Humulene - - - - (0-0.18)
Nerol - - - - (0-0.08)
L-pinene - - - - (0-0.02)
L-limonen - - - - (0-5.89)
L-fenchone - - - - (0-0.35)

Di-epi-alpha-cedrene

(0-0.24)

(+)-Carvone

(0-0.29)

Estragole cis-anethole

(0-2.46)

cis-(-)-2,4a,5,6,9a-Hexahydro-
3,5,5,9- cis-anethole

(0-1.7)

B-Chamigrene

(0-0.13)

p-Cumic aldehyde

(0-0.16)

tetramethyl(1H)benzocycloheptene

(0-0.83)
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Chapitre 2 : Travaux antérieurs

2.3.4.2 Parameétres influencant la composition et le rendement
2.3.4.2.1 Parametres intrinseques
- Période de cueillette

Ozel et coll. (Ozel et al., 2009) ont étudié les effets de la récolte sur le rendement et la
composition en huile essentielle d'anis Turc récolté a différents stades de maturation des
plantes durant la période de végétation 2002 et 2003 et ont conclu que le quatrieme stade de
récolte ou I'ombelle principale était complétement mirie était considéré comme le stade de
récolte le plus approprié pour l'anis car les rendements les plus élevés de graines, d'huiles
essentielles et (E) - anéthol ont été obtenu a partir de ce stade. De plus, la qualité de I'huile
essentielle était élevée au premier (début du stade cireux) et au deuxiéme stade (changements
de couleur dans la tige principale) de récolte. Par conséquent, ils ont trouvé que pour
améliorer les rendements, il convient d'identifier des génotypes qui se ramifient faiblement ou
forment des ombelles simples, ainsi que des techniques de culture appropriées (Ozel et al.,
2009).

- Stockage duree, mode et lumiére

L’huile essentielle contenue dans les graines d’anis vert est toxique a haute dose, et la teneur
en cette huile diminue rapidement au cours du stockage (0.1% par mois). Le fruit doit étre
conservé dans un récipient bien fermé et a ’abri de la lumiere (Chaumeton, 1981).

- Nature et état de la matiére vegétale

Les résultats du tableau 24 montrent que le rendement d'études antérieures en huile
essentielle de Pimpinella anisum obtenue par hydrodistillation est influencé par la nature de la
matiére végeétale.

Pour une durée d’extraction fixée a 3 heures, les rendements les plus élevés sont obtenus
dans le cas d’utilisation des fruits secs du Maroc sous divers états : aprés broyage au moulin
électrique 3.55%, aprés concassage au mortier 3.1% et entiers 3% ce qui montre que le
rendement dépend du traitement appliqué aux fruits ; de plus, I’utilisation des graines
Iraquiennes permet aussi d’obtenir un rendement relativement élevé 2.8%.

2.3.4.2.2 Parameétres opératoires

Les tableaux 25 et 26 rassemblent les rendements d'études antérieures obtenus pour
différentes durées d’extraction des HE des graines et des fruits d’anis. On trouve dans la
littérature, que la durée d’extraction par hydrodistillation varie entre 2 et 6 heures.

- L’utilisation des graines d’anis Algérien permet d’obtenir un rendement maximal de
(3.30 £ 0.05) % avec une durée d’extraction de Sh30min. Et pour les fruits le
rendement maximal était de 3.55% (Maroc) pour une durée seulement de 3 heures.
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Tableau 24: Influence de la nature et I’état du matériel végétal sur le rendement en huile essentielle de Pimpinella
anisum obtenue par hydrodistillation

Origine Région Matiere Végétale | Rendement(%0) Référence
Egypte - Graines 0,673 (Mohammed et al., 2019)
Egypte Assiut Graines seches 1,15 (El-Rokiek et al., 2020)
Turquie - Fruits moulus 2,49 (Husnu et al., 2007)
Turquie Burdur Graines seches 1,91 (Ozcan et al., 2006)
Fruits broyés(au
Maroc moulin électrique) 3,55
. Secs .
El Hajeb (Ghouati et al., 2012)

Fruits concassés (au

Maroc . 3,1
mortier) secs
Maroc Fruits entiers secs 3
Syrie Marché local Graines 2,39 (Khubeiz et Bahera, 2020)
Irag - Graines 2,8 (Al-Hilphy et al., 2015)
Marché local Graines seches 2 (Al-Wendawi, 2021)

Tableau 25: Influence de la durée d’extraction par hydrodistillation sur le rendement en huile essentielle des graines
de Pimpinella anisum

Origine Région d'ei?’;iiion Rendement (%0) Référence
Algérie Boussada 5h30min 3,30 +£0,05 (Boumahdi et al., 2020)
Algérie Pas mentionné 6h 2,35 (Saibi, 2012)
Egypte Pas mentionné 3h 0,673 (Mohammed et al., 2019)
Egypte Assiut 3h 1,15 (El-Rokiek et al., 2020)
Turquie Marché local 4h 0,6 (Hategekimana et Erler, 2020)
Turquie Burdur 3h 1,91 (Ozcan et al., 2006)
Inde Gorakhpur 5h 2,4 (Singh et al., 2008)
Syrie Marché local 3h 2,39 (Khubeiz et Bahera, 2020)
Iraq Pas mentionné 3h 2,8 (Al-Hilphy et al., 2015)
Iraq Marché local 3h 2 (Al-Wendawi, 2021)

Tableau 26: Influence de la durée d’extraction par hydrodistillation sur le rendement en huile essentielle des fruits de
Pimpinella anisum.

Origine Région Durée d'extraction | Rendement(%6) Référence
Tunisie Korba 2,17

4h - Bettaieb et al., 2017
Egypte Importé 1,75 ( )
Turquie - 3h 2,49 (Husnu et al., 2007)
Maroc 3,55
Maroc El Hajeb 3h 3,1 (Ghouati et al., 2012)
Maroc 3
Italie Ascoli Piceno 2h 2 (lannarellia et al., 2018)
Soudan | Nile Province 4h 2,73 (Hassan et Elhassan., 2016)
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- Procédé

D’aprés le tableau 27, nous remarquons que I’hydrodistillation assistée par micro-ondes
permet d’obtenir des rendements élevés avec des durées d'extraction courtes (3.7% pour une
durée de 44 min dans le cas des graines Iraquiennes et (2.81 + 0.01) % pour une durée de 1
h30 min dans le cas des graines Algériennes) comparées a celle obtenue par hydrodistillation
( (3.30 £0.05)% pour une durée de 5h30 min dans le cas des graines Algériennes) et par
entrainement a la vapeur (2.5% pour une durée de 2h30 min dans le cas des graines
Tunisiennes).

Tableau 27: Influence du type de procédé sur la durée d’extraction et le rendement en huile essentielle des graines de
Pimpinella anisum

Origine Région Procédé | Durée d'extraction | Rendement(%6) Référence
MAHD 1h 30min 2,81+£0,01 .
B ! : Boumahdi 1., 202

Algérie | BoUSsada D 5h 30min 3302005 | (Boumandietal, 2020)

- 6h 2,35 (Saibi, 2012)
Tunisie - SD 2h 30min 25 (Romdhane et al., 2001)
Egypte HD 0,673

- h Moh ., 201
Eqynte ) 3 0.763 (Mohammed et al., 2019)
Egypte Assiut HD 3h 1,15 (El-Rokiek et al., 2020)
Turquie | Marché local | HD 4h 0,6 (Hategekimana et Erler, 2020)
Turquie | Burdur HD 3h 1,91 (Ozcan,et al., 2006)
Inde Gorakhpur HD 5h 2,4 (Singh. et al., 2008)
Syrie Marché local HD 3h 2,39 (KhubeiZ et Bahel’a, 2020)

HD 3h 2,8 .

) MAHD 2amin 37 (Al-Hilphy et al., 2015)

Iraq Marché local HD 3h 2 (Al-Wendawi, 2021)

SD : Entrainement & la vapeur HD : Hydrodistillation MAHD : Hydrodistillation assistée par micro-ondes

2.4 Cinétique d’extraction
2.4.1 Rosmarinus officinalis L. (Romarin)
2.4.1.1 Cinétique globale

L’extraction de I'huile essentielle du romarin Algérien (de la région des Bibans) a été
réalisée par Boutekedjiret (Boutekedjiret, 1999) par la méthode d’entrainement a la vapeur
d’eau et hydrodistillation sous les mémes conditions opératoires. Une masse M=50g de
matiere végétale a taux d’humidité H=20% a été traitée a échelle laboratoire pendant deux
heures. Le debit du distillat était de 4,5 ml/min. Les résultats sont donnés dans les Tableau
28 et 29:
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Tableau 28: Cinétique d'extraction de I'HE de romarin par entrainement a la vapeur d‘eau
(Boutekedjiret, 1999)

0,
'I('renninnp)s Mg (9) Mhes) (9) R?géf)

0 0 0,480 0,000
5 0,312 0,168 0,780
10 0,104 0,064 1,040
15 0,024 0,040 1,100
20 0,012 0,028 1,130
25 0,004 0,024 1,140
30 0,004 0,020 1,150
45 0,008 0,012 1,170
60 0,004 0,008 1,180
90 0,004 0,004 1,190
120 0,004 0 1,200

Tableau 29: Cinétique d'extraction de I'HE de romarin par hydrodistillation
(Boutekedjiret, 1999)

| M@ | Mg (@ | Ree (%) (HD)
0 0 0,176 0,000
5 0,048 0,128 0,120
10 0,036 0,092 0,210
15 0,032 0,060 0,290
20 0,016 0,044 0,330
25 0,008 0,036 0,350
30 0,016 0,020 0,390
45 0,008 0,012 0,410
60 0,004 0,008 0,420
90 0,004 0,004 0,430
120 0,004 0 0,440

Mugqr) : Masse de I’huile essentielle extraite en grammes a chaque instant
Mugs) - Masse de ’huile essentielle restante dans le végétal en grammes ;
Rue : Rendement cumulé en huile essentielle a chaque instant.
Le rendement en huile essentielle a été calculé par rapport a la masse végétale seche a I’aide
la formule (1) :

Ris(%) = — 2225100 (1)

Végétal

tq: MVégétal =(1—-H)M = 40g
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Les données du Tableau 28 et 29 sont représentées dans la Figure 44 :

—e—RHE (%) (SD) - - RHE (%) (HD)
14 -

Rendement en HE (%)

60 70 80 90 100 110 120
Temps (min)

Figure 44 : Evolution du rendement en HE de romarin au cours de I’entrainement a la vapeur d'eau et
I’hydrodistillation

(Boutekedjiret, 1999)

Le rendement total en HE de romarin obtenu par entrainement a la vapeur d’eau est de 1,2
%. L’étude a montré que I’extraction par entrainement a la vapeur d’eau se fait en deux
étapes : La premiére est rapide (entre 0 et 10 min) et se fait a vitesse constante, pendant
laquelle 80% de I’huile est récupérée. Cette étape correspond a I’extraction de I’huile localisée
dans les sites superficiels trés abondants et facilement accessibles. La deuxieme étape est
lente et se fait a vitesse variable décroissante. Elle correspond a I’extraction de I’huile
emmagasinée dans les sites internes difficiles d’accés (Boutekedjiret, 1999). La durée
d’extraction pourrait donc étre réduite.

Dans le cas de I’hydrodistillation, le rendement total en HE de romarin est de 0,44 % plus
faible que celui obtenue par entrainement a la vapeur d’eau. L’étude a montré que 1’extraction
par hydrodistillation se fait aussi en deux étapes: La premiére (entre 0 et 30 min) est
caractérisée par une augmentation progressive mais assez rapide du rendement, pendant
laquelle 88% de I'huile est récupérée. Cette étape correspond a I’extraction de I'huile
superficielle. La deuxieme étape est lente et correspond a I’extraction de I’huile emmagasinée
dans les sites internes.

La différence entre la vitesse et le rendement de I’extraction par hydrodistillation et ceux de
I’entrainement a la vapeur peut étre due a la résistance au transfert de matiere qui est plus
grande dans le premier cas car la diffusion se fait a travers le solide puis le liquide et enfin la
vapeur (systeme triphasique), les particules doivent d’abord traverser le liquide remplissant
les pores pour atteindre la vapeur et étre entrainées ce qui ralenti le phénomeéne ; alors que
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dans le cas de I’entraiment a la vapeur, le transfert se fait a partir du solide vers la vapeur
directement (systéeme byphasique). De plus, dans le cas de I’hydrodistillation, certains
composés de 1’huile essentielle ayant une affinité vers 1’eau sont dissous dans celle-Ci et ne
sont pas entrainés par la vapeur alors que dans le deuxiéme cas, tous les composés sont
emportés directement par la vapeur d’eau.

Une étude par plans d’expérience a aussi été menée pour étudier la cinétique d’extraction
par entrainement a la vapeur. Les paramétres expérimentaux et les résultats sont représentés
graphiquement dans la Figure 45 :

Tableau 30: Parametres opératoires choisis pour le plan d'expériences
(Boutekedjiret, 1999)

Exp Mv (g) Qv (g/min)
| 100 10
I 300 10
I 100 30
v 300 30
—e—Exp | ——Exp Il ——Exp Il —e—Exp IV
1.8 -
1.6 o . . .
<14
3
w12
T & & ©
s 1
€
(5]
S
[<5]
©
c
(5]
x % % X

©c o 9o o
o M M o @

0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100 110 120
Temps (min)

Figure 45: Cinétique d'extraction de I'HE de Romarin sous différentes conditions opératoires

(Boutekedjiret, 1999)

L’expérience a montré que le rendement obtenu est plus important et 1’extraction a été plus
rapide dans le cas de ’expérience II. Ce qui nous permet de déduire que I’augmentation du
débit engendre une diminution du rendement alors que I’augmentation de la masse du végétal
conduit a I’augmentation du rendement.
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2.4.1.2 Cinétique des constituants majoritaires

L’étude de Boutekedjiret (Boutekedjiret et al., 2003) donne aussi le suivi de la teneur
relative de quelques constituants majoritaires du romarin algérien lors de I’extraction par
entrainement a la vapeur d’eau et I’hydrodistillation. L’huile a été récupérée a des intervalles
de temps réguliers et analysée par CPG. Le rendement de chaque constituant en fonction du
temps a été calculé et rapporté dans les tableaux 31 et 32 :

Tableau 31: Cinétique d'extraction des composés majoritaires de I'HE de romarin par entrainement a la vapeur d'eau

Temps Ru,8-cinéole Rcamphre Reoméol (%) Re-Terpinéol Caryiﬁ;’“éne Rs-cadinéne
(min) (%) (%) (%) (%)
(%)
0 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000
5 0,398 0,117 0,031 0,023 0,016 0,001
10 0,411 0,169 0,068 0,049 0,068 0,006
15 0,411 0,170 0,071 0,052 0,085 0,007
20 0,411 0,170 0,071 0,052 0,090 0,010
30 0,415 0,171 0,071 0,052 0,092 0,012

Tableau 32: Cinétique d'extraction des composés majoritaires de I'HE de romarin par hydrodistillation

Temps R R Re-
1,8-cinéole Bornyl

. R % Reorneol (% Ra-Terpinéol (% '

(mm) (%) Camphre ( 0) Bornéol ( 0) Terpinéol ( 0) acetate (%) Cary(c;p/;y;llene
0 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000
10 0,071 0,042 0,027 0,029 0,011 0,011
20 0,077 0,055 0,047 0,059 0,019 0,023
30 0,077 0,055 0,055 0,068 0,021 0,025

L’analyse de ces résultats permet de déduire que dans le cas de I’entrainement a la vapeur
d’eau, les constituants sont récupérés dans I’ordre croissant de leur température d’ébullition.
L’augmentation rapide de la teneur des constituants dés les premi¢res minutes correspond a
I’extraction de I’huile localisée a la surface du végétal. La teneur en 1,8-cinéole et en camphre
augmente encore une fois apres 30 minutes indiquant I’extraction de I’huile situées dans les
sites endogenes.
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Les données du Tableau 31 et 32 sont représentees graphiquement dans les figures 46 et 47 :

0.450 -
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g 0.250 Camphre
3 —e—Bornéol
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0.150
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—e— [-Caryophylléne
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| K

Temps (min)

Figure 46: Cinétique d'extraction des constituants majoritaires de I'HE de romarin par
entrainement a la vapeur d'eau

(Boutekedjiret, 1999)
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Figure 47: Cinétique d'extraction des constituants majoritaires de I'HE de romarin par
hydrodistillation

(Boutekedjiret, 1999)
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Par contre, dans le cas de I’hydrodistillation, les constituants ne sont pas récupérés dans
I’ordre croissant de leur température d’ébullition. Certains auteurs Morin et Coll. (Morin et
al., 1985) suggerent que I’ordre de sortie des constituants est dicté par leur polarité et non par
leur volatilité. Le 1,8-Cinéole et le Camphre sont les premiers a étre récupérés a 10 minutes
du début de I’extraction. Ensuite les rendements en Bornéol, a-Terpinéol, Bornyl acétate et -
Caryophylléne atteignent leurs valeurs optimales apres 20 minutes avant de diminuer au dela
de 30 minutes.

Pour obtenir une huile plus riche en eucalyptol (1,8-Cinéole) il est favorable de choisir une
duré de traitement plus courte (10 minutes par exemple).

2.4.2 Pistacia lentiscus L. (Pistachier)
2.4.2.1 Cinétique globale
2.4.2.1.1 Influence du temps d’extraction sur le rendement

- (Nacer-Bey, 2003) :

L’extraction ainsi que I’évolution du rendement en huile essentielle de Pistacia lentiscus
Algérien par hydrodistillation en vue de 1’étude cinétique a fait ’objet d’un travail antérieur
de magistére. Une masse de 100 g de végétal frais (feuilles et tiges) coupé en 2 cm de
longueur a taux d’humidité égal a 12% a été utilisée durant 4 heures d’extraction. La vapeur
produite avec un débit relatif (masse de vapeur / masse de substrat végétal / temps) de 0,08 g /
g. min et une température de distillat a la sortie de 25°C (Nacer-Bey, 2003). Les résultats sont
donnés dans le tableau 33 et la figure 48.

Tableau 33: Cinétique d’extraction de ’HE de pistachier par hydrodistillation
(Nacer-Bey, 2003)

Temps (min) Masse de ’HE (g) Masse cumulée (g) Rendement (%)

5 0.0026 0.0026 0,003

15 0.0067 0.0093 0,010

30 0.0023 0.0116 0,012

45 0.0007 0.0123 0,013

60 0.0009 0.0132 0,014

90 0.0012 0.0144 0,015
120 0.0013 0.0157 0,016
180 0.0012 0.0169 0,017
240 0.0001 0.0170 0,017
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Figure 48 : Evolution du rendement en HE de pistachier en fonction de la durée d’extraction
(Nacer-Bey, 2003)

Cette courbe représente 1’évolution du rendement en huile essentielle de Pistacia Lentiscus
L. en fonction de la durée d’extraction par hydrodistillation et montre la présence de deux
parties :

- La premiere est rapide située au début d’extraction et n’excédant pas une demi-
heure et durant laquelle on constate une évolution croissante et rapide du
rendement, ou 75% de I’huile essentielle est récupérée (Nacer-Bey, 2003).

- La deuxieme est lente et plus ralentie car au-dela (c’est a — dire une demi-heure
plus tard) cette courbe tend a se stabiliser et nous observons une évolution lente du
rendement (Nacer-Bey, 2003).

D’apres cette cinétique I'huile essentielle de Pistacia lentiscus est suggérée presente dans
des sites sécréteurs de différentes accessibilités pour la vapeur (Nacer-Bey, 2003).

2.4.3 Mentha spicata L. (Menthe verte)
2.4.3.1 Cinétique globale

Yahiaoui a étudi¢ ’extraction de I’huile essentielle de menthe verte Algérienne provenant
du nord (Larbad, Blida) et du sud du pays (Chott, Ouargla) par hydrodistillation dans le but
d’optimiser la durée d’extraction (Yahiaoui, 2005). L’expérience a été d’abord menée pendant
3 heures, une durée qui c’est avéré excessive et a été¢ ensuite réduite a 90 minutes. Les
résultats obtenus sont donnés dans le tableau 34 :
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Tableau 34: Cinétique d’extraction de ’HE de menthe verte du Nord et du Sud d’Algérie par hydrodistillation
(Yahiaoui, 2005)

Duree 0 5 10 15 30 45 60 90
(min)
N‘(’;S)R 0,000 | 039 | 0603 | 0706 | 0856 | 0926 | 0959 | 1,000
SudR (%) | 0,000 | 0250 | 0400 | 0490 | 0620 | 0,700 | 0,740 | 0,790

—e— Nord -©- Sud

Rendement %

O T T T T 1
0 20 40 60 80 100
Durée (min)

Figure 49: Evolution du rendement en HE de menthe verte du Nord et du
Sud Algérien en fonction de la durée d'extraction

(‘Yahiaoui, 2005)

D’apres ces résultats il a été conclu que la durée optimale d’extraction est de 90 min qui est
suffisante pour récupérer plus de 90% de I’huile essenticlle présente dans le végétal. Le
rendement augmente lentement pour atteindre une valeur de 1% et 0,79% pour 1’échantillon
du Nord et du Sud respectivement. L’extraction se fait en une seule étape.

2.4.3.2 Cinétique des constituants majoritaires

Une ¢étude de la cinétique de quelques composés majoritaires de ’'HE de la menthe verte a

aussi été menée par Benyoussef et Coll. (Benyoussef et al., 2005) et les résultats sont donnés
dans le tableau 35 :

Tableau 35: Cinétique d’extraction des composés majoritaires de ’HE de menthe verte par hydrodistillation
(Benyoussef et al., 2005)

Durée (min) 0 30 60 90
R Carvone (%) 0,000 0,410 0,480 0,480
R 1,8-Cinéole (%) 0,000 0,022 0,022 0,022
R (Z)-Carvéol (%) 0,000 0,009 0,010 0,015
R Germacréne D (%) 0,000 0,007 0,008 0,013
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Figure 50: Evolution du rendement en carvone au cours de I'hydrodistillation de Mentha spicata
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Figure 51: Evolution du rendement en (Z)-carvéol au cours de I'hydrodistillation de Mentha spicata
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Figure 52: Evolution du rendement en 1,8-cinéole au cours de I'hydrodistillation de Mentha spicata

(Benyoussef et al., 2005)
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Figure 53: Evolution du rendement en germagrene D au cours de I'hydrodistillation de Mentha spicata

(Benyoussef et al., 2005)

Les résultats montrent que si I'on s'intéresse a la récupération d'une huile essentielle riche en
carvone et en 1,8-cinéole, il serait plus rentable de faire un traitement pendant une courte
durée (30 minutes). Cependant, des durées de traitement plus longues permettraient d‘avoir un
bon rendement en (Z)-Carvéol et en Germacrene-D (Benyoussef et al., 2005).

2.4.4 Pimpinella anisum L. (Anis vert)
2.4.4.1 Cinétique globale
2.4.4.1.1 Influence du temps d’extraction sur le rendement

- (Boumahdi et al., 2020) :

L’extraction du Pimpinella anisum Algérien a la fois par simple hydrodistillation et par
hydrodistillation assistée par micro-ondes (MAHD) ainsi que 1’évolution des rendements en
huile essentielle obtenue a partir de ses 2 procédés en vue de 1’étude cinétique a fait 1’objet
d’un travail antérieur de ces hauteurs (Boumahdi et al., 2020)

Le procédé d’extraction par hydrodistillation dans ce cas a été réalise au moyen d’un
appareil de type Clevenger modifié (figures 54 et 55).

Tableau 36: Conditions opératoires de ’extraction de ’huile essentielle d’anis par hydrodistillation et MAHD
(Boumahdi et al., 2020)

Hydrodistillation (HD) Hydrodistillation assistée par micro-ondes (MAHD)
Masse Végétale (g) 60 Masse Végétale (g) 40
Puissance de chauffage (W) 142 Puissance de chauffage(W) 600
Quantité d’eau (1) 0.5 Quantité d’eau (1) 0.5
Durée totale de I’extraction (min) | 330 Durée totale de I’extraction (min) 90
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Tableau 37 : Cinétique d’extraction de ’HE d’anis par hydrodistillation assistée par micro-ondes (MAHD)

Temps (min) 6 11 16 21 36 51 66 80 95 110 126
Rendement
(%) 0 0,693 | 1,198 | 1,540 | 1,815 | 2,149 | 2,364 | 2,621 | 2,819 2,828 2,855
A
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Figure 54 : Evolution du rendement en HE de Pimpinella anisum en fonction de la durée d’extraction (cas de
I’extraction par hydrodistillation assistée par micro-ondes (MAHD)

(Boumahdi et al., 2020)

Tableau 38 : Cinétique d’extraction de ’HE d’anis par hydrodistillation (HD)
(Boumahdi et al., 2020)

Temps (min) | Rendement (%)
32 0,000
38 0,418
43 0,660
50 1,046
64 1,233
79 1,662
95 1,849

125 2,168
155 2,366
185 2,575
216 2,807
245 2,939
275 2,994
305 3,115
334 3,269
365 3,280
395 3,280
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Figure 55:Evolution du rendement en HE de Pimpinella anisum en fonction de la durée d’extraction (cas de
Pextraction par hydrodistillation)
(Boumahdi et al., 2020)

- Les durées d’extraction des 2 procédés sont respectivement 1h 30min pour ’MAHD et
5h30 min pour I’HD, donc ’'MAHD a réduit le temps d'extraction de 4 heures.

Ces deux courbes cinétiques montrent la présence de 4 phases :

- Durant la premiere (A) aucune extraction de I’'HE de Pimpinella anisum ne se produit,
cette étape correspond a I’augmentation de la température au sein du réacteur et liée au
chauffage de la matrice végétale, qui prend 5 min pour 'MAHD et 30 min pour I’HD.

- Dans la deuxieme (B) on note une augmentation linéaire du rendement qui est rapide
dans le cas d’extraction par MAHD par rapport a HD, ou prés de 55% et 22% a été
extrait apres 20 et 50 min pour MAHD et HD respectivement. Les rendements en HE
dans ces 2 courbes continuent a augmenter d’une maniére importante et significative

(C) jusqu'a atteindre le palier (D), ou 93% et 95.4 % des rendements sont évalués pour
I’MAHD et ’'HD respectivement.

D’une maniére générale ces 2 courbes cinétiques, montrent des évolutions exponentielles
lentes. Cela est di a la localisation endogéne des sites sécréteurs qui sont difficilement
accessibles (Boumahdi et al., 2020).
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2.4.4.1.2 Influence de la masse de matiere végétale
La figure 56 représente 1’évolution du rendement d’extraction en fonction de la masse de la

matiere végétale dans le cas des 2 procédés d’extraction MAHD (A) et HD (B).

Tableau 39 : Evolution du rendement en fonction de la masse de la matiere végétale pour MAHD (A)
(Boumahdi et al., 2020)

Rendement (%)
Temps (min)

m=60g m=50g m=40g
0 0 0 0
15 1,380 1,4979 1,553
30 1,680 1,805 1,680
45 1,854 1,972 2,121
60 1,950 2,084 2,334
75 1,999 2,164 2,580
90 2,166 2,299 2,769

Tableau 40 : Evolution du rendement en fonction de la masse de la matiére végétale pour HD (B)
(Boumahdi et al., 2020)

. Rendement (%)
Temps (min)

m=40g m=50g m=60g
0 0 0 0
1 1,152 1,198 1,254
2 2,091 2,118 2,174
3 2,520 2,548 2,613
4 2,885 2,820 2,949
5 2,907 2,851 3,147
6 3,003 3,151 3,318
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Figure 56: Evolution du rendement de I’HE de Pimpinella anisum en fonction de la masse de matiere végétale pour les

procédés (A) MAHD et (B) HD
(Boumahdi et al., 2020)
Pour une puissance de chauffage fixée a 142 W, 1’extraction par le procédé HD donne
un meilleur rendement pour une masse de 60 g (3.3 = 0.05) % par 0.5 L d’eau.

Cependant I’extraction par MAHD donne son meilleur rendement (2.81 £ 0.01) %
pour une masse de 40 g a une puissance de chauffage de 600 W.
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2.4.4.1.3 Influence de la puissance de chauffage

L’évolution du rendement d’extraction en fonction de la masse et de la puissance de
chauffage dans le cas des 2 procédés d’extraction MAHD (A) et HD (B)est représentée dans
la figure 57 :

Tableau 41 : Evolution du rendement en fonction de la puissance de chauffage pour MAHD (A)
(Boumahdi et al., 2020)

. Rendement (%)
Temps (min)
P=450W P=800W P=600W

0 0 0 0

16 1,4093 1,412 1,530
31 1,669 1,667 1,778
46 2,017 1,986 2,104
61 2,229 2,209 2,319
76 2,489 2,449 2,559
91 2,694 2,641 2,751

Tableau 42 : Evolution du rendement en fonction de la puissance de chauffage pour HD (B)
(Boumahdi et al., 2020)

Rendement (%)
Temps (heurs)
P=366W P=216W P=142W

0 0 0 0

1 0,573 0,739 1,237
2 1,515 1,672 2,188
3 1,950 2,125 2,632
4 2,303 2,468 2,984
5 2,489 2,646 3,171
6 2,667 2,832 3,330
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Figure 57: Evolution du rendement de I’HE de Pimpinella anisum en fonction de la puissance de chauffage pour les

procédés (A) MAHD et (B) HD
(Boumahdi et al., 2020)

Pour le procédé HD, le rendement est inversement proportionnel a la puissance de
chauffage qui sera fixée dans cette étude a 142W, qui donne un meilleur rendement
(3.3 £ 0.05) % pour une masse de 60 g.

Et pour le MAHD, cette puissance sera fixée a 600W, qui donne un meilleur
rendement (2.81 £ 0.01) % pour une masse de 40 g (Boumahdi et al. 2020).
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- (Benyoussef et Saibi, 2013) :

Benyoussef et Saibi (Benyoussef et Saibi, 2013) ont réalisé 1’extraction de I’huile essentielle
d’anis Algérien par hydrodistillation a partir de 1 Kg de matiere végétale constituée des
graines d’anis au moyen d’un appareil du type Clevenger modifié pendant 6 heures
d’extraction. La vapeur est produite avec un débit relatif (masse de vapeur / masse de substrat

végetal / temps) de 0,08 g/g.min.

La figure 58 représente I’évolution du rendement en huile essentielle de Pimpinella anisum

en fonction du temps.

Tableau 43 : Cinétique d’extraction de I’HE d’anis

(Saibi, 2012)
Temps (min) 0 15 30 60 90 120 180 240 300 360
Rendement(%0) 0 0.4 0.61 0.86 1.24 1.55 1.84 2.08 222 | 2.35

2.5
€,
c
§=
S
15
%
_CD
©
a 1
[
S
(5]
205
(]
04

0

0 100 200 300 400
Temps(min)

Figure 58: Evolution du rendement en HE de Pimpinella anisum en fonction de la durée d’extraction
(Saibi et al., 2013)

- D’apres cette courbe cinétique, on note une augmentation progressive du rendement
en huile essentielle de Pimpinella anisum en fonction de la durée d’extraction par

hydrodistillation évalué a 2,35%.

- Ce comportement cinétique est d a la localisation endogéne des sites sécréteurs qui

sont difficilement accessibles pour la vapeur (Saibi et al., 2013).
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2.4.4.2 Cinétique des constituants

L’étude menée par (Benyoussef et Saibi, 2013) s’est intéressée aussi a I’évolution du
rendement des différents composés majoritaires d’anis en fonction de la durée
d’hydrodistillation en vue de I’étude cinétique que nous avons reproduit sur les figures
suivantes (Saibi, 2012).

Les figures 59, 60, 61 et 62 représentent les différentes courbes cinétiques des constituants
majoritaires de Pimpinella anisum en fonction du temps.

Tableau 44 : Cinétique d’extraction de I’HE d’anis et ces constituants majoritaires

(Saibi, 2012)
Temps (min) Rendement (%)
H.E. | Estragol | Anéthol | O-isoeugénol | y-himachaléne | Somme
0 0 0 0 0 0 0
15 0,400 | 0,010 0,160 0,010 0,002 0,182
30 0,610 | 0,015 0,404 0,012 0,004 0,435
60 0,860 | 0,021 0,682 0,016 0,007 0,726
90 1,240 | 0,029 1,111 0,023 0,011 1,173
120 1,550 | 0,034 1,439 0,029 0,014 1,516
180 1,840 | 0,040 1,742 0,035 0,017 1,835
240 2,080 | 0,043 1,954 0,039 0,021 2,056
300 2,220 | 0,044 2,058 0,041 0,023 2,166
360 2,350 | 0,045 2,171 0,043 0,026 2,286
0.05 Estragol
0.045 . e
;\a 0.04
go.oas
% 0.03
< 0.025
S
¥ 002
0.015
0.01
0.005
0
0 50 100 150 200 250 300 350 400

Temps(min)

Figure 59: Evolution du rendement en estragol en fonction de temps
(Saibi, 2012)
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Figure 60: Evolution du rendement en anéthol en fonction du temps
(Saibi, 2012)
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Figure 61: Evolution du rendement en O-isoeugénol en fonction du temps
(Saibi, 2012)
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Figure 62: Evolution du rendement en y-himachaléne en fonction du temps
(Saibi, 2012)

D’aprés ces courbes cinétiques :

- L’allure de la courbe de cinétique de 1’Anéthole est similaire a celle de I’huile
essentielle de Pimpinella anisum car ce compose constitut 92% de cette huile ce qui en
fait le composé majoritaire.

- Les autres courbes cinétiques sont évoluees de maniére moins importante par rapport a
I'’Anéthole (Saibi, 2012).

2.5 Conclusion

Les travaux antérieurs consultés dans ce chapitre nous ont permis de connaitre les
caractéristiques des quatre plantes étudiees et les paramétres influengant 1’extraction de leurs
huiles essentielles.

La composition chimique et le rendement des huiles essentielles varie selon plusieurs
facteurs intrinseques comme la génétique, la période de récolte, le climat, I’age et I’état de la
plante...etc. ainsi que d’autres facteurs opératoires tel que le procédé utilisé, la durée
d’extraction, la masse, le débit,...etc.

I est important de choisir les bonnes conditions de I’extraction afin d’obtenir un rendement
optimal et une huile essentielle riche en composé recherché tout en réduisant le temps et
I’énergie consommeée.
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Chapitre 3 : Modélisation

3.1 Introduction

Afin de vérifier I’hypothese considérant ’huile essentielle comme étant un composé unique,
nous avons appliqué le modele de 1* ordre a des cinétiques d’extraction des huiles
essentielles de quatre plantes et de leurs constituantes majoritaires rapportées dans des études
antérieures. Le rendement en huile essentielle & tout moment est la somme des rendements de
tous ses constituants. Concernant la concentration en phase vapeur, nous avons pu calculer
son expression en fonction du temps a partir des paramétres du 1*" ordre pour chaque un des
cas des études précédentes.

Enfin, nous nous sommes intéressées a I’é¢tude de I'influence de la variation de quelques
paramétres opératoires sur une réponse donnée, qui est dans notre cas la concentration en
phase vapeur par planification factorielle des expériences rapportées dans des études
antérieures.

3.2 Définitions
3.2.1 Modele de 1°" ordre

Dans le but de simuler I’extraction de 1’huile essentielle de I’écorce de citron, Koul et ses
collaborateurs ont développé un modele mathématique de premier ordre. Ce modéle a donné
des résultats satisfaisants apres avoir été testé a I'échelle pilote (Koul et al., 2004). Selon ces
auteurs, la quantité d’huile enlevée par unité de temps est directement proportionnelle a 1'huile
restante et I'équation de vitesse la plus simple est donnée par la cinétique de premier ordre :

d
——==km (1)

Apreés intégration : ln% = kt {n)

- Mo masse de I’huile essentielle résiduelle dans le solide (g)
- m : masse initiale de ’huile essentielle dans le solide (g)
-k : Constante cinétique du modgle diffusionnel (min)
La relation générale du modéle du 1* ordre peut étre écrite sous la forme :

Y(t) = Yo (1 — e7kt) (V)

- Y (t) : Rendement en huile essentielle a I’instant t qui représente le rapport de la
masse d’huile essentielle extraite sur la masse de la matiére végétale.
- Y, (t) : Rendement & un temps infini.

3.2.2 Modéle de contribution des constituants

Développé par Benyoussef et Saibi (Benyoussef et Saibi, 2013) dans le but de prédire la
variation du rendement de I'huile essentielle a partir de la cinétique de ces composés
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majoritaires, le modeéle a été appliqué a I’extraction par hydrodistillation de 1’huile d’anis vert,
des feuilles d’eucalyptus et des graines de coriandre et a donné des résultats satisfaisants. Ce
modéle prend en considération la variation de la composition de I'huile essentielle au cours du
procédé dextraction et les changements significatifs dans les constantes cinétiques des
constituants contrairement aux modeles considérant 1’huile essentielle comme un pseudo-
composant.

Le modele est basé sur ’application du modele de 1° ordre (Koul et al., 2004) a chaque
constituant de I’huile essentielle. L’expression de la cinétique d’extraction de chaque
composé peut étre écrite comme suit :

Yi(t) = Yoo i (1 — e77) V)

L’expression du rendement global en huile essentielle est la somme des rendements de
chaque composg, n étant le nombre total de composés :

Y(t) = Xl Yoo (1 — e74i8) (V1)
Ou: Y(t) = Yo 21, gi(1 — e7it) (VIn)

Ou :

n est le nombre total de composes ;

- Y(t) estle rendement en I’huile essentielle en fonction du temps en %g/g de matiere
végetale ;

- Y, estle rendement maximal en huile essentielle a la afin de I’extraction en %g/g de
matiére végétale ;

- Y,; estle rendement maximal du composé (i) a la afin de I’extraction en %g/g de

matiére végétale ;

0i

_ _Y

9i =7y

accéder expérimentalement par analyse chromatographique ;
- k; est la constante cinétique du composé (i) en min™.

représente la teneur du composé (i) dans I’huile essentielle auquel on peut

Le modeéle global de contribution des composants (GMCC) donné par 1’équation (V1) est un
modéle complexe due a I’inaccessibilité a la cinétique de tous les constituants de I’huile
essentielle. Cependant, il y’a en général deux a trois composés présents en grande proportion
dans I’huile essentielle. Nous pouvons ainsi réduire le nombre de termes de I’équation (V1) en
considérant uniquement les composés majoritaire et en représentant le reste des composés par
un seul terme. Ce modeéle a été nommé modele simplifié de contribution des composants
(SMCC). Dans le cas d’un seul composé majoritaire, on aboutit a une équation a deux
termes :

Y(t) =Y, (1 — gefmct — (1 — g)eFoct) (VII)
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Ou kyc et koc sont les constantes cinétiques du composé majoritaire et du reste des
composés respectivement et g est la teneur du composé majoritaire dans 1’huile essentielle.

Dans le cas de deux composés majoritaires, on obtient une équation a trois termes :
Y(t) = Yo, (1 — gre™mert — gye~kmet — (1 — gy — gy)e*oct) (IX)

OU kpcq €t kyeo SONt les constantes cinétiques des deux composés majoritaires, ko est la
constante cinétique du reste des composés et g, et g, sont les teneurs des deux composes
majoritaires dans ’huile essentielle.

L’équation (VIII) obtenue précédemment est similaire a 1’équation a deux constantes de
temps du modéle de Sovova et Aleksovski (Sovova et Aleksovski, 2006) ou f représente la
fraction de I’huile essentielle contenue dans les cellules brisées.

Y(t) =Yo(1—fe ™t = (1 - fle™") (X)

Ce mod¢le fait intervenir deux cinétiques d’extraction par hydrodistillation avec des
vitesses de diffusion différentes, la premiere est associée a I’extraction de 1’huile stockée dans
les cellules brisées qui est plus rapide (k;), la deuxiéme est relative a 1’extraction de I’huile
essentielle a partir des cellules intactes (k).

3.2.3 Planification factorielle des expériences

Le plan d’expériences consiste a effectuer selon un programme systématique une série
d’essais permettant d’aboutir a I’élaboration d’un modéle mathématique moyennent le
minimum d’essai (Dugea et Girault, 1972).

3.2.3.1 Plans factoriels 2%

Les plans factoriels a 2 niveaux sont les plans les plus couramment utilises car les plus
simples et les plus rapides a mettre en ceuvre. Avec un tel plan, il sera nécessaire de mener 2
expériences.

Chaque point expérimental permet d'obtenir une valeur de la réponse. Cette réponse est
modélisée par un polynéme de la forme (Goupy, 1992) :

Y=ao+) aiXi+) aijXiXj+...... +> 2.k XiXj.... Xk (X1

Ou les coefficients sont les inconnus qu'il faut déterminer. A la fin du plan d'expériences, on
obtient un systeme de n équations (s'il y a n essais) a p inconnus (s'il y a p coefficients dans le
modeéle choisi a priori). Ce systéeme en notation matricielle s'écrit :

Y=XxA (X11)

- Y : est le vecteur des réponses
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- X: est la matrice de calcul, ou matrice du modele, qui dépend des points
expérimentaux choisis pour exécuter le plan et du modele postulé.
- A est le vecteur des coefficients.
Pour le résoudre, on utilise une méthode de régression basée sur le critere des moindres
carrés :

A= XX)XY (XI)

3.3 Application du modéle de 1er ordre sur les cinétiques d’extraction et calcul de la
concentration en phase vapeur

Les travaux de Benyoussef et coll. (Benyoussef et al., 2019) ont prouvé en appliquant le
modele du premier ordre sur plus de 134 cinétiques d’extraction que celui-Ci est valable dans
la plupart des cas et est applicable pour la prédiction de la durée et le rendement de
I’extraction.

Ait Amer Meziane ainsi que Chaib et Beneljhadjsaid (Ait Amer Meziane, 2020; Chaib et
Benelhadj Said, 2020), ont déterminé I’expression de la concentration en phase vapeur de
I’HE au cours de I’extraction a partir du mode¢le de premier ordre. Cette expression nous
permet de prévoir I’évolution de la concentration en phase fluide en fonction du temps de
I’extraction.

La concentration de I’HE en phase vapeur au cours de I’extraction est donnée par :

dy(t) 10+ M,
*

Ce(t) = XIV
0 == (XIV)
Dans le cas d’une cinétique de 1* ordre, le rendement s’écrit comme suit :
Y(t) =Y (1 —eF) (1v)
dy (t)

=Y, ke kt XV
It e (XV)
Donc : Cr(t) = 10+ My Yookt =kt (XVI)

Q

Avec : M,: Masse du végétal (g)
Q: Débit de vapeur ascendant (g/min)
Cy: Concentration en phase fluide (mg/g)

Dans ce chapitre, nous avons appliqué le modele de premier ordre aux cinétiques
d’extraction déja données dans le chapitre 2. Les courbes ont été ajustées a I’aide de
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’algorithme de Levenberg-Maquardt. Le modéle est effectivement en accord avec les données

expérimentales et nous avons pu calculer I’expression de la concentration en fonction du
temps.

3.3.1 Rosmarinus officinalis L. (Romarin)

Nous avons appliqué le modele de premier ordre a la cinétique d’extraction de I’huile
essentielle de romarin et de ces constituants majoritaires réalisée par Boutekedjiret
(Boutekedjiret, 1999).

3.3.1.1 Huile globale

La simulation par modéle de 1* ordre des cinétiques d’extraction de I’huile essentielle de

romarin est représentée dans les figures 63-66. Les constantes cinétiques du modele sont
reportées dans les tableaux 45 et 46.
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14 -
12 T VY r [ ] L4
S 1
o
=08
D
é 06
3
S 04 a- - - E------- o "
[ne
02

o

0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100 110 120
Temps (min)

Figure 63: Application du modéle de 1ler ordre a la cinétique d'extraction de I’huile essentielle
de romarin par entrainement a la vapeur d’eau et hydrodistillation

Tableau 45: Parameétres du modele de ler ordre

yo (g/gs) | k (min™) | R?
Rue (%) (SD) | 1,1680 | 0,2162 |0,9972
Rue (%) (HD)| 0,4333 | 0,0696 |0,9976
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Nous avons aussi appliqué le modéle de 1* ordre sur les cinétiques obtenues par les
expériences du plan factoriel menées par Boutekedjiret (Boutekedjiret, 1999).

® Expl: M=100g Qv=10ml/min Modéle
+ Exp Il : M=300g Qv=10ml/min - - - Modéle
X Exp Il : M=100g Qv=30ml/min  +eeeee-- Modeéle
o Exp IV : M=300g Qv=30ml/min — — Modéle
1.8 -
18 S SRR foooooo- 3
E\O, 14
'iJ 1.2
= —_——-e—-—-Q __—__a____o0
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% 0.6
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Figure 64: Application du modéle de ler ordre a la cinétique d'extraction de romarin par
entrainement a la vapeur d’eau

Tableau 46: Parametres du modele de ler ordre

yoo (g/gs) | k (min™) R?
Exp | 1,5300 0,1629 0,9808
Exp Il 1,5930 0,1579 0,9823
Exp Il 0,4170 0,1191 0,9928
Exp IV 1,0470 0,2084 0,9941

La simulation a donné des résultats en accord avec les points expérimentaux pour toutes les
cinétiques avec un R? supérieur a 0,98.

A partir des paramétres du 1° ordre déterminés précédemment, nous avons pu calculer
I’expression de la concentration en phase vapeur en fonction du temps pour chaque cinétique
et la représenter graphiquement comme suit :
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Figure 65: Evolution de la concentration en phase vapeur de I'huile essentielle de romarin en
fonction du temps lors de ’entrainement a la vapeur d’eau et ’hydrodistillation
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Figure 66: Evolution de la concentration en phase vapeur de I'huile essentielle de romarin
en fonction du temps lors de I’entrainement a la vapeur d’eau

D’apres ces résultats, la concentration est maximale au début de I’extraction et diminue au
cours du temps pour atteindre une valeur nulle au bout de 30 minutes dans le cas de toutes les
expériences. Comme pour le rendement, la concentration est plus élevée et diminue plus
rapidement lors de I’entrainement a la vapeur d’eau comparé a 1’hydrodistillation. On obtient
une concentration plus importante pour les conditions de masse et de débit de 300 g et 10
ml/min respectivement.
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3.3.1.2 Constituants majoritaires

L’application du modéle de premier ordre sur la cinétique d’extraction des constituants
majoritaires de I’huile essentielle de romarin par entrainement a la vapeur d’eau a donné les
résultats représentés dans les figures 67-71 :
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Figure 67: Application du modele de ler ordre a la cinétique d'extraction du 1,8-cinéole
dans I’huile essentielle de romarin par entrainement a la vapeur d’eau
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Figure 68: Application du modéle de 1er ordre a la cinétique d'extraction du camphre dans I’huile
essentielle de romarin par entrainement a la vapeur d’eau
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Figure 70: Application du modéle de ler ordre a la cinétique d'extraction du bornéol dans I’huile
essentielle de romarin par entrainement a la vapeur d’eau
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Figure 69: Application du modéle de ler ordre a la cinétique d'extraction du a-terpinéol
dans I’huile essentielle de romarin par entrainement a la vapeur d’eau
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Figure 72: Application du modéle de ler ordre a la cinétique d'extraction du B-caryophylléne
dans ’huile essentielle de romarin par entrainement a la vapeur d’eau
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Figure 71: Application du modéle de 1ler ordre a la cinétique d'extraction du §-cadinéne dans
P’huile essentielle de romarin par entrainement a la vapeur d’eau

Les paramétres du modeéle de 1°" ordre pour chaque constituant sont donnés dans le tableau
47 :
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Tableau 47: Parameétres du modeéle de ler ordre

yoo (g/gs) | k(min™) R?
1,8-Cinéole 0,4121 0,6738 0,9999
Camphre 0,1740 0,2443 0,9936
Bornéol 0,0756 0,1520 0,9575
a-Terpinéol 0,0553 0,1510 0,9628
B-Caryophylléne 0,1081 0,0815 0,9265
6-Cadinéne 0,0172 0,0383 0,9541

La modélisation de la cinétique d’extraction des constituants majoritaires a donné d’assez
bons résultats particulierement pour le 1,8-cinéol et le camphre. Nous remarquons aussi que
les paramétres du modeéle varient dun constituant a un autre, le 1,8-cinéol a une constante de
temps plus grande que celle des autres composés est donc il est extrait plus rapidement du
mateériel végeétal.

On vérifie maintenant la validité du modele de contribution de composants global et
simplifié avec les cinétiques modélisées précédemment :

Tableau 48: Parametres du modele GMCC

yooi (g/gs) ki (min™) R? i %
1,8-Cinéole 0,4121 0,6738 0,9999 34,95
Camphre 0,1740 0,2443 0,9936 14,76
Bornéol 0,0756 0,1520 0,9575 6,41
a-Terpinéol 0,0554 0,1510 0,9628 4,69
p-Caryophylléne 0,1081 0,0815 0,9265 9,17
6-Cadinéne 0,0172 0,0383 0,9541 1,46
Autres 0,3368 0,1653 0,9992 28,56
Total 1,1792 - - 100,00

Tableau 49: Parameétres du modéle SMCC1

yooi (g/gs) ki (min™) R? gi %

1,8-Cinéole 0,4121 0,6738 0,9999 35,36
Autres 0,7533 0,1580 0,9952 64,64
Total 1,1654 - - 100,00
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Tableau 50: Parameétres du modéle SMCC2

yooi (g/gs) ki (min™) R? i %

1,8-Cinéole 0,4121 0,6738 0,9999 35,20
Camphre 0,1740 0,2443 0,9936 14,86
Autres 0,5848 0,1381 0,9943 49,94
Total 1,1709 - - 100,00

La simulation de la cinétique d’extraction de I’huile essentielle de romarin par les trois
modéles de contribution de composants est donnée dans la figure 73 :
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Figure 73: Simulation de la cinétique d'extraction de I'huile essentielle de romarin par
entrainement a la vapeur d’eau par les modéles GMCC, SMCC1 et SMCC2

Les trois modeéles ont donnés des résultats proches des points expérimentaux ce qui
confirme leur validité dans le cas de I’entrainement a la vapeur d’eau. Aussi ces modeles ont
pris en considération les différentes cinétiques des constituants de I’huile essentielle qui
influent sur sa cinétique globale.

Nous allons maintenant calculer la concentration en phase vapeur de chaque constituant en
fonction du temps a ’aide des paramétres du 1* ordre calculés précédemment :
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Figure 74: Evolution de la concentration en phase vapeur du 1,8-cinéole dans I'huile
essentielle de romarin au cours du temps lors de I’entrainement a la vapeur d’eau
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Figure 75: Evolution de la concentration en phase vapeur du camphre dans I'huile essentielle de
romarin au cours du temps lors de ’entrainement a la vapeur d’eau
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Figure 77: Evolution de la concentration en phase vapeur du bornéol dans I'huile essentielle
de romarin au cours du temps lors de I’entrainement a la vapeur d’eau
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Figure 76: Evolution de la concentration en phase vapeur du o-terpinéol dans I'huile
essentielle de romarin au cours du temps lors de I’entrainement a la vapeur d’eau
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Figure 79: Evolution de la concentration en phase vapeur du p-caryophylléne dans I'huile
essentielle de romarin au cours du temps lors de I’entrainement a la vapeur d’eau
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Figure 78: Evolution de la concentration en phase vapeur du §-cadinéne dans I'huile
essentielle de romarin au cours du temps lors de I’entrainement a la vapeur d’eau

La concentration de tous les constituants est maximale au début de I’extraction puis diminue
rapidement (1,8-cinéol, camphre) ou progressivement (le reste des composés) avec le temps.
La vitesse de diminution de la concentration de chaque composé correspond a la vitesse de
son extraction.
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Le modé¢le de premier ordre a aussi été appliqué a la cinétique d’extraction des constituants
majoritaires de ’huile essentielle de romarin par hydrodistillation :
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Figure 80: Application du modele de ler ordre a la cinétique d'extraction du 1,8-cinéole dans
P’huile essentielle de romarin par hydrodistillation
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Figure 81: Application du modéle de 1er ordre a la cinétique d'extraction du camphre dans I’huile
essentielle de romarin par hydrodistillation
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Figure 82: Application du modéle de ler ordre a la cinétique d'extraction du bornéol dans I’huile
essentielle de romarin par hydrodistillation
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Figure 83: Application du modéle de 1er ordre a la cinétique d'extraction du a-terpinéol dans
P’huile essentielle de romarin par hydrodistillation
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Figure 84: Application du modele de ler ordre a la cinétique d'extraction du bornyl acétate
dans I’huile essentielle de romarin par hydrodistillation
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Figure 85: Application du modéle de 1ler ordre a la cinétique d'extraction du B-caryophylléne
dans I’huile essentielle de romarin par hydrodistillation
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Les parametres du modéle de 1* ordre pour chaque constituant sont donnés dans le tableau
51:

Tableau 51: Parametres du modele de ler ordre

yoo (g/gs) k (min™) R?
1,8-Cinéole 0,0772 0,2519 1,0000
Camphre 0,0570 0,1377 0,9979
Bornéol 0,0719 0,0498 0,9974
a-Terpinéol 0,1031 0,0377 0,9881
Bornyl acétate 0,0256 0,0607 0,9940
p-Caryophyllene |  0,0353 0,0444 0,9786

L’application du modele de 1¥ ordre a la cinétique d’extraction des constituants majoritaires
a donné de bons résultats. Nous pouvons dire aussi que les paramétres du modeéle varient d un
constituant a un autre, le 1,8-cinéol et le camphre ont des constantes de temps plus grandes
que celle des autres composés est donc ils sont extraits plus rapidement du matériel vegétal.
La composition de I’huile essentielle change aussi au cours de I’extraction, au début le
camphre était le deuxieme composé majoritaire et le a-Terpinéol était le troisieme, mais a la
fin de ’opération, le a-Terpinéol est devenu le deuxieme composé majoritaire alors que le
camphre est le troisieme avec le bornéol. Ce changement de composition et de propriétés
cinétiques nous permet de s’interroger sur la validité des modeles supposant 1’huile essentielle
en tant que pseudo-composant aux propriétés constantes dans le temps.

On vérifie maintenant la validité du modele de contribution de constituants global et
simplifié avec les cinétiques modélisées précédemment :

Tableau 52: Parameétres du modéle GMCC

yooi (g/gs) ki (min) R? gi %
1,8-Cinéole 0,0773 0,2519 1,0000 3,66
Camphre 0,0570 0,1377 0.9979 2,70
Bornéol 0,0719 0,0498 0.9974 3,41
a-Terpinéol 0,1031 0,0377 0.9881 4,88
Bornyl acétate 0,0256 0,0607 0.994 1,21
B-Caryophylléne 0,0353 0,0444 0.9786 1,67
Autres 1,7410 0,0016 0,9666 82,47
Total 2,1112 - - 100,00

Tableau 53: Parameétres du modéle SMCC1

yooi (g/gs) ki (min™) R? i %

1,8-Cinéole 0,0773 0,2519 1,0000 13,91
Autres 0,4782 0,0361 0,9983 86,09
Total 0,5555 - - 100,00
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Tableau 54: Parameétres du modéle SMCC2

yooi (g/gs) ki (min™) R? i %
1,8-Cinéole 0,0773 0,2519 1,0000 13,90
a-Terpinéol 0,1031 0,0377 0.9881 18,55
Autres 0,3755 0,0355 0,9995 67,55
Total 0,5559 - - 100,00
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Figure 86: Simulation de la cinétique d'extraction de I'huile essentielle de romarin par
hydrodistillation par les modéles GMCC, SMCC1 et SMCC2

Les trois modeéles ont donné des résultats assez proches des points expérimentaux ce qui
confirme leur validité dans le cas de I’hydrodistillation. Aussi contrairement aux mode¢les
supposant I’huile essentielle comme un pseudo-composant, ces modeéles ont pris en
considération les différentes cinétiques des constituants de I’huile essentielle et le changement
de composition au cours de I’extraction.

La simulation de la concentration en phase vapeur des constituants majoritaires de I’huile
essentielle de romarin lors de I’extraction par hydrodistillation est donnée dans les figures 87-
92:
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Figure 87: Evolution de la concentration en phase vapeur du 1,8-cinéole dans I'huile
essentielle de romarin au cours du temps lors de I’hydrodistillation
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Figure 88: Evolution de la concentration en phase vapeur du camphre dans I'huile essentielle
de romarin au cours du temps lors de I’hydrodistillation
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Figure 89: Evolution de la concentration en phase vapeur du bornéol dans I'huile essentielle
de romarin au cours du temps lors de ’hydrodistillation
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Figure 90: Evolution de la concentration en phase vapeur du a-terpinéol dans I'huile
essentielle de romarin au cours du temps lors de I’hydrodistillation
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Figure 91: Evolution de la concentration en phase vapeur du bornyl acétate dans I'huile
essentielle de romarin au cours du temps lors de I’hydrodistillation
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Figure 92: Evolution de la concentration en phase vapeur du B-caryophylléne dans I'huile
essentielle de romarin au cours du temps lors de I’hydrodistillation

La concentration de tous les constituants est maximale au début de I’extraction puis diminue
rapidement (1,8-cinéol) ou progressivement (le reste des composés) avec le temps.
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3.3.2 Pistacia lentiscus L. (Pistachier)
3.3.2.1 Huile globale

Les résultats de 1’étude cinétique menée par (Nacer-Bey, 2003) sur I’hydrodistillation du
lentisque, ont été simulés par le modéle du 1* ordre et représentes sur la figure 93.
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Figure 93 : Application du modeéle de 1°" ordre a la cinétique d’extraction du pistachier par hydrodistillation
(Mebrouk et al., 2013)

Tableau 55 : Paramétres du modele ler ordre
(Mebrouk et al., 2013)

Y (%) K (min™) R?
0.017 0.031 0.951

Nous avons pu calculer I’expression de la concentration en phase vapeur en fonction du
temps a partir des parametres du 1° ordre de I’'HE de pistachier, et la représenter sur la figure
94. On note une concentration élevée au début de 1’extraction (0,085 mg/g) puis elle diminue
jusqu'a atteindre une valeur nulle au bout de 120 minutes.
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Figure 94 : Simulation de la concentration de I’huile essentielle de pistachier par le modéle de 1°" ordre

3.3.3 Mentha spicata L. (Menthe verte)

Le modele de 1° ordre a été appliqué a la cinétique d’extraction de I’huile essenticlle de
menthe verte et de ses constituants majoritaires realisee par Yahiaoui (Yahiaoui, 2005).

3.3.3.1 Huile globale

La simulation des cinétiques d’extraction de I’huile essentielle de menthe verte par modéle
du 1°" ordre est représentée dans la figure 95. Les paramétres du modele sont rapportés dans le

tableau 56 :

Tableau 56: Parameétres du modeéle de ler ordre

yoo (g/gs) k (min™) R?
RHe(%) N 0,9549 0,0956 0,9925
RHe (%) S 0,7515 0,0707 0,9908

Le modéle est en accord avec les points expérimentaux avec un coefficient de régression

supérieur a 0,98.
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Figure 95: Application du modéle de 1°" ordre a la cinétique d’extraction de Mentha spicata
du nord et du sud d'Algérie au cours de I'hydrodistillation
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Figure 96: Evolution de la concentration en phase vapeur de I'huile essentielle de menthe
verte au cours de I'hydrodistillation

3.3.3.2 Constituants majoritaires

Les résultats de la simulation de la cinétique d’extraction des constituants majoritaires de
I’huile de menthe verte par le modele de 1* ordre sont donneés dans les figures 97-100 :
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Figure 97: Application du modéle de ler ordre a la cinétique d'extraction du carvone
dans ’huile essentielle de menthe verte par hydrodistillation
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Figure 98: Application du modéle de ler ordre a la cinétique d'extraction du 1,8-cinéole
dans I’huile essentielle de menthe verte par hydrodistillation
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Figure 99: Application du modéle de ler ordre a la cinétique d'extraction du (Z)-carvéol
dans I’huile essentielle de menthe verte par hydrodistillation
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Figure 100: Application du modele de ler ordre a la cinétique d'extraction du
Germacréne D dans I’huile essentielle de menthe verte par hydrodistillation

Les paramétres du modele de 1°" ordre pour chaque constituant sont donnés dans le tableau
57 :

Tableau 57: Parametres du modele de ler ordre

yoo (g/gs) | k(min?) R?
Carvone 0,4860 0,0625 0,9997
1,8-Cinéole 0,0220 0,7194 1,0000
(2)-Carvéol 0,0164 0,0203 0,9639
Germacrene D 0,0180 0,0128 0,9444

Le modele appliqué est assez proche des données expérimentales surtout dans le cas du
Carvone et du 1,8-cinéole, ce qui confirme que le rendement des constituants suit lui aussi une
cinétique de 1* ordre. Le 1,8-cinéole est le 1* constituant extrait de la matiere végetale.

On vérifie maintenant la validité du modele de contribution de constituants global et
simplifié avec les cinétiques modélisées précédemment :

Tableau 58: Parameétres du modéle GMCC

yooi (g/gs) ki (min™) R? gi (%)

Carvone 0,4860 0,0625 0,9997 49,50
1,8-Cinéole 0,0220 0,7194 1,0000 2,24
(Z2)-Carvéol 0,0164 0,0203 0,9639 1,67
Germacréne D 0,0180 0,0128 0,9444 1,84
Autres 0,4393 0,3764 0,9869 44,75

Total 0,9817 - - 100,00
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Tableau 59: Parameétres du modéle SMCC1

yooi (g/gs) ki (min™) R? gi (%)

Carvone 0,4860 0,0625 0,9997 48,99
Autres 0,5060 0,0689 0,9966 51,01
Total 0,9920 - - 100,00

Tableau 60: Parametres du modéle SMCC2

yooi (g/gs) Ki (min™) R? gi (%)

Carvone 0,4860 0,0625 0,9997 48,97

1,8-Cinéole 0,0220 0,7194 1,0000 2,22
Autres 0,4844 0,0672 0,9964 48,81
Total 0,9924 - - 100,00

Le rendement en huile essentielle de menthe verte du nord a été calculé a ’aide des trois
modeles. Les résultats sont représentés dans la figure 101 :
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Figure 101: Simulation de la cinétique d'extraction de I'huile essentielle de menthe verte par
hydrodistillation par les modéles GMCC, SMCC1 et SMCC2

La simulation effectuée par les trois modéles a donné de bons résultats. Les modeles
SMCC1 et SMCC2 sont plus proches des valeurs expérimentales ce qui veut dire que la
détermination de la cinétique de I’huile essentielle a partir du ou des constituants majoritaires
est correcte.
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La simulation de la concentration en phase vapeur des constituants majoritaires de I’huile
essenticlle de menthe verte lors de 1’extraction par hydrodistillation est donnée sans les
figures 102-105 :

Carvone
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Figure 102: Evolution de la concentration en phase vapeur du carvone au cours de
I'hydrodistillation de Mentha spicata
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Figure 103: Evolution de la concentration en phase vapeur du 1,8-Cinéole au cours de
I'hydrodistillation de Mentha spicata
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Figure 104: Evolution de la concentration en phase vapeur du (Z)-Carveol au cours de
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Figure 105: Evolution de la concentration en phase vapeur du germacréne D au cours de

I'hydrodistillation de Mentha spicata
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La concentration de tous les constituants est maximale au début de 1’extraction puis diminue
rapidement (1,8-cinéol et carvone) ou progressivement (le reste des composés) avec le temps.

3.3.4 Pimpinella anisum L. (Anis vert)
3.3.4.1 Huile globale

On a appliqué le modele du 1° ordre sur la cinétique d’extraction de I’huile essentielle
d’anis par hydrodistillation et on a obtenu une courbe passante par la plupart des points
expérimentaux avec un coefficient de corrélation R2 égale a 0.9947 (figure 106).

——Modeéle de 1 er Order e Données expérimentales

2.5

15

0.5

Rendemnts d'extraction (%)

0 50 100 150 200 250 300 350 400
Temps(min)

Figure 106 : Application du modéle de 1°" ordre a la cinétique d’extraction de 1’huile essentielle d’anis par
hydrodistillation
(Benyoussef et Saibi, 2013)

Tableau 61 : Paramétres du modele ler ordre

Y(%) | K (min™) R?
2,451 | 0,00803 | 0.9947

L’¢évolution de la concentration de I’HE de Pimpinella anisum en phase vapeur en fonction
du temps est représentée sur la figure 107. D’aprés cette figure nous remarquons une
diminution progressive de la concertation.
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Figure 107 : Simulation de la concentration de I’huile essentielle d’anis par le modéle de 1°" ordre

3.3.4.2 Constituants majoritaires

L’évolution du rendement des différents constituants de Pimpinella anisum lors de
I’hydrodistillation est représentée dans les figures 108, 109, 110 et 111 :
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Figure 108 : Simulation de la cinétique d’extraction de I’estragol par le modéle du 1°" ordre
(Benyoussef et Saibi, 2013)
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Figure 109 : Simulation de la cinétique d’extraction de I’anéthol par le modeéle du 1°" ordre
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Figure 110 : Simulation de la cinétique d’extraction de I’o-isoeugénol par le modele du 1 er ordre

(Benyoussef et Saibi, 2013)
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Figure 111 : Simulation de la cinétique d’extraction du y-himachaléne par le modéle du 1°" ordre
(Benyoussef et Saibi, 2013)

D’apres ces figures et le tableau 62, le modele du premier ordre simule parfaitement les
cinétiques des constituants (coefficient de corrélation R? supérieurs a 0.98) de Pimpinella

anisum.

On vérifie maintenant la validite du modele de contribution de constituants global et
simplifié avec les cinétiques modélisées précédemment (figure 112) :

Tableau 62: Parameétres du modéle GMCC
(Benyoussef et Saibi, 2013)

Composés Y (%0) K (min?) R? gi (%)
Estragol 0.046 0.019 0.996 2
Anéthol 2.317 0.0079 0.994 94

O-isoeugenol 0.046 0.008 0.988 2
v-himachaléne 0.032 0.0044 0.997 1
Total 0, 2441 - - 100
Tableau 63: Parametres du modéle SMCC1
(Benyoussef et Saibi, 2013)
Composés Y (%0) k (min') R? gi (%)

Trans-Anethole 2.317 0.0079 0.994 95

Autres 0.141 0.008 0.988 6

Total 2.458 - - 100
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Figure 112 : Simulation du rendement en huile essentielle d’anis lors de I’extraction par hydrodistillation par les
modéles GMCC et SMCC
(Benyoussef et Saibi, 2013)

Ces courbes nous permettent de dire que la simulation effectuée par les deux modeles qui
ont pris en compte les différentes cinétiques des constituants de 1’huile essentielle dans le cas
d’hydrodistillation donne des bons résultats.

Les figures 113, 114, 115 et 116 donnent la simulation de la concentration en phase vapeur
des constituants majoritaires de 1’huile essentielle d’anis vert lors de I’hydrodistillation.
D’apres ces courbes, la concentration des constituants majoritaires d’anis est maximale au
début, puis diminue progressivement au cours du temps.

Estragol
0.07

o o o
o o o
= o >

Concentration (mg/g)

0 50 100 150 200 250 300 350 400
Temps (min)

Figure 113 : Simulation de la concentration de I’estragol par le modéle de 1°" ordre

173



Chapitre 3 : Modélisation

2.5

=
- 3 [N

Concentration (mg/g)

o
Ul

Anéthol

50 100 150 200 250 300 350 400
Temps (min)

Figure 114 : Simulation de la concentration de I’anéthol par le modele de 1°" ordre.
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Figure 115 : Simulation de la concentration de I’0-isoeugénol par le modéle de 1°" ordre.
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Figure 116 : Simulation de la concentration du y-himachaléne par le modéle de 1°" ordre.
3.4 Etude par plans d’expériences
3.4.1 Rosmarinus officinalis L. (Romarin)

3.4.1.1 Plan factoriel 22 : Variation des effets sur la concentration au cours du temps

Nous savons deja que la masse de la matiere végetale et le debit du distillat avaient un effet
sur le rendement et la concentration de I’huile essentielle lors de I’extraction. Cependant,
comment varient ces effets sur la concentration en fonction du temps ?

Nous avons exploité les résultats de 1’étude par plans factoriels 22 réalisée par Boutekedjiret
(Boutekedjiret, 1999) pour construire un nouveau plan factoriel 22 prenant en considération
uniquement deux variables, la masse et le débit du distillat, et s’intéressant a I’influence de
ces variables sur la concentration en phase vapeur de I’huile essentielle de romarin lors de son
extraction par entrainement a la vapeur d’eau.

Fixons le domaine de variation des parametres opératoires choisis comme le montre le
tableau 64 :

Tableau 64: Domaine d’étude

Variables . . . . -
. Niveau inferieur Niveau superieur
expérimentales
Masse du(g;/)egetal My 100 300
Débit de dls_tlllat Qv 10 30
(ml/min)
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Nous obtenons quatre expériences en faisant varier les deux parametres. Les coordonnées
réelles et centrées réduites du systéeme sont données dans le tableau 65 :

Tableau 65: Coordonnées réelles et centrées réduites du plan factoriel 22

Coordonnées réelles Coordonnées centrées réduites
Expérience Mv (g) Qv (ml/min) X1 X2
| 100 10 -1 -1
] 300 10 1 -1
i 100 30 -1 1
v 300 30 1 1

La concentration a été calculée précédemment a partir des parametres du modele de premier
ordre et les conditions opératoires et représentée dans la figure 117. A chaque instant (5, 10,
15, 20, 25, 30 minutes) nous construisons un plan factoriel 22 ayant comme réponse les
concentrations de I’huile essentielle dans chaque expérience correspondantes a cet instant.

cevoeecEXpl —e—Expll —x— Explll -=- ExplV
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N w B a1l (o)) ~l (o]
o o o o o o o
I' 1 1 1 1 1 J

s
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/

N
®

o

Temps (min)

Figure 117 : Evolution de la concentration en phase vapeur de I’huile essentielle de romarin en fonction
du temps sous différentes conditions opératoires
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Les résultats des expériences de chaque plan factoriel sont donnés dans le tableau 65 :

Tableau 66 : Evolution de la concentration de I'huile essentielle en phase vapeur obtenue pour les essais programmeés
en fonction du temps

Temps (min) 5 10 15 20 25 30
Exp | 11,038 4,888 2,165 0,959 0,425 0,188
Exp Il 34,264 15,559 7,065 3,208 1,457 0,661
Exp 111 0,913 0,503 0,277 0,153 0,084 0,046
Exp IV 7,697 2,715 0,958 0,338 0,119 0,042

D’aprés ces résultats, nous avons pu calculer les coefficients du polynome de 1° degré a

deux variables et les valeurs trouvées sont données dans le tableau 67 :

Tableau 67: Variation des effets des parameétres opératoires sur la concentration en fonction du temps

t (min) 5 10 15 20 25 30
a0 13,478 5,916 2,616 1,164 0,521 0,234
a 7,503 3,221 1,395 0,609 0,267 0,117
a -9,173 -4,307 -1,999 -0,919 -0,419 -0,190
an -4,111 -2,115 -1,055 -0,516 -0,249 -0,119

L’expression du polyndme expérimental de chaque plan d’expérience en fonction du temps

est la suivante :

Cf(t) = ap(t) + a; () X1 + a, ()X, + a; (D) ax (D)X X,

0.015 -
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——a0) —e—3l ——a2 —m—al2

0.000
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-0.005

-0.010

-0.015 -
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Figure 118: Variation des effets des parametres opératoires et des effets conjugués sur la
concentration en fonction du temps

177

(XVID)




Chapitre 3 : Modélisation

La figure 118 montre que les effets des parametres opératoires et leurs effets conjugués sont
différents et varient au cours du temps :

- La masse a un effet positif sur la concentration. En effet, plus il y’a de matériel végétal
plus la quantité d’huile extraite serait importante et donc la vapeur serait plus
concentrée.

- Le débit de vapeur injectée a un effet négatif sur la concentration. Puisque la quantité
d’huile extraite ne varie pas linéairement avec le débit, I’augmentation de ce dernier
engendrera une dilution du distillat et donc la concentration en phase vapeur diminue.
Les résultats montrent aussi que 1’effet du débit est prédominant par rapport a I’effet
de la masse.

- L’effet conjugué¢ de la masse et du débit est négatif et leur augmentation réduit la
concentration.

- Tous les effets diminuent vers la fin de I’extraction jusqu’a s’annuler, car a cet instant
il ne reste plus d’huile essentielle emmagasinée dans le végétal et la concentration
s’annule dans le cas de toutes les expériences.

En reprenant le plan factoriel 22 construit précédemment et en ajoutant une troisiéme
variable qui est le temps d’extraction, nous avons pu construire un nouveau plan 23
s’intéressant a ’influence de la masse, du débit et du temps sur la concentration de I’huile
essentielle en phase vapeur. Le domaine de variation du débit et de la masse est le méme que
dans le plan précédant. Le temps est varie¢ de 5 a 30 minutes. Un nombre total de 8
expeériences a éeté retenu.

Aprés avoir calculé les coefficients du polynbme expérimental nous aboutissons a
I’expression suivante :

Y = 6,8562 + 3,81X, — 4,6817X, — 6,6217X; — 2,115X,X, + 4,4915X,X5 — 3,6927X, X5 + 1,9956X, X, X5
(XVIII)

En observant les valeurs des effets simples et conjugués, nous pouvons tirer les conclusions
suivantes :

- Le temps est le parametre prédominant par rapport aux autres et influe négativement
sur la concentration. En effet plus la durée d’extraction augmente, moins il y aura de
I’huile essentielle restante dans la matiere végétale a extraire, il est donc favorable de
minimiser la durée d’extraction.

- Le débit est le deuxieme parametre influencant la concentration négativement.

- La masse a un effet positif sur la concentration.

- Le débit et le temps ont un effet conjugué important sur la concentration, suivi de
I’effet conjugué de la masse et du temps et enfin celui de la masse et du débit.

- L’effet conjugué de la masse, le débit est le temps n’est pas négligeable.

- La masse et le débit ont le méme effet sur la concentration que sur le rendement.
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3.4.2 Pimpinella anisum L. (Anis vert)
3.4.2.1 Plan factoriel 22 : Variation des effets sur la concentration au cours du temps

Bourenane (Bourenane, 2000) ont fait une étude cinétique de I’hydrodistillation par
planification factorielle des expériences avec deux parametres qui sont le broyage et le débit
de vapeur. Les niveaux inférieurs et supérieurs attribués aux parametres étudiés ainsi que les
conditions opératoires de la planification de chaque expérience sont donné dans les tableaux
68 et 69.

Tableau 68 : Domaine d’étude
(Bourenane, 2000)

Parametres | Niveau inférieur | Niveau Supérieur
Débit (ml/min) 1.037 2.666
Broyage Non Oui

Tableau 69 : Coordonnées réelles et centrées réduites du plan factoriel 22
(Bourenane, 2000)

Expérience | Débit (ml/min) | Broyage Parametres reduites
X1 Xz
1 1.037 Oui -1 1
2 1.037 Non -1 -1
3 2.666 Oui 1 1
4 2.666 Non 1 -1

Pour determiner la variation des effets sur la concentration au cours du temps nous avons
calculé I’expression de la concentration a partir des paramétres du modele de 1  ordre pour
chaque expérience, les résultats sont montrés sur le tableau 70 :

Tableau 70 : Concentration de I'huile essentielle en phase vapeur obtenue pour les essais programmes par le plan
factoriel 22 & chaque instant

] Concentration (mg/g)

Temps (min) Exp 1l Exp 2 Exp 3 Exp 4
0 3,203 3,041 5,844 2,076
5 3,005 2,768 4,971 1,951
10 2,818 2,520 4,229 1,833
15 2,644 2,295 3,598 1,722
20 2,480 2,089 3,061 1,618
25 2,326 1,902 2,604 1,520
30 2,182 1,732 2,215 1,428
45 1,801 1,307 1,364 1,185
60 1,486 0,986 0,840 0,983
90 1,012 0,561 0,318 0,676

120 0,689 0,320 0,121 0,465
180 0,320 0,104 0,017 0,220
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Figure 119 : Evolution de la concentration en fonction du temps pour chaque expérience.

Les courbes (Figure 119) présentent des allures comparables, mais des differences entre les
concentrations sont a noter. Nous remarquons que les concentrations les plus élevees au début
de I’extraction sont obtenue dans les expériences 3 et 1 qui sont relatives toutes les deux a des
graines réduites en poudre, les resultats sont similaires a ceux déja réalisés par la série
d’essais menés par Bourenane qui ont montré l'effet positif de ce parametre sur le rendement.
Nous avons déterminé la variation des effets qui est représentée sur la figure 120.

Tableau 71 : Evolution des effets des paramétres opératoires sur la concentration en fonction du temps

Temps (min) Concentration (mg/g)
Ao a1 a2 [5P)

5 0,814 -0,696 3,174 -0,287
10 0,674 -0,525 2,850 -0,181
15 0,556 -0,382 2,565 -0,095
20 0,458 -0,263 2,312 -0,028
25 0,377 -0,165 2,088 0,026
30 0,309 -0,084 1,889 0,067
45 0,168 0,077 1,414 0,140
60 0,089 0,161 1,074 0,162
90 0,023 0,202 0,642 0,145

120 0,006 0,178 0,399 0,106
180 0,003 0,105 0,165 0,047

ao : La valeur de la concentration au centre du domaine d'étude ai : Effet du débit

a. : Effet du broyage
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Figure 120 : Variation des effets individuels et conjugués sur la concentration en huile essentielle en fonction du temps

Le débit de vapeur d’eau posséde un effet négatif sur la concentration en phase vapeur de
I’huile essentielle durant les premiéres 30 minutes et positif sur le reste de I’hydrodistillation.
Cet effet négatif du débit de vapeur d’eau pourrait €tre expliqué par le fait que quand une
grande quantité de vapeur est produite la majeure partie de celle-ci passe au début directement
en balayant la surface de la graine et donc une grande partie du vapeur ne participe pas a
I’extraction. Ensuite la vapeur pénétre dans les canneaux sécréteurs et deés que les parois de
ces canaux sont rompues, I’effet devient positif car plus la vapeur est produite plus I’effet est
positif.

Alors que le broyage de la matiére veégétale a un effet positif sur la concertation et
globalement décroissant durant les trois heures de 1’hydrodistillation. En effet, puisque le
broyage du substrat végétal augmente la surface d’échange donc la quantité d’huile extraite
serait importante et donc la vapeur serait plus concentrée. Les résultats montrent aussi que
I’effet du broyage est prédominant par rapport a I’effet du débit.

Quant a I’effet conjugué des deux paramétres, il présente des valeurs négatives que dans les
20 premieres minutes de ’hydrodistillation mais son importance est moindre, comparé aux
deux effets individuels.

Précédemment, nous savons que le débit et le broyage avaient une grande influence sur le
rendement et la concentration de I’huile essentielle et pour connaitre I’influence du temps
d’extraction sur la concentration nous avons effectu¢ une planification factorielle des
expériences avec trois paramétres en ajoutant une troisieme variable : le temps d’extraction au
plan factoriel 22 déja réalisés par Bourenane.
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Le modéle mathématique du plan factoriel 2° obtenue est :

Y =1.6201 +0.1957X: +0.3054X; -1.2826Xs +0.4250X:X> -0.2378X2X3 -0.3628X1X3-0.5422X1X2Xs
(XIX)

D’aprés ces résultats, la concentration optimale est obtenue dans la 5 °™ expérience avec
un débit de vapeur de 2.666 ml/min et en présence du broyage. Ce qui confirme encore une
fois que le broyage influe positivement sur la concentration alors que le débit influe
négativement.

Puisque Y représente la concentration de I’huile essentielle d’anis en phase vapeur, On
cherche donc a maximiser cette réponse or c’est le temps d’extraction qui a Ieffet le plus
important et qui influe négativement sur la concentration suivie du broyage qui influe
positivement sur la réponse, Alors que le débit de vapeur d’eau n’a relativement que peu
d’effet comparé aux autres parametres.

Quant aux effets conjugués nous pouvons observer que les trois parameétres : débit,
broyage et le temps d’extraction au méme temps ont un effet négatif important sur la
concentration comparée aux autres effets conjugués de débit et broyage et celle de débit et
temps d’extraction.

3.5 Conclusion

Nous avons retenu de ce chapitre que le modéle de 1° ordre est compatible avec les
cinétiques d’extraction ¢tudiées. Cependant, 1’application des modeles cinétiques considérant
I’huile essentielle comme un pseudo-composé unique aux propriétés moyennes nous laisse
s’interroger sur la validit¢é de ses modeles dans le cas de changement de composition
chimique ou de différence entre les constantes cinétiqgues des composés au cours de
I‘extraction. Le modéle de contribution de constituants tient compte de ces changements et
permet de réaliser des simulations précises et détaillées.

Plusieurs facteurs peuvent influencer la concentration au cours de 1’extraction des huiles
essentielles. La planification factorielle des expériences permet d’optimiser ces parameétres
pour avoir un meilleur rendement et donc une concentration plus élevée tout en consommant
le moins de ressources possible.
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Conclusion générale

A travers ce travail, nous avons essayé de lever le voile sur certains aspects liés aussi bien
au procédé d’extraction des huiles essentielles qu’a la modélisation de celui-ci. Ceci nous a
permis ainsi de tirer quelques conclusions concernant ce sujet.

L’exploitation des résultats de certains travaux antérieurs nous a permis de déterminer les
conditions a mettre en ceuvre pour maximiser le rendement de ’extraction. En premier lieu, il
est favorable de faire la récolte en période de floraison, et de garantir un stockage a I’air libre
et en plain lumiére pendant 2 semaines au minimum. En ce qui concerne la matiere végétale,
il est conseillé d’utiliser les feuilles seches du pistachier et du romarin, les fruits de I’anis et
les parties aériennes de la menthe verte. Enfin, le choix d’un débit de distillat optimal et d’une
masse de vegeétal élevée, avec une durée de traitement de 1h 30 min pour I’entrainement a la
vapeur et 3 h pour I’hydrodistillation est préférable.

L’étude de la cinétique d’extraction de I’HE a montré que celle-ci se fait en deux étapes : La
premiere est rapide et se fait a vitesse constante. Elle correspond a I’extraction de I’huile
localisée dans les sites superficiels et pendant laquelle la plus grande partie de I’huile est
récupéré. La deuxieme étape est lente et se fait a vitesse variable décroissante. Elle
correspond a I’extraction de I’huile emmagasinée dans les sites internes.

Les constituants de I'HE sont récupérés dans I’ordre croissant de leur tempeérature
d’ébullition dans le cas de [D’entrainement a la vapeur d’eau. Cependant, dans
I’hydrodistillation, il est suggéré que l’ordre de sortie des constituants est dicté par leur
polarité et non par leur volatilite.

La qualit¢ de 'HE est jugée par sa composition chimigue est ses propriétés physico-
chimiques. Pour obtenir une huile de romarin plus riche en eucalyptol (1,8-Cinéole) il est
favorable de choisir une durée de traitement plus courte (10 minutes). Si l'on s'intéresse a la
récupération d'une huile de menthe verte riche en carvone et en 1,8-cinéole, il serait plus
rentable de faire un traitement d’une courte durée (30 minutes). Cependant, des durées de
traitement plus longues permettraient d'avoir un bon rendement en trans-carvone et en
Germacréne-D.

La modélisation de I’évolution de la concentration en phase vapeur pendant I’extraction a
montré que celle-ci est influencée par les mémes facteurs que le rendement et que la
concentration est toujours maximale en début de I’extraction et ne s’annule qu’a la fin du
processus. Nous retenons aussi que la quantité de vapeur injectée influe énormément sur la
concentration, I’augmentation du débit de vapeur provoque la diminution de la concentration.

Le modele cinétique de premier ordre proposé par Koul (Koul et al., 2004) est un modele
compatible avec la plupart des cinétiques d’extraction des huiles essentielles dont celles des
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especes ¢étudiées. Cependant, si nous considérons I’huile essentielle en tant que pseudo-
composant unique aux propriétés moyennes, cela veut dire que nous négligeons tout
changement de composition de I’huile qui peut arriver au cours de I’extraction ou toute
variation des constantes cinétiques des composes. Dans le cas ou ces changements sont
significatifs, le modéle de contribution de constituants est plus adapté et permet de prendre
compte des différentes cinétiques des composés de I’huile.

La modélisation appliquée au domaine de I’extraction des huiles essentielles a pour
avantage d’accéder a des données utiles pour la compréhension, la prédiction, et
I’optimisation de ce type de procédés pour de futures applications.
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