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Abstract : Simultaneous extraction of essential oils and phenolic compounds by
hydrodistillation of Rosmarinus officinalis L. and Laurus nobilis L.

This work deals with the hydrodistillation extraction of essential oils from Rosmarinus
officinalis L. and Laurus nobilis L. and the identification of their major compounds by CG-
MS.

The highlighting of the presence of phenolic compounds via the Folin ciocalteu method as
well as the monitoring of their kinetics of extraction in the distillation waters made the
consideration of a double valorization in the extraction process possible.

Key words: Essential oil, Phenolic compounds, Rosmarinus officinalis L, Laurus nobilis L,
hydrodistillation

Résumé : Extraction simultanée des huiles essentielles et des polyphénols par
hydrodistillation de Rosmarinus officinalis L. et Laurus nobilis L.

Ce travail porte sur I’extraction par hydrodistillation d’huiles essentielles de Rosmarinus
officinalis L. et Laurus nobilis L. et I’identification de leurs composés majoritaires par CG-
MS.

La mise en évidence de la présence des composes phénoliques via le dosage par la méthode
de folin ciocalteu de méme que le suivi de leur cinétique d’extraction dans les eaux de
distillation et dans les eaux issues du ballon ont permis d’envisager une double valorisation
lors du procédé d‘extraction de I’huile essentielle

Mots clés : Huile essentielle, polyphénols , Rosmarinus officinalis L, Laurus nobilis L,
hydrodistillation
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Introduction générale

Le monde végétal offre des ressources inépuisables et tout au long du développement des
cultures humaines, ’Homme a entretenu avec son environnement végétal une relation trés

intime et d’importance vitale.

Les effets bioactifs des extraits des plantes, notamment, des huiles essentielles et des
antioxydants qu’elles renferment, se sont averés étre liés a la richesse de ces plantes en

composeés terpéniques et phénoliques de structures chimiques diverses.

A T’heure actuelle, ces produits naturels connaissent un intérét croissant et trouvent des
applications dans de nombreux domaines, tels : 1’agroalimentaire, la pharmacie, les parfums et
cosmeétiques. En effet, leur utilisation est encouragée, car les composés équivalents issus de
syntheses chimiques ont, souvent, des effets indésirables et une mauvaise presse parmi le
grand public. Il existe, donc, un besoin de production de substances naturelles bioactives

isolées, concentrées et purifiées, pour la substitution aux produits synthétiques.

Bien que le Laurus nobilis L. soit doté de multiples propriétés médicinales et qu’il fasse partie

des condiments les plus utilisés en cuisine, le Laurier reste trés peu étudié.

Le Rosmarinus officinalis L., quant a lui représente une source inépuisable de substances
ayant des activités anti-oxydantes trés variées et dont la connaissance constituerait une raison
de plus pour la préservation et la valorisation de cette richesse naturelle, par 1’extraction des
produits a hautes valeurs ajoutées qu’elle contient, en utilisant des procédés de plus en plus

performants.

Ainsi, dans le domaine de I’extraction des produits naturels et particulierement des huiles
essentielles, la distillation reste la méthode d’extraction la plus utilisée. Cette méthode
traditionnelle, éprouvée, est consommatrice d’énergie et d’eau. Afin de permettre le maintien
et le développement économique de cette filiére, des progrés substantiels ont été accomplis

pour améliorer les techniques d’extraction.

Dans ce contexte, nous nous sommes proposé d’étudier 1I’extraction de I’huile essentielle ainsi
que de polyphénols simultanément lors d’une hydrodistillation de Rosmarinus officinalis L. et
de Laurus nobilis L. et ce dans 1’espoir de valoriser tous les produits et sous-produits du

procédé d’extraction.

Sachant que la valeur d’une huile essentielle et notamment ses proprié¢tés biologiques et
organoleptiques dépendent fortement de sa composition chimique, nous avons procédé a

I’analyse des huiles essentielles extraites par chromatographie en phase gazeuse couplée a la

11



Introduction générale

spectrométrie de masse (CG/SM) afin d’identifier et de déterminer la teneur des constituants

majoritaires présents dans chacune d’entre elle.

La premiere partie de cette étude est une synthése bibliographique comportant trois chapitres
qui ont pour sujet la matiére végetale, les techniques d’extraction en général, et

I’hydrodistillation en particulier, et enfin les méthodes d’identification.
Dans la seconde partie expérimentale, nous proposons des détails sur la technique

d’extraction, le protocole expérimental suivi ainsi que les différents résultats obtenus et leurs
interprétations.

12
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Chapitre 1 Matiéres vegétales

1.1 La matiéere végétale

1.1.1 Rosmarinus officinalis L.

1.1.1.1 Etymologie

Le romarin (Rosmarinus officinalis L.) tiendrait son appellation du latin
«ros marinus» (Scheler, 1862),signifiant rosée de mer en référence a I’habitat de la plante que
I’on trouve, selon une légende, uniquement dans les régions ou s’étend, au petit jour, la rosée
venant de la mer ou encore du latin Rosa marina qui signifie « Rose de mer ». (Escuder,
2007).

Son nom pourrait aussi lui venir d’autres origines, telles que du grec « rhopsmyrinos»
signifiant buisson aromatique ou encore du latin « rhusmarinus» ou sumac de mer (Rameau et
al, 2008). Enfin, on I'appelle également « herbe-aux-couronnes », « romarin des troubadours »

et, en provencal, « encensier ». (Paume, 2008)

1.1.1.2 Historique

Le romarin est considéré comme une herbe sacrée depuis des millénaires. Il était
associé aux rites funéraires de 1’ancienne Egypte par les embaumeurs, puis par les Athéniens
et les Romains pour les funérailles et autres rites religieux. Il est également employé, dans
I’alimentation, comme épice depuis fort longtemps. De plus, il est reconnu comme une des

meilleures sources d’antioxydants d’origine naturelle. (Besombes, 2008)

Il est aussi utilisé en médecine. C’est le médecin grec Dioscorides qui signale, le
premier, quelques-unes de ses propriétés médicinales. Le romarin est employé en
phytothérapie, officiellement reconnue depuis 1986, comme médecine a part entiére par le

ministére de la santé, pour ses diverses propriétés. (Besombes, 2008)

L’huile essentielle est apparue plus tard. Elle aurait été isolée par R. Lulle en 1330
et/ou mentionnée au XIl1éme siecle dans les écrits d’ Arnold Villanovus. Elle doit son succes a
«I’eau de la Reine de Hongrie ». Cette reine, a 72 ans, aurait retrouvé sa jeunesse et sa beauté
passeée grace a cette potion magique, de composition inconnue, mais dont le principal

constituant serait 1’huile essentielle de romarin. (Besombes, 2008)
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Chapitre 1 Matiéres vegetales

1.1.1.3 Description botanique

Le romarin appartient a la famille des Labiées ou lamiacées. Il se présente sous forme
d’arbuste, sous arbrisseau ou herbacée (Atikbekkara et al., 2007) mesurant environ de 0,8 a
2m de hauteur (Gonzalez-Trujano et al., 2007) toujours vert, tres aromatique, tres rameux, trés
feuillé. Les feuilles sont coriaces, persistantes, sessiles, linéaires, entieres, enroulées sur les
bords, vertes et ponctuees dessus, blanches tomenteuses a la face inférieure (Berkane, 2014).
Leur odeur, est trés camphrée et évoque I'encens (d'ou il tient son nom « encensier » en

provencal).

La floraison du romarin a lieu, en général, deux fois par an, la premiere au mois de
février jusqu’en avril voire mai, et la seconde en automne (Paume, 2008), mais
exceptionnellement, si les conditions nécessaires sont réunies, on peut le voir fleurir tout au
long de I’année (Escuder, 2007).

La couleur des fleurs varie du bleu pale au violet, hermaphrodites, visibles de janvier a

mai. Elles sont groupées a I'extrémité des rameaux a la base des feuilles. (Grégory, 1988)

Le fruit, ovoide, est entouré par un calice persistant, sec est constitué de quatre akénes

(tétrakene). Il attire les insectes (entomophiles) pour assurer la pollinisation. (Berkane, 2014)




Chapitre 1 Matiéres vegétales

1.1.1.4 Reépartition géographique

Le romarin posséde une aire géographique trés vaste, il pousse sur tous types de
terrains avec une préférence pour les sols calcaires, argileux, argileux limoneux situé dans les
endroits ensoleillés chauds, secs et abrités du vent. Il est répandu sur la pluparts des maquis,
garrigues sur les rivages marins, on le rencontre jusqu'a 1500m d’altitude. Il accompagne

souvent le pin d’Alep, la sauge, le thym (Gilly, 2005).

Plante commune du bassin méditerranéen, son aire de répartition s’étend jusqu’au sud-

ouest de I’ Asie (Rombi et Robert, 2007).

En Algérie le romarin s’étale sur une superficie excédant 100 000 hectares (Bensebia
et al.,2009).

1.1.1.5 Utilisation

e Alimentation
Les extraits du romarin présentent un pouvoir antioxydant important et peuvent étre
appliqués a la conservation des aliments et des huiles lipidiques, ces propriétés sont dues aux

acidespoly-phénoliques (rosmarinique, caféique).

L’¢épice et I’huile de romarin sont largement utilisés en alimentation. L’épice est utilisée
dans les aliments cuits, viande, condiment assaisonnement, les aliments industriels, casse-
croiites, sauces et autres. L huile est utilisée dans les desserts glacés, confiseries, aliments

cuits, viande, condiments et assaisonnement, entre autres. (Berkane, 2014)

e Medecine

Le romarin est utilisé pour ses effets détoxiquant, diurétique, expectorant, anti-
inflammatoire, antinévralgique, astringent, aromatique, cholagogue. Utilisé en bouquet, ou en
infusion dans le bain pour stimuler et tonifier, il est aussi recommandé aux convalescents, aux
surmenés, aux dépressifs, de méme qu'aux personnes sujettes aux palpitations, aux migraines,

aux angoisses et aux insomnies. (Donadieu, 2008)

e Cosmétique

Grace a la capacité de stimulation des terminaisons nerveuses cutanées, le romarin est
employé comme tonique dans des bains moussants, et comme liniment pour muscles fatigués.
Il est utilisé dans la formulation des déodorants corporels pour ses propriétés dermo-

purifiantes. En lotion et shampooing, I’extrait du romarin sert a stimuler le cuir chevelu et
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raffermir la peau. (Martini, 2011)

L’huile essentielle de romarin entre dans la composition de nombreux parfums,

notamment de la célébre eau de Cologne. [Site web 1]

1.1.1.6 Structure sécrétrice de ’huile essentielle du Rosmarinus officinalis L.
La structure sécrétrice de I’huile essentielle du Rosmarinus officinalis L. est

exclusivement exogéne. Une étude (Marin, Koko, Duletic-Lausevic, 2006) portant sur des
analyses stéreologiques et histochimique des trichomes glandulaires des feuilles de
Rosmarinus officinalis L. par microscopie de fluorescence et photonique, a montré que les

feuilles de Rosmarinus officinalis L. sont recouvertes d’une cuticule épaisse.

Une uni-couche épidermique est présente sur les surfaces abaxiale et adaxiale. Les
feuilles portent des trichomes glandulaires et non glandulaires sur les deux c6tés de la lame.
Les trichomes non glandulaires sont présents dans les veines et les marges de la feuille.
Certains des trichomes non glandulaires sont monocellulaires, mais plus nombreux, d’autres

sont multicellulaires et ramifiés, comme montré sur la figure 1.2

Figure 1.2 : Micrographie lumineuse des trichomes non glandulaires de la feuille de
RosmarinusofficinalisL.(Marin, Koko, Duletic- Lausevic, 2006)

A: Section longitudinale des trichomes non glandulaires non ramifies, bar=100um;
B: Section longitudinale des trichomes non glandulaire ramifies, bar=100um.

C: Section longitudinale d’un trichome glandulaire pelté, bar=100 pm ;

D: Section longitudinale d’un trichome glandulaire capité de type I, bar=100 um ;
E: Section longitudinale d’un trichome glandulaire capité de type II, bar=100 um.
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Deux types de trichomes glandulaires peuvent étre reconnues sur la figure 1.2: peltés et deux
types de trichomes capités. Les trichomes peltés sont présents majoritairement sur la surface
abaxiale et localisés dans des dépressions épidermiques. Ils sont constitués d’une cellule

épidermique basale, d’une large tige unicellulaire et d’une téte sécrétrice multicellulaire.

Les trichomes capités sont situés sur la surface adaxiale et abaxiale des feuilles et ils
sont plus nombreux que les trichomes peltés. Les trichomes capités de type | sont constitués
d’une cellule basale, d’une courte tige unicellulaire et d’une téte a un ou a deux loges
sécretoire (figure 1.2.D). Les trichomes capités de type Il sont composés d’une cellule basale,

une courte tige mono ou bicellulaire et une tete sécrétrice unicellulaire (figure 1.2.E).

1.1.1.7 Composition chimique de I’huile essentielle et chémotypes

Les composés aromatiques ne sont pas présents en quantités constantes pour une
méme espéce, et ce, en raison de différents facteurs reliés a la localisation géographique, tels,
que I’ensoleillement, D’altitude, la nature et la composition du sol qui influencent la
biosynthése végétale et, dans le cas du Rosmarinus officinalis L, plusieurs études 1’ont
démontré (Tuker and Maciarello, 1986; Tewari and Virmani, 1987; Mizrahi et al., 1991;
Svoboda et Deans, 1992; Chalchat et al., 1993; Lawrence, 1995; Rao et al., 1997; Dellacassa
et al., 1999, Boutekedjiret, 1999)

Afin de différencier cette variation chimique, relativement constante, on utilise le

terme de chémotype ou race chimique.

Quatre chémotypes du Rosmarinus officinalis L., sont rapportés dans la littérature
(Raskin, 2003):
» acamphre ;
» al,8-cineole;
» amyrcene ;
>

a verbénone.

La composition chimique de I’huile essentielle du Romarin cultivé a I’Ecole Nationale
Polytechnique a été déterminée par CG/MS (Abdelli,2010) et par CPG ( Arab et Beddar,
2011)

Le tableau 1.1 regroupe les compositions chimiques des huiles essentielles du romarin
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appartenant aux différents chémotypes

Tableau 1.1 : Chémotype de I’huile essentielle de Rosmarinus officinalis L.

Matieres végétales

Teneur (%)
Algérie
Chémotypes . ) )
Camphre | 1,8-cinéole | Verbénone | myrcene Arrab et
Boutekdjiret | Abdelli | Beddar
1999 2010 2011
a-pinene 20,21 11,37 17,66 11,2 0,4 15,5 37,74
Camphéne 8,33 4,69 6,03 3,4 0,3 10,5 5,82
B-pinéne 4,26 7,84 2,67 2,9 0,3 4,03 3,38
Myrcéne 5,63 1,13 1,66 31,5 tr 1,5 1,34
a-Phellandréne 0,46 0,21 - 14 - 0,4 0,32
a-terpinene 0,57 0,61 0,56 0,9 - 1,1 0,77
p-cyméne 3,24 0,53 1,22 14 tr 4 0,55
1,8-cinéole 19,13 44,48 8,06 14,9 31,9 - -
Limonene 4,47 2,25 4,15 3,2 - 2,1 3,47
cis-p-ociméne 0,14 - - 0,7 - 1,8
y-terpinéne 0,75 0,9 1,31 1,8 tr 2,7 2,59
terpinoléne 0,59 0,42 1,24 0,6 tr 15 1,38
Linalol 0,76 0,53 1,96 1,2 3,9 2,1 2,64
Camphre 18,67 10,07 14,46 144 19,7 15,2 9,26
Bornéol 2,46 3,57 3,06 1 12,1 3,9 3,01
y-terpineol 0,11 - - - - - -
terpinéne-4-ol 0,14 0,96 1 1 4 11 1,2
a-terpinéol 2,6 2,08 1,09 1,4 12,8 0,8 0,16
verbénone 0,23 0,02 10,08 2,6 - 1 2,15
acetate de bornyl 1,3 15 11,19 0,2 3,1 3,6 2,22
B-carryophylléne 1,49 4,55 1,33 0,5 3 - -
a-humuléne - - 0,41 0,1 tr 0,7 1,69
Verbénol - - - - - - 0,7
cis-abisaboléne - - - 0,1 - - 0,28
oxyde de carryophylléne - 0,16 - 0,2 tr 0,8 -

1.1.2 Laurus nobilis L.

1.1.2.1 Etymologie
Le mot est issu du latin lauda, ce qui signifie louanges. Il était expressément réservé a la
confection de couronnes que 1’on plagait sur la téte de ceux qui méritaient louanges. [Site
Web 2]

Laurus nobilis, de son nom arabe: rand ou warkat moussa est parfois appelé Laurier

d'Apollon, Laurier noble ou Laurier sauce.
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1.1.2.2 Historique

Le Laurier sauce est originaire d'Asie, et amené en région méditerranéenne par les

Romains de I'ére chrétienne.

Le laurier est le symbole d'Apollon. Selon Ovide, Daphné nymphe de la mythologie
grecque, qui fut le premier amour d'Apollon, le fuyait et allait étre rattrapée apres une longue
poursuite par ce dernier, quand, au dernier moment, son pere, le dieu fleuve Pénée, la
métamorphosa en laurier. Dés lors, Apollon en fit son arbre et le consacra aux triomphes, aux
chants et aux poemes. Chez les Grecs et les Romains anciens, l'usage s'était établi de

couronner de laurier les poétes et les vainqueurs.

Au Moyen Age aussi, on couronnait de laurier les savants distingués dans les
universités. Dans les écoles de médecine, la couronne dont on entourait la téte des jeunes
docteurs était faite de rameaux feuillés de laurier avec des baies, d'ou le nom « baccalauréat »
(baccalaurea : baie de laurier) donné encore de nos jours en France au dipléme qui sanctionne

la fin des études secondaires. [Site web 3]

1.1.2.3 Description botanique

Le laurier appartient a la famille des Lauracées. 1l se présente sous forme d’arbre de 2

a 10m, aromatique glabre, trés rameux a rameaux dresseés.

Ses feuilles sont alternes, coriaces persistantes, elliptiques, lancéolées, longues de
16cm sur 8cm de large, atténuées en court pétiole, entieres, ondulées aux bords comportant
quelques minuscules dents, vert foncé luisant dessus et vert pale mat dessous, aromatiques

et pourvues de glandes a huile.

Ses fleurs sont dioiques blanchatres, odorantes, disposées en petites ombelles axillaires

pédonculées et involucrées. La floraison a lieu en Mars-Avril ou Mai. (Beloued, 2001).

Le fruit est une petite baie ovoide de 2cm de longueur sur 1cm de largeur, verte puis

noir vernissé a maturité (Beloued, 2001)
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Figure 1.3 : Vue d’ensemble du Laurus nobilis L.

1.1.2.4 Distribution géographique

Le laurier pousse sur les terrains rocailleux, ravins, vallées humides, ripisylves (foréts
des bords de rivieres). Sa culture demande un sol fertile, relativement humide, mais bien
drainé, et un emplacement ensoleillé. 1l est d’ailleurs planté en sujet isolé ou en haies partout

ou le climat est assez doux. (Beloued, 2001)

Originaire d'Asie Mineure, le laurier pousse spontanément dans le bassin
méditerranéen, sur des hauteurs culminant a 1200 m daltitude; cependant il est
également cultivé, et ce pour son feuillage extrémement aromatique. En  Algérie nous le

retrouvons dans les foréts et ravins humides, commun dans le tell algérois et constantinois.

1.1.2.5 Utilisation

e Alimentation
Les feuilles de laurier sont coriaces et fortement aromatiques. Elles constituent la base du
fameux « bouquet garni » de la cuisine francaise. Le laurier-sauce réveille l'appétit et redonne

du tonus aux organismes affaiblis.

e Meédecine
En infusion, le laurier est indiqué pour soulager les flatulences et stimuler les estomacs
paresseux. Certains phytothérapeutes le conseillent comme reméde contre 1’arthrite.

Antiseptique, il désinfecte par fumigation les voies respiratoires et soulage, en infusion, les
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maux de dents. Il est recommandé en essence contre les entorses et les meurtrissures et ce

grace a ses propriétés antifongique, antibactérienne, antivirale et anti-hématome.[Site web 4]

e Cosmétique
Le laurier n’est pas seulement une plante aromatique, il est également apprécié depuis des
millénaires pour ses propriétés purifiantes. Le laurier a méme été a la base de 1’industrie
cosmétique actuelle.
L’huile essentielle de Laurier est utilisée en cosmétique pour la peau grasse, I’acné, les rides
et ridules et ce grace a ses propriétés anti oxydantes, purifiantes et tonifiantes.
L’huile de laurier est 1’ingrédient essentiel du premier savon dur. Le savon d’Alep, dont la
fabrication remonte a plus de mille ans, est a I’origine de tous les savons durs. La qualité du

savon est déterminée par sa teneur en huile de laurier.[Site web 5]

e Ornemental
Cet arbuste est aussi tres cultivé pour I'ornementation, notamment pour l'art topiaire (La
Belgique est connue pour ses pépinieres spécialisées dans la culture de laurier noble). Hors
des régions de climat méditerranéen, il peut étre sensible au gel et souvent cultivé en bacs. La

branche de Laurier-sauce s'utilisait aussi comme ornement par les Romains.[Site web 3]

1.1.2.6 Composition chimique de I’huile essentielle du Laurus nobilis L.
Les feuilles du Laurier sauce contiennent une huile essentielle représentant 1 a 3% du poids

sec. La composition de I'huile essentielle de laurier est exprimée en pourcentage de divers
composés des familles des oxydes terpéniques, des monoterpénols, des phénols des

monoterpenes, des sesquiterpenes et des esters terpéniques (Flamini et al., 2007).

e Oxydes terpéniques: 1,8-cinéole (calébtol) (48.38%).
e Monoterpénols: linalol (3.50%), terpinén-4-ol (2.84%), alpha-terpinéol (2.46%)
e Pheénols: eugénol (0.08%).

e Monoterpénes: sabinéne (9.46%), béta-pinene (4.99%), alpha-pinéne (5.77%),
limonéne (4.10%), para-cymene (2.38%), gamma-terpinéne (2.12%), myrcéne
(0.64%), camphene (0.32%), alpha-phellandrene (0.24%), alpha-terpinéne (0.28%).

e Phénol methyl-ethers : Méthyleugénol (2.28%)

e Sesquiterpénes : Beta-elémene (0.61%), T.Cadinéne (0.28%), Gamma.cadinéne
(0.13%), humuléne (0.12%)

e Esters terpéniques : acétate d'alpha-terpényle (8.52%), acétate de bornyle (0.16%).
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e Cétones :Undécanone (0.17%)

La composition chimique de I'huile essentielle de feuilles, obtenue a partir de différentes
méthodes d'isolement, a été étudiée par les chercheurs. Dans tous les cas, le 1,8-cinéole est le
principal composant avec des pourcentages compris entre 10 et 71%. D'autres composes sont
présents en quantités appréciables .En régle générale, le rendement et la composition de
I'nuile varie en fonction de l'origine, la période de collecte, et le stade de croissance de la
plante. (Marzouki & al,2009, Anton R. et Lobstein A., 2005, Isbilir & al, 2008)

Tableau 1.2 : Composition de I’huile essentielle de Laurus nobilis L. de différentes
régions

Origine géographique Constituants chimiques identifiés

a-pinéne (5,82%), sabinéne (6,92%), B-pinéne (4,55%), 1,8-cinéol

Jordanie (40,91%), a-terpinenyl acetate (5,86%), humulene epoxide 11 (5,85%)

a-pinéne (3,1%), sabineéne (8,2%), B-pinene (3%), 1,8-cinéol (52,6%),
Italie linalol (7,2%), a- terpineol (3,1%), a-terpenylacetate (8%), methyl
eugenol (3,2%)

a-pinéne (4,9%), sabinéne (6,8%), B-pinene (3,6%), 1,8-cineol (56,7%),

Turquie a-terpineol (7%), a-terpinen-4-ol (2,5%)
ltalie Eudesmol (3,9%), costunolide (2,34%), ermanthin (5,19%), vitamine E
(9,03%), a-terpinyl acetate (7,14%),methyl eugenol (2,91%)
Maroc a-pinene (3,71%), sabinéne (6,13%), B-pinéne (3,14%), 1,8-cinéol

(52,43%), a-terpinyl acetate (8,96%), limonene (5,25%)

a-pinene (2,1%), sabinene (5,7%), 1,8-cinéol (45,5%), linalol (8,5%),
Croatie camphor (2,1%), terpinen-4-ol (2,1%), a-terpinyl acetate (9,1%),
eugenol (2,5%),methyl eugenol (10%), trans-caryphyllene (2,1%)

a-pinene (2,7%), sabinéne (4,6%), B-pinéne (2,1%), 1,8-cineol (16,3%),
linalol (10,9%), a-cadinol (1,2%), a-terpineol (2,6%), a-terpinyl acetate
(16,6%), eugenol (2,5%), methyl eugenol (11%), E-caryophyllene
(6,4%), elemicin (2%), caryophyllene oxide (4,4%), y-cadinene (1,4%)

Algérie
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Quant au tableau 1.3, il regroupe la composition de 1I’huile essentielle de Laurus nobilis, au
sein des feuilles, du fruit, des graines et des fleurs (MohammadrezaVerdian-rizi, Abbas
Hadjiakhoondi 2008)

Tableau 1.3 : Composition de I’huile essentielle de Laurus nobilis d’Iran pour
différentes parties de la plante

Phenological stage
Compound -
vegetative Buds Flowers Seeds
a- Thujene 0,4 1 0,3 0,3
o-Pinene 3,2 2,6 2,6 2,7
Camphene 0,3 0,3 0,3 0,3
Sabinene 6,5 6 5,8 59
B-pinene 2,9 2,5 2,4 25
Myrcene 1,1 0,9 0,8 1
3-Carene 0,5 0,4 0,4 0,5
a-Terpinene 0,2 0,2 0,2 0,2
p-Cymene 0,2 0,2 0,2 0,2
Limonene 1,3 14 1,3 1,3
1,8-cineol 35,7 34,9 31,4 35,7
y-Terpinene 0,4 0,4 0,3 0,4
Cis-Sabinene hydrate 0,6 0,6 0,6 0,6
Terpinolene 0,2 0,2 0,2 0,2
Trans-Sabinene hydrate 9,7 11,9 9,8 11,4
y-Terpineol - 0,4 0,6 0,4
Borneol - 0,2 - 0,2
4-Terpineol 1,4 1,6 1,6 1,5
a-Terpineol 2,8 3,2 3,3 3
Nerol 0,2 0,3 0,3 0,2
Linalyl acetate 0,3 0,4 0,4 0,4
Isobornyl acetate 0,3 0,4 0,4 0,4
terpinen-4-yl acetate 0,1 0,2 0,2 0,2
a-Terpinyl acetate 9,3 12,1 11,4 10,4
Eugenol 4,8 3,8 55 4,3
B-Elemene 0,1 - - -
Methyl eugenol 6,8 8,1 9,4 79
B-Caryophyllene 0,6 0,4 0,5 0,5
Valencene 0,3 0,3 0,4 0,3
B-bisabolene 0,2 - 0,2 0,2
Elemicin 0,6 0,5 0,7 0,5
Spathulenol 0,6 - - -
Germacrene D 1,2 1,2 1,6 1,2
Caryophyllene oxide 0,2 0,7 0,8 0,7
Viridiflorol 0,3 0,2 0,3 0,2
y-Eudesmol 0,2 0,1 0,2 0,2
Bisabolol 0,2 0,2 0,2 0,2
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B-Eudesmol 0,5 0,5 0,5 0,2
a-Cadinol 1,2 0,8 1,3 1
Total identified 95,8 98,8 95,5 97,3

1.1.2.7 Structure sécrétrice

Chez Laurus nobilis L. des canaux sécréteurs sont visualisés sous le parenchyme

palissadique de la feuille. Ils se présentent sous forme de cellules isolées comme dans le cas

de toutes les Lauraceae. lls sont tres nombreux, de forme arrondie et entourés par une assise

de cellules sécrétrices. Les stomates ne sont présents que sur la face abaxiale des feuilles.

Elles sont donc hypostomatiques. L’épiderme supérieur est formé de grosses cellules

recouvertes d’une cuticule épaisse, caractérisé par une absence complete de poils.

AccV  Spot Magn  De
200kV36 50x GSE

feuille de L. nobilis montrant des
canaux sécréteurs au MEB x500

(Taleb-Toudert, 2015)

Figure 1.5 : Coupe transversale de
la feuille de L. nobilis observée au
microscope optiquex400 montrant
des canaux sécréteurs.

Toudert, 2015)

(Taleb-

Le parenchyme qui fait suite est formé de cellules ovalaires, allongees se retrouvant

méme jusque dans le parenchyme lacuneux ; ces cellules ont comme caractére particulier la

présence de glandes unicellulaires, volumineuses, remplies d’huile essentielle (Figures 1.4 et

1.5) (Taleb-Toudert, 2015).

L’¢épiderme inférieur n’a rien de particulier, il est comme le précédent, dépourvu de

poils et entouré d’une cuticule épaisse et assez résistante. (Taleb-Toudert, 2015)
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1.2 Les huiles essentielles
1.2.1 Historique

Depuis des temps immémoriaux, les peuples indigénes de toutes les civilisations du
monde ont utilisé les plantes tant pour se soigner que pour véneérer leurs dieux (Baudoux,
2008). En effet, I’homme préhistorique pratiquait déja, a sa maniére, 1’extraction des principes
odorantes et des pierres brulantes. La vapeur dégagée entrainait les molécules volatiles, puis
le tout était recueilli a I’aide d’une peau d’animal dont I’essorage donnait quelques gouttes

d’huile essentielle. (Paris et Moyse, 1976).

Il apparait que la civilisation la plus avancée dans 1’usage des huiles essentielles fut
’Egypte a la période des pharaons. Les Egyptiens utilisaient les plantes aromatiques pour
I’embaumement car ils maitrisaient les vertus antibactériennes et antiputrides de certaines

d’entre elles. (Baudoux, 2008).

Les civilisations égyptiennes et arabes ont développé 1’usage des principes odorants
des plantes et leur extraction au fil des siecles (Sell, 2006). D’ailleurs, ¢’est autour de I’an
1000 que le médecin du monde arabe Ibn Sina, dit Avicenne, mit au point I’alambic, qui
permet ’extraction des huiles essentielles par le processus de distillation a la vapeur d’eau

(Baudoux, 2008).

C’est sans doute grace aux croisades que la distillation a pu étre ramenée en Occident,
ou pas moins de cent huiles essentielles sont utilisées couramment et de maniére ciblée dés le
début du XVIléme.

L’avenement de la civilisation industrielle entraina un oubli presque total de
’utilisation thérapeutique des huiles essentielles, jusqu’au début du XVleme siécle, ou
Paracelse, médecin suisse considéré comme le pére de la pharmaco-chimie étudia I’extraction
de «I’ame » des végétaux sous forme de «quintessence » (ou cinquieme essence) a laquelle le
nom «d’esprit » a été donné. Puis, on lui attribua le nom «d’essence » et finalement «d’huile

essentielle ». (Paris et Moyse, 1976).

Par la suite, les huiles essentielles ont bénéficié des avancées scientifiques pour leur

obtention et I'analyse de leur composition chimique, et de nombreux travaux ont démontré
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leurs vertus thérapeutiques. De nos jours, 1’'usage des huiles essentielles est trés large dans

plusieurs domaines, tels que la pharmacologie, la cosmétique et I’agroalimentaire.

1.2.2 Définition

L’association francaise de normalisation AFNOR définit I’huile essentielle comme
étant des «produits obtenus, soit a partir de matiéres premieres naturelles par distillation a
I'eau ou & 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, 1996).

Selon Telphon, I'huile essentielle est un produit volatil, liquide ou semi-liquide,
composé de molécules aromatiques sécrétées par certaines plantes ou certains arbres. Comme
n'importe quelle huile, elle n'est pas soluble dans I'eau, cependant elle n'est pas un produit gras
a proprement parler. Le caractere volatil de I'huile essentielle lui confere un parfum souvent

tres odorant. 1l est dit que plus I'huile est volatile, plus son parfum est fort.(Telphon, 2005)

La Pharmacopée Francaise (1965) quant a elle définit les huiles essentielles comme
étant "des produits de composition généralement assez complexe renfermant les principes

volatils contenus dans les veégétaux et plus ou moins modifiés au cours de la préparation™.

1.2.3 Répartition et localisation

Les huiles essentielles n’existent quasiment que chez les végétaux supérieurs : il y
aurait, selon Lawrence, 17500 espéces aromatiques. Les genres capables d’élaborer les
constituants que composent les huiles essentielles sont répartis dans un nombre limité de
familles, ex: Myrtaceae, Lauraceae, Rutaceae, Lamiaceae, Asteraceae, Apiaceae,

Cupressaceae, Poaceae, Zingiberaceae, Piperaceae.

Elles peuvent étre stockées dans tous les organes vegétaux : fleurs, feuilles, écorces,

bois, racines, rhizomes, fruits, graines.

Les essences peuvent étre localisées dans des cellules sécrétrices isolées (cas des
lauracées et magnoliacees), mais on les trouve le plus souvent dans des organes sécreteurs
spécialement différenciés et variables suivant les familles botaniques. On peut citer, par
exemple, les poils sécréteurs des lamiacées, les poches secrétrices des rutacees et les canaux

sécréteurs des coniferes (Endrias, 2006).
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1.2.4 Composition chimique des huiles essentielles

Les huiles essentielles sont des mélanges complexes et éminemment variables de

constituants qui appartiennent, de maniére quasi exclusive, & deux groupes caractérisés par

des origines biogénétiques distinctes : le groupe des terpénoides d’une part et celui des

composés aromatiques, d’autre part. Elles peuvent également renfermer divers produits issus

de processus dégradatifs mettant en jeu des constituants non volatiles (Bruneton, 2009).

a) Les composeés terpéniques

Les composés terpéniques sont issus d’une voie métabolique secondaire de 1’acide

mévalonique.

Suivant le nombre n entier d'unités pentacarbonés (Cs) ramifiées, dérivées du 2-méthyl-1,3-

butadiéne (isopréne), la classification suivante a été réalisée :

Pour n = 2: les monoterpenes. Ces terpénes proprement dits sont des hydrocarbures en
Cio. lls peuvent étre acycliques, monocycliques ou bicycliques. A ces terpénes se
rattachent un certain nombre de produits naturels a fonctions chimiques spéciales,
surtout alcool et aldéhyde.

Pour n = 3: les sesquiterpenes. Ce sont des hydrocarbures de formule Cis, soit une fois
et demie (sesqui-) la molécule des terpénes (en CioHig). Un groupe particulier de
sesquiterpenes est représenté par les azulénes, composés instables dont le nom vient de
leur coloration bleue et qui sont importants en pharmacognosie en raison de leurs
propriétés anti-inflammatoires. Ces composés, non saturés, sont constitués par deux
cycles penta et hepta carbonés.

Pour n = 4: les diterpénes qui sont des dérivés d’hydrocarbures en Cyg. Ces composés, a
point d'ébullition élevé, se rencontrent surtout dans les résines.

Pour n = 5: les sesterpenes. Ce sont des dérivés d’hydrocarbures en Cas.

Pour n = 6: les triterpenes. Ces composés en Cgp sont trés répandus, notamment dans

les résines, a I'état libre, estérifiés, ou sous forme hétérosidique.

b) Les composés aromatiques

Parmi les divers composes aromatiques nous pouvons citer :

Les aldéhydes (anisiques, cuminiques, cinnamiques).
Les phénols et éthers (thymol, eugénol, anéthol).
Les coumarines (bergapteine, ombelliferone).
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Des composes acycliques tels que les acides organiques a faible poids moléculaire (acétique,

formique, valérique) peuvent étre également rencontrés. (Alloun, 2013)

c) Composés d'origines diverses

Il s'agit la des produits résultant de la transformation des molécules non volatiles:
= Composés issus de la dégradation d'acides gras.
= Composés issus de la dégradation des terpenes. (Bruneton, 2009)

1.3 Les composés phénoliques
1.3.1 Définition

Les polyphénols constituent une famille de molécules organiques largement présente
dans le régne végétal. Ils sont caractérisés, comme 1’indique le nom, par la présence d'au
moins deux groupes phénoliques associés en structures plus ou moins complexes,
généralement de haut poids moléculaire. Ces composés sont les produits du métabolisme

secondaire des plantes.

Les polyphénols sont présents partout dans les racines, les tiges, les fleurs, les feuilles
de tous les végétaux. Les principales sources alimentaires sont les fruits et légumes, les
boissons (vin rouge, thé, café, jus de fruits), les céréales, les graines oléagineuses et les
légumes secs. Les fruits et Iégumes contribuent environ pour moitié a notre apport en
polyphénols, les boissons telles que jus de fruits et surtout café, thé ou vin apportant le reste
(Middleton et al., 2000).

Les polyphénols prennent une importance croissante, notamment a cause de leurs
effets bénéfiques sur la santé. En effet, leur role d’antioxydants naturels suscite de plus en
plus d'intérét pour la prévention et le traitement du cancer, des maladies inflammatoires,
cardiovasculaires et neurodégenératives. Ils sont également utilisés comme additifs pour

I’industrie agroalimentaire, pharmaceutique et cosmétique.

1.3.2 Classification

Les polyphénols sont communément subdivises en phénols simples, acides-
phénols (dérivés de l'acide benzoique ou cinnamique) et coumarines, en naphtoquinones,
en stilbénoides (deux cycles en C6liés par deux atomes de carbone),

en flavonoides, isoflavonoides et anthocyanes, et en formes
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polymeérisées: lignanes, lignines, tanins condensés. Ces squelettes carbonés de base sont issus

du métabolisme secondaire des plantes.

Tableau 1.4 : Classification des composés phénoliques

Nombre de | Squelette Classification Exemple Structure de
carbones base
7 Ce-C, Acides phénols Acide gallique ¢ coon
8 Ce-C2 aceétophénones Gallacetophénone @ "'{)H_ H,
Acide p- -
8 Ce-C2 Acide phénylacétique hydroxyphényl- | ()90
acétique
; _ T Acide p- COOH
9 Ce-Cs Acides hydroxycinamiques coumarique @J
0_0D
9 Cs-Cs Coumarines Esculitine @'\J
0
10 Ce-Cy Naphthoquinones Juglone @I:j
O
C
13 Ce-C1-Cy | Xanthones Mangiferine m
0
14 Cg-Ca-Cy | Stilbénes Resveratrol @f\-/@
) , o b
15 Cs-Cs-Cy | Flavonoides Naringénine

En se basant sur la structure carbonée de base, on peut dégager les principales classes de

composés phénoliques suivantes :

e Les flavonoides

Les flavonoides (ou bioflavonoides) sont des métabolites secondaires des plantes

partageant tous une méme structure de base formée par deux cycles aromatiques reliés par

trois carbones : C6-C3-C6, chaine souvent fermée en un hétérocycle oxygéné hexa- ou

pentagonal. Certains auteurs, comme Bruneton, préferent séparer, pour tenir compte de leurs

propriétés particulieres, les dérivés flavaniques, les anthocyanosides et les isoflavonoides et

conserver l'appellation de flavonoides stricto sensu pour les autres.

Les flavonoides sont responsables de la couleur variée des fleurs et des fruits, ils

couvrent une large gamme de couleur allant du rouge a l'ultraviolet en passant par le jaune.

On trouve ces pigments dans le rouge des pommes et des poires, dans les baies de genievre,

le miel, le raisin et le vin.
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Les flavonoides représentent une source importante d'antioxydants dans notre

alimentation. Il y en a plus de 6000 a avoir été décrits chez les plantes.

e Anthocyanosides

Ce sont des pigments naturels des feuilles, des pétales et des fruits, situés dans les
vacuoles des cellules, solubles dans I'eau, allant du rouge orangé au bleu pourpre dans

le spectre visible.

Les anthocyanosides sont présents dans un certain nombre de végétaux tels
que myrtille, mdre, cerise, raisin noir, orange  sanguine, aubergine, pomme de  terre
vitelotte, prune, bleuet (airelle bleue du Canada, ne pas confondre avec le Bleuet des
champs), mauve, etc. lls donnent leur couleur aussi bien aux feuilles d'automne qu'aux fruits
rouges. Ils jouent un réle important dans la pollinisation des fleurs et la dispersion des graines,
ainsi que dans la protection des plantes contre les agressions du milieu (froid, lumiére,

ravageurs, etc.).

Leur fort pouvoir colorant, leur solubilité en milieu aqueux et leur absence de toxicité
font des anthocyanosides des colorants naturels susceptibles de remplacer les colorants
synthétiques utilisés dans l'industrie agroalimentaire. Enfin, leur activité anti-oxydante laisse
supposer que leur apport par l'alimentation pourrait jouer un réle bénéfique dans la santé

humaine, notamment dans le domaine des risques cardiovasculaires.

OH

@
HO O
e

OGlucose
OH
Figure 1.6 : Structure des anthocyanosides
e Tannins

Les tanins sont des substances végétales de la famille des polyphénols, le plus souvent
hydrosolubles, qui possédent la capacité de précipiter les protéines, alcaloides et
polysaccharides, a partir de leur solution aqueuse. Ces métabolites secondaires sont utilisés

par les plantes supeérieures (arbres, plantes a fleur, etc) comme moyen de defense chimique
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contre les parasites. On les retrouve dans quasiment tout type de partie végétale exposée a des
risques de prolifération microbienne (écorces, racines, feuilles, fruits, etc.), et donc, dans

certaines boissons comme le thé, le café, la biere et le vin.

Les propriétés particulieres des tanins leur permettent d'étre utilisés a des usages divers
notamment dans le tannage des peaux, la fabrication des encres ou en pharmacologie . Sur le
plan chimique, ils sont constitués soit de polyol (glucose le plus souvent), ou de catéchine ou
de triterpénoide auquel sont attachés des unités galloyles (ou leurs dérivés) soit

d'oligomeéres ou polymeres de flavanols.

e Phénols simples et les acides phénoliques

Le terme d’acide phénol peut s’appliquer a tous les composés organiques possédant au
moins une fonction carboxylique et un hydroxyle phénolique. En phytochimie, I’emploi de

cette dénomination est réservé aux seuls dérivés des acides benzoique et cinnamique.

e Coumarines

Le terme de coumarine désigne la classe des composés phénoliques dérivés de cette
derniére molécule, la 2H-1-benzopyrane-2-one. Ces composés posseédent des hydroxyles
phénoliques qui peuvent étre méthylés ou étre engagés dans des liaisons hétérosides, ils
constituent alors la génine. Plus d’un millier de coumarines naturelles ont été décrites. Elles

sont tres largement distribuées dans le régne végétal.

La coumarine utilisée en parfumerie ou pour aromatiser les aliments ou les boissons

est surtout obtenue par synthese.

e Quinones

Ce sont des composés oxygénés qui correspondent a I’oxydation de dérivés
aromatiques avec deux substitutions cétoniques. Elles sont caractérises par un motif 1,4-dicéto
cylohexa- 2,5-diénique (para-quinones) ou, eventuellement, par un motif 1,2-dicéto

cyclohexa-3,5- diénique (ortho-quinones) (Bruneton, 2009).

Plus d’un millier de coumarines naturelles ont été décrites. Elles sont tres largement

distribuées dans le régne végétal.
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e Stilbéne

Ce sont des polyphénols naturels présents dans de nombreuses familles de plantes
supérieures (comme le trans-resveratrol du raisin). Les membres de cette famille possedent la
structure C6-C2-C6 comme les flavonoides, ce sont des phytoalexines, composés produits par
les plantes en réponse a l'attaque par les microbes pathogénes fongiques, bactériens et viraux.
Rassemblés avec les bibenzyls et les phénanthrenes, ils forment la famille des stilbénoides.

e Lignanes

Les lignanes sont des composés phénoliques formés de deux unités monolignols. Ces
mémes unités de base servent aussi aux végétaux pour synthétiser un long polymeére ramifie,
au nom proche mais mieux connu, lalignine, présente dans les parois des vaisseaux
conducteurs. 1l existe de tres nombreux lignanes, qui différent par le type de liaison entre les

deux unités et les modifications qui interviennent apres la dimérisation.
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2.1 Différentes techniques extractives

L'extraction des principes actifs contenus dans les plantes, date de la plus haute antiquité.
L’homme a en effet découvert tres tot les bienfaits des végétaux et les premieres techniques
pour en retirer ce que 1’on appelle aujourd’hui un "extrait". Les premiers extraits sont obtenus
principalement par distillation aqueuse ou fermentation alcoolique, les méthodes d’extraction
ont évolué au fil du temps grace aux avancés du génie des procédés : les ultrasons, les micro-
ondes, les hautes pressions sont devenues, aujourd’hui, des termes fréquents dans I’extraction

végétale.

2.1.1 Enfleurage

L’enfleurage est I’un des plus anciens procédés. Il est basé sur I’affinité des parfums pour les
graisses et concerne les plantes qui conservent leur parfum apres avoir été cueillies (comme le
jasmin ou la tubéreuse). Elle peut étre pratiquée, selon la différence de résistance des plantes a
la chaleur, a chaud ou a froid.

» Principe

L’enfleurage a chaud ou macération consiste a faire infuser les fleurs ou autres
éléments odorants dans des matieres grasses, huiles ou graisses, préalablement chauffées. Les
mélanges obtenus sont ensuite filtrés a travers des tissus afin d’obtenir des onguents
parfumés. Cette technique connue dés 1’ Antiquité fut complétée au cours des siécles avec les
progres réalisés dans les autres méthodes d’extraction.

Le lavage mécanique a 1’alcool de ces pommades parfumées dans des batteuses permet
ainsi de produire un extrait alcoolique parfumé aprés séparation des produits graisseux et
alcooliques.

Les fleurs les plus fragiles, comme le jasmin, la tubéreuse ou la jonquille ne supportant
pas d’étre chauffées, se développa également la technique de I’enfleurage a froid, elle consiste
a étaler une couche de graisse inodore sur les parois d’un chassis en verre que 1’on recouvre
ensuite de fleurs. Ces fleurs sont renouvelées jusqu’a ce que la graisse soit saturée de parfum.

Les pommades parfumées obtenues peuvent étre utilisées en 1’état pour la fabrication
de produits cosmétiques. Traitées a 1’alcool dans des batteuses pour les décharger de leur

graisse, elles permettent d’obtenir aprés évaporation une absolue.
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Figure 2.1 : Chassis d’enfleurage [Site Web 6]

2.1.2 Hydrodistillation

L’hydro-distillation est 1I’un des procédés les plus simples et le plus ancien. Il repose sur le fait
que la plupart des maticres odorantes peuvent étre entrainées a la vapeur d’eau. L’appareil
utilisé est un alambic. Le but étant d’entrainer avec la vapeur d’eau les constituants volatils

des produits bruts.

» Principe

La masse végétale est mélangée a un volume d’eau dans un ballon. Ce mélange est chauffé
jusqu’a ébullition. Les vapeurs contenant 1’huile essentielle s’acheminent par un serpentin
refroidi dans un circuit d’eau puis se condensent et sont recueillies dans un vase florentin (ou
essencier). La séparation entre eau et huile essentielle se fait par différence de densité, ce qui

permet de récupérer facilement 1’huile essentielle par décantation.

Figure 2.2 : Installation d’hydrodistillation [Site Web 7]
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2.1.3 Entrainement a la vapeur seche
Pour éviter certains phénoménes d’hydrolyse sur des composants de I’huile essentielle ou des
réactions chimiques pouvant altérer les résultats, les techniciens ont mis au point le procédé

de I’entrainement a la vapeur séche.

» Principe
Dans une cuve, la masse végétale repose sur une grille vers laquelle la vapeur séche est
pulsée. Les cellules se distendent et les particules d’essences se libérent puis sont vaporisées
et recondensées dans le serpentin réfrigéré. La récupération de 1’huile essentielle est la méme

que dans le cas de I’hydrodistillation.
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Figure 2.3 : Installation de ’entrainement a la vapeur d’eau [Site Web 8]

2.1.4 Extraction par solvant volatile

L’extraction par solvant organique volatil reste la méthode la plus pratiquée. Les
solvants les plus utilisés a I’heure actuelle sont 1’hexane, cyclohexane, éthanol, méthanol,
moins fréquemment le dichlorométhane et 1’acétone (Kim et Lee, 2002; Dapkevicius et al.,
1998). Cependant il existe plusieurs techniques pour 1’extraction des concrétes et des
oléorésines, ces techniques peuvent étre subdivisées en techniques dites conventionnelles
(extraction par Soxhlet, macération avec un mélange alcool-eau, extraction en mode batch) et

en techniques nouvelles (extraction par solvant accéléré, extraction par fluide supercritique)

Le choix de la méthode la mieux adaptée a I'extraction se fait en fonction de la nature de
la matiére végétale a traiter, des caractéristiques physico-chimiques de ’extrait et de son
usage (Abdoul, 2002).

> Extraction en mode batch
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Dans ce mode d’extraction, la matrice végétale est immergée dans le solvant pendant
un temps suffisamment lent pour atteindre 1’équilibre. L’extrait est ensuite collecté pour étre
purifié (Chung-Hung et al., 2014). L’avantage majeur de I’extraction en mode batch par
agitation est la possibilité de travailler facilement avec des mélanges de solvants (par exemple
diverses proportions alcool-eau) et de contrdler la température d’extraction, en évitant le
risque de destruction des composés thermolabiles. C’est une méthode simple et efficace mais
qui exige des procedures postérieures de filtration et de concentration relativement longues
(Chung-Hung et al., 2014).

2.1.5 Extraction au CO; supercritique
Il s’agit du procédé le plus récent d’extraction a froid des matiéres premieres végétales
utilisant le gaz carbonique ou CO; sous pression et a température supérieure a 31°C, le gaz

carbonique se trouve dans un état dit « supercritique », intermédiaire entre le gaz et le liquide.

Dans cet état, le CO, présente la particularité de dissoudre de nombreux composeés
organiques. Cette propriété a été mise a profit pour extraire des matiéres premieres végétales
intéressantes pour la parfumerie. Pour cette application, 1’extraction au CO2 supercritique
présente de nombreux avantages par rapport aux procédés d’extraction traditionnels. Les

maticres premieres ainsi obtenues sont proches du produit naturel d’origine.

SCHEMA DE PRINCIPE
D’EXTRACTION PAR CO2 SUPERCRITIQUE

Stockage

CO2 liquide Compresseur

Condensateur Séparateur

' Extracteur
W :

- CO2 & I'état supercritique + extrait
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» Principe
La matiére végétale est chargée dans I’extracteur, puis le CO, introduit sous pression et
réfrigéré. Le mélange est ensuite recueilli dans un vase d’expansion. La pression y étant
réduite, le CO2 reprend sa forme gazeuse et est complétement éliminé et I’extrait végétal est
isolé. Les matieres premieres ainsi obtenues sont proches du produit naturel d’origine et sans

solvant résiduel. [Site web 9]

2.1.6 Extraction assistée par microondes

Contrairement aux techniques classiques de chauffage par conduction ou convection,
I’utilisation des micro-ondes implique une interaction directe entre un rayonnement
électromagnétique et la matiere. Le chauffage par micro-ondes d’un produit résulte ainsi de la
conversion en chaleur de I’énergie d’une onde électromagnétique au sein de ce matériau. Ce
transfert d’énergie particulier induit un transfert de matiére lui aussi particulier et dont les

mécanismes différent notablement de ceux de 1’extraction solide-liquide traditionnelle.

L’efficacité (en termes de rendement ou de cinétique d’extraction) et la sélectivité (en
terme de pureté des produits) des procedeés d’extraction assistée par micro-ondes sont un

corollaire de ces conditions particulieres de transfert de matiere et d’énergie.

Les durées des procédés d’extraction assistée par micro-ondes sont en effet de 1’ordre
de quelques minutes. Les rendements, dans la plupart des cas, sont comparables a ceux
obtenus par les procédés traditionnels d’extraction. Lorsqu’ils sont inférieurs, il s’agit le plus
souvent d’une manifestation de la sélectivité du procédé, conduisant a une plus grande pureté

des extraits. (Anizon et al, 2003)

2.2 Hydrodistillation
2.2.1 Principe

Au cours de I’hydrodistillation, la matiere végétale est immergée dans ’eau et
I’ensemble est porté a ébullition. L’opération est généralement conduite a pression

atmosphérique et la température est limitée par la température d’ébullition de I’eau: 100°C.

Les vapeurs d’eau et d’huile essentielle sont condensées et 1’huile est séparée des eaux
de condensation par décantation. L hydrodistillation peut étre réalisée avec ou sans recyclage

de ces derniéres, communément appelé cohobage.
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2.2.2 Mécanisme

Pour expliquer les différentes phases de I’hydrodistillation des végétaux, des études
relativement récentes (Gueorguiev, 1995) proposent un mécanisme comportant les trois étapes

ci-apres.

v La thermodiffusion : dans un premier temps, pour que ’huile puisse étre entrainée, il faut
qu’elle soit en contact direct avec la vapeur. Une telle contrainte impose la destruction de la
structure cellulaire du végétal, chose que les conditions sous lesquelles est menée
I’hydrodistillation ne permettent pas. On pense alors qu’au début du processus, on assiste a la
« thermodiffusion» ou exsudation thermique de I’huile et ceci se poursuit jusqu’a

I’établissement d’un équilibre des températures a 1’extérieur et a I’intérieur du site sécréteur.

v" L’osmose : au contact de la surface du végétal, I’eau pénétre par osmose dans les sites
sécréteurs et engendre une augmentation de la pression a l'intérieur du site. Cette pression dite
de « turgescence » qui s’exerce sur la cuticule, provoque 1I’expansion du trichome et une
dilatation des pores. Il s’ensuit 1’expulsion de I’huile essentielle du site sécréteur, vers
I’extérieur, sans que la cuticule du trichome soit déchirée. La température élevée, quant a elle,
provoque la coagulation du protoplasme du trichome et, par conséquent, la semi-perméabilité

de la cuticule se trouve diminuée.

v" L’hydrodiffusion : Une fois a I’extérieur du trichome, ’huile essentielle rencontre une
couche d’eau de condensation qui enveloppe le substrat végétal. L huile essentielle diffuse a
travers cette couche (hydrodiffusion), jusqu’a atteindre I’interface huile-vapeur. Le contact

direct huile-vapeur étant assuré, 1’huile s’évapore et est entrainée par le flux de vapeur.

Cependant, une conséquence a I’étape d’hydrodiffusion est le fait que la vitesse de
vaporisation des constituants de I’huile essentielle est davantage conditionnée par leurs

solubilités dans I'eau que par leurs points d'ébullition (Leguet 1993).

2.2.3 Paramétres du procédé de I’hydrodistillation

Plusieurs parametres interviennent dans ce procedé :

e La durée d’extraction, différe d’une plante a I’autre selon la localisation des sites

sécréteurs.
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e Rapport volume d’eau/masse de matiére végétale, un parametre a prendre compte lors
de la mise en ceuvre de I’hydrodistillation. Lorsque ce rapport est insuffisant, la
matiére végétale peut cramer au contact des parois de I’alambic. Un rapport élevé, par
contre, est éeconomiquement injustifié, car nécessite une importante quantité de chaleur
pour mettre en ébullition un grand volume d’eau et favorise la dissolution des
composés hydrosolubles.

e Débit de vapeur, qui est un paramétre tres important du procédé. Mise a part
I’entrainement de 1’huile essentielle, un débit de vapeur élevé assure, au cours de
I’hydrodistillation, I’agitation du matériel végétal et un meilleur contact entre les
phases. (Geogiev, 1995)

2.2.4 Cinétique de I’hydrodistillation

La vitesse d’hydrodistillation dépend de deux facteurs cinétiques : I’hydrodiffusion et
I’évaporation. Le mécanisme montre que le processus d’hydrodiffusion implique une pluralité
de propriétés physico-chimiques de niveaux variables. En conséquence, sa cinétique dépendra
de I’intervention relative des caractéristiques des molécules odorantes et de la localisation de

la structure sécrétrice des substrats végétaux.

Dans le cas des végétaux ayant des dépdts exogénes, 1’hydrodistillation est de courte

durée, la plus grande quantité d’huile est récupérée au début du processus.

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

L’hydrodistillation des végétaux ayant une structure sécrétrice endogéne est lente.

La cinétique d’extraction est décrite par des courbes de distillation, donnant la variation de la
masse de I’huile essentielle, ou de son rendement, en fonction du temps, depuis le début de

I’extraction et comportent deux parties :

» une premicre partie, ou la vitesse de I’extraction est relativement élevée, jusqu’a
I’épuisement de 1’huile essentielle superficielle, elle concernera donc, la distillation de

I’huile essentielle exogéne de la matiere végétale.
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» une seconde partie, tendant vers un pallier ou la vitesse de distillation est relativement
lente. Cette phase du processus correspond a la désorption de I’huile adsorbée a la
surface du végétal au cours de la premiere période, ou est régie par les phénomenes de

diffusion de I’huile endogéne a travers les tissus de la plante.
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3.1 Chromatographie en phase gazeuse

Cette méthode chromatographique permet de séparer des mélanges gazeux complexes
par suite continue d’équilibres s’établissant entre une phase mobile gazeuse et une phase
stationnaire appropriée. Cette méthode ne s’adresse pas seulement aux molécules se trouvant
naturellement a 1’état de gaz, mais a tout composé susceptible d’étre volatilisé par 1’élévation
de la température. La nécessité de maintenir les molécules a 1’état gazeux implique donc que
toute 1’opération chromatographie se réalise a une température compatible avec cet état sans
provoquer leur destruction. Un nombre de molécules peuvent ainsi étre séparées directement
ou apres transformation lorsqu’elles sont thermolabiles ou peu volatiles. En Chromatographie
Gazeuse CG, il n’y a que des interactions du soluté avec la phase stationnaire (alors qu’en
Chromatographie Liquide CL il y a des interactions avec la phase stationnaire et avec la phase
mobile), ce qui rend la méthode moins complexe mais en diminue quelque peu les
possibilités.
3.1.1 Principe

L'échantillon (un liquide volatil) est d'abord introduit en téte de colonne par
I'intermédiaire d'une micro seringue qui va traverser une pastille souple, appelée septum, pour
se retrouver dans une petite chambre en amont de la colonne appelée injecteur. L'injecteur est
traversé par le gaz porteur et porté a une température appropriée a la volatilité de I'échantillon.

Les quantités injectées peuvent varier de 0,2 a 5,0 pl.

Ensuite, une fois rendus volatils, les différents composés de I'échantillon vont étre
emportés par le gaz porteur (ou gaz vecteur) a travers la colonne et se séparer les uns des
autres en fonction de leur affinité avec la phase stationnaire. La phase stationnaire peut étre un
liguide non (ou peu) volatil (chromatographie gaz-liquide) ou un solide adsorbant
(chromatographie gaz-solide). Dans les deux cas, la phase stationnaire va provoquer un
phénomeéne de rétention chromatographique avec les différents composés (appelés solutés).
Plus le composé a d'affinité avec la phase stationnaire, plus il mettra de temps a sortir de la
colonne. La grandeur expérimentale brute est appelée temps de rétention. C'est le temps qui
s'écoule entre Il'injection de I'échantillon et I'apparition du signal maximum du soluté au

détecteur.

Pour favoriser le transport de tous les composés a travers la colonne (élution), il faut
déterminer la bonne température du four. En général, la température doit étre légérement
supérieure a la température d'ébullition des composés (de maniére que les composés ne

sortent pas trop tot, ce qui aurait pour conséquence d'avoir leurs pics confondus avec celui du
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temps mort). On peut travailler en isotherme, ¢’est-a-dire avec une température fixe durant

toute I'analyse ou avec un programme de température qui varie.

A la sortie de la colonne, les composés rencontrent un élément essentiel qui est
appelé détecteur. Cet élément évalue en continu la quantité de chacun des constituants séparés
au sein du gaz porteur grace a la mesure de différentes propriétés physiques du mélange
gazeux. Le détecteur envoie un signal électronique vers un enregistreur (sorte d'imprimante)
qui dessinera les courbes de chaque pic en fonction de leur intensité (courbe de type
Gaussienne). L'ensemble des pics est appelé chromatogramme. Actuellement et de plus en
plus, les logiciels remplacent avantageusement les enregistreurs papiers pour l'interprétation

des signaux envoyés par les détecteurs.

3.1.2 Appareillage
Les appareils de chromatographie gazeuse sont appelés chromatographes. Ils sont

principalement composés:

= d'un four (type chaleur tournante) qui permet une programmation de température ajustable
de 20 °C (—100 °C pour certains systemes) a 450 °C et qui est également équipé d'un
systeme de refroidissement rapide;

= d'un systeme d'injection, qui va permettre d'introduire et de rendre volatil I'échantillon a
analyser. L'injection peut se faire d'une maniere manuelle ou automatique a l'aide d'un
échantillonneur;

= d'une colonne (capillaire ou remplie) qui peut faire plus de 50 metres, sur laquelle les
différentes molécules de I'échantillon injecté vont se séparer suivant leurs affinités avec la
phase stationnaire;

= d'un systeme de détection, qui va permettre de mesurer le signal émis par les différentes
molécules et de pouvoir les identifier. Pour I'enregistrement du signal émis par le
détecteur, des logiciels sur PC remplacent avantageusement les enregistreurs analogiques
sur papier;

= d'un systeme de détendeur-régulateur pour les gaz utilises
(hélium, dihydrogene, diazote et air comprimé). Sur les chromatographes modernes, on
trouve des systemes électroniques pour la régulation des gaz qui sont également purifiés
par des cartouches filtrantes.

46


https://fr.wikipedia.org/wiki/H%C3%A9lium
https://fr.wikipedia.org/wiki/Dihydrog%C3%A8ne
https://fr.wikipedia.org/wiki/Diazote
https://fr.wikipedia.org/wiki/Air_comprim%C3%A9

Chapitre 3 Meéthodes d’identification

Il existe des chromatographes de différentes tailles. Cela va du portable (env. 10 kg) concu

pour les analyses sur le terrain, a ceux utilisés dans la purification des gaz rares.

Il existe trois sortes de chromatographes :

e Chromatographe industriel, utilisé pour la purification des produits, c'est ainsi qu'Air
Liquide a concu et fabriqué un chromatographe de grande taille pour la purification
du krypton et du xénon.

o Chromatographe a colonne, utilise un produit (phase stationnaire) imprégné ou greffé sur
un support solide inerte a forte capillarité

« Chromatographe capillaire, ou la phase stationnaire est fixée directement sur la surface
interne du tube capillaire creux, dont le diamétre interne est de I'ordre du demi ou quart de

millimétre.

La chromatographie de type gaz-liquide, largement utilisée de nos jours par rapport a celle de
type gaz-solide, se fonde sur le partage du soluté entre une phase mobile gazeuse et une phase

stationnaire liquide immobilisée sur un support inerte.

3.2 Spectrométrie de masse

La spectrométrie de masse est une technique physique d'analyse permettant de détecter
et d'identifier des molécules d’intérét par mesure de leur masse, et de caractériser
leur structure chimique. Son principe réside dans la séparation en phase gazeuse de molécules
chargées (ions) en fonction de leur rapport masse/charge (m/z). Elle est utilisée dans

pratiquement tous les domaines scientifiques

3.2.1 Principe

La spectrométrie de masse est une méthode destructive, qui permet a la fois d’accéder
a la mesure de la masse moléculaire d’une substance ainsi que d’obtenir des données
structurales : la substance ionisée se trouve dans un état excité qui provoque sa fragmentation.
L’analyse de ces fragments informe sur la structure de la molécule. Chacun des ions formés
est caractérisé€ par son rapport masse/charge (m/z) et I’appareil est capable de séparer ces ions

par un champ magnétique et de les détecter qualitativement et quantitativement.

La spectrométrie de masse a récemment élargi son champ d’application, qui était
classiquement limité a I’étude des petites molécules organiques, pour permettre actuellement

d’étudier des macromolécules.
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3.2.2 Appareillage

Le spectrometre de masse, initialement congu par le Britannique Joseph John

Thomson, comporte une source d'ionisation suivie d'un ou plusieurs analyseurs qui séparent

les ions produits selon leur rapport m/z, d'un détecteur qui compte les ions et amplifie le

signal, et enfin d'un systeme informatique pour traiter le signal. Le résultat obtenu est

un spectre de masse représentant les rapports m/z, ou m représente la masse et z la

valence des ions détectés selon I'axe des abscisses et I'abondance relative de ces ions selon

I'axe de ordonnées.

Le spectrométre de masse se compose donc de quatre parties :

= Le systéme d’introduction de 1’échantillon : I’échantillon peut étre introduit directement

dans la source, sous forme gazeuse, liquide (infusion directe) ou solide (canne

d’introduction directe, dépot sur plaque MALDI...) ou encore par l'association a une

méthode séparative (chromatographie en phase liquide, chromatographie en phase

gazeuse, électrophorese capillaire...).

= Lasource d'ionisation : elle consiste a vaporiser les molécules et a les ioniser. Une source

d'ionisation peut étre utilisée soit en mode positif pour étudier les ions positifs, soit en

mode négatif pour étudier les ions négatifs. Plusieurs types de sources existent et sont

utilisés en fonction du résultat recherché et des molécules analyseées.

>

>

L'ionisation électronique (EI), l'ionisation chimique (CI) et la désorption-
ionisation chimique (DCI)

Le bombardement par atomes rapides (FAB), atomes métastables (MAB) ou
ions (SIMS, LSIMS)

Le couplage plasma inductif (ICP)

L'ionisation chimique a pression atmosphérique (APCI) et la photo-ionisation
a pression atmosphérique (APPI)

L'électronébulisation ou électrospray (ESI)

La désorption-ionisation laser assistée par matrice (MALDI), activée par une
surface (SELDI) ou sur silicium (DIOS)

L'ionisation-désorption par interaction avec especes métastables (DART)

= L’analyseur : il sépare les ions en fonction de leur rapport masse/charge (m/z). 1l existe

des analyseurs basse résolution : le quadripdle ou quadrupdle (Q), le piége a ions 3D (IT)

ou linéaire (LIT), et des analyseurs haute résolution, permettant de mesurer la masse
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exacte des analytes : le secteur magnetique couplé a un secteur électrique, le temps de vol
(TOF), la résonance cyclotronique ionique a transformée de Fourier (FTICR) et I'Orbitrap.
Ces analyseurs peuvent étre couplés entre eux pour réaliser des expériences de
spectrométrie de masse en tandem (MS/MS). En général, un premier analyseur sépare les
ions, une cellule de collision permet de fragmenter les ions, et un second analyseur sépare
les ions fragments. Certains analyseurs, comme les piéges a ions ou le FT-ICR,
constituent plusieurs analyseurs en un et permettent de fragmenter les ions et d'analyser
les fragments directement.

= Le detecteur et systeme de traitement: le détecteur transforme les ions en signal
électrique. Plus les ions sont nombreux, plus le courant est important. De plus, le

détecteur amplifie le signal obtenu pour qu'il puisse étre traité informatiquement.

Source dions ey ANlYSEUr e gl 1yt Jp{ Traitement du

masse m/z signal
Production dions ~ Séparation des ions Conversion d'un Représentation des
en phase gazeuse  produits en fonction  courant ionique en données dans un
du rapport m/z courant électrique  spectre de masse

Figure 3.1 : Schéma de principe d’un spectromeétre de masse

3.3 Couplage spectrométrie de masse et chromatographie en phase gazeuse GC /MS

3.3.1 Principe

La chromatographie en phase gazeuse couplée a la spectrométrie de masse est une technique
d'analyse qui combine les performances de la chromatographie en phase gazeuse, pour la
séparation des composés d'un échantillon, et de la spectrométrie de masse, pour la détection et
I’identification des composés en fonction de leur rapport masse sur charge. Cette technique
permet d'identifier et/ou de quantifier précisément de nombreuses substances présentes en trés
petites quantités, voire en traces.

Les applications de la GC-MS comprennent le dosage de médicaments ou de stupéfiants,
I'analyse environnementale, la médecine légale et [l'identification de toutes substances
inconnues méme sous forme de traces. La GC-MS est dailleurs présentée comme étant le

« gold standard » des analyses en médecine légale.
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3.3.2 Appareillage

Une unité GC-MS est composee de deux blocs principaux: un chromatographe en
phase gazeuse et un spectrométre de masse. Le chromatographe en phase gazeuse utilise une
colonne capillaire qui dépend des dimensions de la colonne (longueur, diametre, épaisseur du
film) ainsi que des propriétés de la phase. La différence des propriétés chimiques entre les
différentes molécules dans un échantillon les sépare quand celui-ci se déplace le long de la
colonne. Les molécules prennent différents temps (appelé temps de rétention) pour sortir du
chromatographe en phase gazeuse, ce qui permet au spectrométre de masse en aval de
capturer, ioniser et de détecter les molécules ionisées séparément. Le spectrométre de masse
brise pour cela chaque molécule en fragments ionisés et détecte ces fragments en fonction de
leur rapport masse sur charge. Ces deux composantes utilisées ensemble, permettent
I'identification d'une substance a un degré beaucoup plus fin que chaque unité utilisée

séparément.

Spectrometre de masse
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Figure 3.2 : Schéma de principe d’une GC - MS
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4.1 Matieres végétales utilisées
4.1.1 Cueillette

e Rosmarinus officinalis L.

Le romarin utilis¢ dans notre étude provient d’un lot cultivé a 1’école nationale
polytechnique d’Alger. Les parties utilisées sont les sommités aériennes constituées des
feuilles et des tiges. La récole a été effectuée au début du mois d’Avril 2017.

Figure 4.1 : Rosmarinus officinalis L.

e Laurus nobilis L.
Le laurier utilisé provient d’un lot cultivé dans la région Algéroise. Les parties utilisées

sont les feuilles. La récolte a été effectuée a la mi-avril 2017.

Figure 4.2 : Laurus nobilis L.
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Les deux plantes ont été identifiées au département de botanique de 1I’Ecole Nationale
Supérieure d’Agronomie d’Alger comme étant le Rosmarinus officinalis L. et Laurus nobilis
L.

4.1.2 Echantillonnage
L’utilisation des échantillons représentatifs d’un lot mére de matiére végétale, est
indispensable, car les feuilles et les tiges se répartissent d’une maniére aléatoire lors de son

conditionnement.

Un échantillonnage, a été effectué pour chacune des deux matieres végétales utilisées
pour I’extraction de I’huile essentielle, visant la préparation des échantillons représentatifs du
lot mere, ayant les mémes propriétés moyennes. Ce qui revient a considérer que chaque
élément de la population a une chance égale d'appartenir & un méme échantillon (Dagnelle,
1981).

L’échantillonnage a été réalisé selon la méthode d’usage suivante (Gueorguiev, 1995).
» la masse de matiére végétale du lot mere, bien mélangée, est étalée sur toute la surface
d’un carré ;
= cette masse est divisée en deux parties identiques, représentant chacune la somme des
deux triangles opposés, formés par les deux diagonales du carré ;
= chaque partie obtenue, est ensuite mélangée et étalée sur la surface d’un carré, puis
divisée en quatre triangles identiques. L’opération est répétée jusqu’a 1’obtention de la

masse des échantillons désirée.

4.1.3 Détermination du taux d’humidité
Une masse déterminée de matiere végétale a été pesée dans un cristallisoir, ce dernier

a été introduit dans une étuve préalablement chauffé a 105° pendant une durée d’une heure.

Le cristallisoir contenant la matiére végétale séchée a été mis par la suite dans un
dessiccateur afin que cette derniere, trés chaude a cet instant, n’absorbe pas 1’humidité de

I’air. La teneur en eau de notre plante se calcule selon la relation suivante

H =24, 100 (4.1)

H
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Ou My désigne la masse de la matiere végétale humide et Mg la masse de la matiere

végeétale aprés séchage.

4.2 Appareillage et protocole expérimental de I’hydrodistillation

Les essais d’hydrodistillation des huiles essentielles de Rosmarinus officinalis L.et de
Laurus nobilis L. ont été réalisés a I’échelle laboratoire dans le dispositif expérimental

schématisé sur la figure 4.3.

La matiére végétale préalablement pesée, est mise en contact avec 1’eau, dans le ballon
de 2 litres. L’ensemble est porté a ébullition a pression atmosphérique. Le chauffage est
assuré par un chauffe-ballon. Les vapeurs d’cau et d’huile essentielle sont refroidies et
condensées dans le réfrigérant et le condensat est recueilli dans une ampoule & décanter. Un
systéme de cohobage a été utilisé, afin de maintenir le volume d’eau dans le ballon constant et

de récupérer 1’huile essentielle dissoute.

! > L

Figure 4.3 : Schéma de P’installation d’hydrodistillation

1 : Chauffe ballon 7 : Sortie de I’eau de refroidissement

2 : Melange eau/matiére végétale 8 : Entrée de 1’eau de refroidissement

3 : Ballon 9 : Ampoule a décanter, Récipient de recette
4 : Ampoule a couler 10 : Distillat

5 : support 11 : Support élévateur

6 : Réfrigerant
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Le rapport volume d’eau/masse de matiere végétale correspond au rapport minimal
permettant d’immerger ’intégralité de la matiére végétale dans le liquide. 1l a été fixé a 15. La

durée d’extraction a été fixée a 3h00.

A la fin de I’opération, 1’huile est séparée des eaux de distillation par décantation et sa
masse est déterminée par pesée. Le rendement en huile est calculé par rapport a la masse de

matiére seche selon la relation suivante :

Rue=———— (4.2)

Ou Rye désigne le rendement en huile essentielle, exprimé en pourcentage, mye et Mg sont,

respectivement, les masses, en grammes, de I’huile essentielle et de la matiére végétale séche.

4.3 Cinétique d’extraction des huiles essentielles

L’évolution du rendement en huile essentielle, en fonction du temps, a été déterminée
expérimentalement, lors de I’extraction par hydrodistillation des échantillons représentatifs de

Rosmarinus officinalis L. et de Laurus nobilis L.

Une masse de 1549 de matiere végétale est mise en contact avec 1’eau, dans un ballon
de 4 litres. L’ensemble est porté a ébullition a pression atmosphérique. Le chauffage est
assuré par un chauffe-ballon. Les vapeurs d’eau et d’huile essentielle sont refroidies et
condensées dans le réfrigérant et le condensat est recueilli dans ’ampoule a décanter. Un
systéme de cohobage a été utilisé, afin de maintenir le volume d’eau dans le ballon constant et

de récupérer I’huile essentielle dissoute.

Le rapport volume d’eau/masse de matiére végétale a été fixé a 13, cette valeur a été
déterminée apres avoir effectué de nombreux essais préliminaires. Le débit moyen était de
6ml/min et la durée d’extraction de 2h45 pour les deux substances végétales.

Au cours de I’hydrodistillation, des fractions du distillat ont été recueillies a des
intervalles précis de temps. La masse de 1’huile essentielle de chaque fraction, récupérée par
extractions successives a 1’éther diéthylique, a été déterminée par pesée, aprés 1’évaporation
de ce dernier.

Des échantillons des eaux de distillation et des eaux issues du ballon sont prélevés et

conservés a I’abri de la lumiére, afin de subir un dosage en polyphénols totaux.
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4.4 Cinétique d’extraction par solvant des polyphéenols
4.4.1 Choix du solvant

Le choix du solvant d’extraction peut se faire sur la base de ses capacités de
pénétration dans la matiere végétale, de son pouvoir de solubilisation et de ses propriétés de
transfert de matiere. Le choix du solvant repose sur sa capacité de pénétration cellulaire et de
diffusion dans les organes sécréteurs d’une part et sa sélectivité d’extraction sans avoir une

action destructrice sur les molécules aromatiques d’une autre part.

Dans cette étude un mélange (éthanol-eau, 80%) a été utilisé. Il est a noter que
I’éthanol est un bon solvant pour I’extraction des composés phénoliques, en raison de leur
polarité moyenne et de leur bonne solubilité, mais il peut entrainer aussi des substances
lipophiles résiduelles, les résultats de (Mohsen et Ammar, 2009), ont prouvé que I'éthanol
était le meilleur solvant pour extraire les composés phénoliques, suivi du méthanol et

finalement par de 1’eau.

L’addition de I’eau au solvant d’extraction ameéliore le rendement en composés
phénoliques glycosyles et des phénols avec un degré de polymérisation plus élevé.
Néanmoins, 1’augmentation de I’eau dans le solvant d’extraction entraine des quantites
importantes de composés non phénoliques comme les glucides et les protéines, susceptibles
de polymériser avec les composés phénoliques ce qui conduit a la formation de complexes
colloidaux qui ne sont pas détectés par le test utilisé (Poncet-Legrand et al.,, 2003). Ce qui

explique ce choix du solvant et les proportions du mélange.

4.4.2 Dispositif et protocole expérimentaux

Le dispositif est composé d’un ballon de 2 L surmonté d’un réfrigérant a reflux et un
bain marie, ’agitation a été réglée au maximum grace a un barreau aimanté a Vvitesse

d’agitation constante. Le schéma du dispositif est représenté sur la figure (4.4).

L’avantage de cette méthode est la possibilit¢ de travailler facilement avec des
mélanges de solvants et de contrdler les parametres opératoire d’extraction, pour éviter le

risque de destruction des composés thermolabiles

L’échantillon de mati¢re végétale, pesant 79g, est mis en contact avec le melange
solvant (éthanol-eau, 80%) dans le ballon. Le mélange est agité et maintenu a une température
fixée a 50°C.
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Figure 4.4 : Schéma du dispositif expérimental de
I’extraction solide-liquide

L’évolution de la quantité en polyphénols, en fonction du temps, a été déterminée
expérimentalement, lors de I’extraction par solvant, pour le Rosmarinus officinalis L. ainsi

que le Laurus nobilis L.

Apres des intervalles de temps bien déterminés, La phase liquide contenant les

composés phénoliques est récupérée et conservée a 1’abri de la lumiere afin d’étre analysée.

4.5 Dosage des composés phénoliques dans les eaux de distillation et les eaux du ballon

Ce dosage a éte effectué par la méthode de Folin Ciocalteu. Le réactif Folin Ciocalteu

est constitué d’un mélange d’acide phosphotungstique (H3PW12040) et d’acide
phosphomolybdique (H3PM012040). Il est réduit, lors de 1’oxydation des phénols, en un

mélange d’oxydes bleus de tungsténe et de molybdene. La coloration bleu foncée produite,
dont I’absorption maximum est comprise entre 725 et 760 nm est proportionnelle a la quantité

de polyphénols présents dans les extraits végétaux qui est determinée en se référant a une

58



Chapitre 4 Matériels et Méthodes

courbe d’étalonnage établie a partir de concentrations connues. [Site web 10]

45.1 Mode opératoire

Des échantillons ont été préparés dans le méthanol a partir d’une solution mere d’acide

gallique de 1 mg/mL dans I’intervalle 1-30 ug.mL'l.

Un volume de 2.5 mL de réactif de Folin-Ciocalteu (dilué 10 fois dans de 1’eau
distillée) est ajouté a 0,5 mL de I’échantillon. Le mélange est agité et laissé pendant 5
minutes, puis 2 mL d’une solution saturée de carbonate de sodium (Na,COj3) de 75¢.L-1 sont
verses dans la solution. Les mélanges réactionnels, correspondant a chaque point de gamme et

¢chantillon, sont agités et incubés 10 min a température ambiante et a I’abri de la lumicre.

Les solutions sont versées dans des tubes a essai, puis ces derniers sont mis dans un

bain-marie (50°C) pendant 25 minutes, ensuite les tubes sont refroidis dans la glace.

L’absorbance de la solution est mesurée a une longueur d’onde de 760 nm au moyen

d’un spectrophotomeétre UV/visible de marque Jenway (6700/05/15)

La concentration en polyphénols totaux, exprimes en milligramme équivalent d’acide
gallique par gramme de matiére seche, mg EAG/g Ms, est déterminée en se référant a une
courbe d’étalonnage donnant 1’évolution de 1’absorbance, en fonction de la concentration

d’acide gallique.

4.6  Produits chimiques utilisés
e Réactif de Folin-Ciocalteu (2M, Sigma-Aldrich)
e Carbonate de sodium, Na,CO3 (99.5%, BDH Chemicals Ltd)
e Méthanol (99.7%, Sigma-Aldrich)
e Ethanol (96%, Riedel-de Haen)
e Acide gallique (97%, sigma-Aldrich)
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5.1 Taux d’humidité

La détermination du taux d’humidité a été effectuée pour les deux matiéres végétales avant

chaque hydrodistillation, les résultats sont représentés dans le tableau suivant :

Tableau 5.1 : Taux d’humidité relatif 2 Rosmarinus officinalis L. et Laurus nobilis L.

Rosmarinus officinalis L. Laurus nobilis L.

Taux d’humidité (%) 68,17 49,21

5.2 Extraction des huiles essentielles
5.2.1 Rendement en huile essentielle globale

Apres une durée d’extraction de trois heures par hydrodistillation d’une masse de 154g pour
les deux matieres végeétales, les rendements en huiles essentielles obtenus a partir des deux

végétaux étudiés sont reportés dans le tableau 5.2

Tableau 5.2 : Rendement en huiles essentielles globales pour le Rosmarinus officinalis L.

et le Laurus nobilis L.

Rosmarinus officinalis L. Laurus nobilis L.

Rendement (%) 0,38 0,13

Le rendement obtenu pour le Rosmarinus officinalis L. est acceptable car des études ont
montré qu’il pouvait varier de 0.2% selon 1’étude menée par Taleb-Toudert en 2015, jusqu’a
une valeur de 1.2% selon les travaux effectuées par Abdelli en 2010. Le rendement obtenu

lors de cette étude est similaire a celui trouvé par Bousbia et ses collaborateurs en 20009.

En ce qui concerne le rendement en huiles essentielles de Laurus nobilis L., le rendement
obtenu est relativement faible et de méme ordre de grandeur que ceux trouvés dans la
littérature (Guedouari& al., 2015 ; Goudjil & al., 2015)
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5.2.2 Etude des cinétiques d’extraction des huiles essentielles

Les variations du rendement en huile essentielle en fonction du temps de Rosmarinus

officinalis L. et Laurus nobilis L. sont données dans le tableau suivant.

Tableau 5.3 : Résultats de la cinétique d'extraction de I'huile essentielle de
romarin et de laurier par hydrodistillation

Rendement en huile essentielle (%)
Temps (min) Rosmarinus officinalis L. Laurus nobilis L.

5 0,0306 0,0045
10 0,0943 0,0097
15 0,1691 0,0157
20 0,2405 0,0213
30 0,2829 0,0306
45 0,2990 0,0373
60 0,3150 0,0447
75 0,3250 0,0499
90 0,3350 0,0536
105 0,3445 0,0574
120 0,3531 0,0607
135 0,3613 0,0637
150 0,3691 0,0639

Rendement (%)

0 T T T T T T T 1
0 20 40 60 80 100 120 140 160

Temps (min)

Figure 5.1 : Courbe cinétique d’extraction par hydrodistillation de I’huile essentielle
de Rosmarinus officinalis L.
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L’examen de la figure 5.1, qui représente 1’évolution du rendement en huile essentielle du
romarin au cours du temps, suggére que la cinétique d’extraction peut étre subdivisée en 2
étapes.

e Une premiére étape, allant de 0 a 30 min, caractérisée par une évolution rapide du
rendement en huile essentielle, qui serait due a I’extraction de I’huile localisée dans les
sites exogenes, en 1’occurrence les trichomes sécréteurs.

e Une deuxiéme étape, au-dela de 30 min, ou la courbe cinétique de Rosmarinus
officinalis L. présente une augmentation moins prononcée que celle observée lors de la
premiére étape, ce qui correspondrait éventuellement a la désorption de 1’huile

auparavant adsorbée a la surface des organes contenant peu d’huile, tels les tiges

(Georgiev, 1995)

0,07 ~

Rendement (%0)

0 T T T T T T T 1
0 20 40 60 80 100 120 140 160
Temps (min)

Figure 5.2 : Courbe cinétique d’extraction par hydrodistillation de I’huile essentielle
de Laurus nobilis L.

L’examen de la figure 5.2, qui représente 1’évolution du rendement en huile essentielle du
laurier au cours du temps, montre une ascension monotone du rendement en huile lors de
I’hydrodistillation pendant une durée de deux heures. Dans ce cas, I’extraction serait
gouvernée par [’hydrodiffusion de [I’huile localisée dans les sites endogénes.
Au-deld de ces deux heures, la courbe tend vers un pallier, ce qui correspondrait a

I’épuisement de la plante de son huile essentielle.
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5.3 Valorisation des eaux de distillation et des eaux du ballon de I’hydrodistillation
5.3.1 Courbe d’étalonnage

Afin de pouvoir appliquer la méthode de Folin-Ciocalteu pour le dosage des polyphénols,
nous avons établi au préalable la courbe d’étalonnage, donnant la variation de 1’absorbance,
en fonction des concentrations des solutions diluées de 1’acide gallique, allant de 1 a 30
pg/mL, la courbe d’étalonnage est une droite passant par 1’origine de pente égale a 0.0093 et

de coefficient de corrélation R?= 0,9897.

0,3 -
(]
0,25 -
£
S 0,2 - [ )
= y = 0,0093x
P R2 = 0,9897
2 0,15 -
©
o]
—
S 01 -
<
0,05 - )
O T T T T T T 1
0 5 10 15 20 25 30 35
Concentration en Acide Gallique (ug/ml)

Figure 5.3 : Courbe d’étalonnage de I’absorbance en fonction de la concentration de I’acide
gallique

5.3.2 Cinétique d’extraction des composés phénoliques dans les eaux de distillation

et les eaux issues du ballon
Le dosage des polyphénols totaux des échantillons prélevés lors de 1I’hydrodistillation du
Rosmarinus officinalis L. et du Laurus nobilis L. a permis de suivre la cinétique d’extraction
des composés phénoliques dans 1’hydrolat, ainsi que dans les eaux issues du ballon pour les

deux matieres végétales .
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1) Rosmarinus officinalis L.
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Figure 5.4 : Courbe cinétique d’extraction par hydrodistillation des composés phénoliques
de Rosmarinus officinalis L. dans I’hydrolat

L’examen de la figure 5.4 suggere que la cinétique d’extraction peut €tre subdivisée en 3
parties.

= La premiere partie, allant de 0 a 20 minutes, ou la courbe est croissante, est
caractérisée par une linéarité, qui serait due a I’extraction des composés phénoliques
situes en surface.

» La deuxiéme partie quant a elle allant de 20 a 90 minutes présente 1’allure d’une
exponentielle négative. Dans cette étape, 1’extraction des composés phénoliques serait
gouvernée par le processus diffusionnel.

= La derniére étape, au-dela de 90 minutes, présente la méme allure que celle de la

premiére étape, qui serait également due a I’extraction des composés phénoliques
localisés en surface.
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Figure 5.5 : Courbe cinétique d’extraction par hydrodistillation des composés phénoliques
de Rosmarinus officinalis L. dans les eaux issues du ballon

La figure 5.5 présente une croissance significative de la teneur en polyphénols totaux
au cours des 40 premiéres minutes. Par la suite, des fluctuations sont observées durant la suite
du processus, qui traduirait deux cinétiques agissant en oppose, 1’une favorisant 1’extraction
des composés phénoliques, et I’autre leur consommation par des phénomenes physiques ou
chimiques. (Benyoussef, 1990)

2) Laurus nobilis L.
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Figure 5.6 : Courbe cinétique d’extraction par hydrodistillation des composés phénoliques
de Laurus nobilis L. dans I’hydrolat
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L’examen de la figure 5.6 suggére que la cinétique d’extraction peut étre subdivisée en 3

parties.

= La premiere partie, allant de 0 a 45 minutes, ou une augmentation rapide de la teneur
en polyphénols totaux est observée, pourrait étre expliquée par 1’extraction des
composés phénoliques situés en surface.

= La deuxieme partie, allant de 45 a 90 minutes, présentant 1’allure d’une exponentielle
négative, traduirait I’extraction des composés phénoliques selon le processus
diffusionnel.

» La troisieme partie, au-dela de 90 minutes, présente une linéarité, qui serait due a

I’extraction des composés phénoliques localisés en surface.
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Figure 5.7 : Courbe cinétique d’extraction par hydrodistillation des composés phénoliques
de Laurus nobilis L. dans les eaux issues du ballon

La courbe ci-dessus présente la méme allure que celle de la cinétique d’extraction des
composés phénoliques de Rosmarinus officinalis L. dans les eaux issues du ballon, de telle
sorte que plusieurs tangentes horizontales sont observées, ce qui pourrait étre traduit de la
méme maniere par I’existence de deux cinétiques d’extraction et de consommation des

composés phénoligues, agissant en oppose. (Benyoussef, 1999)
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5.4 Cinétique d’extraction par solvant des composés phénoliques

Le dosage des polyphénols totaux des échantillons prélevés lors de I’extraction par solvant du

Rosmarinus officinalis L. et du Laurus nobilis L. a permis de suivre la cinétique d’extraction

des composés phénoliques. Les résultats sont représentés dans les figures ci-dessous.

N N w
o (] o
]

mg EAG /g Ms
&

0 20 40 60 80 100 120 140
t (min)

Figure 5.8 : Courbe cinétique d’extraction par solvant des composés phénoliques de

Rosmarinus officinalis L.

La courbe cinétique, représentée sur la figure 5.8, peut étre divisée en trois parties.

La premiere partie, allant de 0 a 30 minutes, ou la teneur en polyphénols totaux croit
lentement.

La deuxiéme partie, allant de 30 & 75 minutes, présentant I’allure d’une
exponentielle, et donc une augmentation rapide de la teneur en composés phénoliques
jusqu’a atteindre un maximum.

La troisieme partie, au-dela de 75 minutes, la courbe présente une tangente
horizontale qui serait due a I’inversion de la force motrice du processus, qui pourrait

étre expliquée par la consommation des composés phénoliques.
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Figure 5.9 : Courbe cinétique d’extraction par solvant des composés phénoliques de Laurus
nobilis L.

La cinétique d’extraction par solvant des composés phénoliques de Laurus nobilis L. présente
d’importantes fluctuations. En effet, la présence de plusieurs tangentes horizontale suggéere
I’existence de deux cinétiques d’extraction et de consommation agissant en opposé. De tels
phénomeénes, traduisant 1’inversion des forces motrices, sont trés répandus lors de 1’extraction
par solvant, particulierement lorsque cette derniére se fait en mode batch, tel qu’il a été

rapporté par la littérature (Benyoussef, 1990)

5.5 Composition chimique des huiles essentielles
Nous avons procédé a 1’analyse des huiles essenticlles de Rosmarinus officinalis L. et de
Laurus nobilis L. obtenues par chromatographique en phase gazeuse couplée a la

spectrométrie de masse (CG-SM), afin de déterminer leur composition chimique.

5.5.1 Conditions opératoires d’analyse par CG-SM

Les huiles essentielles ont été analysées, a 1’aide d’un appareil Hewlett-Packard Agilent 6890

Plus, dans les conditions opératoires suivantes.
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> Injecteur
Température : 250°C
Mode d’injection : Split 50:1
Volume injecté : 0.1uL

» Colonne
Type : HP5MS
Dimensions : long 30m, D int 0.25 mm, épaisseur film 0.25um

Phase stationnaire : 5% phenyl 95% dimethylpolysiloxane

» Température du four
60°C pendant 8 minutes, 2°C/min jusgu'a 250°C
Isothérme pendant 10 minutes
Durée d’analyse : 113 minutes
Gaz vecteur : Hélium pureté : N6
Débit GV : 0.5ml/min

» Detecteur de masse
Mode d’analyse : Scan TIC (de 30 a 550)
Délais du solvant : 3,5ml
Température de I’interface : 270°C
Type d’ionisation : Impact electronique
Intensité du filament : 70év
Type de I’analyseur de masse : Quadripoles

Température de la source : 230°C

5.5.2 Méthode d’identification des constituants

L’identification des constituants des huiles essentielles a été réalisée par comparaison de leurs
indices de rétention, calculés suivant la formule de Van Den Dool et Kratz, et de leurs
spectres de masse rapportés a ceux de la banque de données de I’appareil, et & ceux publiés
dans la littérature [Site Web11]. L’indice de Van Den Dool est calculé par la formule :

Ti-T,

I1=100n+ 100 (5.1)

n+1_Tn
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Ou: Ti, Tn,Tn+l sont les températures de rétention des constituants i, n et n+l

respectivement.

Avec i: constituant a identifier ; n: alcane élué avant le constituant i ; n + 1 : alcane élué

apres le constituant i.

Les températures de rétention ont été calculées de la maniere suivante :

Ti=Totr t (5.2)

Avec : To: Température initiale du four
R : Pas de I’augmentation de la température

Ti : Temps de rétention du constituant i

5.5.3 Résultats d’analyse

5.5.3.1 Composition de I’huile essentielle de Laurus nobilis L.

Abundance
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5.10 : Chromatogramme obtenu lors de I’analyse de I’échantillon de I’huile essentielle de
Laurus nobilis L
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L’analyse CG/MS a permis d’aboutir aux composés représentés sur le tableau ci-dessous.

Tableau 5.4 : Identification des composés de I’huile essentielle de Laurus nobilis L. par

CG-MS
Composés Teneur relative (%)

1,8-cinéol 5,18
gamma terpinéne 0,07

Linalol 9,6
trans-piperitol 0,14
Terpinen-4-ol 5,78
Alpha terpinéol 4,25
2-Undecanone 0,12
Alpha terpenyl acetate 32,09
Eugenol 4,75
Geranyl acetate 0,11
Beta elemene 0,38
Methyl isoeugenol 19,88
Humuléne 0,09
Ethyl cinnamate 0,26

Germacrene D 0,2
Beta-Selilene 0,14
Alpha elemene 0,28
delta cadinene 0,35
Spathulenol 0,36
Elemicin 0,75
viridiflorol 0,38
Ledol 0,22
tau.-Cadinol 2,19
Alpha.cadinol 0,76
Aromadendrene oxide 0,99
Leden oxyde 0,19
Total 89,51

En comparant les résultats obtenus par I’analyse de 1’échantillon d’huile essentielle de Laurus
nobilis L. provenant de la région d’Alger, avec les résultats trouvés dans la littérature, nous
remarquons que la majorité des composés sont présents dans notre échantillon, cependant leur
teneur est différente. En effet la teneur en 1.8-Cinéole, considéré comme composé majoritaire

du Laurier (de 15% a 50% environ) , est relativement faible dans notre échantillin ( 5.19%).
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Chapitre 5 Résultats et discussion

Aussi la teneur en Alpha terpenylacetate trouvé dans notre échantillon est plus importante.
Ces différences de teneur pourraient étre dues a la répartition géographique, ou la période de

récolte car ces derners ont une grande influence sur la composition de I’huile essentielle

5.5.3.2 Composition de I’huile essentielle de Rosmarinus officinalis L. par CG/MS

Abundance
TIC: ROMRFR.D\data.ms
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Time-->
5.11 : Chromatogramme obtenu lors de ’analyse de I’échantillon de I’huile essentielle de
Rosmarinus officinalis L

L’ analyse de I’huile essentielle de Rosmarinus officinalis L. par CG-MS (tableau V.5) montre
que les composés qui la constituent sont, pour la plupart, similaires a ceux rencontrés dans
d’autres travaux, cependant une différence significative réside dans les teneurs de certains
composés censes étre majoritaires, tel que le camphre qui présente une teneur de 0.48% dans
notre échantillon contre une teneur aux alentours de 10%. De plus, nous notons 1’absence de
certains composés, tel que 1’ a-pinéne, constituant supposeé étre majoritaire, ceci peut étre
expliqué par 1’évaporation de ce dernier suite au stockage de 1’huile essentielle. La différence
de composition chimique, quant a elle, pourrait étre due a différents facteurs, tels que la
période de récolte, ou la différence de répartition géographique.
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Tableau 5.5 : Identification des composés de I’huile essentielle de Rosmarinus officinalis

L. par CG/MS
Nom du composé Teneur relative

Linalool 1,927
campholenal 0,321
Camphre 0,478
Verbenol 0,923
pinocarvone 0,183
Bornéol 3,427
Terpinéne-4-ol 1,766

a--terpinéol 1,15
D-Verbenone 3,017
isobornéol 5,457
E-carvéol 0,709
camphéne 0,806
Methyl Nerolate 0,418
Acetate de bornyl 12,444
2-undécanone 0,297
Thymol 0,138
Carvacrol 0,184
Isoterpinolene 0,298
copaene 0,138

méthyl-eugénol 0,32
f-caryophyllene 15,814
- Bergamotene 0,228
a -Caryophyllene 8,423
a-Amorphene 0,153
ar-curcumene 0,503

a -farnesene 0,168
B--bisaboléne 5,944
B-Sesquiphellandrene 1,387

germacrene-B 1,08
Oxyde ce caryophilléne 7,082
Santolina Triene 0,371
1,2 epoxyde humuléne 1,173
Methyl Jasmonate 2,036
Melonol 4,791

a - bisabolol 0,387

a -Farnesene 0,098

a -bergamotene 4,345
8,15-Pimaradiene 0,152
Sclarene 0,515
Farnesyl acetone 0,423
Androst-5-en-4-one 0,174
Z,Z-11,13-Hexadecadien-1-ol acetate 0,416
Ferruginol 0,829
Total 90,89
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Conclusion

Cette étude a porté sur I’extraction simultanée des huiles essentielles ainsi que des composés

phénoliques par hydrodistillation de Rosmarinus officinalis L. et de Laurus nobilis L.

Ce travail, loin d’étre achevé, a permis d’obtenir des composés phénoliques extraits lors du
procédé d’hydrodistillation, procédé d’extraction d’huile essentielle, et d’aboutir ainsi a une
double valorisation lors d’un seul et méme procédé. En effet, une quantité assez importante en
composés phénoliques a été extraite et dosee, et ce en ayant également obtenu une huile

essentielle.

Une extraction par solvant a également été réalisée par le mélange (eau-éthanol), et nous a
permis d’extraire une quantité importante de composes phénoliques, ce qui confirme les
résultats trouvés par (Mohsen et Ammar, 2009), que 1’éthanol est le meilleur solvant pour
extraire les composés phénoliques, en raison de sa polarité et de sa bonne solubilité pour ces
composés. Ainsi 1’addition de I’eau au systéme d’extraction a amélioré la teneur en composés

phénoliques.

Le dosage quantitatif des polyphénols totaux par le réactif de Folin-Ciocalteu, a révélé que le
Rosmarinus officinalis L. ainsi que le Laurus nobilis L . seraient riches en polyphénols totaux
et donc posséderaient une forte activité antioxydante, propriété qui mérite des études

approfondies étant donné ses nombreux bienfaits.

Des essais de détermination de [D’activité antioXydante des échantillons issus de
I’hydrodistillation des deux matiéres végétales ont été réalisés, mais n’ont pas été concluants.

Ceci serait peut-étre di a I’utilisation d’un mode opératoire inapproprié.

Une identification par CG-MS des huiles essentielles de Rosmarinus officinalis L. et de
Laurus nobilis L. a été effectuée au sein du centre de recherche scientifique et technique en
analyse physico-chimique (CRAPC) et a permis de révéler la composition chimique de ces
plantes. Contrairement a 1’huile essentielle de romarin dont la composition chimique a été
étudié dans de nombreux travaux, la composition de I’huile essentielle du laurier,

particulierement celui cultivé en région Algéroise, reste trés peu connue. Cette étude a donc
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Conclusion

permis d’établir une premicre caractérisation de 1’huile essentielle du laurier d’Alger.

Cette double valorisation ouvre la voie a une nouvelle génération de procédés d’extraction qui
s’inscrit dans une démarche de protection de I’environnement en minimisant 1’utilisation de
solvants étant donné leur toxicité, et de matiére végétale permettant ainsi la préservation des
ressources naturelles et ce tout en assurant une économie d’énergie. Ceci concorde avec la

philosophie de développement durable que la communauté scientifique ne cesse de défendre.
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