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LES PAYS QUI NEGLIGENT DE RECOURIR AUX LUMIERES
SCIENTIFIQUES VERRONT LEUR PROSPERITE PERICLITER
INFAILL IBLEMENT, AU FUR ET A MESURE QUE SE
DEVELOPPERONT ET SE FORTIFIERONT LES NATIONS
VOISINES, SO0US L’ INFLUENCE VIVIFIANTE DES : TS
ET DES SCIENCES
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SUJET : Contribution 3 1’'étude de 1°'huile essentielle
d’' Artémisia herba—-alba—Asso 4’ Algérie.

RESUME : Ce travail povrte sur 1'étude de 1’influence de
la tempévature du distillat sur le rends=aent en
hwuile essentielle 4'Artémisia herba-albha-Asso.

De plus . nous avons entrepris 1'analvse par CPG
et en partie par C4 7 SM, des fractions 1  suss de
la séparaticn sur gel de silice des echantiilons
d’ huile essentielle provenant de trcis régions
4’ Alaérie. en 1’'occurrence. Bordi-Bou-Arréridi,
Biskra et Ghardaia ; afin de confirmer et de
comnléter 1’'identificatinn faite lors 4 une é&tude
2ATETIeura.,

SUBJECT : A contribution to the study of the Algeria’s
Artemisia herba—alba—-fAsso essential oil.

ARSTRACT : This work consists in the study of the influence
of the distillate temperature on the vield of the.
Artemisia herba—aliba-Assc essential oil.

Moremer, we have undertaken the gas chromatography
and the G&/MS analysis of fractions obtained by
separation bv silicagel of the samplesgessential oil
orignate from three area of Algeria. about it
2ordi—Bou—-fArrerid)], Biskra et Ghardaiaz sc as to
confirm and to complete the i1dentifica® ni done on

a previous studv.



eluid sadad ik ) Ll
BIBLIOTHEGUE — ie=al)
Anbices . - s, . Ecele Nalionaie Polytechrigue
oo ) CﬂA\ \:_JL'A \“‘—ﬁ\_““\ ~ ',‘:'&\ O \}._) . ]
Bk Mgy i w w we  ww SN J as eyl

\}S B_,\Mx '-_)\J’ ."ﬁ—"l'_,b__’.:.'f’\:) ;\_.d-n\_,; s b\\ .
- SO \S g - \_,o.'_'n-\hs\
( ! . . (_L-b\\._-o\_-b \‘_‘s.»\._.n’&\ NG > a3
<PG) -\ s\ ‘g o

) DM NN\ s o0 g 5 ez odnad 3y o 2N \AS
(CG/S"‘\) A.b\ u..\_.a B\ C RN W . |
N e =T Ao Ndbam Vs s

o o\ 4»..)_,.:(.)\,- o‘_)a.a....n)\ .5\_'}_'—‘}.)\ A Xnls i

We & 0\e o ) " 3
R L b e R A IR S UCRREIRN
e Vae 8 B Sas

2\ K\ | oot ¢ ; .
i 55 (oeb) ades o) g Sl Vewg
M\#M\)a\é\-—°m\_‘.& ay\“gb\

I - 2 3 i



QLﬁﬂiMﬁJ%iﬂ:ﬁﬁJ
BIBLIOTHEQUE — izs=d)
Ecele Nationaie _Poiytechnlque |

Je dédie ce modeste travail

A mes chers parents,
A mes fréres et soeur,
A ma belle soeur et mes neveux,

A tous ceux qui me sont chers (es)



oluid szl b i ,ul
BISLIOTHEQUE — i)
Ecole Maticnale Palytechnique

‘Ce travail a été réalisé au département de Génie chimique
de 1’Ecole Nationale Polytechnigque d’Alger, sous la direction de
Mademoiselle C.BOUTECKDJIRET MaTtre—Assistante au département de
sciences fondamentales.

Je rends un hommage particulier a Melle C.BOUTECKDJIRET
pour 1’'attention chaleureuse et 1’aide précieuse avec lesquelles
elle a respecté et poli ce travail.

Qu’'il me soit permis de lul exprimer en cette circonstance
ma profonde affection pour son soutien meral et sa compagnie.



olaih ssaad! Lib gl L jadd
BIBLIOTHEQUE — iz <))
Eco's Nationale Pelytechinique

LES MEMBRES DE _JURY

FRESIDENT

Monsieur R.BELAPRES

EXAMINATEURS

Madame S.CHARCHARI

Madame F.MEZIANI

Madame S.BOUCHTAGUI

PROMOTEUR

Mademoiselle C.BOUTECKDJIRET

Frofesseur 2 1'E.N.F.

Maitre assistante
a 1'’E.N.P,

Maitre assistante
3 1'’E.N.P.

Maitre assistante
A 1'E.N.P.

Maitre assistante
' a 1'E.N.P.



it sosed Lk gl L jud
BIBLIOTHENYE — i ised!
Ecele Nationata Peiytechuigue

Bu’il me soit permis de remercier trés sincérement Monsieur
le Professeur R.BELABBES d’avoir bien voulu accepter de présider
la commission d’examen.

Mes remerciements vont également 3 Mme S.CHARCHARI. maitre
assistante 3 1’E.N.P, pour 1'honneur gu’elle me f=:i: d'avoir bien
voulu accepter de participer au Jjury.

I1 wme plait également de remercier Mme F.MEZIANI et Mme
S.BOUCHTAQUI maitres assistantes a 1'E.N.FP pour avoir accepté de
faire partie du jury.

Que tous ceux gui ont contribué A 1a réalisation de. ce
travail. trouvent ici 1’expression de ma profonde gratitude.



A — harba-alba—-Asso
HE

HE™

mHE &vap.

HE .BBA

-

HE .BISKRA

HE . GHARDAIA

L) sead Lb gl Loy |
BISLIGTHEQUE — ize==a!l
Ecole Natienale Pelytectnique

LISTE DES ABREVIATIONS

Artémisia herba-alba-Asso.

Huile essentielle.

Huile essentielle secondaire récupnérée
des eaux de distillation.

Solubilité de 1'huile essenuvielle

dans 1’'eau.

Evaporation de 1'huile essentielle.
Masse de l'huile essentielle évaparée.
Chromatoagraphie en phase gazeuse.
Chromatoaraphie en phase liguide.

Chromatoaraphie en phase aazeuse <ouplée
3 la spectrométrie de masse.

Hvdrocarbure,

Huile essentielle extraite de la plante
de la région de Bod.i-Bou—Arrérid.i.

Huile essentielle extraite de la plante
de la région de Biskra.

Huile essentielle extraite de la plante
de la région de Ghardaia.




FIGURE

FIGURE

FIGURE

FIGURE

F TGURE

FIGURE

FIGURE

FIGURE

FIGURE

FIGURE

FIGURE

-

FIGURE

FIGURE

FIGURE

FIGURE

[l

10

11

13

14

15a:

el hu;ﬂki}i.ﬂJ

BISLIOTHEQUE — a.m.s;ui\

Ecele Natisnaiz Pelytachnique ‘
———

LISTE DES FIGURES

LLANDES COMFCSITES
REPRESENTATION SQUS FORME DE CQURBE TOTALE
REPRESENTATION SQUS FORME D' HISTOGRAMEL

VARIATION DE LA SOLUBILITE DE L’HUILE ESSENTIELLE
D' ARTEMISIA HERPA-ALBA-ASS0 DANS L'EAU EN FONCTION
DE LA TEMFERATURE

UVARTATION DE L’EVAFPORATION DE L’HUILE ESSENTIELLE
D' ARTEMISIA HERBA-ALBA-ASSO EN FONCTION DE LA
TEMPERATURE

SCHEMA DE L’APPAREILLAGE DE LA CHROMATOGRAFHIE SUR
GEL DE SILICE

CHROMATOGRAMME DE L°H.E. BBEA SUR COLONNE CAFILLAIRE
ov.101

CHROMATOGRAMME DE L'H.E. BISKRA SUR COLONNE
CAPILLAIRE PEG.Z20M

CHROMATOGRAMME DE L’H.E GHARDAIA SUR COLONNE
CAPILLAIRE PEG.Z20H

CHROMATOGRAMME DE LA FRACTION A DE L'H.E. BBA SUR
COLONNE CAPILLAIRE PEG.ZOM

CHROMATOGRAMME DE LA FRACTION B DE L'H.E. BBA SUR
COLONNE CAFILLAIRE FEG.Z20M

CHROMATOGRAMME DE LA FRACTION C DE L'H.E. BBA SUR
COLONNE CAPILLAIRE 0V.101

CHROMATOGRAMME DE LA FRACTION D DE L'H.E. BBA SUR
COLONNE CAPILLAIRE 0OV.101

CHROMATOGRAMME DE L'H.E D’ ARTEMISIA HERBA-ALBA-ASSO
EXTRAITE DE LA PLANTE DE B.B.A. OBTENU PAR CG/SHM

SPECTRES DE MASSE DES CONSTITUANTS IDENTIFIES DANS
L'H.E D' ARTEMISIA HERBA-ALBA-ASSO EXTRAITE DE LA
FLANTE DE BORDJ-BOU-ARRERIDJ



ol 33aaze)) L_.i,]\ L-JJJ
BIBLIOTHERYE — i+;%dt
Ecole Nationale Palytachnique

FIGURE 15b: SPECTRES DE MASSE DES CONSTITUANTS IDENTIFIES DANS
L’H.E D'ARTEMISIA HERBEA-ALBA-ASS0O EXTRAITE DE LA
FLANTE DE BORDJ.BOU.ARRERID.J

FIGURE 16 - CHROMATOGRAMME DE LA FRACTION A DE L'H.E BISKRA SUR
COLONNE CAPILLAIRE PEG.Z20M

FIGURE 17 : CHROMATOGRAMME DE LA FRACTION B DE L'H.E BISKRA& SUR
COLONNE CAFPILLAIRE PEG.Z0OM

FIGURE 18 : CHROMATOGRAMME DE LA FRACTION C DE L'H.E BISKRA SUR
COLONNE CAPILLAIRE PEG.Z20M

FIGURE 19 : CHROMATOGRAMME DE LA FRACTION D DE L'H.E BISKRA SUR
COLONNE CAPILLAIRE FEG.20M

FIGURE 20 : CHROMATOGRAMME DE LA FRACTION E DE L'H.E BISKRA SUR
COLONNE CAPILLAIRE PEG.Z2OM

FIGURE 21 . CHROMATOGRAMME DE LA FRACTICN A DE L’'H.E GHARDAIAR
' SUR COLONNE CAFPILLAIRE PEG.Z0M

FIGURE 22 : CHROMATOGRAMME DE LA FRACTION B DE L'H.E GHARDAIA
SUR COLOMNE CAFILLAIRE PEG.20M

FIGURE 23 : CHROMATOGRAMME DE LA FRACTION C DE L'H.E GHARDAIA
SUR COLONNE CAPILLAIRE PEG.20M

FIGURE 24 : Hy-J»«oaxsatb\ d ne  Jdaubl  Diaim



Slai ssuacd b 0 i 0
BIBLIOTRERUE — - )
Ecole Katiopaie Polytechnigue

LISTE DES TABLEAUX

TABLEAU 1 : VARIATION DE LA SOLUBILITE DANS L’'EAU DE L’HUILE
ESSENTIELLE D’ ARTEMISIA HERBA-ALBA-ASS0O EN FONCTION
DE LA TEMPERATURE.

TABLEAU 2 : VARIATION DE L*'EVAPORATION DE L‘HUILE ESSENTIELLE
D’ ARTEMISIA HERBA-ALBA-ASSO EN FONCTION DE LA
TEMPERATURE.



clam soacd Lk st Lyud |
BIBLIBTHEQUE — izz=d)
Eceie itatienale Polytechaique

SOMMAIRE

PAGE
CINTRODUCTION . ¢+« v ettt e e e et e e e e e e e e 1
RAPPELS BOTANIQUES . . v v v vnnn v ennn B8 6§ R R G 2
TRAVAUX ANTERIEURS . v v v v vttt neecnnsnne s . e 5
ETUDE DE L'HUILE ESSENTIELLE
I RAPPELS THEORTAUES . + v vttt vn v o vnnnsn orcnecnnnennn 9
I.1 GENERALITES SUR LES HUILES ESSENTIELLES........... 9
I.2 PROCEDES D EXTRACTION: « 5555 55 ¢ 5855855 8w s taestms s 10
I.2.1 LYEXPRESSION A FROTID . 4ttt vt s inninennsseneensenns 10
L.2.:2, L’EXTRACTION PAR LES CORFS GRAS . . v v v v v v nnnens s J1
B L ENFLEURAGE . ..ot vi ittt ienennnnn 11
1.2.2.2. LA MACERATION OU DIGESTION e i1
I.2.3. L’EXTRACTION PAR SOLVANTS VOLATILS....... -©uuuoes. 12
1.2.4. L’EXTRACTION PAR LE €0.2 LIQUIDE OU
X SLPETRORT LTI . s 5 s s T 37 S ST 5 3056 o o 288 6 S 12
I.2.5. L'EXTRACTION AU FORANE 113...... ... ¢t rnnnnanss 13
I.2.6. L'EXTRACTION PAR COUPLAGE
EXTRACTION PAR SOLVANT -
ENTRAINEMENT A LA VAPEUR...... B RAS L8 5 AR A 14

1.2.7. L’EXTRACTION PAR ENTRAINEMENT
A LA VAPEUR D EAU. « v v vt et ee e s ianee e ennnnn, 14



I.3. DEFINITION DES FARAMETRES INTERVENANT DANS
LE FROCEDE D’EXTRACTION FAR ENTRAINEMENT A

L VOPELR DR vos s o s 6 5 45 3 55 6 %5 % 55 5 16 § 0 alp 508 %6 & 17
1.3.1. LE RENDEMENT EN HUILE ESSENTIELLE. ... .. '0scensnnns 17
1.3.2, LA VITESSE DE DISTILLATION. .« v v srnnsennsanssnns 17
1.3.3. LA DUREE D EXTRACTION. vttt it e tn et arsansnnnens 18
1.3.4. LA QUANTITE DE VAPEUR. . . oottt e e in e 18
1.3.5. LES COURBES DE DISTILLATION. .\ v v v enennensns cr . 20
I.3:.8. LA TEMPERATURE DU DISTILLAT ... tvvevesrincsnnssas 23
1.3.6.1. LA SOLUBILITE DES HUILES
ESSENTIELLES DANS L'EAU EN
FONCTION DE LA TEMPERATURE. .. ......0.... 2%
T B2 L’EVAPORATION DES HUILES
ESSENTIELLES EN FONCTION
DE LA TEMPERATURE . . v 2 vt vvnonn s cnnanannns 25
II. PARTIE EXPERIMENTALE . ¢ vt vtntn cn e nsannsncnsnanas 26
; 21 2 ETUDE DE L’ INFLUENCE DE L& TEMPERATURE
DU DISTILLAT SUR LE RENDEMENT EN HUILE ‘
B EMTEELLE, v « v o v« s 2 168 % 58 0w 185 W18 s M 1 & 50 0 R 5 o 26

IT1.1.1. DETERMINAION DE LA VARIATION DE LA
SOLUBILITE DE L’HUILE DANS L’EARU EN
. FONCTION DE LA TEMPERATURE. . .... .. ... v 26

: iy G [ DETERMINAGION DE LA VARIATION DE
L’EVAFORATION DE L’HUILE EN FONCTION _
DE LA TEMPERATURE « « v vttt st e s nsnnnnsnononnnnenns 30

I1.3.1. COMMERNTR A IRE S.i'irtrineenerannnorsennnn 33



II.

II.

IT1.

T

II1.

II.

IT.

ETUDE ANALYTIQUE DE L°HUILE ESSENTIELLE

D’ARTEMISIA HERBA-ALBA-ASS50

RAPPELS THEORIQUES. . . .. ittt ii it an s s e anan kY|
LA CHROMATOGRAFHIE EN PHASE LIQUIDE.............. 38
LA CHROMATOGRAPHIE EN FHASE GARZEUSE......... SR -1

LA CHROMATOGRAPHIE EN PHASE GAZEUSE
COUFLEE A LA SPECTROMETRIE DE MASSE
{ CG..F SM Jisswsvnvemasmsmessasssseassssesy T 39

ANALYSE DE L’'HUILE ESSENTIELLE
D’ ARTEMISIA HERBA-ALBA-ASSC PROVENGNT

DE TROIS REGIONS D'ALGERIE. ... .vuvervn. e 41
FROTOCOLE EXPERIMENTAL .« v v v vt vt s s s ntsnnnnnnnen. G,

SEPARATION DE L'HE D’'ARTEMISIA HERBA-A!l "O—-AR5S0
SUR COLONNE DE GEL DE SILICE........... L e 41

ANALYSE DES FRACTIONS DE L*HE D’ ARTEMISIA
HERBA-ALBA-ASSO FAR CPG. .. .. .. . it e e nanaen 44

AMNALYSE DES FRACTIONS DE L'HE D’ ARTEMISIA
HERBA-ALBA-ASS0 FAR CG 7/ SM. ... . i i i 45

TENTATIVE D’ IDENTIFICATION DES CONSTITUANTS
DES HUILES ESSENTIELLES. ... .. nns e e b 4e

TENTATIVE D’ IDENTIIFICATION DES CONSTITUANTS

DES FRACTIONS OBTENUES PAR SEPARATION SUR
GEL DE SILICE DES ECHANTILLONS D’HUILE
ESSENTIELLE . v vt n vt s st v nans W R EEEE R E IR a4



ANALYSE DES CONSTITUANTS D*HE D’ ARTEMISIA HERBA-ALBA-ASS0 AYANT
SURIT UNE TRANSFORMATION ANTERIEURE A L’ INTRODUCTION DE
L’ ECHANTILLON DANS LE CHROMATOGRAFHE

I. RAPPELS THEORIQUES............... oo s R e e i 73
I.1. HYDROGENATION DES HUILES ESSENTIELLES..... W s 73
I.2. ACETYLATION DES HUILES ESSENTIELLES............. 77
CONCLUSION. .. ..... T T T 79
BIBLIOGRAPHIE. .. . s s crnnrarsassetsssnsessssssses s g2

ANNEXES . » v ¢t s v sasssnsssasassnssssnsassssast o tsaosasssessss



e T p——

b et e e e e




Le régne veégetal s’est révélé 8tre un trésor inépuisable de
meédicaments au cours des millénaires de son exsitence.

De 1l1la plante sauvage dotée de wvertus curatives 3 son
application dans 1l1la médecine moderne. 1°évolution peut sembler
lonque et complexe. le poison peut devenir un reméde précieux. le
médicament. pour sa part. peut s’ avérer fatalement toxique " La
dose seule fait gu’une chose n'est pas un poison " disait dé.a
FARACELSE.

En effet. 1'utilisation anarzshique de plantes peut—8tre
fatale dans certains cas. Il <s’'imposent done des études
phvtochimiques et pharmacologigues dont les résultats
contribueront d une raisonable utilisation des végdtaux,

Mais ~e n'est que vers le début de XIX siécle quea les
cremiers orincipes actifs d'oriagine végétale sont isolés ar8ce aux
travaux de nombreuses éeguipes de recherches. consacrés a 1’ étude
de la compostion chimigue des plantes. '

t’utilisation des plantes aussi bien en parfumerie. agu’en
alimentation et en médecsine est atroitement lide aux huiles
escentielles. qu’'elles renferment.

Notre travail n'est gue la suite 4'une stude antérieure.

I1 -consiste 3a déteminer 1'influencs de la température du

distillat sur le rendement en huile essentielle: ensulite. 2
soumettre nos &chantillons d4d'HE provenant de +*trois régilons
4’Alaérie. A wun fractionnement sur ael de silice. L’analvse par

CHY; etpar CG/SM des fractions issues de chacun de ces éechantillons
d4'HE 4’ Artémisia herba—-alba Asso nous a pevmis d'une part de
confirmer la présence de certains constituants dé.ia ident 1fiés et
d’ autre part de compléter cette identification et dz constater 1a
variation de 1la composition des constituants d°HE 2n fonction du
lieu de végétation.
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fLes artémisia appartiennent a3 1z famille des composées., une
des plus importantes familles des aamopétales. avec prés de 1000
aenres et de 15000 speces, Cette Ffamille est <considérée par
beaucoup 4’ auteurs comme la plus Svoiude. et elle est surtout
représentée dans les régions tempérées et froides du globe (1)

Le aenre des artémisia <comporte olusisurs centaines
47 espéces réparties pour la plupart dans 1'hémisphére boréal. Il
fut divisé par Enaler et Frantl. en 18%4. en guatre sections.

L*Artemisia herba — alba fisso appartient & 1la section
seriphidium Bess (2). C’est une plante spontanée. trés répandue en
Afrigue du Nord et au Moven.Orient. Eile affectionne les =limats
secs et chauds. et existe sous forme de peuplements importants
dans les zones désertiques.

Dans les steppes 4'algérie. elle couvre pres de 6 millions
4’ hectares, elle est trés abondante sur les hauis plateaux, plus
rare  au sahara septentrional (zoustama El-Golea, Hamada .
Tinahert) ., massif du sahara centrale (3.4 .2.5).

L’ artemisia herba — alba Asso est une plante dominant sur
sols aragilleux. et dans les dépréssions ou 1'eau s’ accumule (&) .
Eile est =aussi appelée Armoise blanche ou  Sewen — Contra de

BEarbarie et est connue en Algerie sous le nom de <heih (7.1},

L'Artemisia herba - alba Asso est une plante treés
odorante . 2lle forme des buissons blancs laineux de 30 a 80 cm de
hauteur. Les feuilles sont lonaues. Sirogites et espacées, les

capitules ovoides a involucre scarieus: ccompaortent 3 3 8 fleurs
daundtres. Le fruit est un akéne comprimé& depcurvu de ootes sans

aigrette ni <couronne membraneuse au sommet . (&, 2 )
-

L armolse doit son  audeur caractéristigue 3 1'huile
essentielle a 1’&tat libre gu'elle renfarame . Celle—ci est
enmagasinde dans des depEts appelés glandes compeosites faisant
partie des organes séoréteurs de 1a plante. Ces glandes sont

eupgénes situdes 3 1la surface des feuilles et :s5 fleurs et peu
sur les tiges (8).

Cependant certains auteurs {2} signalent 1a présence de
netltes quantités 4'HE dans le parenchvme de gquelgues Avtémisisz,




Les glandes composites sont des formations épidermiques
constitudes d'un pieds poli—-cellulaire (figure 1 ). Ces cellules
vivantes secréetent 1’huile essentielle dans 1’ éspa- -
intercellulaire durant 1le c<cycle complet de végétation de 1la
plante. Le depsot ainsi formé est recouvert 4d’une membrane appelée
cuticule. Celle-ci1 est assez résistante a2 1la pression de 1’'HE
accumulée et emp8che son écoulement vers 1’extérieur, ainsi que
‘son évaporation ¢ 10 ),

L'Artémisia herba—alba Asso est connue en médecine depuis
des temps immémoriaux comme vermifuge | antispasmodique.
diurétique, emmenagogne et surtout utilisée contre 1les troubles
digestifs en infusion ou décoction ( 2 ).,
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L*étude de 1'HE d'Artémicias herba—-alba Asso debute au
siecle dernier. Elle est plutst 4 intér8t chimiotaxonomigue et
e€lle concerne la composition de 1’ HE obtenue pa entrainement a
l1a wvapeur 4d’eau, 1’isolation et 1'élucidaticn de la structure des
lactones sesqguiterp&niqgues agu’elle ~ontient. en wvue d4'une
classificaticn botaniaue.

Ainsi M.E.GRIMAL obtient de 1°herbe fralche et non fleurie
4’ Artémisia herba - albsa fissno d’'alaérie. une huile essentielle
jaune - verdidtre 4d'odeur extrBmement agrésble.

L'Entrainement 3 la vapeur d’'eau de cette plante a donné umn
rendement de 0.3 ¥ . Par distillation sous wvide. 11 a réussi 3
isoler du camph2ne gauche. du cingol et du camphre (11).

Quelgues annges plus tard. M.M SHIMMEL et Ciz ont recu
4’ Eqypte wune herbe qui porte le nom de chieh. L’ identification de
cette herbe par M. HECKEL a rconfirmé gue < est de 17 artémisia
hevba - alba Assoc. L extraction par entrainemant 2 la wvapeur
4’ vau  a donné une hizile essentielle jaunitre aves un rendement de
1.6 X avant 1’ odeur de la thyone. Un second lot de la m&me plante
n 'a donnég gque 0.%8 X 4d'HE differente de 1la préaédente - La
nouvelle essenoe est dextroavre. alors gue 1’'ancienne est
levogvre.

Ces chercheurs expliauent les diiférences observdées par le
fait gque la premi2re fois. la distillation a eté faite sur 1'herbe
fleurie. alors que les fleurs du second lot n’étaient pas encore
trés développées (11},

Une é&tude ultérieure de 1°'HE 4'artésnisia herba-alba Asso
monitra au’elle contenait du  camphéne. du  cindol, du camphre. du
agévarninole et les acides <2aproigues et capriligues sous forme
4'esters (12} .



Depuis, 1étude de 1'HFE d'AGrtémisia herba-alba Asso fut
pendant lonatemps abandornnée elle n‘eveilla de nouveau 1'intérgét
des chercheurs gue dans les années 70,

finsi. COHEN et COLL (13) publient en 1972 leurs résultats
sur 1‘’étude analvytique de 1’'HE de la plante du Maroc.

En 1979, BENJILALI et RICHARD {14, 1%} étalent leur étudec
3 une cinguantaine de peuplements et arrivent a distinauer &
chemotvpes suivant les constituants maioritaires de 1'HE

- R o - Thyone 48 +/- 4 X

- R P - Thvone 58 +/— 1% %
- A camphre : 43 + 9 % et cétone {filifolone et
zhrysanthénone) .

— A acétate de chrvsanthénvle - 38 a 70 X

- A o . Thyone - 31 +/—- 3%
et camohre: 38 = JX

- A o ~ Thvone : 31 +/- 3%
aetpThvone : 30 +/—- 3%

- A Davancne.

L*étude chimiqgus de 1’ Artémisia herba—alba fAssoc du Maroc
effectuée par HURABIELLE, MALSOT et PARIS (1467 a conduit 3
1’ identification de 1% constituants et a la distinction d4’un autre
chémotype : & chrysanthérnone. Ces auteurs proposent de considérer
oo constituant comme &tant un des eritéres chimiotaxkonomiques de
ias tribu des Anthémidées.

Parmi les constituants mineurs. ils ont wmentionné la
présence de 1’iso—-artémisia - <oétone d vomogi-alcool. de la
verbénone et de 1'époxyde de carvophylléne.



LEMBERG (17} a3 effectus des études analytigues trés
poussées sur les m8mes échantillons que ceuxx de BENJILLALI et
RICHARD. Il = réussi, par conssguent, 3 identifier 2% nouveaux
constituants de 1'HE. I1 <constate que 1la composition (en € —
thyone, B - thyone =t en camphre) est influencee car le lieu et
la période de wvégétation et préconise pour la cueillette de 1la

clante. la période entre Juin et Octobre. D’autre part, il
rapporte que, la région de Marakech produit le ch=motype:- 2 o -
thy one : 31 X% +/- 3 4 combiné au camphre : 3+ +/—- 3 %.

Ce type d’huile, connu sous le nom 4’ "Essence de Marakech®
est le plus recherché par les parfumeurs.

L2 Maroce est. actuellement. 1'uyn des plus importants
producteurs d'HE 4’ Armoise (15.18> . I est A& neoter que
1'extraction de 1'HE d’Artémisia herba—-alba Asso au  Maroc est
plutot artisanale (18).

En 1980. SEGAL ot COLL (1%9) ont identifié des alcools
monoterpéniques irvéguliers dans 1'HE 4’ Artémisia herba-alba fisso
du Moven—-Orient. Leurs é&tudes sur 1la composition de 1'HE et 1la
constitution des lactones sesguiterpénigues de S peuplements de
cette plante (20 | 21) lsur permettent de ddfinir dewr nouveaux
chémotypes: a cinéole - thyone — cawphre et 2 dérivés du pinane.

Les études trés récentes effectuges par ~es chercheurs sur
la plante d’espagne (2Z2) ont montré gque celle--i présentait des
différences du point de vue chimiotaxonomique ~ves la plante du
Hoven—0Orient. :

L’ 8tude de 1'HE 4d’Artémisia herba—alba Asso ne s’est pas
limitée a sa composition chimigus. En effet . 1'activite
antimicrobienne de 1°HE et des sxtraits par différents solvants -
1"Arteémisia herba—alba Asso a fait 1'obliet de plusisurs &tudes.

T

YASFHE et C{OLL (23} rapportent gue sczule 1'huile présente
ung activité gr3ce a3 un de ses constituants: Santolina—alcool.,
Trés recemment. 1ls publient les résultats d une &Stude (24) sur
1’ acstivité de 1'huile et de chacun de ses constituants. Ils
trouvent que les alcools présents dans 1'huile, 4 1’ exception du
barnZol. sont responsables de cstte activitéd, par contre -~elle des
cétones est relativement {faibie.

En &tudiant 1’effet antispasmodigue de 1°HE. ils +trouvent
qu’1il est 100 & 1000 fois plus important gue 1’effet bhactéricide.



A  leur avis. ~es deux effets sont a 1'origine de
l’utilisation et de 1’appréciation de 1’Artémisia en médecine
traditionnelle.

SYED KHAGUARR (25 0 AL YOHYL (24) eb SHERI i27r publient
des recueils traitant de 1'utilisation des plantes du genre
Artémisia en médecine traditionnelle respectivement au Pakistan,
en Arabie Saoudite , en Afrigue du Nord et au Moven—0Orient et ils
soulignent 1’intér8t pharmacologique que présente 1°Artémisia
herba—alba- Asso.

fiuxx Etats-Unis, Gordon et Coll (28) ont rdussi a isoler
trois lactones sesguiterpéniques de structure germacranolide.

Récemment .en effectuant une etude analytigue sur la plante
4’ Espagne MARCO a identifie 7 nouveaux lactones

sesquiterpéniques.

En Algsdrie, la recherche dans ce domaine st 32 ses débuts
et les résultats obtenus Jjusgqu 3 nos liours sont encourageants (29,
30. 31. 32 et 33) .
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1 - RAPPELS THEORIQUES

I.1 - GENERALITES SUR LES HUILES ESSENTIELLES

Les huiles essentiesliies tvés répandus  dans la nature,
sant des produits 4’'excoreéetion du métabolisme veégétal. Elles
peuvent apparaitre dans tous les organes de la plante, mais
s’ accumulent assez souvent dans des zones déterminées des
feuilles, des fleurs,K des racines et sont caractérisées par leur
arome généralement trés prononceé (34).

Ces huiles essentielles. communément appelées essences.
sont des substances odorantes. huileuses, volatiles. incolores ou
daundtres. inflammables, s'altérant facilement & 1’air en se

résinifiant. Elies sont agérnéralement liquides 3 1ls température
ambiante. Leur densité est généralement inférieure a 1: leur point
de conaélation varie beaucoup plus gue le point de fusion. Elles
possédent invariablement des indices de réfraction treés éleveés,
compris aénéralement, entre 1.4% et 1.5%46: 1a plupart d’'entre elles
font dévier 1le plan de pelarisation de 1la lumidre, guelgues unes
sont inactives (35).

La compositicn chimigue de 1'HE =2st assez o2omplexe,. On vy
trouve généralement des composés terpénigues et aromatigues, des
acides organiques, des esters, des aldehvdes des c<étones de

faible poids moléculaire ainsi gque des coumarines volatiles (36).

E Farmi les constitaants de 1'HE, 11 s’en trouve souvent un
dont 1'odeur est caractéristigue de cette essence: <ce constituant
est, en m8me temps, la Ffraction gui a la plus arande valeur, !
désir 4°iscler celle—ci sous sa forme la plus  concentrée et 1.
plus pure, semble bien avoir été le but gui a déterminé les
premi2res recherches scientifigues relatives aux ssseances (11).

Vu le arand nombre de ces constituants maioritairves, leur
diversits sinsi que leurs proportions trés variables, les études
s’ orientent de plus en plus vers la recherche des constituants
mineurs, malis olfactivement intéressants ou présentant une
activité pharmacoleogique particuliére (3&).
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Des recherches ont permis d'affirmer gu'une HE ast trés
fluctuante dans sa compositicn sur laguelle interviernt un grand
nombre de parametres liés 4’une part & la plante, et 4'autre part
au mode d'exploitation du matériel végétal.

En fonction de la composition chimigque de 1'HE différentes
races chimigues ou chémotypes sont dé&finies pour une mBme espéqe
véaétale., La variabilité de 1a composition peut aussi provenir de
1’ organe considérd (racines. dcogroes . trone. feuwiiles. ete...).

D' autre part. au cours du oysle végetal, des modifications
importantes dans la composition peuvent Btre relevées (37).

L2es HE sont wutilisdes A& des Ffins multiples en tant que
composants 4’ herbes aromatigues et médicales : en pharmacie. dans
1" industrie alimentaire,. 1’industrie cosmétiaue. ets. (34) .,

En Algérie 1a totalité des HE sont exportsfes sans analvses
preéalables. et le marchg extérieur leuar attribue souvant des
qualiteés qui ne leur corvespondent pas (38).

1.2 - PROCEDES D'EXTRACTION

L’extraction des HE se fait par différentes méthodes. Le
shoix du procédé 4'extraction varie selon 1s nature de 1z matiére
a traiter, sa richesse en essence et la fragilité de celle—-ci aux
températures &levées et & 1'action de 1'sau (29, 40,

Farmli ces methodes. nous distinguons
I.2.1 : L'expression

Cette méthode primitive qgui w2 peut Bitre wutilisée que
lorsque 1la matiére premiére est riche an essance .n'est
actuellement employée que pour 1’ obtention des essences
d' Hespéridées, obtenues 3 partir du zeste des fruits: Ovrange§douce
et amére, citron, etec,
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Vi; que ces HE ne supportent pas de traitements a chaud et
qu’elles sont altérabkles par 1’action de la wvapeur d'eau.
1’expression se fait a4 froid et les essences ainsi préparées ont
nénéralement un parfum 4’une grande finesse,

Géndralement, c’est le procéde de scarification me8canique

et d4’entrainement de 1'HE par un <courant d'eau qui est wuatilisé
dans 1’industrie. L’essence est ensuite séparée par deécantation.
(37)

I.2.2. Extraction par les corps gras

La constatation de 1’'affinité des corps gras pour le parfum
des flewns est un fait trés ancien (41. 39).

Far conséguent, deux procédés d4d’extraction ont été mis en
évidence:

I.2.2.1 : L'enfleurage

Cette technique présente un des premiers movens emploves
dans un but execlusif de parfumerie (413, Elle s’applique aux
fleurs dont le parfum est particuliérement daliecat, et
spécialement, 2 celles & fonctions vitales dififérées (353,

L’enfleurage n’est pratiquement pilus utilise en raison du
prix élevé de 1la mati2dre premiére ugtilisée (fleurs) et de
1’ importante main—d’ oeuvre gu‘elle requiert (35, 37).

. I1.2.2.2 : La macsration

Cette technique est employée pour le traitement des fleurs
dont les fonetions  vitales s'arr8tent a la cueillette et qui
exigent un traitement plus &Energique pour codder leur parfum;
telles que : la cassie. la wviolette. 12 rese, ete.

La macsration est baszée suvr le mBme principe gus celui de
1’enfleurage, mais a chaud ce  gqul augmente le pouveir absorbant
des graisses utilisdes (41).
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I1.2.3 : L’extraction par Solvants Volatils

Cette technigue est basée suyr la proprieté gu’ont la
plupart des solvants arganigues a2t partizuliérement les
hvdrocarburaes aliphatigues {Fentane Hexane? ou arcomatigues
{(Panzéne2} de dissoudre las HE (327),

Cette extraction consiste a épuiser le produilt cdorant  par
un solvant qui provogquera 1’apparition 4'une phase nouvelle.

ie passaae du Soluté de 1a phase sclide (la plante? dans 1z
chase ligquide (solvant: constituse un transfert de matiére a 1la
syyite duaguel 11 suffit de  chasser le solwant de 17extrait soit
par distillation. soit par précipitation (37, 42 43%.

Le prodult obTenu aprés gvaporation du solvant est  appelé
concréete. Le solvarnt doit 8tre pur wvolatil posséder le gouvelr
A1s5nlvant nécessaire et une grande sslectivite, I1 Adcit 8tre
aussi  bon marché, ne pas grésenter de danagsr 4 incendie et ne pas
8tre nuisible & la sante (3%).

l

I.2.4.L"extraction par le COZ liguide ou superaritigue: (44.45)

Ls plupart des solwvants utilisés doans 1’ extraction
nossedent un point d'ébullition proche de —-eluil des constituants
volatiles de 1’HE., par <conséguent. la perte en extraits volatils

est considérable.

. SHULTZ 2t RANDALL ont remédié 3 cet inconvenient, oo
introduisant le dioxyde de carbone liguide qui posséde des
ronrdonnées aoritiques peu élevees (T = 31®C, Fa = 72,9 bar)
permettant ainsi 1la manipulation 3 wune température voisine de
1’ ambiante et & des pressions acceptables. Far ailleurs, il est
shondant. pur. inerte et présente 17 avantage 4’ 8tre non toxique.

Ces propriéteés ont fait de l1ui un sclvant de choix pour les
ations dans l2s industries alimentaires, pharmaceutiagues et
iaes.

pplic
on
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le €02 est utiliseé dans 17 extra-tion. sous ces deuis atats
liguide et superaoritigue, bLeurs installations corrvespondent a oo
mBme schéma de fonotionnement. seules les zonditions opératoires
différent.

Le principe de =g prozédsd 4 extraction vepose sur la haute
salectivité du €02 envers les esters. les aldehvdes. les cétones
et l2s alcools et sur sa botne solubilité des matiéres a extraire.
Cette propri2té est wutilisée d'une part, pour la realisation
4' extraction dans le domaine supsraritigque (ou liquide) od 1’ on
recherche une solubilité maximale du soluté, et 4’ autre part pour
l1a séparation par détente du C0Z2 supercritique (ou ligquide) a
1’ état gazeux, &tat ol le soluté n'est plus soglubkle dans le COZ2 et
56 dAepose dans le séparateur.

I1.2.5. Extraction au Forane 113 : {(37).

L' application du concept de raffinage a 1’extraction des HE
a permis de mettre au point une technologie originale 4'extraction
dont les produits sont les huiles végétales et les <ires ainsi
aque le support solide constitué de polysaccharides de reéserve o
parietaud,

Le principe de 1’extraction au forane 113 est siample. I1 se
décompose en trois étapes

iy L'extraction proprement dite agui, permet  une double
valorisation du végétal en une seule étape a3 1'issue de laguelle
le résidu végétal sec est récupéré. Far ailleurs <2 dernier est
stable et dons wvalorisable puisque le Forane 113 entraine
également 1’ eau.

2) Recyslage du solvant par distillation, —oe gui permet de
récupérer la concoréte qui est un mélanae d4'huile lipidique et
d’ HE .

3) Séparation 4de 1’HE par entrainement 3 la vapeur des
~omposés aromatiques. Cette derniére étape n’'est pratiguee que sur
une charge égale au plus a 1%% de la matiére veaétale 1initiale.



14-

1.2.6. Méthode d’'extraction par couplage entrainement a la
vapeur 4'eau —extraction par solvant

Dans le cas o les constituants volatils 4 une HE peuvent
B8tre entrainés par la vapeur 4'easu sans Btre deagrades ia methode
consistant a2  combiner 1'entvrainement a 1a wvapeur d'eau et
1'axtraction par solvant est possible.

L' appareirllage orévy pour <2ette combinaison est <capable
A’ opérer scus une pression reéeduite.

Les avantages de cette combinaison, sant

1)—- Le= c~omposss wvolatils désiveés peuvent 8tre amenés a une
~oncentration trés £levée 4 partiv d'une solution. au  bout 4" une
seule océration 3 durde trés courte (1 heured.

2= Lo volume du soclvant utilisé est faible d4d'of minimisation du
~isague 4 introduction 4’ artefacts du saoalvant et de 1’ eau,

3r— La dégradation thermigue des constituants volatiles, peut EBtre
diminude pulisque 1’'opération s'effectue sous une pression réduite.

Farmi les solvants uatiiissés. 1"Hexane s'est montrg le meilleur
pour la plupart d2s composés.

I.2.7. Extraction par entrainement 2 la vapeur 4’ cau

. L*entrainement 3 la vapeur d'eau est le procédé industriel
le plus spuvent utilisé pour 1l extrsction de 1'huile essentielle
a partir de la matigdre végétale.

Ce procédé d'entrainement des matiéres odorantes des
plantes par distillation 2a 1a vapeur 4" ean. A pression
atmosphérigue. est trés ancien. En sffet. des éléments trouvés en
Chine font penser gue cete facon d’'obtenir les huiles essentielles
vient de ce pavs.
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Au cours des siecles. c«ette technigque s'est répandue
progressivement vers 1’ouest tout en se perfectionnant. Son
développement industriel s’est fait en Europe et en particulier &
Grasse {(448).

L’ entrainement des huiles essentiellies des plantes par 1la
vapeur 4’'eau est applicable a un grand nombre de cas comme les
fleurs d4’oranaer. la citronelle. 1la menthe et en général a toutes
les essences gqui ne sont pas sensiblement altérées par 1l'eau 2

100=C (40) .

Le procédé est basé sur le fait qgue la plupart des
composés odorants volatils sont succeptibles 4’ 8tre entrainés par
des adérosols de vapeur d’eau du fait de leur point d4’ébullition
relativement bas. Ils ne sont donc ni retenus par et dans les
biopolyméres de la plante., ni solubilisés dans 1°eau (448) .

Le principe de 1’entrainement & 1la vapeur d'eau a etéd mis
en svidence par LEIRIG en 1832 et n'est en fait gu’une conséquence
de 13 loi de DALTON sur le mélange des agaz et des vapeurs.

Ils en résulte deux faits

a) Le mélange entrera en ébullition lorsque la somme des tensions
de wvapeur sera égale a la pression au’ 1l supcorte. ~'est a4 dire a
une températurs qui s2ra nécessairement infériaure 3 1la
température d’ébullition du constituant le plus volatil.

by Tant que les deux corps resteront en preésence et aquelles gue
spient leurs proportions relatives., 1le point d'ébullition du
me lange restera fixe 2t SOoOmme ~hague SOrpS distille
proportionnellement 3 sa propre tension de wvapeur. la composition
A4y distillat resters constante (3%}
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La wvapeur saturee ou surchauffée, et généralement a des
pressions supérieures a la  pression atmosphérique. est introduite
3 travers la matigre végétale et entraine 1les <constituants
volatils. Une partie de 1‘'huile essentielle présente a2 la surface
de 1a plante est immédiatement disponible a 1la vaporisation.

Le reste de 1l’huile arrive a la surface aprés la diffusion
de 1a vapeur 3 travers l’enseamble du tissu végétal (47).

Cette technigue présente les avantages suivants

a} Traiter de arande guantité de matiére ocremiére, avec un
matériel assez simple et une main—d’ oeuvre minime.

b)) Fournir directement une essence trés pure,
2} Le rendement obtenu est en général assez important.

Cependant. on ne peut appliguer 1’ entrainement a2 1la vapeur d’eau
dans tous les cas, car 1l présente les inconvénients suivants

a) Modification ou <oréation de -~orps odorants sous 1’action
~himigue de 1'eau.

h) Difficults 4d'extraire les produits odorants les moins
volatils et ceun gui sont appréciablement solubles dans 1’eau. Il
en résuliera qgue 1'essence obtenue par distillation a la vapeur
n’ aura pas toviours exactement 1’ cdeur de 1a matiére premiere.

~y Méthode ne permettant pas 1'isclement du parfum de
diverses fleurs: entre autres 1le parfum de Ffleurs de Jasmin
(39,41} .

En effet. la distillation 4des essences sous le vide, gus
présente une conguBte précieuse pour  1'industrie des parfumc.
pcermet de supprimer les inconvénients de 1'emploi de la chaleur
sur les essences délicates facilement décomposables (35,
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1.2 DEFINITION DES PARAMETRES INTERVENANT DANS 1 F PROCEDE
D’ EXTRACTION PAR ENTRAINEMENT A LA VAFEUR D’ EAU: (8)

I.3.1. Le_rendement en huile essentielle

) Il est 4défini comme é&tant le rapport entre la masse d‘HE
obtenue 2t la masse de matiégre végétale traitée.

R = (m—————— y x 100 o1 K = rendement de 1'HE exprimée en %

La masse de 1'HE {37
Lz masse de la matiare
végétale (g) .

m
mo

o

ia wvitesse de distillation est fonstion du  débit  de
distillation en ml/mn ou en 1/h. Elle est souvent exprimée en
pourcentage et représente le volume du distillat recueilli pendant
une heure 2a partir d'un appareil de distillation avant une
capacité de 100 1.

Eile peut 8tre donnée par 1'expression sulvante:

&
YU = {a x 3& x 1D ¥ /7 t = v (&

Vitesse de distillation (X
Volume 4o Distillat (1)
Durée de distillation (s?
Capacité de 1' Lambic (1)

. o

<t <

o

La vitesse de distillation cal-ulée par cette expression ne
tient pas compte du rapport H/D de 1'alambics oG H est la hauteur
2t b le diamdtre de ce devrnier. Dons. pour pouvoir <comparer les
vitesses de distillation 4d'alambics ayvant des rapports D
différents, il faut utiliser 1’expression suivante gui permet de
calruler la vitesse relative de distillation
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o (H/D})

-y
fry
'

Ur (X) =a x 36 :

ou Ur = Vitesse relative de distillation <X)
a = Volume de distillation (ml?
t = Durée de distillation (s)
v = Capacité de 1’alambizc {(ml)
H = Hauteur de 1’alambis (m?

D = Dizmétre de 1’alambkic (m?

1.3.3. La durée_d’extraction

La durée 4d'extraction de 1'huile essentielle dépend
principalement de la localisation des alandes secrétrices de 1’ HE
dans 1a plante.

fAinsi 1les plantes 3 glandes endogénes nécessitent un temps
4 extraction 1long afin de pouvoir récupeéers toute 1’huile
essentielle.

Par contre 1’extraction des plantes ayant des glandes
exogeénes est de courte durée.

1.3.4. La guantité de vapeur :

ia quantité de wvapeur nécessaire pour Un processus
te~hnologique tel que 1’entrainement a la vapeur d’'eau est 1a
somme des quantités de vapeur utilisées pour )

- L' dchauffement de la mati#re véadtals st de 1'appareillage.
- L’entrainement a la vapeur de 17HE.
- L'#rhange de chaleur par convection et par rayonnement.

— La «~andensation.
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La quantité de vapeur utilisée pour 1’entrainement de 1'HE
dite "™ Vapeur utile " ., est évaluée par la guantité des eaux A=
distillation et peut 8tre calculée 2 1'aide des expressions
suivantes - ’

{

I QMY = a/g (Ka/l) | o & = voiume dis A st (1)

E i 2 = masse do matTi waagstale (¥Ka)
{ . - k|

La aquantité de vapeur né-essaire pour le processus

technologique peut 8tre évaluée par les formules suivantes -

o1 QTHE = quantité de vapeur (Kg de vapeur / Kg de HE? .

a = ywolume du distillat (1)

o = volume des eaux de condensation (1)
. q = Masse d'HE (Kg)
. . o .
T QATHRY = a + < 1o DTHY = guanptiitd de vaceur
El rx P - -
' 5 g mited Sy { (Kg de vapsur/{g de s Tiére veégéialel
i a3 ! i = mass2 42 & cikre viagsatale
Pour simplifier 1les caleculs, 1la densité des eaux de

distillation et de condensation est prise égale a 1’unité.
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I1 est clair gque moins 1’essence est soluble. plus 11
faudra injecter de vapeur; et gue 1’emploi de la vapeur directe
surchauffée n’est possible gue dans aquelgues cas assez rares, vu
13 grande sensibilité des essences 3 la chaleur (35).

I.3.5. Les courbes de distillation : (48)

Deux types de <courbes de distillatian sont généralement
utilisés oour  décvyire  la oindtigue 4 eviteastion de 1’7huile
2ssentielle par entrainement 3 1a vapeur d’eau

- Une courbe totale ftraduisant 1a wvariation de 1'’huile
essentielle en fonction de la durée d'extraction (fig.2 ). est
constituée de deux parties correspondant chacune 3 une phase
distincte du processus.

¥ La phase I représente 1la distillation de 1’HE
située 2 la surface de 1la matigre végétale. La vitesse de
distillation est élevée et constante Jusqu’® épuisement de 1'huile
superficielle.

¥ La partie II illustre la phase suivante, au cours
de laquelle 1’'hydrodiffusion et/ou la désorption de 1'HE adsarbée
lors de la premiére phase deviennent orédominantes. Du fait gue
ces deux phénoménes sont lents. 1a courbe atteint un palier.

- Une courbe périodigue ou histogramme reprégsentant 1la
variation de 1a guantité d’'HE recueillie pendant des intervalles
de temps réguliers. Ces courbes (fig. 3 !} sont plus souvent
utilisées car elles fournissent des informatior- con<ernant non
seulement la cinétigque du processus, mais encore la composition de

1'HE.
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1.2.46. La température du distillat

La récupération compléte de 1'HE des eaux de condensation
dépend de la reapdarature du distillat recueiliil & 12 sortie du
cordensesar. En sugmentsnt la température du distillat. 1z dansite
de 1'HE diminue plus rapidement gue celle de 1’eau et par
conséguent 1la séparation est nettement meilleure, cependant la
variation de la température du distillat est liée a la solubiliteé
et 1’ évaporation des huiles essentielles dont 11 faut tenir compte
pour le choix d'une température convenable (49)

1.3.6.1 La solubilité des huiles essentielles dans 1’eau en
fonction de la temperature.

La solubilité des corps dans 1°eau est trés variable et les
fondement sur lesquels pourrait 8tre basée la oprévision des
valeurs de la solubilité ne sont pas encore connus. Cependant, les
corps constitués par des molécules polaires et les corps & liaisc
ionique sont plus soclubles dans les solvants polaires (eau,
alcool. ammoniaque); tandis que les substances non polaires sont
plus solubles dans les solvants non polaires fBenzéne, Sulfure de
~arbone) (50).

tes huiles essentieliss _ng sont pgas missibples a 1'eau et
ne s'y dissoclvent.qu’en trés faible proportion; cependant, malgre
cette faible solubilité, elles communiquant A 1’eau, aprés un
contact plus ou moins prolongé, un parfum plus ou moins intense.

Ainsi il a été remarqué que les aaux de diztilistion des
huiles essentielles tiennent en dissclutian  une partie de leurs
constituants dont 1’ importance dépend qualitativement et
asantitativement de 1la «<coduite de 1a distillation, de 1a
décantation et plus particuliérement de la température du
distillat (35, 51).
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La eolubilitéd de 1'HE dans 1’eau ost de deusx types:
coliniasie ot aolisdculaive.
BDans <certains cas elle passe par un ®maxximum (rose

patehouli’) ou par un minimum (menthe) .

Dans 4’'autres cas. elle augmente continuellement (basilic)
ou bien reste constante dans un intervalle de température asse:x
large.

Le minimum de solubilité est di au fait que 1'augmentation
de 1la température provogue 1a diminution de 1a solubiliteé
~olloidale jusqu’au moment ot s’établit un équilibre entre 1la
destruction des miscelles ~olloidales et la solubilité moléculaire
qul augmente aves l1’'élevation de 1la température et 2 1a

empérature élevée elle prédomine.

La quantité d'huile essentielle solubilisée ou émulsifide
dans les eaux de distillation, appelée huile secondaire, varie au
cours de l’entrainement a la vapeur d’eau: elle est maximale au
début du processus.

L’huile secondaire peut représernter 1.5 2 95 X de 1'huile
totale. Ainsi. il a été remarqué gue 1’eau de distillation de
1’ essence de roses par exemple. est trés riche en alecool
chenylethyvlique, auqguel est dua principalesment 1’ odeur de la rose.

Vue 1la proportion élevée des constituants solubilisés d-as
1’eau de distillation, leur récupération est atsolument nécessyg. =
dans certains cas en 1’occurrence pour les huiles trés solubles
dans 1’ eau (8,39 .Parfois, 1"huile solubilisée contient une
proportion élevée d’'alcools, de dérives carbonvlds et p2u d’'esters
et d’hydrocarbures (52, 53, 54  5%) et est considérde de mauvaise
qualité (menthe, lavande) (8).
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I1.3.6.2.L'évaporation des huiles essentielles
en fonction de la température :

L’ évaporation des huiles essentielles augmente avec
1’élevation de 1la température,. mais les pertes dues a
1’ évaporation sont négligeables (1 a 2 X) par rapport a celles
dues a3 la solubilité (52, 54, 56).

L’ évaporation est maximale pendant les pr+s i&res heures de
1’ action de la température. Les composés évaporés sont surtout les
hydrocarbures et leurs dérivés volatils (8B).

L’ &vaporation est socuvent exprimée en g/mZh.

Les études faites sur 1’évaporation des huiles essentielles
A 20°C a permis de les classer en quatre groupes (4%).

Groupe I : Huiles essentielles trés volatiles 30a/m2.h.
Groupe II: Huiles essentielles movennement veolatiles 30-10a/m2.h
Groupe III-Huiles essentielles peu wvolatiles 10-5% g/m2.hH

Groupe IV: Huiles essentielles non volatiles £ Sa/m2.h
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IT PARTIE EXPERIMENTALE -

II-1 ETUDE DE L’ INFLUENCE DE LA TEMPERATURE DU DISTILLAT SUR LE
RENDEMENT EN HUILE ESSENTIELLE:

Dans 1le but 4'étudier 1’'influence 4de la tempévature du
d4istillat sur le rendement en huile essentielle: nous avons
efféctué a 1’echelle de laboratoire. guelques essals préliminailres
consistant 3 determiner 1la wvariation de 1la solubilité et de
1’ évaporation de 1'huile essentielle en fonction de +ia

sansrature.

I1-1.1 DETERMINATION DE LA VARIATION DE LA SOLUBILITE DANS
L'EAU_EN FONCTION DE LA TEMPERATURE

Le mode opératoire consistant 2a déterminey la variation de
1la solubilité de 1’huile essentielle dans l'eau a été proposé par
GUEORGLHEV . :

. Dans wune ampoule A decanter. sont mélamags 3 g d'huile
essentielle et 1950 ml d’eau. Aprés 1’agitation rigoureuse pendant
2 3 3 minutes, 1’ampoule est placée dans un bain thérmostaté 3 une
température fixe (20. 30, 40, et 50%C) pendant 2 heures,

Apreés decantation. 1'huile essentielle est séparée de
1'eau, ot l'huile solubilisde dans 1'eau sst extraite b 1'ether i
récupéree dansg wun . tube A essal pese aprés 1'evaeporation de
1'éther. :
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RESULTATS_ET DISCUSSION:

La masse de 1’huile essentielle solubilisde (HE") a une
température donnée est la movenne de 2 a 4 essais repétitifs.

La solubilité S de 1'huile essentislle est détevminée par
1’ expression suivante:

| MHE * !
bos = mm——— - < 100 |
{ UH20 f
i i
oa S = Splubilité dans 1'eau ( mg 7 1t ml 4’ eau)

mHE" = masse de 1'huile essentielle solubiliseée (mg?
= volume d’eau utilisée (ml).
Les résultats obtenus sont regroupés dans le tableau 1.

Les variations de S en fonction de 1la température sont
reprasentées zur la figure 4.

TABLEAU 1-

Variation de 1la solubilité dans 1’eau de 1'huile
essentielle d’Artémisia herba - alba  Assc
en_fonction de la température.

( TERFERGTURE ¢ °Q) f 2 : 20 b 4o é S0 i
’ i | |
U R SES— B T
' z s e 5 i
g HE. = (P i o'iGO io’osg % 0.015 { 0,052 :
S SNUUN SSIUN. : ! --L———n—-fﬂJ
| AT S N S -
5 S dma/100ml 47 eau) ! 0, 2615 { 0.0630 i 0,0530 i 01’33? {
' L T T P z
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(mg/100 ml H20)

fig_4_ :Varation De La Solubilite Dans l'eau de UVHE D'Artemista
Herba_Alba Asso En Fonction De La Temperature
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iLa courbe ainsi tracée est une parabole donnant un WiInNnlmum
de solubilité 3 une température de 40 = C,

A 20 = ¢, 1’huile forme une émulsion avec 1'eau,

En augmentant la température, 1’émulsion est détruite et 1l
v a formation des mixelles <clloidales dont la seluki1lité dans
1’eau est faible, ce qui explique 1z partie descendante de 1la
courbe de solubilité en fonction de 1la température.

Au fur et 3 mesure que la température augmente, il y a
destruction des miscelles colloidales et :.parition d’'une
compétition entre 1la solubilité <olloidale ei la solubilite
moléculaire.

A 40 = ¢, il s’établit un €Equilibre entra 2es de
dernieres. nous obtenons alors un minimum de solubilité de 1'hHo
dans 1’eau., Au dela de 40 = ¢, 1la snlubilitsd wmoléculaire
1’emporte. nous observons alors une augmentation de la solubilite
de 1’HE dans 1’eau: ce qui explique la partie ascendante de la
courbe de la sciubilité en fonction de la température.
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)

DE_Lf VARATION DE L' EVAFCRATION DE L' HUILE
EN FONCTION DE LA TEMPERATURE:

Les essais de détermination de la variation 4’ évaporatic:
de 1’huile essentielle de 1’A@ HERBA-ALBA ASS0O en fonction de la
température ont été réalisés en adoptant le mode opératoire
suivant :

1 qQ d'hutle essentiel e ent antroduilt dans une boite de
PETRI (D = 3.5 cm et h = 3 cm).

ia boite sans le <ouvercle est placée dans un bain
thermostatéd 3 une température fixée (20 30, 40 et 50® ) pendant
2 heures. La boite de PETRI est ensuite peseée et la masse de
1'huile évanorée est déterminége.

RESULTATS ET DISCUSSION:

La masse de 1’huile essentielle évaporee (£ évaporée) est
1z moyenne de 2 essais repétitifs.

L’ évaparation (E)} esst exprimée 2n g 2’huile essentielle

par unité de surface (m2) pendant 1 heure. Elle est detérminée par
1’ expression suivante

mHE evap
- E..__ ___________
S x t
. o ( E = Evaporation {(g/m2.h)
{ § = Surfare de la section de 1la boite de PETRI (m2)
2
avec-( 5§ = — D aves D = diamiétre de la section de
{ 4 13 boite de PETRI.
{ t = durés de 1’évaporation {(h? ave=z: t = 2 heures.
Les résultats obtenus sont regroupés dans  tableau 2

- La représentation graphigue de ces vésultats en fonction de
1a température 2st donnde sur la fioure 5.
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TABLEAU 2

VARIATION DE L’'EVAPORATION DE L'HUILE ESSENTIELLE

f i ! i i B
| TEMFERATURE ( ©° - g 20 1 40 ? 50 }
| i i
! ‘ - S FRRURS, ES—
f l { ! !
E mHE evap. ( a } 0,025z } g.0458 | 0. 0870 i 0.2040 }
H
} i i ! |
! f ! ! !
| £ ( a/a2.hy i 13.10 1 2281 !} 45.2 {106 07 |
f | | { l [
L (. 1 SR | I i i

Les résultats du tableau 2 montrent que 1'évaporation de
1’huile augmente avec 1'élevation de la température.

ia variation de 1’'évaporation en fonction de la température
suit une branche parabolique (fig.%) .

La comparaison de 1'évaporation de 1'huile essentielle de
1’A.herba-alba Asso 3 20°C (13.10 a/m2.h) avec les données
biniioaraphiques permel de classer oette huile dans la catédacrie
des huiles movennement volatiles (paragraphe 1-3.6.2).
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F’ig-5- Variation de Uevaporation de UHE d’Artemisia herba—alba As
en fonction de la temperature.

-~

N

S
]

~ Iy b brvrrvavee bervervar e b by

S

100

E(g/mZ2.h)
A o} Ce
S S o=

N
S

e

IlITlllIT]III_IIIIII|1IllTI!iITI!IIIIITI-[IITTIITII"|

20 30 40 50 60
Temperature(deg C)

S




_33.

L’ augmentation de 1'&vaporation entre 20 - 30 et 30 - 40
®°C est relativement uniforme de l'ordre de 846 X : Par contre. sa
variation entre 40%°C et 50°C est plus importsnte : 134 .950%X ; cela
courrait s’expliquer par le fait qu’aux faioles températures (20,
30. 40°C) se sont les 2omposés légers qui s’ évaporent: a partir de
50°C. 1'sévaporation concernera les composés lourds.

Des analvses par CFG des é&chantilions 4'HE avant et asorés
~hague =2ssai 4 dvaporation pourraient permettre de mieux exc’iguer
le phénomé&ns,

f 1la température 40°C. la solubilitéd est minimale et
1’ évaporation n’est pas trés élevée ce qui établit un compromis
favorable permettant 4’ envisaaer une amélioration du rendement en
hizile essentielle pour cette température. Ceci éviterait aussi un
traitement supplémentaire des eaux de distillation en vue d'une
récupération de 1'HE sclubilisée.

L .

Four confirmer nos 1résultats obtenus a 1'échelle de
iaboratoire. nous recommandons de réaliser 1’extraction de 1’HE
4" A.herba-alba Asso a 1’ échelle semi—pilocte a différentes
trempératures du distillat

REMARGUES

Les obstacles rencontrés lors de 1la répartition 4de  la
~haudiére concue pour compléter 1’ apparsillage d’extractiun. d'HE
par entrainement 3 la vapeur 4d'eau. a fait de sorte gue nous ne
ruissions réaliser 1’ extraction de 1°HE d’'A.herba—-alba Asso a
Adifidrentes températures du distillat. a 1 &chelle semi—pilote. ce
aqui we nous a pas permi de confirmer nos résultats obtenus a
1’dchelle de laboratoire.

Nous recommandons alors de compléter nos résultats par un
travail ultérieur.



ETUDE ANALYTIQUE DE L’ HUILE ESSENTIELLE
D’ ARTEMISIA HERBA - ALBA AGSSO
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I- RAFFELS THECRIQUES

I.1. LA CHROMATOGRAFHIE EN FHASE LIGUIDE

Ls chromatoagraphie en phase liguide est la plus ancienne
des technigues chromatographiques. Depuis son introduction a.
début du siécle (1904} par le botaniste russe. M.5 TSNETT. pour
séparer et isoler des pigments végetaux sur colonne; elle a été
utilisée. surtout. comme méthode annexe.

Vers ia tin des annges 60, un rvenpuveau cencidevable de la
technique oriainelle a é&été déclenche et a débouché sur la
chromatographie en phase liguide modevne. appelée “Chromatoaraphie
en phase liguide 2 haute performance " (HPL) et gui est toujours
enn pleine évolution a 1'heure actuelle (57. 58).

Dans la wersion classique d=2 1la chromatographie liqguide
sur <olonne. 1’ sppareillaage se compose essentiellement d4d’une
colonne qui est un  tube de verve de section <constante monts
verticalement d’un systéme qui permet de maintenir. au bas de la

~plonne, la phase stationnaire: plague de verre o de porcelaine
percée de nomhreux trous. ou une rondelle de -erre fritté. En
dessous de la plague 4’ arv&t. on trouve un robinet pour commander

le débit du solvant (52).

Le principe de la CPiL. est basé sur des 1ntéractions
spécifiques entre les mnlécules de 1’échantillon et les phas:
stationnaire et mobile (573 .

* Gengralement, pour un tvpe de colonne donné, le mécanisme
de la séparation 2st vrégi pa2ar un des modes principaux de 1la
~hromatoaraphie: adsorption, partage, éxclusion stérique, échange

d'ions. etc.

Mais 1a séparation oeut faire interveniv plusieurs
meécanismes sur une colonne de ael de silice. par exemple, la
séparation est surtout le fait 4'un adcanisme 4’ zdscorption, mails
1'utilisation 4'un mélange de solvant provoque géngralement, des
phénoménes de partage; et ces colonnes peuvent aussi  donner une
séparation par exclusion stévigque (571 .
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L’ analyse par élution, que 1’on doit a RETCHSTEIN, consiste
A poursuivre le lavage de l1la colonne par le solvaact de migration,
entrainé par 1l1la force de 1la pesanteur, dusqu’a <ce que les
différentes zones qui se sont sépardes lors du développement aient
migré Jjusqu’au pied de la colonne (5%).

En effet. en mettant en présence du gel de silice, une
solution de molécules de diverses dimensions: Les plus grosses,
dont 1l1les dimensions sont supérieures 3 celles des pores du gel,
circulent ainsi dans la phase liguide, dans 1'espace intersticiel
entre les grains du gel, ou elles se déplacent facilement et
rapidement. en ne s’adsorbant gue sur sur les sites actifs de la
surface externe des grains.

Dans le cas des petites molécules. elles pénétrent a
1’ intérieur des pores du gel, pour atteindre par des fins
~canalicules. des sites 4’ absorption internes. Ces sites actifs

sont ralentis et 1les molécules gui suivent cette voie vont donc
8tre en retard par rapport aux autres. Les constituants du mélange
initial vont donec quitter 1la colonne contenant le gel de silice
dans 1’ ordre décroissant de leurs poids moléculz’ es, ordre qui
correspond 3 la durée de leur passage par diffusion dans le gel.

L’identification de 1'éluat est assurde par des méthodes
~convenables (59 460).

Les applications de 1la chromatographie sur gel sont trés
nombreuses, elles se classent en deux groupes principaux : (61) .

.

1) Analyse des protéines.

2) fAnalyse des hauts polymérés synthetigues.
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1.2. La_Chromatographie en_phase gazeuse

La chromatographie en phase gazeuse est wune méthode
4’ analyse physico—chimique de séparation des constituants
complexes de gaz ou de liquides susceptibles d’8tre wvolatilisés
sans décomposition. C’est aussi une technique plutst délicate a
appliquer s1 1’on wveut obtenir des résultats parfaitement
reproductibles.

De multiples appareils existent sur le marcheé depuis
plusieurs années et 1la méthode s'est imposée dans de nombreux

secteurs de 1’ industrie chimique - 1’ industrie pétrochimique et
pharmaceutique 1’ industrie de 1la parfumerie et des cosmétiqgues,
des peintures et vernis, des produits alimentaire- etc, (61) .

La séparation est unigquement basée sur les intéractions de
1’ échantillon 2 analyser et de la phase stationnaire déposée sur
un granulé poreux dans le cas des colonnes a remplissage ou sur
les parois de la colonne dans le cas des colonnes capillaires.

La phase mobile. qui est généralement. un gaz inerte, a
pour seul rsle d'assurer le transport des molécules de
1’ &~hantillon au travers du systeme (57}).

Un chromatoagraphe se compose essentisllement de - (&1)

— Une ~hambre d’inijection précédant la colonne et
maintenue 3 une température supérieure a celle de
la colonne.

- Une colonne de separation. a2 temperature controlée.

- Un détecteur.

- Un enregistreur.

— Une alimentation en gaz vecteur.

Le mélange 3 analyser est introduit dans 1’ injecteur, sou:=

la forme 4’un tampon de vapeur que le gaz vecteur améne au contact
de la phase stationnaire.

il s’établit ainsi, en <hague point de 1la <colonne un
équilibre entre la fraction de soluté reternue par la phase fixe et
celle qui subsiste dans 1la phase mobile.
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Les constituants du mélange guittent 1a <olonne aprés v
avoir . séjournd chacun pendant un temps bien déterminé. Ce temps

appelé " Temps de retention " caractériss gqualitativement le
constituant: il dépend entre autres de la nature du composé et de
1a phase stationnaire. de 1la vitesse du aaz vecrteur et de 1la

température de la colonne et permet ainsi son identification.

fiprés avoir quitté 1la <olonne, les constituants arrivent
dans l1le détecteur qui envoie wvers 1'enregisiyveur un signal
~onstant appelé ligne de base. Le passage d'un constituant modifie
le signal et un pic est enregistre.

L’ensemble des pics ainsi obtenus. appeld chromatogramme .
permet 1’identification des constituants du mélange par
comparaison de leur temps de rétention a ceux des étalons,
déteminés dans les mBmes conditions d’ analyse.

L’identification peut encore se faire par le biais de 1la
méthode des ajouts qui consiste 2 aljouter dans le mélange a
analyser un étalon. Si 1’étalon fait partie du mélange, 1'aire du
pic correspondant augmente, sinon, un aute pic da a la présence de
1’ étalon apparait sur le chromatogramme.

La chomatographie isotherme et isobare fut longtemps la
seule forme pratigquement utilisée pour les analyses en .phase
qazeuse: mais 1’emplceci des <plonnes 1sothermes présente beaucoup
de difficultés aquand il s’agit de séparer des constituants a
points 4d’ébullition trés Aifférents. Lfintroduction de 1a
programmation de 1la temperature au cours du temps indigque une
amélioration de la séparation des pics voisins,

' L’ analyse des huiles essentielles est le domaine dans
lequel la chromatographie en phase gazeuse peut rendre beaucoup de
services . En effet, la CPG est une méthode irremplacable
pour les mélanges complexes: Les hydrocarbures constituent
meilleur terrain de la chromatographie en phase gazeuse du fait
-qu’ils ne présentent pas d’ adsorptions parasites. Cependant
1’ analyse par CPG des alcools, des acides carboxyligques et des
composés oxygénés, est plus délicate gue celle des hydrocarbures
puisqu’ils présentent des adsorptions parasites sur 1la phase
stationnaire, ce qui entraine 1a formation de pics non
svmétriques, parfois mal séparés, mais touliours trés difficiles a
exploiter pour 1’analyse quantitative.
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D'yne facon génsrale poHy répandre D13 désir de
chromatographier des composés plus velatils, moins polaires, moins
adsorbables et parfois d’une stabilité thermique meilleure, 1=z

chromatographie en phase gazeuce peut s’intégrer dans une suite -«
transformations plus ou moins complexes.

Ces réactions auxiliaires peuvent &8tre effectuées 2a
différents stades de 1’'analyse chromatographiqgue

1) Tranformation antériesure A 1" introduction de
1'échantillon dans le chromatographe.

2 Transformation dans le chromatographe entre 17 iniecteur
et 1a —colonne. (transformation précolonne)d.

3 Transformation chimique des fractions entre la colonne
et le détecteur (transformation post-colonne) (&7
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I-3.ANALYSE DE L’HE PAR LE COUPLAGE CHROWATOGRAFHTE EN PHASE
: GAZEUSE - SPECTROMETRE DE MASSE

- En 1959 R.S GOHLKE couple directement 3 1'aide d'un
capillaive 1la sortie du détecteur du chromatoaraphe a un
spectrométre de masse, dans le but de gaagner du temps et
4’ augmenter la sensibilté de 1la détection (59).

A-~tuellement, 1la CG/S5HM est la technigque d’' analyse. 1la plus

performante Dour 1a seéparation et 1‘identification des
constituants A’un mélange coaplexse, L appareillags comprend un
chromatographe relié 3 un spectrométre de masse. celui-<i 0 jouant

le rale de détecteur du chromatographe, et qui se compose de

% Une source d’ions : enceinte dans laquelle la molécule a
éstudier est ionisdée, soit en 1la bombardant par un faisceau
d'éléctrons, soit en la portant a haute température au <contact
d4’un filament incandescent (thermo-ionisation). ‘

% Une chambre d’accélération : ol on communigue aux ions
formés une vitesse importante.

* Un systéme dispersif : o0 les ions de masse différentes
sont séparés.

% Un récepteur: qui collecte les ions et mesure leur nombra
an fonetion de leur masse. (64%).
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L’échantillon a analvser est introduit dans 1la chambre
4’ injiection du chromatographe o0 11 est vaporisé. Il est ensuite
entrainé a travers la zolonne par le gaz vecteur. Les constituants
de 1’échantillon, aprés séparation passent dans le spectrometre de
masse o1 ils sont bombardés par un faisceau 4’ électrons accéléreés,

Les molécules de 1la substance analysée sont introduites et
fragmentdes en plusieurs morceaux. Ao cours du  choc entre une
molécule et un #Slectron accélérs, 1’énergie de celui—ci est

transférée 3 la molécule qui peut dissiper de plusieurs maniéres
1’ excédent d’énergie. Elle peut en particulier éjecter un électron
et acquérir ainsi une charge positive et devenir ion—radical.

La séparation de ces ions positifs s’efféctue selon le
rapport de leur masse 3 leur charge. La majorité des ions
provenant des molécules organigques ont une <—harge unique (e = +
1) . de sorte que la séparation se fait facilement en fonction de
leur masse. (&4, &5, &6} .
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Dans le but de seéeparer et de purifier nos différents
é-~hantillons 4’HE. et pour confirmer 2t compléter 1’'identification
mencée lors 4'une &tude antérieurse (23), et afin 4d'cbtenir une
bonne efficacité, le fractionnement de 1'HE a é&té réalisé en
obeissant a la relation suivante

tonqueur de la colonne = 2% (877
Diamétie de la colonne

Ou bien:

Masse du_gel de silice utilise = 25
Masse de 1*'HE

Pour 1la préparation de notre colonne chramatographique,
nous avons opté pour le remplissagce par  voie humide : Pour ce
faire. la suspension préparée a partiry de 1’adsorbant (Gel de
Silice) et du solvant (n—pentane) estVersée par petites fractions
dans la colonne. Le robinet de celle-ci reste ouvert afin de
permettre au solvant de s'é&couler goutte & goutte ce gui favorise
le tassement de 17adsorbant et son homogéneils.

A 1'aide d une pipette, 1’'échantillon a LJivser est verseé
sur la paroi de la cclonne, au dessus du gel de silice mouille.
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FIG. 6
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Le robinet de 1la <olonne est ensuite ouvert permettant
3insi au solvant de s’écouler et aux solutes de se fixer sur
1’ adsorbant. formant ainsi la zone 1inltiale.

L‘élution est d’abord effectuée avec du n—pentane pur pour
recueillir les hydrocarbures, puis nous avons utilisé des mélanges
n—pentane — Ether diéthylique de plus en plus riche en ether, pour
augmenter 1la polarvité de 17 gluant 2 rédgo. cwrer ainsi les
constituants plus polaires: Ethers, Cétones. Esters et Alcools.

Lors de cette opération., le débit de 1’'éluant est maintenu
constant afin de ne pas laisser " sécher la colonne ®.

L’éluat qui sort de la colonne coule goutte a goutte dans
un tube 3 essai. Nous avons procédé ensuite, aprés évaporation du
salvant, 3 la pesée du contenu de chague tube ce qui nous a permis
de représenter graphiquement les variations de la masse de chaque
fraction en fonction du numéro du +tube (chromatogramme) et de
réunir ainsi les fractions ilidentiques.



II-1.2. ANALYSE DES FRACTIONS DE L'HE.D’A. HERBA-ALBA-ASH0
- PAR C.F.G.

Nous avons etfectue 1" analvse des échantillons d’HE
provenant des régions suivantes

% Bord.i-Bou—-Arrerid)
% Biskra

* Ghardaia

Une étude antérieure (33) nous a orientd sur le choix des
conditions opératoires d4d’analyse par CPG.

Cells—ci a 2té reéxliiség a2 17 arde g’un chroratoaraphe de tyvpe
PYE UNICOM séris 304 PHILIPS & détecteur 3 icnisation de flamme
(FID} . muni d4’un intégrateur—-enreagistreur PV.4840 COMPUTING
INTEGRATOR PHILIPS.

Les conditicns d° analyse adoptéesétaient les suivantes

— Colonne Capillaire PEG.Z20M de longueur 25 m et de
diametre 0.25 mm. (ou colcnne zapillaive OV 16G1) .

— Caz Vecteur : Helium (BBAY, Azote (Biskra. Ghardaial.

- Température : Colonne : 70®c —-—--- 200®c & raison
de 4°-/mm.

» Injecteur . 200= ..
Detecteur : 300° -,

- Débit des agaz en ml/mn.

- Gaz Vecteur (Helum ou Azote): 0.2

— Hydroagéne T 1.
- Air 7: 333
— Attenuation - g8 - 16 - 32
- Vitesse du papier (cm/mn) : 0.5

- Volume in.jecteé fﬁl) - 0,1 - 1
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Selon le protocole expérimental correspondant, nous avons
enregistré les chromatoarammes des &chantillons d'HE dont nous
disposons et de chaque fraction cbtenue par séparation sur gel de

silice.

II-1.3. ANALYSE DES FRACTION
PAR

L‘analyse de 1'huile esseniielle 48, herbi-a2iba-Psso a éte
effectuée sur un instrument HEWLETT-PACKARD composeé d'urn
chromatographe 5890 série II |, d'un spectrométre de masse 5970 A
et A7un ordinateour HEWLETT — PACHOARD ©i532 O série 2010,

Les conditions opératoires d’' analyse sont doni. *es
ci—dessous
- Gaz vecteur : Helium ; débit = 4ml/min.

- Colonne capillaire : PEG 20 M de longueur L = 25 m
et de 0.£0 mm de diamétre.

- Température
- Colonne 2 mpn & 70%C . puis de 70@C
d 200 =C & raisen de 4=2/min,
- Iniecteur : 200 = C.

- Détectewur : 250 = .
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I1-2.. TENTATIVE D’ IDENTIFICATION DES CONSTITUANTS
DES HUILES ESSENTIELLES

L'HE d’'Artémisia herba—alba Asso gue nous avons soumis a :-.
diverses méthodes d'analyses a &té extraite de 1la plante fleurie,
provenant de trois régions 4d’'Alaérie.

Les échantillons de la plante ont été cueillis en Décembre
1988 dans les réqgions de Bord.i-Rou-Arrvéridi, BRidfa et Ghardaia: et
ils ont fait 1’obiet d’'une étude antérieure (33) a travers
lagquelle une meilleure séparation des constituants de 1'HE sur
~olonne capillaire PEG . 20 M a &#t& constate.

Four compléter et confirmer cette i1dentification nous avons
utilisé la méthode des étalons. Les données bibliographiques 5,2
nous ont orienté dans le choix des &talons.

Nous avons enregistré dans les w»8mes ~onditions que
précédement (paragraphe II1.2) les chromatogramme o de chacun d’eux
(Annexe ) et ceux corrvespondant a chacun des trois é&chantillons

4'huile (Fig. 7, 8. 9).

L’ examen de ces chromatogrammes nous a permis 4 élucider e
cartie la composition de 1’'huile essentielle de chaque région ¢
4’ autre part de repérer les constituants majoritaires et 4'avoir
acceés i leur teneur relative.

Far comparaison des temps de rétention des é&talons a ceux

de's costituants de 1’ HE. d'A. herba—-alba Asso de
Bordi-Bou-Arréridi, nous avons rédussi a i1dentifier les composés
suivants : p — Cymen, 1.8 . Cineol, Chrysanthénone , e« - Thyone,

Bornecol, Camphre, Carveocl cis 2t trans et Alcool Cuminigue.
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En procédant de la m8me facon pour L' Zchantillon de Biskra,
nous avons constaté 1la présence de : & Finéne. & terpinéne, o
Phellandréne, & Thyone, Chrysanthéncne, Camphre, o Terpinéol et
Aldehyde cuminigue.

L' examen du chromatogramme correspondant 3 1’échanftillon de
Ghardaia a révélé la présence de : o Finéne, o Tercnéne, oL
Thyone | p Thyone, Carvephyvllen., P_ Cymen - 8 - 01 et Alcool
SmLINTII Que .

Airnsi, les é-hantillons étudides peuvent Btre différenciés

par les composés maldeurs de l'huiie gu'ils renferment

fordi-Bou—Arréridil : 27.2% X o Thyone
17 .88 % Chrysanthsgone.
15.95 X Camphre.
Biskra - 50.06 ¥ & Thvone
24 42 X Chvrysanthfone,

Ghardaia . 832 .83 ¥ o Thvons
3.70 ¥ o Finéns
3,22 X p Thvorne,
. Nous constaztons alors gque la variatinn de 1a  composition

quantitative de 1'HE 4'’A. herba-alba Asso en fonction du lieu de
développement de la plante est trés importante ce guli nous permet
de confirmer les hypothéses avancées par BEMNMDJILALI et COLL (14),
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II-3. TENTATIVE D’ IDENTIFICATION DES CONSTITUANTS DES
FRACTIONS ISSUES DE LA SEPARATION DE__L'HE SUR
COLONNE DE GEL DE SILICE

II-3.1. HUILE ESSENTIELLE D’A.HERBA-ALBA ASS50 EXTRAITE
DE LA PLANTE DE BORD.J-BOU-ARRERIDJ

II-3.1.1. SEFARATION SUR COLONNE DE GEL DE SILICE DE L'HE

La séparation sur <~olonne de gel de silice de 1'HE a-
Bord j-Bou-Arreridj nous a3 permis 4d’'obtenir onze fractions gue nous
avons analysé par CPG, dans les conditions citées précédement.

Un premier examen des chromatogrammes obtenus, nous a
permis de rassembler les fractions dont les chromatogrammes
étaient identiques et d’en réduire ainsi le nombre 3 quatre a
savolir '

La fraction A

Constituge des fractions 2, 3 et 4; la fracticon 1
ne comportait gue du solvant en l'occurrence du
n — pentane.
La_fraction B
Constituée des fractions 5 =t 6.
' La_fraction

Constituge des fractions 7, 8, ¥ et 10

Constitude de la fraction 11.
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II-3.1.2. ANALYSE PAR CPG DES GUATRE FRACTIONS

Fraction A (Fig.10}

La fraction A regroupe les HC peu polaires é&lués 3u
n—-pentane. Par comparaison des temps de rétention des é&talons dont
nous disposons aux temps de rétention des pics du chromatograme=
obtenu, nous avons pu identifier les constituants suivants : e
Pinéne. P pinéne, & thyone, B thyone, du camphre et des traces de

1.8 cindol, ot phellandreng, p.cymen, chysanthénone, acétate de
Bornyl, iso-bornéol, o¢ terpineol du bornéol et p—cymen -.'8 ol.

D’ autre part, cette fraction a été analysée par Cs / SH.
Le chromatogramme obtenu (Fig.14) présente plusieurs pics.

L’exploitation des spectres de masse nous a permis d’'en
identifier guelques uns, 3 savoir : La & et B thyone, 1' acétate de
chrysanthényl, la cis—-verbenone et éventuellement la carvone, le
sabinéne ou 1le o« terpinéne. Les spectres de masse de ces
constituants sont donnés aux figures (15%a . 15b).

Fraction B

L’ examen du chromatogramme de cette fraction (Fig.11) nous
a permis de mettre en évidence la présence de : Camphéne, o« et B
pinéne, 1,8 cinéol, p -cynem, thyone, chrysanthénone,K camphre,
acétate de Bornyl, Aldehyde cuminique, p oymen—8-o0l et alcoo:
cuminigque.

Fraction C

.

Celle ~i est relativement pure, elle est constitude
essentiellement de camphre (Fig.12) (83.4 X). et des traces de : B
pinéne, 1,8 cinéol, chrysanthénone, o thyone, camphre, carveol

trans, alcool cuminigque et de 1’ acétate de bornvyl.

Fraction D

Le chromatogramme de cette fraction (Fig.13) est trés
fourni, malheureusement seuls quelques uns ont pu 8tre identifiés,

3 savoir - & pinéne, P pinéne, p.cymen, 1,8 cinéol, o« terpinéne,
chrysanthénone, o« et P thyone., camphre, ~arveol <is + trans,
aldehyde cuminigue, acdétate de Dbornvl. alceool caminigue et du

caryophyllen. Cependant, une analyse par Ci3/5M st a prévoilr pour
confirmer la présence de ces constituants.



_53.

L’ analyse par CPG des fractions 1ssues de la séparation sur
colonne de gel de silice de 1'HE extraite de 1la plante de

Bord.i-Bou—-ArreridJy a permi$ 1’identification de quelques
constituants, 2 savoir : & pinéne, camphre, g pinéne, 1,8.cinéol
o phyllandréne, p - cymen, chrysanthénone, acétate de bornyl, isc
bornéol, ot terpinéol, Bornéol, acétate de chrysanthényl

cis-verbénone, « et B thyone, camphre, aldehyde cuminique, al-ool
cuminique, carveol cis + trans, caryophyllen, & terpinéne, p.cymen
8.01 et essentellement 1a <carvone et le sabinéne (ou le &
terpinéne). Une analyse par CG/SHM est 3 envisager pour confirmer
~ette identification.
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IT-3.2. HUILE ESSENTIELLE D'A. HERBA-ALBA AS50 EXTRAITE
- DE LA PLANTE DE BISKRA

II-3.2.1. SEPARATION SUR COLONNE DE GEL DE SILICE DE L’HE

DE LA _PLANTE DE BISKRA

La séparation sur colonne de gel de silice de 1'HE extraite
de 1l1la plante de Biskra a fourni une vingtaine de fractions que
nous  avons analysé par CFi; dans les conditions c¢itées
précédemment.

L‘examen préliminaire des chromatogrammes de ces fraction
nous a permi d’en réduire le nombre a cing, notées respectivement
fraction A, B, ¢, D et E.

II-3.2.2. ANALYSE PAR CPG DES DIFFERENTES FRACTIONS -

Fraction A

Le chromatogramme de cette fraction (Fig.16) suggére la
présence d’' hvdrocarbures lourds. Malheureusement aucun des pics
présents ne correspond aux étalons dont nous disposons.

L' analyse par CG/SM aurait pu nous aider 3 les identifier,
mais elle n'a pu Etre réalisée en raison de 1’appareil qui est
tombé& en panne.

Fraction B

. Cette fraction (Fig.17) contient de 1la g thyone et des
traces de &« pinéne de comphéne et de 1’acétate de Bornyl.

Nous remarquons également 1la présence de quelques pics déja
majoritaires présents dans 1la fraction A que nous n’avons pas
réussi a identifier.

i

Fraction

Le chromatogramme de cette fraction (Fig.18) présente des
pics bien séparés, correspondant 3 des <onstituants relativement
polaires, parmi ces pics nous avons pu identifier : du camphéne,K B
pinéne, o thyone, P thyone, camphre, acétate de bornyl et de
quelques traces de caryophyllen, du e terpineol, du p.cymen.B8.01
et du carveol trans.
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FIGURE 16: CHROMATOGRAMME DE LA FRACTION A DE L'HE
BISKRA SUR COLONNE CAFILLAIRE PEG.20M
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CHROMATOGRAMME DE LA FRACTION B DE L°HE
BISKRA SUR COLONNE CAFILIAIRE FEG. 20M



=
(A
Al

[l
(]
1:E:I

wd

(Y]
1%
=

[
Doy
o

'r:";

[ I

-
)

5]
L

ju—

L

[

oy

FIGURE

MIEET;

oo
“a
e

us

1

o

2 Ly

14

H

HAMKWEL

Fu]
Tl

2N
ML

CHROMATOGRAMME DE LA FRACTION ¢ DE
E

2ISKRA SUR COLONMNE CAFPILLAIRE PEG

L' HE

. 20M



Fraction D

L’ exxamen du chromatogramme de cette fraction (19) montre
que celle—<i est essentiellement constituéde de : o« phyllandéne, ot
thyone, P thyone et des traces de camphéne.

Fraction E

Plusieurs pics apparaissent dans le chromaogramme (20) de
cette fraction. Cependant, seuls les constituants suivants ont été
identifiés : o«.Thyone, P .thyone, camphre, acétate de bornyl,
bornéol, p.cymen.B8.01, carveol trans et 1’alcool cimunique.

Cependant les constituants majoritaires n’ont pas éte
identifiés (44,13 X et 14 .33 %) du fait qu'ils ne correspondent a
aucun des étalons dont nous disposions.

II-3.2.3. CONCLUSION

L’ analyse par CPG des fractions issues de la séparation sur
2olonne de gel de silice de 1’HE extraite de 1’'Artémisia
herba—-alba- Asso de Biskra, nous a permiséde confirmer la présence
des constituants suivants : & pinéne , camph€: =, B . pinéne, o
terpinéne, ot .thyone, B .thyone  acétate de osornyl, camphre,
caryphyllen, o terpineol, p.-cymen_ 8. 01, carveol trans, o
phellandréne, borneol et alcool cuminique.

L'identification pourrait 8tre complétée par une analyse
ultérieure par CG/SM.
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HERBA-ALBA-ASS0 EXTRAITE

DE_GHARDAIA

II-2.3.1. SEPARATION SUR COLONNE DE GEL DE SILICE

cet échantillon d4’HE a subi le mEme protocole expérimental
que les deux précédents. Nous avons obtenu 24 fractions que nous
avons également analysé par CPG dans les m8mes conditions.

Aprés examen des <chromatogrammes obtenus, le nombre de
fractions a été réduit a trois, notées fractions A, B et C.

Le chromatogramme de cette fraction est représenté par la
(Fig. 21). Les pics identitiés correspondent aux : o plnéng,
camphéne, P pinéne, B thyone et s-~étate de borneol. '

Fraction B : (Fig. 22}

t

En plus des constituants déja identifiés damns la fraction A
et en proportion plus importante dans ~cette fra-*ion, nous avons
pu identifier le ox terpinéne, le camphre et 1'isc-bornéol.

. Fraction C
Le chromatogramme de cette fraction (Fig. 23) est trés
fourni. I1 présente entre autre les m8mes constituants que la
fraction B. Parmi les nouveaux piecs, seuls le bornéol, le

chrysanthénone, le caryophyllen, le terpinecl, le carveol et le
thymol ont pu 8tre identifiés.

Une analyse par CG / SHM est a prévoir pour compléter cette
identification.
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I1.3.3.3. CONCLUSIONS

L’analyse par CFG des fractions issues du fractionnement
sur gel de silice de 1’HE 4’ Artémisia herba-alba-fAsso extraite de
1a plante de Ghardaia, nous a permis 4’élucider la présence de
certains composés tels que : & pinéne, B pinéne, camphéne, B
thyone, o« terpinéne, camphre. acétate de bornyl, iso-bornéol,
bornéol, chrysanthénone, caryophyllen, o terpinol, carvéol cis et
le thymol.



ANALYSE DES CONSTITUANIS D'HE D’ ARTEMISIA
HERBA-ALBA ASSO AYANT SUBIT UNE TRANSFORMATION
ANTERIEURE A L’ INTRODUCTION DE L' ECHANTILLON
DANS LE CHROMATOGRAPHE
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I-1. HYDROGENATION DES HUILES ESSENTIELLES

I-1.1. INTRODUCTION

L’ hvdrogénation présente 1’'une des plus importantes
trasformations des carps gras. Cette opération indusrielle a pour
but de modifier partiellement ou totalement 1: structure de ces
derniers pour les rendre utilisables de maniére plus efficace par
1’ industrie des corps gras <. '}.

I-1.2. HISTORIQUE D’HYDROGENATION:

S’ appuyant sur les travaux de SABATIER et SENDERENS
(Université de Toulouse, en 18920} relatifs a 1'hvdrogénation
catalytique, le chimiste allemand NORMANN appligua, en 1202, la
technique d’'vydrogénation aux corps gras en phase liquide avec un
catalyseur suspendu, a base de Nickel (63).

En 1912, naissait 17 industrie 4’hvdrogdénation des huiles et
aqraisses. Cette invention permet par combinalison avenr
1’ hydroaéne, de traiter 1les huiles et agraisses véqgétales et
animales, disponibles en quantité suffisante et d'en améliorer
favorablement la conservation et la consistance.

A cela, s’ajoute gque la plupart des .| iles de départ
perdent pendant 1’ hydrogénation leur odeur spécifique et
deviennent de ce fait pleinement wutilisables pour des usages

aljmentaires et industriels.
’

Aujourd’'hui. il est possible de produire par hydrogénati
un grand nombre de produits aveso des caractéristiques
particuliéres.
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I-1.3. DEFINITION DE L’HYDROGENATION

L’ hydrogénation est une opération industrielle qui consiste
a2 fixer des molécules d’hydrogéne sur les doubles liaisons des
acides gras mono et polysaturés (hydrogénation catalytique) et qui
permet 4'une part d’aceroitre la stabilité thermique de 1'huile et
sa résistance a 1’ autooxydation et 4’ autre part 4d'élever son point

de fusion (;tgg)

I-1.4. L’HYDROGENATION CATALYTIQUE

L’ hydrogénation catalytique hétérogéne ( €% ) utilise les
meétaux réduits insolubles dans le milieu tels que Pd, Pt, Ni, Cu,
plus ou moins modifiés par voie chimique ou physiqgue.

La réaction s’'efféctue par é&échanges :.tre phases a la
surface du catalyseur; elle est contrglée cinétiquement par des
étapes d'adsorption et de désorption, et de ce fait 1’activité et
la sélectivité d'un catalvseur dépendent de nombreux facteurs
entre autres &tat et nature de sa surface, pression, vitesse
d’' agitation et température. Il a é&té démontré gue, dans chague
catalyse hétérogéne, au moins 1’'un des deux réactifs est adsortc
chimiquement sur le catalyseur. Plusieurs auteurs admettent que
ceci s’'applique a la double liaison des acides gras insaturés.

Au cours d‘une reéaction catalytique ( J3p . les doubles
lialsons des acides gras naturels se trouvent en contact avec un
centre métallique (catalyseur) disposant d’orbitales * 4 *
vacantes, il s’ensuit une interaction du type donneur-—-accepteur
d'électrons qui fait perdre a la double liaison son caractére

Le processus est analogue 3 celui de 1a chimisorption de

1'ethviéne. La ohimisorglion de 1'hwdrogines s’ aceonplit par 1la
scission des molécules 4’ hydrogéne en atomes, a la surtace du
catalvseur ( ¥ ) camme le montre la figure 24 schématisant

1’ hvdrogénation d’une double liaison A d'une molécule d’acide
qras. )

En B, la chimisorption est accomplie, par le fait que la
double liaison est rompue et la molécule d’'acide gras se lie a 1la
surface du catalyseur.



-75.

e £ P e —

d’une double

liaison

-




76.

1]

La moléc-cule " shimisorbée peut réagir avec 1’atome
4’ hydrogéne trés mobile 3 1l1la surface du catalyseur, permettant
ainsi 'la formation 4d'un produit semi-hydrogéné 1ié encore au
catalvseur par une liaison <omme le montre 1la figure en C.
Finalement en D. 1a molécule réagit encore avec un atome
d’ hydrogéne donnant lieu & une liaison saturée qui n’est plus liee
~himiguement au catalyseur.

I1 est cependant probable gqu'une partie de la molécule
chimisorbée réagit en B, avec de 1'hydrogéne moléculaire adsorbé
physiquement ou dissous dans 1'huile. En mEme temps la molécule
passe directement de 1’état B 3 1'état D sans traverser 1’état
intermédiaire ¢ semi—hydrogéne.

I.1.5. ETUDE DES HUILES HYDROGENEES

En pratique, 1’appréciation des produits hydrogénés rend
compte surtout des caractéres organcleptiques et des wméthodes
classiques d’analyse, permettant 1la détermination des critéres
sulvants

Indice d’ iode.

Point de fusion.

Indice de peroxvyde.

|

Analyse par CPG ou CG/SM
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I.2. ACETYLATION DE L'H.E D’'ARTEHISIA HERBA-ALBA-1..50

I-2.1. INTRODUCTION:

L' acétylation n’'est en somme g’ une réaction
d4’ estérificaion, dont elle suit les 1lois géndrales,. Réalisée
pratigquement par 1'acide acétique, le chlorure d’'acétvle ou

1’ anhvdride acétigue. sa wvitesse varie sulvant le reactif et les
technigues uilisées. ( 3 )

I-2.2. DEFINITION DE L’'ACETYLATION:

L’ acétylation permet de déterminer le nombre 4'hydroxvles
contenus dans une molécule, ou de doser un composé hydroxylé dans
un milieu complexe.

En 1887, BENEDIKT et WL ZER £ montrérent gque les
acides gras hydroxylés fixent guantitativement 1’ anhydride
acétique qui reste encore aujourd' hui 1’agent 4’acétylation le
plus courant. Deux mécanismes réactionnels sont : .sibles

CH3 CoO Ok

\./

CH3 CO

CH3Z COOR + CH3 COOH
CH3 €O R /
. \o . l
CH3 co/ OH

Le mécanisme varie avec la c¢lasse d’alcool, autrement dit
suivant la nature de la coupure Ro/H ou R/7o0H.



_(8_

Les alcools primaires s’acétylent plus facilement que les
secondaires, les alcools tertiaires réagissant en général moins
bien.

La réaction entre 1’anhydride et 1’'hydroxyle est favorisée
par différents composés, qui augmentent notamment la vitesse de
réaction. LIEBERMANN et HORRMANN ~ ont préconisé 1’ acétate
de Sodium, catalyseur trés actif.

I-2.3. ETUDE DES HUILES ACETYLEES:

L' analyse de 1'huile acétylée se fait par
* CPG ou CG/SM car les points d’ébullition des

esters sont plus bas que ceux des acides dont ils dérivent.

* Détermination de 1’indice d'ester avant et aprés
acétylation.
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Au cours de «<«e travail. nous avons essayé d’étudies
1’influence de 1la température du distillat a 1la sortie du
condenseur sur la solubilité dans l'eau et 1'évaporation de
1’huile essentielle 4d’Artémisia herba-alba-Asso provenant de la
région des Bibans dans la wilaya de Bord.i-Bou-fArréridi.

L’effet de la température du distillat sur le rendement en
huile essentielle est un facteur trés important.

Lors de cette étude. nous avons constaté que la solubilité
de cette huile dans 1’eau en fonction de la température suit une
forme parabolique et passe par un minimum 3 40° C,

L*étude de 1'évaporation de 1'hulle essentielle en fonction
de la température a permis de tracer la courbe d’ “aporation : une
branche parabolique croissante, et de classer 1'Lo:ile essentielle
4’ Atémisia herba-alba—-Asso parmi les huiles movennement volatiles.

En raison 4du non fonctionnement de 1a  <chaudiére de
1’ installation d’extraction par entrainement 3a la vapeur 4d’'eau et
des difficultés rencontrées pour la réparer, nous n’avons pu fai. -
les essais dfextraction de 1’'huile essentielle a différentes
températures du distillat et mettre ainsi en évidence 1'influence
de ce paramétre sur le rendement en huile essentielle.

Cette étude est donc 2 entreprendre afin de déterminer la
température permettant d’obtenir le meilleur rendement en
minimisant 1la solubilité de 1’huile dans 1’eau £t son évaporation.

La deuxiéme partie de notre &tude consistait a séparer sur
zolonne de gel de silice d’huile essentielle d4d’'Atémisia
herba-alba—Asso provenant de trois régions 4d'Algérie. a savoir
Bod. i-Bou—Arvreridj, Biskra et Ghardaia.

Cette maéthode 4d’analyse nous a permis, .. &s regroupement
des fractions identiques, d’'obtenir guatre fracvions pour 1°HE -
Bord.i-Bou-Arreridj, <ing pour celle de Biskra et trois pour 1’HE
de Ghardaia.
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L' analyse par CP5, et en partie par CG/S5M. des fyractions de

1‘HE ‘de B.B.A. nous a permis 4d’'identifier les constituants
suivants: x et B pinnéne. camphéne, 1.8 -carvéonl, x phéllandréne,
© oymen. chrysanthénone . acétate de bornvl. iso bornéol, ®

terpinéol, x terpinéol, borneéol, acétate de chrysanthényl, cis
verbénone, x et B thyone, camphre.

Nous avons pu £galement mettre en évidence la présence de:
Aldéhvde cuminigue,. Alcool cuminique,  Carvénl <is et trans,
Caryophyllen, x terpinéne., p Cymen — 8 — 01 et éventuellement la
Carvone et le Sabinéne (ou le x terpingnel.

Cependant, nous recommandons d’affiner les analyses pour
Aes derniers et d'utiliser 1la CG/SM afin de confirmer leur
présence dans cette huile.

Les fractions issues de 1'huile de Biskra aprégs analyse par
CPG ont montré gu'elles sont constitudes. entre autres des
composés suivants : x et B pinéne. camphéne, x terpinéne, x et B
Thyone, Acétate de Bornvl, Camphire, Carvophvllen. x terpinéol,
p-—cymen—8-01 . carvéol trans. x phellandréne, bornéol et alcool
cuminique.

L’analyse par CPG des fractions issues de 1’'HE de Ghardaia

a permis 1’identification de : x et B pinéne, camphére, B thyone,
% terpinéne. camphre. acétate de bornyl, iso-k rnéol, bornéol.
~hrysanthénone. carvyophyllen. % terpinéol., ccrveol cis et le
thvmol.

_ Par cette étude nous avons confirmé la présence de certains
constituants cités précédemment dans les trois échantillonc
d'huile essentielle et déia identifiés lors d’ une étudge
antérieure.

Cependant pour compleéeter cette i1dentficattion, nous
recommandons d’une part 4d’analyser les différentes fractions
obtenues par fractionnement sur gel de silice, par CG/S5H et de
soumettre éventuellement 1’huile essentielle a des traitements
pré—analyse tels que des réactions 4* hydroggnation et
d’ acetylation, et ensuite analyser par CPG et CG/SM  les
échantillons obtenus aprés ces traitements.
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