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RESUME -

L'EXTRAGTLION DE LA CONCRETE D°ALFA A ETE REALISEE PAR DIFFERENTS
SOLUANTS: EAU, BENZENE ,ETHER DE PETROLE,HEXANE.DANS UNE PREMIERE ETARE NOUS
AVONS ESSAYE UNE MACERATION AFROID ET A CHAUD AVEC CES SOLVANTS,

PAR LA SUITE ON A CHOISI LE SOLUANT DONNANT UN BON RENDEMENT €T FRESENTANI
UNE BONNE AFFINITE AVEC LA MATIERE VEGETALE.DANS UNE DEUXTEME ETAFE

ON UTILISE CE SOLVANT POUR REALISER UNE EXTRACTION EN DISCONTINUE.ENFIN,DES
METHOLES ANALYTIQUES D' IDENTIFICATION SONT APPLIGUEES.

SUBJECT: EXTACTION OF THE ESSENTIAL OILS OF ESPERTC GRASS
******** PHYSICO~CHEMICAL ANALYS1E

SUMARY :

THE EXTRACTION HAD BEEN MADE BY SEVERAL SOLVENTS:WATER,BENZENE  HEXANL,
AND ETHER OF PETROLE.DURING THE FIRST STEP,WE HAVE TRIED MACERATION BY HOT AND
COLD SOLVENTS.THE METHOD WHICH SIVES A GOOD RATIO HAS BEEN SELECTED.
IN A SECOND STEP THE SOLUENT IS USED IN A DISCONTINUONS EXTRACTION.
FINALLY,ANALYTICAL METHODS FOR THE IDENTIFICATION OF COMPONENTS HAD BEEN USED.
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INTRODUCTION

Les nappes alfatieres constituent un  patrimoine
national essentiel et précieux, leuwr superficie est egale a
celle de la Fforet dont elles constituent un complément
important.

L'alfa est aussi  un rempart biologigue remarguable et
nécessaire a la lutte contre la désertification et la
sécheresse. Elle se trouve dans des zones geographigues
souvent marginales et déshéritées, ol les problémes sociaux
se posent avec acuité et " dont la résolution revet un
caractere prioritaire.

Sur le plan économigue, 1 'alfa représente une source de
cellulose, sans commune mesure avec les autres sources, sa
mobilisation optimale ne peut que réduire nos rmportations
dans les domaines du papier et de la pate & papier. En ce
gui concerne 1 économie pastorale, 1l 'alfa est un aliment de
betail, d'une maniere directe; par la consommation des
pousses, ou indirecte par 1'abri gu’'il constitue powr
protéger les especes vegetales paretables.

En débit de leur interét, les =zones alfatiéres n’ont
pas pu bénéficier du progrés technique enregistre dans les
différents domaines économigues du  pays, mais en plus,
elles ont Ffait 1 'objet d'un abondan économique total aux

nombreuses pressions, qui n‘ont pas mangue d’entamer
fortement le capital alfatiére, allant dans le sens de
1 angégantissement total. Dans certaines régions, sa
disparition est totale, les zones étaient  Jusque la

considérdes comme Ffaisant partie de 1'aire privilegiee de
réapartition et de croissance de la plante.

Il faut reconnaitre que ! activitée alfatiéere a ete
présentée comme wune activité non lucrative pour celul gui
la pratique.

Les technigues et les méthodes wtilisdes Jusgu’a
présent, se sont illustrées par leur mangque d’inefficacite,
bien souvent par manque de moyens. De ce fait, elles sont
inappropriées, inadeptées et peu propices, a une gestion de
la nappe gue 1 'on voudrait rationnelle et prometteuse. dans
1 'optique d'entrainer un développement soclo—-eéconomique des
populations pastorales concernées.

De ces raisons, il devient nécessaire d'envisager des

solutions susceptibles de mettre +in a une situation gui
elle se venalt & se perpetuer, risqueralt d'entrainer la
disparition des groupements alftatiers, Ll saralent

remplacés par des formations de sable "dune". Ceci est deja
une réalite, puisque les manifestations de ces phénomeéenes
ont commencé notamment, dans les wilayates de Naama et
d El-BRayadh [11].
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Des racines adventives plus courtes, naissent
constamment sur le rhizome, formant un réseau tres intrique
au dessous de la souche [111.

Les feuilles de 1 'alfa sont persistantes, elles durent
an  moins deux ans, tout en prenant un aspect dur,
jonciforme (figure 3).

La floraison a lieu en Mai-Juin, selon les annees, les
germinations, sans etre totalement abscentes, sont rares et
nécessitent des conditions bien déterminées, sous couvert
forestier.

Les racines de 1 'alfa sont du type fasciculé, tres
souvent munies de radicelles, qui contribuent &
l1'infiltration profonde dans le sol [81.

A la loupe, le limbe apparait sur toute sa longueuwr
replié dans le sens longitudinal, sur sa face superieure,
formant ainsi une gouttiére [S]. Le limbe d'alfa est
recherché pour la guantité et la qualité des fibres
cellulosiques gu’'il contient [111.

I1.4. PHYSIOLOGIE DE L "ALFA

L'alfa rentre dans la catégorie des végétaux, toujours
verts et parmi les graminées dans le groupe physiologigue
des graminées de steppes [4]. L 'alfa subit deux périodes de
vie ralentie dans la méme annee : le froid hivernal qui
ralentit la plante durant trois & guatre mois, et la saison
séche, a peu preés, la méme période.

‘Sa période de végétation dure 4 &4 S mois [12]1, la phase
de végétation reste courte, il faut gqu'elle soit bien
remplie et si la plante doit en perdre au début une bonne
part pour former ses feuilles, il ne resterait que qguelques
semaines pour son accroissement et les réserves nécessaires
a sa floraison.

Les phases de végeétation sont les suivantes :

- Aux premiers jours de printemps, les feuilles
persistantes entrent en activité et profitent des premieres
températures utiles [41. Du point de vue thermique, la
température minimale moyenne nécessaire & sa photosynthese,
se situe entre 146 et 25°C, une moyenne estimale superieure
A 25°C, pendant quatre mois, est néfaste a 1 'alfa.

Elle supporte les basses températures jusqu’'a —19°C [101.

Les jeunes feuilles ébauchées depuis 1 automne sortent
des graines de nouvelles innovations se font. C'est 1la
période maximum d’intensite biologique.
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- Pendant le période estivale, la plante vit au ralenti,
évite les pertes d eau, la feuille s'enroule, devient
jonciforme et les stomates réduisent leuw ouverture. Ce
repos pfrsistera Jjusquaux premieres pluies d'avtomne [41.

I1.5. FEUILLES ET FIBRES D 'ALFA

De toute la plante, les feuilles seules sont utiliseées
aussi bien pour la sparterie gue pour la papeterie. Aussi
est—-ce de cette seule partie de la plante domt nous nous
OCCUuperons. Ces feuilles jonciformes de deuxr a trois
millimetres de diamétre, et de vingt c¢ing & soixante
centimétres de longueuwr, du point de désarticulation a la
pointe, contiennent de 42 & 50% de cellulose et fournissent
des fibres fines, réguliéres et soyveuses. Ces fibres ont
1,5 mm de longuew et 0,12 mm & O,1% mm de diaméetre. Elles
sont terminédes en pointes arrondies. Le canal central est
trés étroit et peu apparent. Ce sont des fibres corticales
de faisceaux Ffibro-vasculaires, que la coloration a la
phénolsafranine rend treés visible dans les coupes [27.

l.es Ffibres de 1 'alta sont longues, souples et
résistantes, trés riche en cellulose, lewr incorruptibilite
est & toute épreuve, au point de rester intactes, apres une
longue immersion [31. Les fibres sont dissoclees
complétement par des produits chimigques alcalins, ces
fibres se feutrent facilement et fournissent une excellente
pate & papier, employée pure ou mélangée & la pate chiffons
ou de bois. Le papier d'alfa a, pour le méme poids,

beuwacoup plus d'épalssew que tout auwtre papier. Il
convient treés hien pour les éditions de luxe et des
gravures [2,31. Les longueuwrs et  les diamétres des
differentes Ffibres vigétal es sont données  dans les

tableau I.

Fibres Longuewrs (mm) i Di ametres (mm)
Alfa 1.500 0,017
Chanvee ‘ AL 000D 0,019
Lin S0 L 000 D;Di?
Rami e 200,000 0, 040
Fhormium HL000 0,014
Coton FhH. 000 0y O30

Tableau I : Longueuwrs et diamétres des difterentes
fibhres vegétales.

Les fibres o alfa donnent avec le chlorure de zinc
iodé, une coloration bleue, et avec |l 'icde et 1 acide
sulfurigue une coloration jaune [3].
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I.6. COMPOSITION CHIMIGQUE DE L 'ALFA
L& composition chimique des feuilles d'alfa est
variable suivant les régions et la nature du sol. Hugo

Maller,
tableau

donne les moyennes
Il

suivantes, représentées dans le

Alfa d Espagne Alfa d’'Afrique
Cellulose 48,25 46,80
Graisse et cire 2,07 2,62
Extrait agueux Q19 9,81
Matieéres pectiques 26,39 29,30
Eau 9,38 8,80
Cendre S, 73 Z,67

Total 100,00 100,00 J

Tableau 11

Les teintes

: Composition chimique de 1 'alfa.

comparatives que prennent les différentes
fibres végétales a 1 'iodé sulfurigque et au chlorure de zinc

iode, sont données dans le tableau ci-—dessous @
Fibres Iode et acide Chlorure de zinc

veégetales sul furiqgue iodé
Alfa jaune brun bleue
Chanvre bleu verdatre bleue violet
L.in jaune brun jaune d’'or intense
Ramie bleue bleue
Fhormium jaune intense jaune brun
Coton brune brun rouge
Faille jaune clair bleue
Jute bleue jaune

Tableau III :

L.a teneur

suivant les régions,

en cellul ose
nature du

Les teintes comparatives des différentes

fibres végétales.

la

l17indique le tableau suivant

de 1 'alfa

est tres
s0l et

variable
1 'altitude comme
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Les nappes alfatieres occupent  une surtface  noan
négligeable de la partie Nord du pays. Cette superficie
s'est retrécie puisqu’il semble qu’a  1l'origine, elle

occupait dix sept millions d hectars, auwjow d hui, elle,
atteint“difficilement les gquatre millions d hectars.

L'alfa n’'a pas fait d’'étude sécifiant sa bilogie et
elle était considéréds comme une espeéce résistante et
rustique, 1| ‘évolution actuelle montre qu'il n’'en est rien,
puisquon constate que pratiguement, toutes les nappes ont
regréssé sa disparition par une exploitation anarchique et
miniere, a accentugd le phénoméne d érosion et de
desertification, élément essentiel de 1 'éguilibre pastoral
et de la lutte contre la desertification.

L'alfa joue un role de premier plan, du point de vue
économique et industriel, son remplacement est impossible,
méme par la foret, puisqu’elle occupe le dernier bastion de
résistance, aux factews de desertification a 1 'alfa
succede souvent le désert.

Quoiqu il en soit, 1 'alfa est une FeEssource A

développer dans le cadre de la rationalisation, de  la
gestion des zones steppilgues [121.

I1.7.1. Facteurs de dégradation des nappes

1.7.1.1. Facteurs climatiques et edaphiques

L alfa, plante typiquement xéraphile, ne supporte pas
la stagnation de 1l 'eau et 1l 'humidité atmosphérigue. Elle
est abondant entre les isohystes 200 et 400 mm, et trouve

L L

s0n optimum & 1 disohyette 250 mm.

Elle présente une grande résistance au froid (T = —19°0)
et redoute 1 'humidité prolongée. L action de la chaleur
influe sur la constitution anatomique, les expositions
sdches et chaudes favorisent le développement des tissus
fibreus.

L'alfa atteint des altitudes élevées jusgu’'a 1800 m,
dans 1 'Atlas Saharien, en réalité, 1 'alfa est adaptée aux
climats excessifs mais ne peut supporter des périodes de
repos veégeétatif treés longues ou  trop frégquentes au cours
des annees, elle est soumi se ainsi a  des crises
d’affaiblissement qui provoguent sa régression lente C121.

Le sol argileur des dépressions ne convient pas A&
1'alfa. Son terrain préferé, parrait étre un sol leger,
formé de silice avec peu d’argile, et recouvet de menues
pierrailles calcaires, mais 1 'alfa craint avant tout les
lieux inondés, oo 1l eau séjowne plus ou moins longtemps
apreés une pluie, ainsi que 1 'humidite persistante.




13

Four L.Trabut et EBerbigier (1953 [4]1, "lLes conditions
climatiques et thermigues ne siffisent pas a elles seule A
assurer une bonne vegetation de la plante, et les
caracteres de sol peuvent, s'ils sont deéefavorables,
interdirent le développement des touffecs.

L'alfa exige un sol & bonne perméabilité et un bon
drainage [4]1. Le facteur édaphiqgue joue un role moins
décisif dans la répartition des nappes alfatieres, que le
facteur climatique: neanmoins, il influe dans une tres
large mesure suw la composition floristique de ces nappes,
guelgue soit leur nature.

Les sols mal drainés, ne conviennent pas a 1 'alfa, qui

ne peut subsister gue sur les terrains perméables ou assesx
declives, pour les eaw: ne séjournent pas [10]. La présence
de 1'alfa est donc liée en premier, & une pluviométrie
assez basse "inférieure a 400 mm de pluie par an " [111.
A 1 'exeption des sols hydromorphes et halomorphes, les
steppes a alfa se développent sur tous les types de 501,
elles tolérent méme le gypse. Cependant, elles sont plus
réepandues sur les sols & accumulation calcaire [101.

I.8. UTILISATION DE L ALFA

L alfa croit spontanément dans les régions les plus
arides, et spécialement dans les stations seches, depuis le
bord de la mer, jusqu’'a une altitude de 1800 métres [2].

Malgreé la diversité des utilisations de 1’alfa, des
debouchés actuelles restent apparemment trés limitées : la
vannerie utilise une trés faible partie de la production
dans le domaine textile, la fibre naturelle alfa est trop
grossiere et ne peut concurrencer le Jute ou le Lin. "Seul
un traitement chimique complexe permettrait de récupérer la
cellulose de 1'alfa, et d'utiliser dans les fibres
artiticielles",

Dans le domaine de la pate & papier et des panneaux de
fibre, 1'alfa doit faire face & la concurrence du bois
[12]. En effet, cette espéce doit etre menacée, car elle
est précieuse & plusieurs titres. Flante extrémement
rustique, supportant toutes les irrégularités du cilimat
steppique, l'alfa constitue dans les zones déshéritées
qu’elle peuple :

- Une ressource non négligeable par sa récolte, son
utilisation fourrageére "jeunes feuilles, épis", ==
transformation en fourage concentré et ces multiples
utilisations artisanales : corde, filets, etc...

= Un adjuvant précieur dans la lutte contre la degradation
et la steérilisation des sols.

- Une matiere premieére pour la fabrication du papier [101].
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Quoique 1 'alfa soit employés plus particulidrmeent dans
la fabrication du papier, on 1 'utilise aussi powr  la
vannerie, la corderie, la sparterie, le tissage, la
brosserie, la chapellerie et pow la confection des nattes

et tapis [31.

L'alfa est une plante dont les interéts sont multiples
puisque c’'est la seule matiére premiére qui, par la qualite
de ces fibres "souplesse, finesse, résistance", permet de
satisfaire une grande partie des besoins de 1 industrie
nationale du papier.

Dés 1889, Trabut met en relief le rdle écologigue joue
par 1 'alfa, qui empéche le sol de se raviner, régularise
les cours d'eau, facilite la péndtration de 1l 'sau sous la
terre.

Cette plante est un  matériauw précieur dans la lutte
contre la dégradation et la stérilisation des sols. Son
role est capital contre 1 avancée du desert. D autre part,
l1’alfa est utilisde pour 1 alimentation du bétail et la
promotion de 1 'artisanat [31.

e secteuw de la steppe et de | alfa doit étre
redynamisé et ses ressouwrces exploitées rationnellement,
son intégration au processus de développement économigque et
social du pays, suppose 1 'élaboration et la mise en place
d'un programme cohérent et réaliste visant & sa protection,
sa mise en valeur et son développement [1417.



GHAPITRE 1I
HUILES ESSENTIELLES
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II.1. HISTORIQUE SUR LES HUILES ESSENTIELLES

On sait depuis 1 antiqguite que les constituants
odorants des plantes peuvent @tre concentrés sous forme
d'huiles essentielles, par chauffage modéré de la matiere
vegetale.

L‘'huile essentielle est une matiére volatile contenant
1 ‘odeur totale d’une substance aromatigue. Flus tard, on a
trouvé gue 1 'entrainement a la vapeur est une mellleure
méthode de préparation des huiles essentielles, dont une
soixantaine étaient déja connues des pharmaciens.

En 1592 [151, les huiles essentielies ont eté connues
tres anciennement. On  les obtenait & cette épogue par des
méthodes trés primitives. L’invention de la distillation
par les arabes, au VIII®-X* siecle, a développé de facon
révolutionnaire, 1 'art de 1’'extraction de ce type de
produit. D’'ailleurs, c’'est a eux que revient le mérite
d'étre les premiers & pouvoir distiller 1’alcool, qui est
devenu par la suite, un excellent solvant pour 1 'extraction
des produits naturels, & partir des plantes. Apres, il vy

avait la premiére apparition temoin des huiles
pssentielles, et ceci au XIII= siecle, par Arnold De
Villandva, qui a introduit les eaux theérapeutigques et les

différentes huiles essentielles.

Au XVI= siecle, un article a é&té publie a Strasbourg,
décrivant la distillation en générale et la production des
huiles essentielles de Terebentine Rosmary.

Au XVIII= siécle, les pharmaciens utilisérent ces
produits & cause de 1’ 'effet thérapeutique de certaines
herbes, connues depuis longtemps. Avec le développement de
la science moderne, la technologie des huiles essentielles
a connue de nouvelles méthodes d'extraction et d analyse

L16].

Des le XVIII= siécle, oOn commenca a contrtler les
falsifications des huiles essentielles. C'’est & cette
épogue que, Féminis, crea "l'eau admirable", gui devient
"l ‘eau de cologne'".

Le XIX= siacle, vit apparaitre les premiéres analyses.
On sait depuis 1818, que tous les hydrocarbures terpeniques
présentent une proportion constante de cing atomes de
carbone, pour huit d’'hydrogenes.

L’abpellation de "terpene" est due a FKekule, en 1866,
et 1‘'année d'aprés, on prépare, pour la premiere fois,
1‘aldéhyde benzoique par un procede chimiqgue.

Autrefois considérées comme des espéces definies, les
essences livrent peu & peu leur secrets depuis 1 avenement
de la chimie organique. A la fin du XIX* siecle, on sait
maintenant, toutefois, que ce sont des melanges de nombreusx
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composants : terpenes, alcools, esters, aldehydes, cetones
et phénols, généralement incolores, il en est des colorées:
on rougeatre : essence de cannelle, en bleuw @ essence de
camomille, en vert : essence d absinthe [171].

Au  cours du dernier siécle, 1 'importance acquise par
les huiles essentielles et la mise au point de technigues
d analyse perfectionnees, permirent une connalssance
approfondie de la composition et des propriétés des huiles
essentielles, et leur emploi ne se borna plus a la
médecine, qui eétait la principale wutilisatrice de ces
substances [181.

En plus de leur valewr commerciale, les huiles
escentielles ont &té A& 1 'origine de nombreuses deécouvertes
scientifiques, en vue d’'élucider leur constitution : Otto
Wallach, découvrit en 1877, la reégle isoprenique", relative
aux constituants des huiles essentielles, cette hypothese
biogénétique lui valut de recevoir le prix Nobel en chimie,
en 1910.

Léeopold Ruzicka regut également le prix Nobel de chimie

en 1939, pour mise en évidence des polyterpenes, composants
importants des huiles essentielles [19].

11.2. GENERALITES SUR LES HUILES ESSENTIELLES

Les huiles essentielles sont treés répandues dans le
régne veégetal, elles se rencontrent surtout dans les
phanerogames, mais quelques cryotogames, en renferment
également.

Dans la plupart des cas, les essences se trouvent
toutes formées dans les différents organes de la plante,
les feuwilles, les Ffleurs, les Ffruits, les tiges ou les
racines. Flles sont alors localisées soit dans les glandes
des poils secreteurs, solt dans des réservolirs
intercellulaires. Il arrive fréguemment que la composition
de 1 'essence d’'une méme plante soit trés variable selon
qu'elle est extraite de 1°'un ou 1 autre organe de cette
plante, il® s’en suit que ces produits ont également des
propriétés fort différentes, mais il arrive souvent que les
essences provenant d’une méme partie de plante, acusent
entre elles des différences notables, dues & 1'etat de
maturité, aux conditions climatigues ou encore a la nature
du sol, méme si ces conditions sont identigues, 11 est
possible parfois, d'obtenir des essences de caracteéere
différent, s'il 1 ‘on apporte quelqgues modifications au
procédeée d'extraction.

On connait maintenant plus de 3000 types d'huiles
essentielles, identifiées a partir d'un grand nombre
d'espéces naturelles, dont plus de 100 ont été deja

commercialisées [161].
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II.3. DEFINITIONS

Les huiles essentielles, connues également sous le nom
d'essences natwelles ou encore huiles volatiles, sont des
substantes odorantes, volatiles, 1ncolores ouw  jaundatre,
inflammables, s'altérant & 1 air en résinifiant, et que
certaines plantes renferment en  proportions parfois
considerables [181].

Les huiles essentielles sont ordinairement liguides, &
la température ordinaire uel ques unes sont solides ou en
sy 9
partie cristallisées.

lLes essences frafchement extraites, ont géndéralement
une odeuwr moins forte gue celles qgui ont subit, pendant
quel ques temps, l'action de 1 axygéne de 1'air, d'on il
serait permit de conclure que 1 'oxvdation de | essence ou
d'un de ces elements influe sur la formation, ouw du moins
sur  1l'intensiteé d éemanation du  parfum. Mais lorsgue
1'onydation atteint wun certain degré, le parfum s ' altére,
perd sa finesse [18,201],

Cette detimition est adaoptée  par- 1 International
Standard Organisation (I1.5.0), comme par 1 'Association
Frangaise de Normalisation (ALF.NLODLRY . au 1 "American
Essential 0QOils Commites (ALE.0.C). Clest une définition
couramment admi se Aallssl bien [ &r 1l e miliewus

professionnels, par les auteurs, que par les pharmacopées.

Les huiles essentielles différent avtant par leur
composition que par lew propriétés physigques, beaucoup
d'entre elles contiennent plusiewrs éléments liguides,
guel ques unes sant des solutions de corps solides _dans
différents 1liguides, Ces derniers, lorsgu on  les expose a
une basse température, lalgsent souvenlt déposer la plus
grande partie de leuw constituants solides, dans ce cas, on
désigne le solide sous le non de strearopténe, et le
liquide sous le nom d'éleopténe [201. '

II.4. COMPOSITION CHIMIRQUE DES HUILES ESSENTIELLES

L."étude des hulles essentielles a commenceé 1l Y oa un
sieécle. Les composés volatils des huiles essentielles,
usuel lement, contiennent 15 atomes de carbone au moins [181

les huiles essentielles sont des mélanges plus ou moins
complexes, dont les constituants Jouent, au point de vue
parfum, des réles o indgale importance, les uns contribuent
puissament & 1 artme de 1 huile, d autres & 1 harmonie du
mélange. 11 en est qui  sont compleétement inocdores ou peuw
odorants, ont un rale tout & fait efficace. Entin, certains
corps constituent des facteuwrs négatifs, qu’il y a interét
a eliminer [212.
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Les huiles essentielles sont constituées principalement
de carbone (huile de citron), d’'hydrogéne et d’'oxygene
(camphre), et occasionnellement, d'azote et de soufre
(huile d’'amande amére) [1B81. Les principaux constituants de
ces huiles sont les hydrocarbures terpeniques (CsHe)n, dont
les plus fréquents les terpenes proprement dits, CioHia. Les
sesquiterpeniques, CisHza, sont moins répandues.

On trouve aussi des constituants plus interessants,
comme les alcools et les esters, tels que les phénols et
esters de phénols, ainsi que les aldéhydes et cetones [22].

Les proprietés parfumantes, aromatisantes,
thérapeutiques et toxicologiques dune huile essentielle,
sont étroitement liédes & sa composition chimigque, a celle
d'une huile essentielle de la conformite de cette
composition chimique, & celle d’'une huile essentielle de
référence, est la base de controle de la qualite..

Les huiles essentielles sont définies & la fois d apres:
- la matiére végétale d'old elle provient
- leur mode d'obtention
~ leur composition chimique [241].
Sous le rapport de leur composition elementaire, on les

divise an :

1. Essences hydrocarbonées

C'est & dire riches en terpenes. Exemple : essence de
citron. Ce sont les plus nombreuws.

2. Essences sulfurées

Reaucoup d essences sont un meélange d’ 'hydrocarbure et
de substances oxygénées, et on y retrouve la plupart des
fonctions chimigques des matiéres organiques : des carbures
d ‘hydrogéne ou terpenes, comme le thymene, des alcools
comme le géraniol, des aldéhydes comme 1 'essence d amande
amére, des esters comme le linalyle, des cétones comme le
carvone, des phénols comme 1 'eugénol [171.

3. Essences oxygeénees

Ce sont généralement toutes les essences solides.
Exemple @ essence de rose [171].

L ‘étude chimique des composants des huiles essentielles
au XIX= siecle, a permis de découvrir un certain nombre
d ' hydrocarbures 1isomeres, de formule CioHie, 2t gui furent
appelés terpenes. 0On découvrit aussi des terpenes oxygenes,
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surtout des alcools et des céetones, ainsi que d'autres
constituants wvolatils des plantes qui contiennent des
squelettes en Ciwmy, Czoy, Cxo ou Cae [151].

I1.4.1. Les terpenes

L 'établissement de la structure des terpenes de plus en
plus nombreux, révéle que pratiqguement, tous peuvent étre
considérés comme résultant de la condensation d'unités
identiques de méme squelette que 1 'isoprene CsHe. Cette
constatation conduisit a la formulation de la reégle
isoprénigue, selon laquelle tous les terpenes peuvent etre
théoriquement décomposés en unités isopréniques. (uel ques
exceptions & cette regle sont connues, on pense qu’'il
s’'agit de substance dérivant dans la plante de terpenes,
s0it par la perte d'un ou de plusiews atomes de carbone,
soit par une transposition par carbocations [131.

On sait maintenant que les terpenes ne sont pas
viraiment formés dans la nature, & partir de 1 'isopreéene, guil
n‘a Jjamais été détecté dans uwun organisme vivant. Le
véritable précurseur universel de tous les terpenes est
1 ‘acide mévalonique gui n’ 'est connu que depuis 1956 [161].

11.4.2. Les sesquiterpenes [15]

Ce sont des composés a 15 atomes de carbone, constitues
de trois éléments isopréniques ! CisHzz, CisHza et CisHze-
On les trouve dans diverses essences naturelles, en vue
d'élucider la constitution des sesquiterpeniques, qui
conduit non seulement & la découverte de nouvelles
réactions, mais aussi & la détection de nouveaw: systemes
aromatiques.

I1.4.3. Diterpenes

Ce sont des composés a 20 atomes de carbone, afin
d'améliorer la gualité. Les extraits bruts peuvent etre
modifiés, la premiére tentative dans ce sens, fat faite par
Haersel Depirna qui, en 1876, introduisit dans le commerce,
1 ‘essence de carvi brevetée. Far la suite, le mot
"hrevetée" fit remplacé par celui de "deterpenee", et c’'est
sous ce nom que sont connues la plupart des essences
concentrées du commerce. La déterpénation a en effet un
double avantage, non seulement, elle elimine les
hydrocarbures dont 1 'odeur, généralement faible et souvent
désagréable, mais encore elle augmente considérablement la
solubilité damns 1 'alcool dilué, car les terpenes sont ceux
qui se dissolvent le moins bien dans les alcools a bas
titre [201].
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I1.4.4. Triterpenes

Les triterpenes, comprennent six eléments isoprenlgues
et sont aliphatiques ou polycycliques [151].

11.4.5. Tetraterpenes

Ce sont des composés a 20 atomes de carbone,
hydrocarbures colores et importants du point de vue
biochimique, ils sont trés répandus dans les legumes et les
graisses animales. Ces substances contiennent une chaine a
double liaison conjuguée, responsables de leur couleur. Le
lycopeéne, colorant rouge de la tomate et les autres fruits
et aliphatiques, sa structure est apparentée a celle des
caroténes, pigments qui conférent & la couleur orangee, et
se trouvent aussi dans 1 'herbe et les fuilles vertes [25].

I1.5. OBTENTION DES HUILES ESSENTIELLES

Les huiles essentielles sont généralement obtenues par
entrainement & la vapew d’'eau des plantes ou de certaines
parties de la plante, elles peuvent étre eégalement obtenues
par enfleurage ou par extraction par les solvants volatils
[23]. Donc différents procédés d'extraction des huiles
essentielles de la plante existent. Farmi euw:, deux
principales méthodes admises par la pharmacopee, ainsi que
par A.F.N.0O.R et I.5.0.

- L'entrainement & la vapeur, consiste & envoyer de la
vapeur d’'eau dans un alambic ol est placée la plante. Les
composés volatils sont entrainés puis recueillis sous forme
de distillats, 1‘huile est séparée par décantation (voir
chapitre III).

- L’'extraction par solvant, en laissant la plante en
contact avec le solvant pendant un temps bien defini, on
récupere 1 huile solubilisee, que 1 'on separera par
distillation [151. La composition d'une huile essentielle
n‘est pas toujours la méme, puisqu’elle varie selon le mode
d’obtention, la durée de distillation et la partie de la
plante & extraire [211].

Le matériel végétal qui va subir 1 'extraction n’'est
pas toujours traité immédiatement. Des modifications
morphologiques et chimiques dues & l1’action de 17air, du
soleil, de 1 ‘échauffement en tas, peuvent se produire et
@tre néfaste par la qualité de 1'huile essentielle [191.

I1.6. FRACTIONNEMENT DE LA CIRE BRUTE D'ALFA

Des recherches ont été faite par L.Bavidan sur la
constitution de la concrete d’alfa, gqui est un produit
ercessivement coloré. Tout d'abord, il a essayé d’'eliminer



21

les colorants par divers adsorbants, agissant sur la
solution @ tous retiennent une masse importante de cire. Il
a tenté alors de faire des cristallisations fractionnées
aucun solvant ne donne satisfaction dans toute la cire et
peu soluble a froid et forme des gels.

La dissolution sélective permet mieux de séparer les
matiéres non cireuses. L acétone s'est montréde la plus
efficace, en faisant couler 1 'acétone Ffroide sur une
colonne de cire finement pulvérisdée.

Les résultats obtenus pour ure masse de cire de 50
f
grammes, sont notés dans le tableauw ci-dessous @

@ (cm™) S0 100 180 2EO AE0 ] 1850 2600
m/ 100
{1 (g/100 l::m-3)_J 5,78 JS,S? 1,76 (1,035 [0,2 0,087 (0,035
o G guantité totale avant traversée la colonne.
m/ 100 @ masse de produit dissoute dans chague fraction

i

rapportée & 100 cm™,

Liindice de saponification passe de 152 pour la
premiere fraction & 100 pouw la derniére. L épuisement de
la colonne a 1 'acétone froide a été utiliséde comme un moyen
de deébasser le produit brut de la fraction représentant 15
a 20%4 de 1 'ensemble. Cette fraction se présente comme une
resine tres visqueuse, intensément colorde en vert foncé.
Le traitement, ensuite par d autres solvants, il a obtenu
des réesultats asse: satisfaisants, notamment avec 1 ether
de peéetrole, gui en extrait uwne fraction prirncipalement
paraffinique.

La saponification est effectuds S une matiere
traitée préalablement & 1 acétone, qui doit  étre ensuite
trés completement &liminde. Toutes les séparations par
décantation apres addition d'eau au produit saponifié, se
sont révélées impossibles A& cause de la solidité des
emulsions.

L.Savidan a donc séché le mélange par évaporation sous
vide. Le mélange pulvérisé, est traité par de 1 ‘ether de
petrole puis par de benzene a froid, puis & chaud. (=
melange des sels de potassium n’est pas dissous, il est
repris et traité par 1'eau acidulée, puis par 1 acide
sulfurique. La Vap e d'eaun  entraine les AFfractions
volatiles des acides libéres. Elles contiennent
vraisemblablement des phénols et de 1 acide butyrigue, qui
a éte caractérisé. Les produits entrainégs sont extraits a
1'ether. La solution etherdée ainsi acidifiée, est reprise
par 1 'ether. La solution etherdés ainsi obtenue est séchdée
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apreés avolir chassé le solvant, on a caractérisé 1 'acide par
alcalimétrie, on reéveéle la présence d’'une masse moléculaire
qui suggere |l 'edistence d'acide butyrigue : 24 au lieu de
89, théorique, a coté d'une faible quantité d’acides
supérieurs. Elle est confirmee par 1 'odeur du produit et de
son ester méethylique.

Une autre méthode de séparation a eété eégalement
employée, le passant par 1 'ester méthylique. La taneur de
la cire d’'alfa en acide butyrique est de 1 'ordre de 0,3%.
Des recherches sont en cours su les autres constituants
[131.

II.7. UTILISATION DES HUILES ESSENTIELLES

L 'usage des parfums remonte & la plus haute antiguite.
On utilise les huiles essentielles en parfumerie, dans la
savonnerie, amande ameére, en meédecine : camphre, dans les
arts pour composer les vernis, dissoudre des couleurs, dans
la fabrication des conserves alimentaires [261.

Les essences constituent elles-mémes d excellents
dissolvants, elles dissolvent les résines, les matieres
grasses, 1l "alcool, le souffre, etc..., en différentes
proportions.

La connaissance de ces proportions est importante pour
1 étude des falsifications des essences et pour leur emploi
dans la préparation des parfums [201].

Certaines huliles ont des propriétés antiseptiques :

- au niveau respiratoire : eucalyptus, pin,...
- au niveau des voies urinaires @ huile de buchu.

D 'autres huiles agissent au niveau du tube digestif,
comme choleretiques "sauge', ou remedes carminatifs
"menthe". D autres encore sont & usage externe, comme anti-
inflammatoire cicatrisant : lavande, romarin,...

La toxicité des huiles essentielles est connue pour
certaines essences seulement lorsqu’elles sont absarbees
seules, comme meédicaments & usage interne. Elles sont
utilisées aussi en cosmétologie, comme base de certains
parfums : rose, jasmin,... [27]1.



GHAPITRE III
EXTRAGTION



23

II1.1. EXTRACTION PAR SOLVANTS VOLATILS

I111.1.1. Introduction

L 'extraction par un solvant volatil est employée
lorsque la plante traitée ne donne pas d’'huile essentielle,
par entrainement A la wvapeur d’eau, ou lorsque ce
traitement donne un produit ayant une note differente de
crelle de 1 'huile essentielle [9], chague solvant extrayant
de fagon spécifique certains constituants, on choisira, en
fonction du principe A extraire ou des législations
applicables, le solvant adéquat. C'est ainsi que seront
utilisees :

— Le benzéne : dans le cas des masses et de beaucoup de
produits utilisés en parfumerie.

— L‘hexane : pour 1l 'ensemble des produits florauw frais :
rose, Jjasmin. )

- Les alcools : dans le cas des cacaos, des vanilles.

— L‘'eau : notamment dans le cas des thés et cafes avec
1 'utilisation des solvants chlores, quand il s’agit
d'éliminer des alcaloides, caféine et théobromine [281.

L ‘extraction par solvants volatils, est aujourd "hui
1 'une des méthodes les plus utilisées, 1 'épuisement de la
matiere végétale s’'effectue tant a froid gu’'a chaud au
moyen de solvants organiqgues, particuligrement dans les
hydrocarbures aliphatigues ou aromatigues, on opére le plus
souvent & température ambiante, ce qui ne provogue aucune
modification ou altération dans les structures moléculaires
composant la part aromatique extraite [2?1.

Four ce type d’'extraction, le solvant dissout également
diverses substances lourdes, notamment des cires. Apreés
distillation du solvant, on obtient une masse appelee
concrete, celle-ci est traitée par 1'alcool, qui dissout
l1‘huile essentielle, et laisse les cires insolubles pour
donner un absolue. La distillation de 1 alcool permet la
récupération de 1 'huile essentielle [21].

111.1.2. Facteurs favorisant 1 'extraction par solvant

Les facteurs qui ont favorisés 1'utilisation des
solvants pour 1 'extraction des huiles essentielles sont :

1. La haute température d'ébullition des huiles
pssentielles qui rend difficile leurs obtention par
distillation directe, & partir des plantes, elle conduit a
des résultats décevant dans la plupart des cas.

2. La faible teneur de certaines plantes en huile
essentielle, limite 1'utilisation de 1 expression.




24

3. Les solvants permettent 1 'extraction des antionygénées et
des colorants naturels avec des huiles essentielles [301].

I11.1.3. Mécanisme de 1 ‘'extraction par solvants

L'extraction des matiéres végetales par solvants pour
obtenir des produits aromatiques, est un  pProcessus asses
complexe, basé sur le phénoméne de transfert de matiere.

La forme simplifieée d'un  tel processus peut
étre résumee en quatre étapes @

- Pénétration du solvant dans le tissu vegétal

- Dissolution des substances s’y trouvant.

- Transfert de la matiere extraite & travers les membranes
cellulaires.

- Diffusion de la matieére extraite de la surface du veégétal
vers le solvant non saturé L[31].

III.1.4. Choix du solvant

; ; ° ; s
Le choix d'un solvant pour 1 'extraction repose sur
plusieurs parametres :

— Seéléctiviteé : la quantité du solvant utilisee est
intimement liée a sa selectiviteée.

— Température d’'ébullition : doit &tre la plus basse
possible pour deux raisons i

* Facilité d ' évaporation du solvant @ ce qui diminue le
temps de distillation.

* Fermettre la séparation du solvant sans exposer la
substance extraite a une température elevee [32].

— Inertie chimique @ abscence de reéactions chimiques avec
les constituants de la substance a extraire et appareillage

— Sécurité de manipulation : elle dépend du point d'eéeclair,
l1'inflammabilité et la toxicité du solvant.

— Prix du solvant et possibilité de recyclage [33].

III.1.5. Séparation des huiles essentielles du solvant

L 'étape de séparation du solvant gui suit 1 'extraction
est primordiale, pour 1 'élimination de ce dernier, qui
reste sous forme de traces dans 1'extrait. Flusieurs
travaux de recherches ont été effectués dans ce domaine
pour aboutir A& des meilleures technigues de separation du
sonlvant dont guelgues unes sont appliguées a 1'echelle
industrielle.
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Certains auteurs préconisent 1 'utilisation d'un solvant
partiellement soluble dans 1 eau, pouwr pouvoir le récuperer
par extraction liguide-liquide, et ceci & 1 aide de 1 eau
qui est sélective pour 1 'huile essentielle n’est pas alsée
[301].

D autres auteurs suggerent 1 'utilisation d 'un solvant
& bas point d'ébullition comme 1 hexane, qui peut eétre
séparé par distillation fractionnec.

Une troisiéme méthode a été utiliseée, elle consiste a
remplacer les solvants ordinaires par des hydrocarbures
fluores quil ont des températwes d'ébullition basses, ce
qui facilite leuwr séparation. En plus, ils sont atoxiques
et ininflammables, mai s ils  ont deus inconvénients
principaus

- nécessitent une installation spéciale @ travail sous
pressl on

effets néfastes sw 1 environnemant destruction de la
couche d ozone [301].

III.2. ENTRAINEMENT A LA VAPEUR D'EAU ET HYDRODISTILLATION

I111.2.1. Introduction

Depuis toujours, l'extraction des huiles essentielles
contenant la majeur partie des ardgmes d'une plante est
pratiquée selon une technologie inchangee a ce jour.

La distilation par entrainement & la vapeuw est une
technique de séparation dans laguelle la vapeur d eau est
ern contact directe aver le mélange a séparer (constituants
volatils de la plante). 11 s’'agit de vaporiser une
substance en faisant passer de la wvapeur d’eaun dans un
mél ange d’ eauw et de cette substance [341].

Le procédé d'entrainement & la vapeur d’'eau est base
sur le fait que la plupart des composés odorants contenus
dans les végétaur sont susceptibles d'étre entraines par
des aerosols de vapeur d’'eau, du fait de leur point
d'ébullition, relativement bas et de leur caractere
hydrophobe. Ils ne sont donc pas solubilises dans 1 eau
L35].

L ‘hydrodistillation, variante de cette methode, ce
terme par abus de langage, est genéralement employe pour
qualifier ce gqui est en fait un entrainement a la vapeur

d’ eau.

I1I11.2.2. Utilisation de la distillation a la vapeur

On utilise de la vapeur d’'eau en raison de son apport
d'énerqgie, de son bas prix et de sa disponibiliteé.
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Cette méthode est surtout utilisdée dane le cas ol @
= Le mélange & distiller est thermiguement instable ou

pouvant reéagir avec d’autres composés & la température
. d'ébullition.

= Le mélange & distiller est constitud de deuws liguides de
point d'ébullition élevé.

- Le mélange contient un constituant volatil.

- Le liquide & distiller est non miscible dans 1 eau.

I11.2.3. Principe de la distillation & la vapeur

Un systeme d'eau et d'huile forme un  liguide a deusd
phases. l.a pression de la phase vapew est maintenue
constante, soit en reliant la phase vapew & 1 atmosphére,
soit par controle jJjudiciew:, pow maintenir la pression
réduite ou élevée. Ceci nous raméne & la discussion de la
distillation des ligquides hétérogénes, gui  prévolt gue la
pression totale exercés par un tel mélange, est due & la
somme des pressions partielles des vapewrs [181.

Tout se passe comme 1 chagque substance se vaporisait

seule, indépandamment de 1avtre. Ainsi, la pression
partielle de chaque substance est  égale & sa pression de

vapeur a la température o ébullition.

Pa = Pa® AVE (D P = FPa + P
pl_ = PL_D

F : pression totale

Fe @ pression partielle de 1 ' eau

Fe© @ pression de vapeur d eau

FLe @ pression de vapeuw du liguide

Foo = pression partielle du liguide

Le mode dextraction des essences le plus généralement
employeé, est la distillation avec 1 'eau ou la vapeur d’'eau.
En effet, bien que le point d’'ébullition des essences soit
supérieur a 100°C, elles se vaporisent facilement avec la
vapeur d'eau lorsqu’il s’'agit d'extraire les essences des
plantes ou parties de plante.

La distillation par la vapew est plus rapide, les
vapeuwrs d’'essence restent moins longtemps en contact avec
les vapeurs d'eauw, parce qu’a mesure que ocelles—-ci
penetrent dans les plantes, elles en chassent celles qui vy
ont pénetré auparavant [197.
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L'essence recueillie 0 est pas dentigque a celle
contenue dans la plante, certains composants peuvent alre
plus ou moins soustraits par dissolution dans 1 eaud,
d'autres risquent de subir une transtormation au cours de,
la distillation [241.

III.3. ENFLEURAGE

Cette technigue est utilisde pow les organes vegétaus
particulieérement fragiles, que sont  les flews [21373,
utilisant la propriété que les graisses absorbent tres
facilement les émanations parfumées des plantes, sans
interrompre complétement la vie de la flew [201. En raison
du prix éleve de cette matiere premiére et de 1 importance
de 1la main o oeuvre, ocelle-ci n'est  guasiment plus
pratiquee.

Cette technigue consiste & mettre les pétales en
contact avec un corps gras, a températwe ambiante. Au bout
de guelgues Jours, le saindouw ou 1 axonga, géngralement
utilisés, sont satuwrés en essence végetale. Ces flewrs sont
par la suite renouvellees JLlE e T A 1 "obtention d une
pommade , gui sera traitée par de 1 éthanol absolu  dans
legquel les corps gras sont pew  solubles. L évaporation de
1'alcool, nous donne les composés extraits par la fraction
éthalonigue [211.

IIT.4. MACERATION

Qui n est autre qu une extraction & chaud par un corps
gras [201, ce qui a pouwr effet d awgmenter lew pouvoir
absorbant. C'est une opération rapide, de sorte qu'elle

s'applique AL fleuws, CuLl cessant e activiteé
physiologigque de développement, AL moment  de 1ewr

cueillette [211].

Les fleurs & épuiser restent en contact pendant 12 &
48 heures et sont renouveléess 10 & 1% fois  jusgu’a
1l 'obtention du  parfum @ parfum de vielette, parfum de
rose,...L[201, avant 1 avénement du proceéedeé d extraction au
moyen de solvants volatils [2117.

I1I11.5. EXTRACTION PAR DIOXYDE DE CAREONE SUFPERCRITIQUE OU
LIQUIDE

Ce procédé dextraction utilise le dioxyde de carbone
sous deux états @ liguide ou supercritigue. Cette technique
est surtout utilisée dans 1 industrie des artmes et des
parfums, est basde sur le fait que certains gaz, rnotamment
le dioxyde de carhone, dans des conditions de pression
dites critigques ou supercritigques, présentent un pouvoir de
dissolution d une grande importance, vis a vis des hulles
essentielles, des aromes, des colorants natwels, eto...
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Au  dela du point critigue (Tg = 21,4°0, Fe = 72 bars),
le dioxyde de carbone ne peut plus étre liguifidé, 11 est en
etat, dit supercritique. Ses qualités dissolvantes sont
plus ou moins selectives, selon la température, la pression
et la nature des solutés,

Ii est possible également de jouer sw la pression el

le tausx d " hydratation de la matiére extraite pouwr
saparer, ocertes, une  huile essentielle dun extrait
végétal., Mais aussi un composé odorant particulier d une
hui le essentiel le. L extraction par e A 1 'état
supercritique  ou liguide, conduit & uwune composition a
lagquelle la normalisation n'a pas encore attribue

d appellation précise [35].

II1.6. EXTRACTION AU FURANE 113

L application du concept de raffinage végétal, que
définissent Bernard et coll, mais & 1 instar du ratfinage
pétrolier, comme une séparation séquencés sans dégradation
des différents constituants d'une plante, & 1 'extraction
d'huiles essentielles, lew a permis de mettre au point une
technologie originale o extraction dont les coprodults
sont:

- Le support solide constitud de polysaccharides.

Le principe de ce procédé d extraction se compose de
trois étapes i

1. Extraction proprement dite, gqui  permet  une  double
valorisation du végétal en une seule étape. Comme le furane
117, entraine également 1 eaw, ce qul nouws  permet  de
récupérer, a la fin de cette étape, un reéseau vegetal sec.

2. Recyclage du  solvant @ cette seconde  étape produit une
concrete.

3. Séparation de 1 'huils essentielle @lle peut etre

réalisée par simple entrainemsnt & la vapeuw des COMPOSES
aromatigues [35].

II11.7. EFFET D'UNE MEILLEURE EXTRACTION

Urne meilleuwre extraction, permet touwjours d obtenir une
huile essentielle de haute qualité, sans provoguer des
dégradations & certains composants tres volatiles, existant
sous forme de traces, car un artmme naturel est un ensemble
complexe et équilibré de substances, et cet éguilibre, est
faussé par la perte totale ou partielle d'un ouw de
plusieurs constituants.



29

L’arame se trouve déformé, tout particulierement les
corps les plus volatils, qui sont indispensables  powr
donner & 1 'ar®me sa vie et sa frafcheuw . Or 1 obtention de
la méme huile qui se trouvait dans  la matiere bhrute et
jusgu a-nos jours, est une tache trés délicate et reste un
voeu trés chér pour les génies chimistes et les hotanistes.

De méme, la possibilité de pouvolr synthétiser des
compositions  identiques au naturel, fail partie des
objectifs du chimiste aromaticien.

De meéme que pour 1l extraction, 1 analyse de la gualite
de 1 'huile essentielle, reste une oeuvre de longue durée,
méme en utilisant les méthodes les plus modernes de
s@gparation et 1’ identification, parce guune analyse trés
poussee dune Pl le essentielle, permet touwjours
d'identifier & coté des constituants maieurs, déld CONNUS,
d‘autres qui apportent leur contribution & la formation du
bouguet spécifique, meme 116 existent en tres petites
proportions.

Ce procede o ‘obtention de 1 'huile essentielle,
intervient de facon déterminante dans sa composition. A ce
titre, les proced o "extraction [ les solvants
volatils : benzeéene, hexane, sont touwjours préférables pour
1 "obtention des extraits végetausd,

L'huile essentielle dans sa composition, différe tant
gqualitativement que quantitativement, du contenuw  viégétal
valatil [32]7.

I11.8. AGRO-INDUSTRIE DES PLANTES EN ALGERIE

L. "Algérie, de meamen que  la plupart des pays
méditérrandens, a une vocabtion certaine pouwr la production
des huiles essentielles et des concretes, on peut attribuer
cette situation privilégide, & de nombreuw: facteurs @

- Richesse et diversités des sols.
- Fluviométrie favorable.

- Clémence de la température.

- Luminosité du ciel.

Aussi . rette industrie créée, il vy a de cela un siécle,
5'est développée ces dernleres anness.

Four extraire de nombrew: produits natwels, on utilise
aujourd hui des solvants volatils, qui respectent les
constituants les plus fragiles, et donnent des produits
olfactivement plus ressemblants a la matiere premiére. De
plus, les solvants extraient un certain nombre de produit
non volatils @ cires, résin gt pigments, qui diluent les
matieéres premiéres odorantes et facilitent la récupération
de ces produits quand ils sont en tres faible guantite.
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Le principe de cette extraction consiste a faire
macérer la matiére premiére avec le solvant & froid ou a
chaud, afin de faire passer les substances odorantes dans
le solvant. On soutire ensuite la solution parfumée et on
1 ‘évacu® a travers un décanteur filtré vers un évaporateur
primaire, ot 1'on distille le solvant, simultanément, un
nouveau solvant est placé sur la matiere premiére.

La répétition de 1 épuisement de la matiére premiere
permet par la suite, d’injecter la vapeuw pour distiller la
matiére végétale égouttée, afin de récupérer la totalité du
solvant. La vapeur d’'eau entraine le solvant dans un col de
cygne et dans le condenseur réfrigérent, monté  sur
l'extracteur.

Le distillat passe a travers le décanteur et est évacue
dans 1 'évanorateur primaire, on parachéve 1 'élimination du
solvant en distillant o abord & pression atmosphérigue,
puis & basse pression.

Finalement, un produit liguide est obtenu & chaud et
solide ou  piteuws A Froid o est 1 Tessence  concrete
(Figure 4).

Ces produits d extraction par solvants ont un grand
avantage, & savoir leuwr odeuwr presgue naturelle, méme il
y en a une perte en solvant, celle-cl res insignifiante,
comparée au prix de 1 absolue récupere [91].
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B.1. ETUDE PHYTOCHIMIRBUE PRELIMINAIRE

Avant d’entamer une étude de la composition chimigue
o ‘urne plante, 11 est nécessaire de faire d’abord des tests
phytochimiques préliminalires, afin de déterminer les
différentes classes des composés s’y trouvant.

Ces tests sont qualitatifs, basés sur des réactions
colorées, caractéristiques des groupements fonctionnels.

Comme la composition chimique d’ une méme espece depend
de plusieurs paramétres, tels que = le période de la
cuiellette, la reéegion oL elle S développe,
lensoleillement, la pluviométrie et le sol.

B.I.1. Recherche des tanins

Les tanins sont des substances polyphénolilques de
structure variée, de savew astringente, ayant la propriéte
de tanner la peau. Cette aptitude est lide & lew propriéte
de se combiner aux protéines. Leuwr polds moléeculaire est
compris entre S00 et 2000, Ils sont tres répandus dans le
regrne vegétal.

D aprés la constitution chimigque des differents tanins,
nows pouvons distinguer dew: groupes i

-  Les tanins hydrolysables qui  sont des polyesters de
glucides et d'acides phénols. Nous distinguons les tanins
galligues et éllagiques, selon la nature des acides
pheénols.

Les tanins condensés, dont la structure est  volsine de
celle des flavonoides. Ils sont formés de deuwd ou plusieurs
molécules de flavanne~3-ols "catechols ou catechines", ou
de flavanne~%-4 diols.

L.a recherche des tanins est faite suwr le décocteée, par
la réaction utilisant comme colorant, le chlorure ferrigue
[221.

B.I1.2. Recherche des flavonoides

L.es Flavonoides sont des pigments jaunes, en ganéral
polyphénoliques. Ils sont trés répandus chez les vegetaux.
Ils se présentent souvent sous forme d'héterosides ou
flavonosides dont les génines sont des dérives du flavone,
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B.I1.3. Recherche des guinones libres

Les quinones sont des dicétones cycliques conjugués. Ce
sont  des agents d oxydation doux. Elles sont toutes
colorees.

- Lkes paraguinones sont geéndéralement Jjaunes ouw oranges.
- Les orthoquinones sont plus foncées, souvent rouges.

e gquinones constituent la catégorie la plus
importante des dicétones dans la nature [227.

B.I.4. Recherche des stérols et des terpenes

lLes terpenes sont des hydrocarbures constitués d'unite
identigue en Cs de méme squelette que 1 'isopréne. 0On
distingue 3

— Les monoterpenes : composés en Cie. On les trouve dans
les huiles essentielles.

— Les sesquiterpenes : composés en Cis, présents dans les
Huiles essentielles et aussi dans  les constituants améres
des végétaus.

— Les diterpenes : composés en Lee, constituent les résines
véegetales.

— Les triterpenes : ce sont des hydrocarbures en Cxe, qui
constituent la partie insaponiftiable des plantes.

— Les tetraterpenes : composés en Cae, présents dans les
caroténoides, colorants des végétaux L[22].

— Polyterpenes : présents dans le caoutchouc naturel.
Les stéarols sont des composés renfermant un squelette
cyclopentanophenantrenique, plus ou moins hydrogéne. Leur

fonction générale est
R ¥

l
10
OH —

Beaucoup de ces composdés sont des alcools. Ce sont des
corps présentant les caractéres de solubiliteée des graisses,
iles sont insaponitiables [227.
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B.I1.5. Recherche des saponisides

ITls sont trés répandus dans le regne vegetal. Ce sont

des glycosides quil ne contiennent pas d ' arote. l.es
saponisides ont des propriétés tensioactives, i1ls ont une
action hémolytigue assez forte : ils détruisent les

globules rouges [22].

B.1.6. Recherche des lactones sesquiterpeniques

Les lactones sesquilterpeniques renftferment le groupement
lié & des cycles de structure germacranolide, guainolide ou
cadinanolide.

La recherche des lactones sesquiterpeniques est faite
sur 1 'extrait chloroformigue de la plante [22].

B.1.7. Recherche des alcaloides

L.es alcaloides sont des composes organiques azotes,
d'origine végetale, de caractere basique et de composition
chimique asser complexe. Ils sont dotés d une activiteée
biologique intense.

Actuel lement, plus de 1000 alcaloides sont connus. [ls
sont classés

- Gelon la structure de la partie de la molécule contenant
1 'arote, ¢'est la classification chimiqgue.

- SBelon lewr action pharmacologlque.

- Selon les espéces végétales les contenant.

Des recherches récentes ont montré 1 'efficacite des
alcaloides comme étant des agents anticancerigenes.
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B.I1I. ANALYSES PHYSICO-CHIMIRUES DES CONCRETES DE L "ALFA

(PANORAMA DES DIFFERENTES METHODES ANALYTIQUES UTILISEES)

Ayant obtenu des concretes de 1 'alfa algérienne dans
différentes conditions opératoires, i1l convient & present

de voir la variation des parametres opératolres
Td'extraction  sue les propriégtés  physico-chimigues des

extraits et sw leuwr compositions.

Au cours de cette étude analytigue, nous aborderons
successivement

- La détermination de certaines propriéetées physico-
chimiques : indice d’'acide, indice de réfraction et
densiteé.

- Lranalyse des extraits en spectroscopie infra-rouge
qualitative.

- Lanalyse en chromatographie gareuse coupleéee a  la
spectrométrie de masse.

Ces hui les essentielles, objet de  transactions
commerciales souvent trés importantes en valews monaitaire,
doivent répondre & des normes Lmposées par les  pays

exportateuwrs et importateurs, gqui  ont eté établies par des
commissions nationales et des commissions internationales
d'experts H AF.NLOWR (Posociation Frangail se de
Normalisation) 1.5.0 (International Standard Organization),
et d autres commissions de normalisation.

L état de puretd et la valew intrinséque, et par suite
commercliale des essences, sont déterminégs par une analyse
qui doit toujours étre completeée par un  examen olfactitf.
Toutefois, plusiews procédés employés ne donnent que des
résultats  approchdés,  oua varient aveo le mode et les
conditions de son application.

Les déterminations analytigues les plus cowrantes se
divisent en

- caractéristiques phys:gues
- caractéristiques chimigu
- erxamen ol factif

1. Caractéristiques physiques

Quel ques définitions sont données powr les propriatés
physiques les plus utilisées.
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a. Densité ou poids specifique

C'est le rapport du poids  dun certain  volume
d’échantillon & une températuwre T, au poids de meme volume
d’eau A une tempérarure standard L[36].

=20
b. Indice de réfraction n

D

L'indice de réfraction d'une huile essentielle est le

rapport du sinus de 1 angle d’incidence, au sinus de
1'angle de réfraction d'un rayon luminewt, de longueuwr
d'onde déterminée, passant de 1 air dans 1 'huile
essentielle suivant la norme AFNOR N.R.T 73-112 [371.

c. Pouvoir rotatoire N.F. T 75-113

Deux définitions sont utilisédes dans le cas des hulles
essentielles :

1. Le pouvoir rotatoire d'une huile essentielle est
l'angle, exprimé en milliradians ouw en degrés d angle, dont
tourne le plan de polarisation o une radiation lumineuse,
de longueur d’'onde S89+0,2 nm, correspondant & la raie D du
sodium, lorsque celle-ci traverse une épaissewr de 100 mm
de 1 'huile essentielle dans des conditions déterminees de
temperature.

2. Le pouvoir rotatolire d une huile essentielle en
solution, appelé également pouvoir rotatoire spécifilgue
apparent, est le pouvoir rotatoire de la solution d'huile
essentielle, rapporté & la masse d'huile contenue dans
1 unité de wvolume. Linfluence de la température au
voisinage de 15 & 20°C, est négligeable sauf dans le cas
des essences & haute déviation [273].

d. Point de congélation

Le point de congélation d une huile essentielle est la
température, constante ou maxtimale, observée paendant la
phase de libération de la chalew latente de solidification
lorsque cette huile essentielle, & 1 'état liquide, est
refroidie suivant la méthode décrite, la norme AFNDR NJF.T
75-102 [381. 1l est exprimé en Celsius.

2. Caractéristiques chimiques

L analyse chimique qui caractérise les constituants et
qui ont le plus d importance, on effectue des dosages gui
permettent d analyser certains corstituants preéesents dans
"la concrete d'alfa.
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a. Indice d’acide

C'est le nombre de milligrammes de potasse {E0OH)
nécessaire pour neutraliser 1 acidité libre contenue dans,
un gramme de substance.

L'indice d ' acide est calculdé selon 1 expression

Sb,1.V.f
I.A = ———————— (1)
m
V i représente le volume de FOH utilisé en millilitres
f : représente la normalité de la solution de HKOH
m : représente la masse de 1 échantillon en grammes [391].
La mesure des indices d acide a été faite selon le mode
opératoire suivant, conforméament & la norme AFNOR

N.F.T 75—10%.

0,1 g d'échantillon est introduit dans un @Il an—meyer ,
auquel nous ajoutons 1 & 2 millilitres déathanol et 1 a 2

gouttes de phénol-phtaléine. La solution ainsi obtenue est
titrée par une solution de EOH alcoolique de normalité f

égale & 0,1 N dans noltre cas.

b. Indice d 'ester Norme AFNOR N.F.T 75-104

L‘indice d ester est le nombre de milligrammes de
potasse (KOH), necessalre pour effectuer la saponification
totale des esters, sels contenus dans un gramme d'huile
essentielle.

La réaction de saponification s ecrit @

R-COO-R° + KOH ————-— > R-COO-K + R’'-0H L401]

ester potasse sel d acide alcool

Cc. Solubilité dans 1 ‘alcool

Une huile essentielle est dite miscible & v volumes et
plus d’ éthanol de titre alcoomédtrigue, déterming a la
température de 20°C, lorsque le mélange de 1 volume de
1'huile essentielle considéres avec Yo ovolume de et
éthanol, est limpide, et le reste aprés addition graduelle
d'éthanol de méme titre, Jjusgu a un  total de 20 volumes
£271.
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3. Caractéristiques organoleptiques

a. 0Odeur

L 'odorat est un sens chimigue trés sensible, et
1 'habiliteé des parfumeurs & classer et & caractériser les
substances chimigques parviennent & doser les produits
naturels présents, et lew perception peut aller jusqu’ au
dix—-millionieme de gramme par litre d’'air.

Four préserver le principe odorant de la plante, nous
utilisons des solvants wvolatils, qui respectent  les
constituants les plus fragiles et donnent des produits
olfactivement plus ressemblant & la matiére premiere [191.

b. Aspect

Souvent , les produits de la meillewre apparence, les
plus appréciés pow certains usages et les plus coutedx, ne
sont pas ceux qui daonment en géendral les meilleurs
produits.

En effet, suivant la nature do prodult désicré, on peut
faire uwun choix du solvant et swivant  son pouvoir  de
dissolution de la matiédre végétale. Il peut donner wun
extrait en émulsion, un Liguide huilews ou un mélange de
liquide et de solide [19].

c. Couleur

Au cours de la premiére décennie de ce siecle, sont
apparues  sur le marcheé, des matieres premiéres de
parfumerie : les résinoldes décolorés. O la décoloration
ne va pas sans pertes plus od moins nettes  de prodults
utiles ou méme indispensables powe 17égquilibre da complexe
odorant [191.
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B.III. ANALYSES ELABOREES

Introduction

L analyse quantitative et qualitative des hulles
cesentiel les, méme 1 elle fait intervenir de nombreuses
déterminations physiques et chimiques, se sauralt suffire a
la définir totalement. 11 est donc nécessalre d’'y ajouter
1 “¢tude de la composition chimique.

L évolution des moyens technigues a conduit a une plus
grande fiabilité des résultats. Autrefois, les techniques
d’icsolement, de séparation et de purification, consistaient
entiellement & 1 'utilisation de :

Eesis

- la distillation fractionnée

- la solubilisation sélective danms les solvants de
polarités differentes

-~ 1 'extraction au moyen d'une réaction chimigue sélective

L'identification des constituants isoleés et purities
se faisait par des procédés classigues et subjectifs.

I “introduction des méthodes microanalytiques a permis
1 identification et le dosage des produits, meme & 1 'état
de traces. Ces méthodes consistent en 1 utilisation des
technigues de séparation et d'analyse de structure
chimique.

Dans de nombreux cas, la composition gualitative et
quantitiative, ainsi que la structure des mol écules peuvent
otre déterminédes au moyen de la spectroscopie d absorption.

Les méthodes de spectroscopie les plus importantes sont o

Meéthodes Utilisable pour
- Spectre dans le domaine - Molécules possédant des
de la lumiére visible ou liaisons multiples ou des
wltraviolette (UV/VIS) paires d'électrons libres

(substances colorées et non
caol orées)

- Spectre dans le domaine - Groupes fonctionnels
de la lumiére
infra-rouge

= Spect%e de résonnance - Steréochimie des corps
nucléaire R.M.N volatils
- SBpectres de masse M.S - Masse moléculaire,

structure de la molécule
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L anfra-rouge et 1 "une des premieares methodes
physiques employées dans 1 "examen de la structure
moléculailre des composés organloques.

Quant & la sgpectrométrie de masse, c'est une technique
largement utilisée dans 1 'étude des substances odorantes,
elle a trouve de nombreuses applications sur les
hydrocarbures terpeni ques, les hydrocarbures
sesquiterpeniques, les aldehydes et cetones terpeniques.

lLes méthodes spectroscopiques, se signalent par la

petite quantité de substance nécessaire et par leur
rapidité [411].

B.III.1. Analyse qualitative par spectroscopie infra-rouge

Les spectres infra-rouge sont trés souvent utilises
pour 1 'identification des groupements fonctionnels. l..&
présence ouw 1 abscence de bandes speécifigues, peut etre
utilisdée pouwr trouver la présence ou 1 abscence de groupes
fonctionnels. Notons que la coutume est de représenter, en
spectroscople infra-rouge, non pas 1l 'intensite  absorbeée,
male | antensité transmise, comptée de O a 100%.

Chaque catégorie d atomes présente une masse differente
et chague type de liaison posseéede une constante de force
caractéristiqgue et spécifique qui est pratiguement
indépendante des autres atomes, liés & ceux gul forment la
liaison (sauf pour les systémes conjugués et quelques
autres cas). Il en résulte qu une combinaison particuliére,
e mas=es atomlques et de constante de force, constituent
un résonateur qui  vibrera & une fréguence donnée, lorsgue
1 moléecul e absorbera 1l "énergie @electromagnétil gue
incidente.

Il existe deud domaines précis, 1 infra-rouge lointain
A = 100 pm), qui est le domaine de la rotation, et le
domaine de vibration correspond & 1 < A < 100 pm. GQuand la
lumigre infra-rouge frappe la molécule, alors cette lumiére
posséde une énergle suffisante pour exciter les molécuies,
ainsl les fai1t passer a des énergies de vibration plus
@l evess.,

O place 1 'échantillon dans une celluwle quon la place
= le trajet d'un faisceaw lumineux  monochromatique, de
longueur d onde variable.

Liintensité de la lumiére absorbée, en fonction de la
longuewr d onde de la radiation incidente, est donnee par
le spectrométre, c’'est en fait, la loi de Eeer Lambert qui
donne cette relation

Io
A = 1log —— = ¢.C.e (2)
I
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aveo i
A densite optique
le = intensité du falsceau incident
I intensité du faisceaun emergent
& @ coefficent d’absorption caractéristique de

1 &chantillon
C : caractéristigue de 1 échantillon
e 1 épalsseur

Le spectre est enregistré sw un paplier special, gradue
ern ocm™t' et en %4 transmission, ainsi on peut deéfinir la
Lransmilsslon par @

e (3
Ia

™
-
I

S1 T = 0O alars toute la lumieéere est absorbée par la
substance.
G107 = 100 il n'y a pas d’ absorption [42].

B.II1I.2. Chromatographie en phase gazeuse

Clest une technigue de séparation. Elle est montreée une
méethode appropriée a la séparation et a 1l identification
des divers constituants, particulierement avec La
programmation de la tempéerature. Elle permet & la fois
1 “analyse guantitative et qualitative, en plus de cette
technique de choix dans 1 analyse des hulles essentielles
C411].

B.I111.3. Chromatographie en phase gazeuse couplée a la
spectrométrie de masse CG/MS

La chromatogrphie en phase gazeuse couplée a la
spectrométrie de masse, est urn outil d’analyse tres
perfaormant, apparu en 1966, qui utilise un spectrometre de
masse comme systéme de détection. En effet, cette méthode
fournit le chromatogramme du mélange analysée et 1 ensemble
des spectres de masses de ses constituants. Un spectre de
masse est l'enregistrement de  la fragmentation des
molécules lorsqu’elles sont bombardées en phase gazeuse,
par un faisceau d’'électrons. Ces molécules sont d’abord
ionisées, puis elles sont plus ou moins fragmentees et, a
partir du spectre, 1l est théoriquement possible de
déterminer la nature des fragments et d’'en déduire la
structure de la molécule originale.

Cette identification directe est en général delicate,
et on opére le plus souvent, par comparalson des spectres
de masse obtenue a ceux présentés dans les différents
catalogues [35].
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L'objectif de cette étude est de pouvoir déterminer les
conditions opératoires optimales d’extraction des concretes

fa. Dans un deuxiéne temps,

nOWs nous préocouperons de

la caractérisation de cette concrete ainsi extraite, tant,
de vue physico-chimi gue, cJuie constitution

du

point

chimique.

ci—-dessous

Les principales étapes de cette étude sont schématisees
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Méthodes élaborees 1 Spécifications (normes) J

’ Caractérisation globale [
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C.I. ETUDE PHYTOCHIMIRDUE PRELIMINAIRE

C.I1.1. Recherche des tanins

£

Le mode opératoire consiste & prendre 2 ml de decocte,
on a adouté quelgues gouttes o une solution agueuse de
chlorure Fferrique. La réaction est positive, 8’1l vy &
apparition d'une coloration brun-vert (tanins catechique),
ou bleu noir (tanins galliques).

Nous AVONS obtenu e colaration brun—-vert,
caractérisitique des tanins catechique.

C.1.2. Recherche des flavonoides

LLa recherche des flavonoides est faite sur le decocte,
par la réaction de la cyonidine.

5 ml de decocté sont additionnés a5 oml o "alcool
chlorhydrique falcool & 950 AL permutée, acide
chlorhydrigue concentré, & parties egales en volume) , puls
de guelques coupeaud de magneésium et de quel gues gouttes
d'alcool isoamyligque. La réaction est positive lorsgu’il vy
a apparition d une coloration Fose-arangd  ou rose-viol acé

dans la couche surnagente d'alcool 1soamylilgue.

Nous avons obtenw une coulew marraon, la réaction est
négative.

C.I.3. Recherche des quinones libres

lLes quinones libres sont mises en eévidence par
la réaction de BORNTRAGER, sur un extrait chloroformigue de
la matiere végeétale broyee.

N

Le mode opératoilre consiste & prendee g de drogue
pulvérisée, sont humectds par  quelgu gouttes d acide
chlorhydrigue au 1/10, puis mis & macérer gquelgues heures
dans 20 ml de chloroforme. Apréas filtration, la solution
chloroformique est  mise = contact avec de 1 ammoniague
dilué au demi.

La reéaction est positive lorsgue, par agitation, la
phase aqueuse alcaline se colore en  rose, plus  ou moins
vif. Cette coloration n étant pas obtenue, la réaction est
négative donc notre plante ne contient pas de guinones

libres.

C.1.4. Recherche des stérols et des terpenes

La recherche des terpenes et des stérols est faite sur
le résidu d évaporation dun extrait étherdé de la drogue.
La réaction utilisée est celle de LIEBERMAN BUCHARD.
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1 g de la drogue pulvériseés est mis & maceérer dans 20
ml d’'ether éthyligue pendant 24 heures. Aprés filtratrion
et évaporation du solvant, le résidu est dissout dans
1 anhydride acétique. L'addition d'un millilitre (1 ml),
d'acide™sulfurigue concentré, provogue 1 apparition d une
coloration mauve, virant auw vert.

La réaction est positive pow notre plante, nous avons
obtenu une coloration vert fonceé.

C.1.5. Recherche des lactones sesquiterpeniques

Les parties aériennes de la plante, sont grossierement
contusées et couvertes d ether de peéetrole, pendant 24
"heures. Le solvant est décantéd et le résidu est mis  en
percolation dans le chloroforme pendant 738 heures.

L'examen du spectre infra-rouge d'un  @chantillon
d'extrait chloroformique, montre une bande & 1772 cm—?t,
caractérisituges des 8 ~ lactones (Figure %).
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C.1.46. Recherche des saponosides

Cette recherche est basée swr  la propriéeté qu'ont les
solutions agqueuses de saponisides, de donner par agirtation,
une mousse persistante.

15 ml de decocté sont placés dans un  tube a essal de
160 mm de hauteur et de 16 mm de diametre. La lecture est
ettectude aprés agilrtation pendant 10 secondes, et repos
pendant 10 minutes. La hauteur de moussz2 obtenue est
mesuwrése en centimétre.

On a obtenu une hauteur de mousse de 1,3 cm.

C.I1.7. Recherche des alcaloides

La recherche des alcaloides se fait & 1 'aide de la
Féaction de DRAGENDORFF sur les extraits obtenus en milieu
acide et en milieuw alcalin.

1. Préparation du réactif de DRAGENDORFF

Fraparer une solution {(a) en dissolvant 0,85 g de sous
nitrate de BRismuth dans un mélange, compose de 40 ml d’'eau
et de 10 ml d’'acide acétigue pur.

Fréparer une solution (b)) de 8 g d'iodure de potassium
dans 20 ml d’'eau. Au moment demploi, mélanger S ml de la
solution (a), % ml de (b), et 20 ml d'acide acétigue pur.
Compléter a 100 ml avec de 1 eau.

lLes taches apparaissent en rouge-orangé suwr fond Jaune
pale, aprés parfois une assez longue attente. Ce reéeactif
convient aussi bien & la chromatographie sur couche mince,
gu’'a la chromatographie sur papier.

2. Extraction en milieu acide

5 g de drogue pulvérisée sont mis a melanger pendant
24 hewres, dans 25 ml d’une solution agqueuse, a 5% d’acide
chlorhydrigue, la phase aqgueuse, apreés alcalinisation par
1 "ammoniagque concentrée, est edtraite par un  mélange
ether éthyligue-chloroforme (Z:1 V/V).

La solution organigue séchée sur le sulfate de sodium
anhydre, est évaporée & sec sous pression reduite. Le
residu est repris  sur quelques millilitres d’ acide
chlorhydrique dilue au 1/10.
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3. Extraction en milieu alcalin
5 g de drogue pul vérisde sont imblbées d
demi, puis mis & macérer pendant 24 hewes o

ether déthyligue-chloroforme

(Ha L WAV

Tammaort L aguE  au
AlNs N melange

L'extrait organigue est traité par une solution agueuse

a 9% d'acide chlorhydrigue.

ST les
en miliew

est faite
erxtractions

On ajoute
réactif de DRAGE
observons 1

l.a réaction de

l.es résultats des
dans le tableauw suwilvant

Constituants recherchés

Tanins

I

acide

DRAGERNDROFF

est négative

tests phytochimi ques

Flavonoides

La réaction de caracterisation

anlutions aclrdes  provenant cles
et en miliew alcalin

gquel ques gouttes  du

)y d’alcaloldes, nous

a formation d'un préacipité de coulew aorange.

sont résumés

Coul ewr
brurn-vert
Coul ewr
MaAr 1~

Quinones libres

Stérols et terpenes

Coul ear
verte

Saponosides

Lactones
sesquiterpenl ques

Mousse
1,3 cm

Bande &
1772 om
dans le
spectre T.R

Alcal oides

Tableau V :

Résultats des tests phytochimiques

préliminaires effectués sur 1'alfa.
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EXTRACTION DES CONCRETES D 'ALFA PAR MACERATION

Introduction

App@ﬁ €34 a

une opération d'extraction simple,
dermniére,

chaud et a frr

mimaltton e

olLd. Cette

b e ST

L

oan
Mmec

1

cedents,
1 est la

consilate &

&
a
la

proceéeda
ération

Al saer

matiére veégétale en contact direct avec le solvant.

L. “opérati
la suite, on
1 'extrait obte

Dans le
chaque solvant
paraffiniqgue,
familles, a
utilises,
rassemblés

(-
1 e
lan

on

A

opére &

L

Bt cle
polaire,
aromatique
haud et

-

G

=)
L]
A
ol
tableaw

le

&

Hesw ane

rendre
apolaire,
oL
froid,
caracteristiqques

anal yse

Cm
in
naphte
Gua

"
"

sl vant

Fearmz e

A chaud nécessite une chauffe leéegére.
une

physico—chi

1 intf
ou o
e i
solvants

pte de
inéral e
M e

tire

physico-chimi ques

Ether de
peEtrole

Far

mique  de

luence de
Fgani gque
fferentes
ont été
sont

Foarmule

Masse
mol aire

Liquide
incolore

Densiteé

—

"
CaHe

D

L. guide
ool ore

.1 ¢ cle
incolore

i quide
incolore

0,880

0,678

1

e e e ]

1, 000

Seml

polalre

Foint
d ' ébullition &Y
(760 mm Hg)
A
Indice de
réefraction 1, 5780
n%
L}
e e
Fouvoir
rotatoire =721
[,Uzkz O
Folarite fApolaire
Toxicite Elevée
Y sk

Tableau

VI

A0—&E

Semi -
polaire

ol ai e

Nulle

Propriétés des solvants utilises.
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C.II.1. Détermination des caractéristiques organoleptiques

organoleptiogues obtenus
a utilise,
a pris comme

.es caractéres
différents solvants qu’on
tableauw: gui suivent @ on

gui correspond au plus grand rendement, ce qui
la quatriéeme Journée, pour la macération
a 2 H 30 pour la maceration a chaud.

a. Macération a froid

sont donnés dans le tableau

a partir
sont portés
reféerence le temps

correspond
a froid

ci-contre

des
dans les

a

et

lLes resultats
FRameauw d'alfa Eau Benzene Ether de r He:xane
pétrole
b e i
Aspect Meél ange Fate Mélange Fate
liquide résineuse | solide Im el reuses
et solide ligquide %
Coul eur Marron Vert Jaune Vert f
verdatre
—_— —
Odewr Désag— Caracteé-— Caracteé-— Odeur de
reable ristique ristique 1 "herbe
de la de la
chloro— chloro-
phylle phylle
A S S N —
Tableau VII : Caractéristiques organoleptiques pour la

macération a froid.
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b. Macération A chaud

Les résultats obtenus sont donnéds dans le tableaw i~
dessous 3

Rameau d 'alfa Eaul r Hers one e oe T e are j
l péetrole i

Licguide L guuii de T Ligui de

coloré colaré colard colordé

Vert | Vet J Vert

Aspect L.i gl des J
\
i

Ocdeur Douce
caracté-—

o R WY

ol

Tableau VII1 : Caractéristiques organoleptiqgues pour la
macération a chaud.

Commentaire :

Une premiére constatabtion est
significatif a froid et & chaud.
L o

froid, fait place & wun as
persiste cependant. L odeuwr

verte
wat dénnée

aveo les 3] wan e e L. e seralt

caractéristigue des subshbas

C.I1I.2. Macération de 1 'alfa par différents solvants

a. Utilisation de 1 ‘eau comme solwvant

Nows avons apéré o
sans agltation thermilgue,
est 60 grammes, le ol ume duw

macérations (& froid et & ohawd)
2 “hantillon o alta
Domillilitres.

La mas e 1

a.1l. Macération a froid

wltate oblternus

L.ee temps varie de 1 4 4 jours. Les re
X

3] Eai

sont donmés dans le T



________ e = e e i .
Propriétés d o ‘ [ o o R (%)
physiques

——— e e e e e —

Jours
1 1,0149 Négligeable
2 1,0129 Négligeable
3 1,0101 Négligeable
S e e e et e e e et et i e s o e S e e e e S e e |
4 - 1,0061 NEgligeable
___________ % LA —— 4
Tableau XI : Utilisation de 1 ‘eau comme solvant.
Macération a froid.
a.2. Macération a chaud
Le temps varie de 1 & Ho 20, 1 appareil utilisé est
décrit dans la figure é&. Les résultats  sont donneés dans le

tableauw X.

Proprietes
physiques

Heures

1,0016

—_—————

, 00

1

1,30 11,0205 L, 52479 =1 0*28
2,00 1,0R225 1, 2482 -1 0 2E
2430 1,0228 1, 5485 -11°
——— e e ] — . e . e . i T T e e e . e
Tableau X = Utilisation de 1 'eau comme solvant.

Macération a chaud.

Commentaire

densite a rel
passage en solution
supérieure, | indice d
faut—-il remarqguer C
négligeable, cela veut
substances hydrosolub
chaud.

L.a

ativement augmenteé,

des substances extrail
@ réfraction a aussit
ependant , CjLes le
dire que la proportl
1 ees ot trés faible

cela

gseralt dd auw
tes de densité
Evolud., Ausst,
rendement est
o relative des
& froid gu’a
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1 . ReFrGivomir

2 . BMiew

3 . (HauFk & Mled

4 . STAT

5 MATIELE VeGETRE 4 ST

FIGURE 6 MONTAGE DE LA MACERATION A CHAUD
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b. Utilisation du benzene

Nous avons  opéré a  deus macérations fa froid et a
chaud), sans agitation thermigue, la masse de 1 échantillon
d'alfa est 6O grammes, le volume du  solvant est 300
millilitres.

b.1. Macération a froid
Le temps varie de | & 4 Jjours. Les résultats obtenus
sont donnés dans le tableauw XI.
R T T T
Proprietés physiqgues da Np Lxloo SR
Jour s

1 0,8725 1, 5008 —~10°217 0,624

2 0, 8848 1,5028 ~GeER” 0,754

p 0,878% 1,902y o = s Fon 0,846

4 0,a8779 1,50028 Ay 0,853

Tableau XI : Utilisation du benzéne comme solvant.
Macération a froid.

b.2. Macération a chaud

~

e temps vario de 1 a 2 M
décrit dans la figure 6O,
tableauw

Leses 1
ci—-dessous.

- . z 20
Fropriétés physiques tla
Heures
______________________________ =3
1,00 0, B854
1,30 0, 8860
2,00 0, 8862
2350 0O, 8875
e e e o e e e . e s . e e e e e S S St . o S e e e e -

Z00, 1 Tapparedl
sont

sultats

1, 5070

Tableau XII =

Macération a

chaud.

donnés

utilisé est

dans le

-0 R 0,512
—_:5:58' v,%ll
T ge2m | 0,614 |
N W“E;T 0,616 j

Utilisation du benzéne comme solvant.
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Commentaire :

L'activite optique semble importante et le rendemant
est plus important & froid qgqu’ad chaadsy 1l "aspect cinétlqgue
est favoriseé par le temps gue par la température.

€. Utilisation de 1 ‘ether de pétrole

LLa masse de 1 'échantillon d alfa est de &0 grammes. Le
volume du solvant est Z00 millilitres.

c.l. Macération a froid

Les résultats obtenus sant donndés dans le tableaw XIII

e o PO T ]
Fropriéetés physigues da ﬁ£ feleoo R (%)
Jours
1 10%350 0,619
el = IR * 0633
& ~B°24 " 0,728
____________ p B i i e e s s i i s e e s e s i i S 85 i o s e e
4 =72 0,834

Tableau XIII : Utilisation de 1 ‘ether de pétrole
comme solvant. Macération a froid.

C.2. Macération a —haud

Les rédsultats sont donnds dans le tableau XIV.

— —_——— . s == = s i ;
Fropriétés physi ques | H? Figs ! Lo dame v (%)
________ Heures |

-——--———_;:;; ______ 0, HP04 1,3914ﬂ e D ETEO D411
10 [ 0,7083 | 1,4074| -9°28°| 0,513
_________ 200 | 0,7219 | 1,4092 | -@°24| 0,815 |
- 2,30 | 3_7—72"“7}?:;_""7??571"3721:

Tableau XIV : Utilisation de 1 ‘ether de pétrole
comme solvant. Macération a chaud.
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Commentaire :

Les rendements existent mais semblent étre moins
important que ceux du berzéne, tous les paramétres ont
évoluésy 1 'activité donne des pouvoirs rotatolres moyens,
différents de ceux du benzéne, mals analogues a ceux de
l'eau, surtout & froid.

d. Utilisation de 1 "hexane

LlLa masse de 1 ‘échantillon d'alta est de &0 grammes. e
volume du solvant est Z00 millilitres.

d.1. Macération a froid

Les résultate sont donnés dans le tableauw sulvant o

. i ( 20 F) - ”
Fropriétés physiques }a N Cocdanes R (%)
Jours
1 0, b&ET4 1,28173 e A I 1,027
. N | DieeTw | JASEIS 1.
2 0, 6P 1,2813 810’ 1,038
. 0y bEIPE 1, 5814 —7 020 1,281
4 O, &T2E 1,32815 J T ) .7

Tableau XV = Utilisation de 1 ‘hexane comme solvant.
Macétation & froid.

d.2. Macération & chaud

Le temps verie de 1 & 2 M 20 min. Les résultats obtenus

sont représentés dans le tableauw ci-contre.

_;:;;riétés mhy;:que ——;%__T__—‘nﬁ' Fj__rmjmm H_:;:-q

_____ Heures |

100 T oent | 1,578 | —rozz' | o,8%8 |

| 0.6692 | 1,5803 | -&e17'| 0,918 |

200 | 0,6712 | 1,381% | -7°z0° | 1,023 |
2,50 | o,e721] 1,388 | —7inc | 1,028

Tableau XVII : Utilisation de 1 hexane comme solvant.

Maceération & chaud.
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Commentaire :

A 1'évidence, le meillew rendement est donne par
1 ‘hexane & froid, vis & vis des autres solvants, toutes les
propriétés ont évoluées par rapport a celle du solvant pur,
les pouvoirs rotatoires sont du méme ordre gue ceux des
autres solvants & chaud, exception faite a ceux obtenus
aver 1‘eau et 1 'ether de pétrole & froid, ce qui porterait
L& croire & des substances différentes extraites.
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Commentaire :

Si on devait classer quantitativement les solvantss; le
meilleur rendemenrt est donné par 1 'hexane & froid (4 jours),

que 1 ‘héxane a chaud pendant 2 H 20 min, ce qui est trés
probable gque est rendemsnts solent plus  importants si A
chaud, les temps  é@taient plus  grands (les  limites

techniques ne nous ont pas permis de le faire). 11 demeure
que 1 aspect gualitatif est examiné indirectement a travers
la densité, 1'indice de réfraction et swtout le pouvoir
rotatoire, qui dénote une activité optigue, méme pour 1 eau
et cependant treés différente o un solvant & 1 autre, et
méme A& froid et & chaud, pour le méme solvant, sauwf pour le
benzéne, cela veut dire que dans cette concrete, 11
existerait des substances organiques hydrosolubles et
organosolubles, les identifications par 1 analyse I.R et
CG/MS, pourraient apporter un début de réponse a 1 aspect
qualitatidf.

Une détude cinétigue du rendement en fornction du temps
permettrait de déterminerle rendement pouwr n’importe quelle
durée raisonnable el se rendre compte par exemple s°11 y a
une asymptate & froid et & chaud et & guel pourcentage.

La natuwre du solvant a donc en définitive, une action
sur le rendement gualitatif, il est donc recommandé  de
“travailler avec un solvant paratfinigue apolaire, 1 ether
de pétrole semblant donner de moins bons résultats  gue
1 ‘hexane et le benzéne & chauwd (cela voudrait dire que les
structures naphténiques de la fraction généraient cette
macération).
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Commentaire :

Nous pouvons penser d aprés les tableauws précédents,
que le meilleuwr solvant pouwrralrt &tre celuwl gui  donne le
plus grand rendement gquantitatif, suivant la natwe de
celui-ci, nous n'‘obtenons pas le méme type o extralt.

Certaing solvants estraient de la matiére végétale a
la fois le principe odorant et les matiéres cireuses. Le
produit ainsi obtenu constitue donc un mélange de ces
élements, c'est le cas de | hexane.

Nous ne pouvons pas nouws baser  swe le  rendement en
concrete pour pouvolir aftfirmer gque tel ouw tel solvant est
meilleur pour 1 'extraction de la matiére végétale, d autres
@léments entrent en jew, comme 1 aspect, la couleur,
1'odeur de 1l extrait, ainsi que la composition chimigue.

L 'hexana bl liseaé dans NOSs  BHPOeriences, permet.
l'extraction d'une concrete ayvant 1 odewr similaire & celle
de 1 'alfa.

l.e benzéne et 1 hexane donnent un rendement en extrait
plus é@leve que 1 ether de pétrole et 1 eaw, mais le benzéne
a un point d’'ébullition relativement éleve (T = go*), qui
risque d’'etre néefaste au principe odorant de la matiére
végetale.

Etant donné les moyens dont nous disposons, notre choilx
s'arrgtera sur 1 'hedane quil permet d obtenir wne concrete
dont ! 'odeuwr est caractéristigue de la plante, un rendement
appréciable et par son point d'ébullition relativement bas,
préserve le principe odorant dua végétal.
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Commentaire géneéeral :

On remargue gu'en général pour les gquatre solvants, le
poids spécifique augmente sensiblement en fonction du temps
de macération et cela peut &tre eupliguer par le phénoméne’
de ralentissement de la ditfusion du solvant dans la couwche
protectrice trés résistante.

Au fur et & meswe gque le temps augmente, la matiére
végeétale est entrainée par le solvant, d'ol le poids
spécifique croit légerement. Four 1 indice de rétraction,
on constate wne légere variation, celle-ci peut etre due au
transfert de matiédre colorante entre la substance végétale
et le solvant.

Four une longue op@ration, la solution devient de plus
.en plus foncée, cette derniére ayant absorbée totalement la
lumiere incidente, ce qui ezplique cette légére variation.

Le pouvoir rotatoire diminue en géndéral en fonction du
temps, mals dans certains  cas, 1l est  sensiblement
identique.

Les solutions obtenues  sont levagyres, la rotation
gu'elle imprime & la lumiére polarisee est nettement
restreinte dans le cas d'eaw, 11 oscille entre -10°
a —11°%; pow 1 ‘ether de pétrole, 11 oscille entre -7°% &
109, Il dévie la lumiere aux alentours de -8° et -7% pour
le henzéne et 1 ' hexane, respectilvement.

Farmi, les constantes physilgues, ce sont le poids
spécifigque, les propriégtés optiques et la fagon de se
comporter de la concrete vis a wvis du froid et de la
chalewr, qui permettent de tirer certaines conclusions
relatives & sa composibtlion. Les propriétés optiques, o est
A dire la polarisation et la réfraction, sont des données
dont on ne saurait tirer des conclusions précieuses, A
moins qu’elles ne soient déterminées sur des ComMposes
deéefinis.

L activité optigue montre seulement que 1 on se trouve
en présence de combinaisons rentfermant un ouw plusieuwrs
atomes de carbone  asymétriques, tandis gquun  indice de
réfraction éleve, permet  de conclure la présence de
composés renfermant des liaisons doubles, ces caracteéres
permettent donc, dans certains cas, de savolr i 1'on a
affaire soit & des combinaisons  aliphatigues, solt  a des
composés cyclilgues.
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C.III. EXTRACTION PAR SOLVANT DE LA CONCRETE D ALFA

1. Mode opératoire

Dans le but d’'étudier la cinetique d’'extraction et de
déterminer la quantité maximale d’'extrait, nous avons congu
et réalisé un montage (Figure 7) & 1’'échelle laboratoire,
gui a permis d’'épuiser totalement la matiére végétale.

La matiere végétale est placeée dans un ballon en verre
et baigne dans le solvant, le bas du ballon se termine par
un tube, relié au ballon tricol par un flexible, muni d’un
systéme de réglage du débit du solvant.

Le bollon tricol contenant une quantite d’'hexane et
relié par 1 'ensemble colonne vigreux-réfrigérant, est porté
A la température d’ébullition du solvant. La vapeur de ce
dernier aprés avoir traversé la colonne vigreux, est
condensée dans le réfrigérant, donne du solvant purifie qui
s‘écoulera sur la matiere végétale.

2. Purification du solvant

Avant de procéder a toute extraction, il est necessaire

de s'assurer de la pureté des produits utilises; car de
celle-ci dépend de la qualité de 1’'extrait obtenu. Four
cela, nous avons . monté un appareillage (Figure 8),

permettant cette purification préalable, chaque fois que
c’'était neécessaire.

I1 a fallu procéder de la maniere suivante :

- Mettre le solvant dans un ballon tricol, muni d’une

ampoule a deécanter, afin de permettre 1°'alimentation
continue en solvant, au fur et & mesure que la charge
diminue.
- Chauffer ensuite a la température d’'ébullition du
produit.
- Les vapeurs montent sur une colonne vigreux. Celle-ci

retient les impuretés qui retombent dans le ballon.

- Les vapeurs du solvant ainsi purifiées, se condensent
dans un réfrigérant et sont recueillies dans un ballon de
recette.
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FIGUREE3

ﬂonTaCnE De PurificaTion

Du Salvant
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C.I1I1.1. Influence de la durée d ' extraction sur le
rendement

Four étudier 1 influence de la duwreée d extraction sur
le rendement global ern edtrait, e méa cle 100 grammes.
d'alfa découpée en segments de 2% centiméres de longuew,
a eeté mise dans le ballon pertoré ol se Lrouve 500
millilitres o hexane.

L.'alfa baigne totalement dans le solvant. L'origine
des temps est fixé  comme étant 1 instant ol la premiére
goutte de solvant tombe du réfrigérant, une fois que le
temps d’'extraction fixé est édcoulé, le solvant chargeée est
recupere et subit une distillation dans le méme montage que
celui utilisé pow la purification.

Apres cette opération, nous récuperons du solvant pur.
La solution restante dang le ballon de recette, est
évaporée sous vide, atin de pouvolr déterminer le rendement
de |l 'extrait.

Le rendement global en extrailt sera calcuwlé par

R = —— x 100 (4)

%

ot om 2 masse de 1 'extraat
Mex & de mabilére végetale

l.es résultats obtenus zont  portés dans le tableau
suivant. Tows les essais ont  é&td mends & temparature

ambiante en utilisant comme solvant L hexane.

Dureée (H) 0,5 1,0 1,5 2,0 2y g B F By B 4,0

R (%) 0,595 | 0,72 | 0,89 | 1,01 ) 1,12 1,24 | 1,22
—— —— SESRENPE (TP M S— - - P

Tableau XVII : Influence du temps d’ 'extraction
sur le rendement.
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Commentaire :

Nous remarquerons tout dabord gu’on obtient un maedimum
dextrait avec un temps Jd ' extraction de trois heures. Le,
rendement augmente, atteint L mas 1 muam puis  diminue
légérement au lieuw de rester constant. Nous pourrons penser
qu’il s'agit l& du phénoméne d osmose, qui n'est  autre
qu’un phénoméne de diffusion entre dew: solutions, de
concentrations différentes, & travers la membrane permeable
de la cellule végétale. En effet, le solvant pénétre celle—
ci & tracers la membrane et elle se gonfle. Il est donc
passé de la solution la moins concentréee vers la solution
la plus concentrée. Une fois les substances dissoutes, i1
Fefait le trajet inverse. Cependant, nous remarquons que le
pourcentage d extrait apreés trois hewes, a tendance &
diminuer.

Nous pourrons penser gqu’'il vy a interpénétration
cellulaire, ¢ 'est & dire que le milieuw exteriewr a la
cellule est plus concentré que le mélange matiere-solvant,
qui passera de nouveauw vers la cellule végétale, ce i
pourrailt éaventuel Lement  expligquer la diminution dut
rendement, il y a donc une influence réciprogue  entre le
miliew interne du végéetal et le miliesuw externe, qui nest
autre gque la solution du solvant.

Cette diminution peut etre probablement due a  une
destruction des réseaux gui s obstruent, empéchant de ce
fait 1 entrafnement de la substance a extraire par le
solvant (Graphe S).
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C.111.2. Influence de la masse sur le rendement

Pour étudier 1 'influence de la masse de 1’alfa sur le
rendement global en extraits, les résultats obtenus pour
sept essais, a différentes masses pour un temps optimum de
trois heures, le volume de 1 'hexane utilisé dans chaque
essai est 400 millilitres, sont résumés dans le tableau
suivant :

Masse 0,100 0,080 | 0,067 o,o;; 0,034 | 0,025 | 0,020
(kg)

R (%) —;,250 1,248 | 1,245 | 1,243 | 1,240 1,23 J 1,237

dio 0,6998 0,6731 [0,6720 (0,6711 |0,6701 |0,6695 0,6692

N 1,4024 1,3833 [1,3813 |1,3813(1,3806 1,3805 1,3793

[xlzo —geos| —ge45’ |-B°26" |-8°20° |-8°28" |-B°23' |-8°11"

| I.A. 42,07 44,88| 38,71 39,27 3I3,66| 33,66| 0,83

Tableau XVIII : Influence de la masse d'alfa sur le
rendement en concrete obtenue.

Commentaire :-

La variation de la masse n’'influe pas beaucoup sur le
rendement global, car 1‘écart entre les différentes masses
utilisées n'est pas important, vue que les essais n’'ont éte
réalisés qu‘a 1’'échelle laboratoire. Une extraction a
1 'échelle pilote, pourrait peut etre révéler une influence
de la masse sur le rendement.

L‘indice dacide est relativement éleve. Ceci peut etre
expliquer par le fait que la concrete récupérée apres
extraction, contient des cCcomposes acides en grande
quantiteé.



Rendement(})

1.255

h GRAPHE N7 VARIATION DU RENDEMENT EN FONCTION DE LA MASSE
1.250 - .
1.245 —
1.240 -
1.235;m.,,,,,1.”111ﬁj,..].m.],mr....'.,.
15.00 35.00 55.00 75.00 95.00

Masse(g)

¢l
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C.IV. ANALYSES PHYSICO-CHIMIQUES ELABOREES

C.IV.1. Analyse infra-rouge des produits de 1 ‘extraction
par solvants

Afin d observer les constituants et les groupements
fonctionnels présents dans 1 extralts, les différents
échantillons obtenus par variatbtion de la masse, ont  été
anal ysés par un spectrométre infra-rouge de type FEREIN-
ELMER 9876G. lLes extraits ont été soubilisés dans le solvant
adéquat. Une goutte de cet edtralt a éte deéeposee suwr une
pastille de EB-. Ainsi, le spectre du film trés fin
d'entrait sur la pastille, a éte enregistreé.

Interprétation (Spectre I, II, III) :

I1 nest pas ared d identifier d une fagon précise les
composants de ces edtraits, mails 11 est possible de trouver
les différents groupements qui sy trouvent, et cela en se
basant sw les fréguences des bandes caractéristlques.

L identrfication  des spectres  nconnus eal asses
seayve d interpréter le

compliguée, mairs  Loul de meme  on
minimum.

Nous observons  wne  bande large  wvers 24500 om™*, qui
traduit la présence du groupemnsnt O symétrigue, associe au
phénol, la fréquence 2715 cm™* est attribuge aux vibrations
de valence du groupement CHg.

Les bandes o absorption dans le domaine d'existance
[R7ZI2-2TE71 cm~?r, résultent du steteching des liaisons CHs,
CHz, CH.

Les bandes d absorption dans une mar-ge de [1A00-151350
cm—, peuvent etre attribuées & la vibration des lialsons
C=C du cycle aromatiqgue.

L'existance de la marge LL1LL75% cimTr, caractérisant
la déformation des C-H  symétrigue et asymébtrique, des
groupements CHs et CHa.

Four les bandes d absorption de forte intensité [1287-
11241 cm™*, caractérisant la liaison C-0 d un ester.
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PEAK THRESHOLD 2 %
cM-1 %T
3443 O 15 .53
RIS e 8.5
2732.0 35.71
Z337.8 S& .18
1935.8 51.75
725.0 9.55
1691 .8 23 .39
1581 .0 26.73
1535.8 35.55
1463 .0 .38
1379.6 1.51
1Z3e.@ 17 .58
1287 .9 9.5
1122.0 o .33
1873.8 1.18
1841 .0 16 .63
932 .8 2i.73
2561 .0 18.36
SBs . D 23.732
284 .9 Z6.36
841 .6 35.59
7668 .0 13.27
742.0 3.54
785.06 15.24
' esz.8 33.67
S56 .6 38.71
43%.8 41.25
345.8° 42.19
297 .0 B .32
196.6 - 1.52
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Interprétation (Spectre v, V) =

La bande large observéee vers TA50 0 oot résulte de la
présence du groupement OH, associé aw  phénol, La bande
d‘absorption apparue a la fréguence 2960 cm™t, et de forteé
intensité, correspond 4 la wvibration de valence de la
liaison —-C-H du noyau bersénl que.

La bande observée vers agan  emet est attribuge  aux
vibrations de valence du groupement CHz. Les bandes
d’absorption dans le domaine d’ existence [RE35-2314] cm™*,
résultent du stetching des liaisons CH=, CHz=, CH.

La bande observee vers 1460 cm™*, est caractéristigue
de la liaison (C=C conjuguee du squelette aromatique.

La bande d absorption de fréguence 1377 cm™?h, résulte
de la vibration de déformation CHx asymetrique.

Dans 1 analyse par LT.R., il vy a toujours une partie du
spectre delicate A euploiter, qui résulte, peut etre, au
bruit de fond et ne peut pas etre intaerprétes.
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Remarque :

On  pourra supposer aveo une grande probabilite
1l 'existance de certains groupements fonctionnel s.
Cependant, on ne peut Jjamais donner la formule brute et
exacte des composants existants damns le melange.

Un spectre I.R. ne peut éatre utilisé sans autre
information pour 1 identification des constituants d’un
mélange; néanmoins, il sert a nous faire connaitre 1 'état

de 1 'échantillon et les groupements fonctionnels Y
présents. Cependant, cette technigque ne peut donner une
structure deéefinie a notre | substance, c’'est pourguoi
d autres méthodes d analyses s imposent, et chacune

contribue pow son aptitude & donner des renseignements sur
1 'échantillon & analyser et réunir toutes les données pour
former sa constitution deéfinitive, car une methode
d analyse ne suffit jamais a elle seule.

C.IV.2. Utilisation de la CG/MS pour 1 'analyse des produits
de 1 'extraction par les différents solvants

1. Mode opératoire

L analyse par chromatographie en phase gareuse coupleée
A la spectrométrie de masse, a eteée réalisee a 1 aide d’'un
chromatographe en phase gazeuse H.F 58920 série 11, équipe
d'un détecteur de masse H.F 3971 A.

lLes conditions opératoires assurant la séparation d’'un
meélange de concrete, sont rassemblées dans le tableau ci-

dessous &

- Colonne : F.E.G de 2% m de longueur, 0,2 mm de diametre
- Gaz vecteur : Hélium (0,5 ml/mn)

- Four : 45°C & 200°C & raison de S°C/mn

= Injecteuwr : 200°C

- Volume injecté : 0,1 pl

- Détecteur : détecteur de masse H.F 2971 A MSD.

La premiére injection a été réalisée avec une pente de
I°C/mn, la séparation était bonne, méme avec une pente de
S°C/mn, qui a été utilisée ultérieurement dans nos analyses

Sept injections ont été analysées, deux pour chague
solvant, hexane, benzene, ether de pétrole. Une analyse a
été faite sur la concrete industrielle d'alfa.

Une masse de 0,5 grammes a été diluée dans 10
millilitres du solvant . correspondant. Les analyses faites
correspondent au plus grand rendement, que ce soit pour une
macération & froid ou une macération & chaud, a 1 'exception
de 1 'hexane, dont on a analysé un échantillon obtenu par
l'extraction, correspondant au plus grand rendement, soit

1,25%.
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. Tentative d'identification des différents composés

principaux obtenus avec les différents solvants

Nom du pic

Formules

Noms des composés

HEX 1

44,2487

44,673

44,737

44,797

45,440
45,873

47,956

4,441

47,84

1,774

1,196

CzoHasNO=xS51 4

CzeHx>F

CraHzeND=28i=

/

CawHaeNO

Cozrz=CON=0=

CziHzaN=z0=

(o 1 ﬂH34mBSi 3

1-2 benzene

diol ,4-(2-amino 1
hydroxyéthyl -
tetra (triméthyl
silyl)

non identifiée

phosphine [Z2-bis
(2,4,6-trimathyl
phényl) méthyl -
4,6 diméthyl

estra 1,3,5010)
trien—17-one 2
[triméthylsilyl)

aminoli-trimeéthyl
non identifié

4 hexen—2-yne-—1-—
one, l-phenyl-3-
(l-piperidinyl)
cobalt [3,3-(1,2
ethonedildini-
triol bis [1-
phenyl 1 butano-
natol

1,8,1,9 selo—1%5.
beta-yohimban-
19-pic acid,
20,21 -didehydro-
l6~beta-hydroxy
meéthyl

non identifié
non identifieé

benzeneacitic
acid.alpha.2,4,
tris [(triméthyl
silyl)oxyl-
methyl




Nom du pic

o s s e el i i i 555

Formul es

HEX 1

47,989

48,190

50, 74é

G OB

8,919

g
P L

7,559

2,169

CopatmeaeNOaB1

D:’.’:‘.A- H nep N Dz 53 i =

C:.‘;‘.:!;E’lzceﬁND:aSi =2

non ddentifié
andostra—1,4-dien
—A—one 17

methyl 17

estra 1,3,53010) -
trien-17, one 2
Ctriméthyl=ilyl
aminoli3—L (tri -
méthylsilyl)oxyl

morphinan, 7, 8-
didehydra 4,59,
epoaxy-=17-mathyl
.6 bis [(krie
méthylsilyl)onyl

HEX 2

%, 444

HEX =

e

25,760

e

35,963

26,100

1é, 956

FALRT
S W

A,

D0, 870

16, 892

(RS

L % u.‘,l'“| e (3 ]

L Dan I b enl:] -

fu.::.'e 4 H e O e 2

et R M __-D

W wall gy D4

}__..._..._

morn ldentifié

mon ddentifiée

~y

g methory
(1-propenyl)

pHéEnol
)

1,2 benzeno-
dicarboxylic acid
disoocthyl ester

bis(Z-athyl
Mexyl) phtal ate
aspido fractinine
~Z-eméthanol (2
alpha, Z~héta, -
alpha)

1,2 benzendicarbo
=xyligque acide,
disooctyl ester

BZ 1

18,991

19,042

10,519

15,765

19,290

non identifié

cholestan—7-0l,
3, l4-epoy—3—
(phenymethoxy)

non ldentifie

identifidé

mnor
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Nom du pic te % Formule Noms des composes
12,248 (| 4,544 | CarHasNOa alcaloides
21,219 4,417 |CalClsF benzene, penta
chloro fluoro
26,077 | 4,567 |Ci»HiaNz0 quinoxaline, 22—
isopropyl —-3-
phenyl, 4-oxyde
F2,381 ) 8,953 / non identifieé
TE,484 | 6,287 / non identifie
8,685 8,23 / non identifieé
Bz 2
acetonitrile
9,856 | 8,265 | CioHze0sS8i1 pentanediol acid, |
=L (triméthyl- |
silyl)axyl
diméthyl ester
47,362 112,574 / non identifié
51,269 (11,030 | CoHaNiLS benzenecarbo-
thipoic acid,
hydrazide
60,531 | 6,552 / non identifié
__________ e e e e e s e i s s S .
2,609 2,977 / non identifie
5,361 5,747 | CacH=ola 1,2 benzendicarboT
#“ylic acid (2,
ethyl butyl)ester
I5,641 14,514 | CoaHzseOa bis(2 ethyl
hexyl) phtalate
39,711 |11,211 / non identifie
ETH 2
5,785 | 9,334 / non identifie
35,882 28,587 / non identifie
‘ 35,976| 5,874 | CieHzz0a 1,2 benzenedi-
carboxylic acid
mono (2 ethyl
hexyl) ester

hexyl) phtalate
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Commentaire :

Les differentes analyses effectutes S les
échantillons & la CG/MS, nous ont permis de relever les
constituants majoritaires dans les extralts obtenus par
1 'extraction de différents solvants.

Nous avons constaté la présence d un composé de formule
chimique CazaMxa0a, qui existe méme dans la concrete
industrielle, avec une probabilitée faible, relativement a
celle obtenue pouwr HEX 2, nous pouvons avancer aveo une
probabilité importante, la presence de ce composé dans la
concrete d’ alfa.

Le seul solvant dont 1L affinite est grande vis a vis de
l1‘alfa est 1 ‘hexane, le benzene et 1 ether de pétrole
donnent des résultats peuw satistfalsants. La présence du
phénol dans la concrete d'alfa, a éte justifié pow le pic
HEX 2, correspondant au temps de reétention de 29,926, avec

une probabilité élevee.

Quel ques pics n'ont pas pu @tre identifigs, vu la non
disponibilite de leur formules chimiques dans la
bibliographie de 1 identificateur.

L'utilisation d’une colonne plus longue ou differente
de celle de la F.E.G., serait meillewe pow la séparation
des pics du massif quon a anal yser.
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Enigmatique encore de nos ., la steppe & alfa est
de toutes les formations  végétales de 1 'Algérie, la plus
vastement représentée et la plus mal connue.

.

ance économique et écologlque est
de wvastes

L."alfa, dont 1 "impor

consicdérable pow notre Frety Sy pousss dans
étendues, situdes BN ZOnEs stepplques, el dont la
superficie est estimée & environ guatre millions d'hectars.

Du  point de vue botanigue, des deéfinitions furent
complétées aussi bien sur le plan descriptif, e
scientifique, quant au point de vue industriel cosmetique,
la conception du procédé semble étre vague et delesse.

L'alfa a des interéts multiples, ¢ 'est la seule matiére
premiére qui, par la qualite de ses fibres (souplesse,
finesse, résistance), permet de satistaire une grande
partie des besoins de 1'industrie papetiere.

Notre approche ne se borne pas a la limite des qualiteés
cellulosigues de 1 'alfa, plus encore, favorise la recherche
d autres constituants, non connus, utiles dans les divers
domaines de 1 industrie; Jjustement, un atelier d’extraction
important, a été crée dans la plaine de Chiffa, s'emploie &
1 'extraction de la concrete, dtbtilisde aux Fins d une

uploitation de parfuam pracieus.

Quant & notre étude expérimentale, elle porte sur
1 'extraction de la concrete o alfa par solvants volatils,
et le choix  parml ces derniders, pow” déceler celul qui
conviendrait le mieux, du point de vue rendement et qualité
de la concrete; chacun d eux donne un  extrait en concrete
d aspect, de couleur et parfois d odeuwr différentes, le
rendement maximal a é&té obtenu avec 1 hexane.

Four faire un bon choix, d autres tactewrs entrent en
jeu, comme le facteur économique et le danger de la
manipulation de ces solvants.

Les conposés les plus importants de nos échantillons,
niont pas . pu étre identifiés positivement, en raison de la
non disponibilite des édtalons, qui  auraient pu nous
recherches plus approfondies et

permettre de proceder & des
adéquates.

Ce modeste travail, qui nous a initié a la recherche
des propriétés physico-chimiques de la concrete d alfa, a
atéd édifiant et d importance extreme.

Notre souhait serait de le voir pouwrsuivi, amélioré,
afin d’aboutir & des applications dans une perspective de
succés sur le territoire national.
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