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RESUME

L influence de la temperature du distillat sur le rendement et la
composition des huiles essentielles de Rosmarinus officinalis L.,
d'Eucalyptus globulus L., et d’Artemisia herba-alba Asso.. lors de leur
extraction par entrainement a la vapeur d'eau a lI'échelle semi-pilote. a ¢€t¢
étudiée. Les variations observées ont été attribucées a 1’hvdrosolubilite et a la
volatilité de ces huiles. dont 1'évolution dans ['intervalle de température de
10°C a 50°C. a été determinée expérimentalement et représentée par des

expressions mathématiques.

ABSTRACT

The distillate temperature influency towards the yield and the
essential oil composition of a Rosmarinus officinalis L., d'Eucalyptus
globulus L., and a Artemisia herba-alba Asso.. were studied during of their
extraction by the steam distillation in a pilot plant. The variations wich
noticed were attributed to a water solubility and a volatility of these oils.
wich the evolution between 10°C and 50°C, was determined by experience

and represented by the mathematics expressions.



Sl Badazdl ik ) L ull
BIBLISTHEQUE — iz el
Eoole Wativnale Polytechinique

Liste des symboles et des abréviations.

A.herba-alba Asso.
CPG
E.globulus.L
Er

FFAP

FID

HE

M

RHE

Rue:

Riug

Rinr

Rsup
R.officinalis.L
S

. La phase stastionnaire de CPG.

: Artemisia herbgalba Asso
: Chromatographie en phase gazeuse.
: Eucalyptus globulus Labilladiére.

: Ecart relatif,en %.

. Détecteur a ionisation de flamme

: Huile essentielle.

:Masse de la matiére vegetale séchée,en g
: Rendement de huile essentielle en %.

: Rendement de huile primaire, en %.

: Rendement de huile secondaire, en %.
:Valeurs inferieures des rendements, en %
:Valeurs superieures des rendements, en%.
: Rosmarinus officinalis LINNE.
:Hydrosolubilité de 'huile essentielle, en
mg/100ml

:Moyenne des hydrosolubilités en mg/100 ml.
‘Hydrosolubilité calculé par des expréssions
mathématiques, en mg/100ml.

. Déviation standard.

. Déviation standard ralative, en %.

: Volatilité en g/hm?.

: Valeur moyenne de la volatilité, en g/hm?.
: Volatilité calculée par des expréssions
mathématiques, g/hm?.

: Volume de distillat, en litres

- Volume de la curbite, en litres
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: Nombre d’essais.

: Masse d’huile primaire en g.

- Masse d'huile secondaire, en g.

- Temps d’extraction, en min.

: Traces, en %.

. Vitesse de distillation, en %.

- Intervalle de variation du rendement autour de
valeur moyenne, en %.

- Indice de réfraction.
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INTRODUCTION




La mise en oeuvre de I|'extraction des huiles essentielies
est confrontée, entre autres, au probléme de leur faible teneur dans la
matiére végétale. Par conséquent, des solutions technologiques,
permettant la récupération aussi compléte que possible d'une huile de
bonne qualité, sont & rechercher méme lorsqu’'il s'agit du plus ancien
des procédé d’'extraction des huiles essentielles a partir des végétaux
a savoir, I’entrainement a la vapeur d'eau.

Ce procédé n'a pratiquement pas évolué du point de vue
technologique, mais la recherche de I'optimisation et de la maitrise de
ses parameétres est toujours d'actualité.

Dans ce contexte, nous nous sommes intéressés a
I'optimisation de I'un de ces paramétres, en [occurrence, la
température du distillat, lors de I'entrainement a la vapeur d'eau des
huiles essentielles de Rosmarinus officinalis L, Eucalyptus globulus
L. et Artemisia herba-alba Asso.

Notre choix s'est porté sur ces trois espéces, car elles sont
trés répandues en Algérie et a notre connaissance des études, dans
ce sens, les concernant n'ont pas été effectuées jusqu’a présent.

Aussi, nous avons, tout d'abord, étudi¢ I'évolution de
I'hydrosolubilité et de la volatilité de ces trois huiles, en fonction de la
température, dans I'intervalle 10 a 50°C. L'allure des courbes établies
a permis de prévoir les valeurs optimales de la température du
distillat dans chacun des cas.

Les résultats des essais d'entrainement a la vapeur d'eau
des huiles essentielles de ces trois espéces, effectués a I'échelle
semi-pilote ont confirmé le choix judicieux de ce parameétre du
procédé et ont permis, en outre, d'observer I'influence de la
température du distillat sur le rendement et la composition des huiles

essentielles étudiées.
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Rosmarinus officinalis L., Eucalyptus globulus L. et Artemisia
herba-alba Asso. sont trois espéces caractéristiques de la flore
algérienne. D'aspect trés différent, spontanées ou cultivées (pour ies
deux premiéres), elles appartiennent aux différentes familles
botaniques, mais toutes les trois sont largement utilisées en médecine

traditionnelle, grace aux huiles essentielles qu’elles renferment.

|-1- Rappels botaniques:

*Rosmarinus officinalis Linne appartient a la famille des Labiées
de I'ordre Rosmarinétalia et au genre rosmarinus L. [1]

Il tient sont nom de Ros Maris qui signifie écume de mer. Les
noms Romarin, Common Rosmary, herbe aux couronnes, Oldman,
Echter Rosmarin, Iklil, Encensier, Rosmarine, Rosmarin, Hassalban,
Ayazir et Touzala lui sont aussi attribués. [1-3,6-9].

Cette plante, représentée a la figure 1a, est ligneuse, trées
ramifiée et peut atteindre deux meétres de hauteur. Ses feuilles sonti
nombreuses., dures, étroites, linéaires et mesurent jusqu’'a trois
centimetres de long. Ses fleurs, longues de un a trois centimeétres,
sont disposées en épis courts et séries partant de l'aisselle des
feuilles. La morphologie des fleures, illustrée a la figure 1-b, permet
de distinguer Rosmarinus officinalis L. des deux autre espéces
appartenant au méme genre: Rosmarinus eriocalyx L. et Rosmarinus
tomentosus L.

Les inflorescences de Rosmarinus officinallis L. ont un
calice a pilosité pruineuse trés courte. Leurs épis a bractées
squamiformes, rapidement caduques, sont longues de 1 a 2

millimeétres[1,3,4,5,7].
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Comme tout les représentanis de la famille des Labiées,
Rosmarinus officinalis L. posséde une structure sécrétrice d'huile
essentielle a caractére exogéne, trés active. L'huile essentielle est
produite par des glandes composites (figure 1c). Elles sont
constituées d'un pied monocellulaire, surmonté de 8 a 16 cellules
sécrétrices, longilignes et écartées l'une de [l'autre dans leurs
extrémités supérieures, formant ainsi une sorte de creuset.
L'ensemble est recouvert d'une cuticule épaisse. L'huile essentielle,
sécrétée par ces cellules, s'accumule dans le creuset et fait gonfler la
cuticule. Les glandes composites sont situées a la surface des
feuilles et des fleures et peu sur les tiges [10].

* Eucalyptus globulus Labilladiere appartient a la famille
Myrtacées et au genre Eucalyptus qui compte prés de 200 especes et
plusieurs centaines de variéetés. Cette espéce a été décrite pour la
premiére fois par LABILLADIERE en 1799 [11].

Le nom Eucalyptus vient du grec, Eu: bien et Kalypto:
couvrir, par référence a 'operculum qui recouvre les étamines jusqu’a
qu'elles soient totalement développées [12].

Eucalyptus globulus L. est un grand arbre, originaire
d’Australie. Son tronc est blanc-bleu et lisse. A l'age de 4 ans, le
tronc atteint une hauteur d'environ 8 metres et un diametre de 20
centimetre. A partir de 7 ans, l'arbre s’'éléve a une hauteur de 15
métres et peut étre considéré comme adulte. ‘

La particularité d'Eucalyptus globulus L., qui le distingue
des autres espéces de ce genre, réside dans ses feuilles en faucilles
de longueur entre 23 et 46 centimeétres et dans la forme particuliére

de son fruit, comme montré a la figure 2 a [11].



La structure sécrétrice de I'Eucalyptus globulus L. est
endogéne, située essentiellement a l'intérieur de la feuille. La cellule
sécrétrice initiale subit des transformation donnant lieu a un
cloisonnement, autour duquel se forme un massif de cellules. Celles-
ci s'écartent, en laissant un méat ou poche sécrétrice ou elles
déversent I'huile essentielle. La coupe transversale de la feuille
présentée a la figure 2 b, montre que ces poches sécrétrices sont
insérées entre la parenchyme palissadique et le mésophylle de la
feuille [15].

*~ Artemisia herba-alba Asso, appartient a la famille des
Astéracées et au genre Artemisia, section Serphidium Bess [11, 13].

Elle est connue en Algérie sous les noms de Chih, Ifsi,
Zezare ou Armoise blanche, [14]. C'est une plante ires odorante,
ligneuse, se présentant sous forme de buissons blancs laineux de 30
a 80 centimetres de hauteur . Les feuilles sont longues, étroites et
alternées, trés divisées et espacées. Les fleures sont jaunes
groupées en capitules, dont réceptacie ne présente pas d'écailles. Le
fruit est un akéne comprimé sans aigrette, ni couronne au sommet
[14].

Les organes sécréteurs d’Artemisia herba-alba Asso. sont
exogenes, Les glandes composites, appelées poils sécréteurs sont
constituées, comme le montrent les figures 3 et 4, d'un court pied et
d'une téte a plusieurs étages superposes de cellules le tous
enveloppé d’'une membrane [15]. Elles produisent I'huile essentielle

qui s'accumule sous la membrane ou cuticule.



|-2- Lieux de végétation:

* Rosmarinus officinalis L. est répandu sur tout le pourtour
méditerranéen, dans les montagnes peu élevées du littoral et jusqu’au
début du Sahara. |l affectionne les endroits secs et ensoleillés, ou la
pluviométrie est parfois faible et tres aléatoire. On le trouve
généralement sur les sols incultes, les talus pierreux ou la nature des
sols est calcaire, argileuse ou argileuse -limoneuse.

* |Introduit en Algérie par Ramel en 1854 [16], Eucalyptus
globulus L. occupait en 1954 prés de 6000 hectares, dont plus de la
moitié en Oranie. Aujourd'hui, on le retrouve sur le littoral a El-Kala et
Azzefoun, ainsi que dans la plaine de Mitidja [17].

* Artemisia herba-alba Asso. est trés répandue en Algeérie.
Elle affectionne les climats secs et chauds et forme des peuplements
importants dans les zones arides [18]. Abondante sur les Hauts
plateaux, plus rare au Sahara, elle couvre aujourd’hui prés de 3

millions d'hectares [19].

1-3- Utilisation traditionnelle :

*Rosmarinus officinalis L. a été utilisé comme encens lors des
cérémonies religieuses. Son huile essentielle rentre dans |la
composition de nombreux produits pharmaceutiques et cosmétiques. i
a &té montré qu'elle a un effet tonifiant sur le coeur et provoque la
transpiration. En usage externe, elle peut limiter des gangrenes
[4,8,9,20-22].

* Eucalyptus globulus L. a été introduit dans des terrains
marécageux pour les sécher, en raison de sa croissance extrémement
rapide. Il est largement utilisé en médecine traditionnelle comme

désinfectant des voies respiratoires et comme vermifuge. Son huile

h



essentielle fait partie de prés de 200 préparations pharmaceutiques et
de parfumerie [23].

* Artemisia herba-alba Asso .jouit d'une trés large utilisation
notamment en infusion, en décoction ou pour parfumer le theé et le
café. Elle est utilisée en médecine traditionnelle contre les
refroidissements, les perturbations digestives, la faiblesse musculaire
et contre le diabéte sucré. On lui attribue aussi des effets vermifuge,

antispasmodique, émollient, diurétique et cicatrisant [24].

|-4- Matiére végétale utilisée:

Nos travaux ont été effectués sur des lots de Rosmarinus
officinalis L. cueillis en période de floraison (mars 1995) aux environs
des Pins maritimes (Alger). Artemisia herba-alba Asso fleurie a été
récoltée en début de Janvier 1995 aux environs de la ville de
Berriane, située a 45 Km Nord de Ghardaia. Quant a I'Eucalyptus
globulus L., il a été récolté en période de formation des boutons
floraux (Avril 1995) dans la région de Belfort (Alger).

Les trois espéces ont été identifiees a I'herbarium de

I'Institut National Agronomique d'Alger.



Figure 1a: Aspect général de Rosmarinus officinalis L.

1Tmm

Figure 1c: Section transversale d'une glande composite sécrétrice

d'huile essentielle

Figure 1: Rosmarinus officinalis L.



Figure 2a: Rameau avec feuilles en faucilles, boutons floraux, fleurs

épanouies et fruit dont opercule est enlevé
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Figure 2b: Coupe transversale d'une feuille d’Eucalyptus globulus L.
Col:Collenchyme, f: ilots fibreux périlibériens, PPe:
parenchyme palissadique de la face supéro-externe a 3
assises, PPi: parenchyme palissadique de |la face infero-

interne avec mésophylle entre ces deux couches: Ps :

poche sécrétrice.

Figure 2: Eucalyptus globulus .L
8



Figure 3 : Vue de 1'épiderme de la tige d'Artemisia herba-
alba (Gr: 80 X)




CHAPITRE I

LES HUILES ESSENTIELLES DE
ROSMARINUS OFFICINALIS L., D’EUCALYPTUS
GLOBULUS L. ET D’ARTEMISIA HERBA-ALBA ASSO.




Les huiles essentielles sont communément appelées
essences. Si les pharmacopées attribuent le terme « huile
essentielle » au produit obtenu par hydrodistillation des vegétaux,
actuellement, ce terme est élargi aux produits de I'entrainement a la
vapeur d’eau ou encore de la distillation mixte [25].

Les huiles essentielles sont des substances odorantes,
huileuses, volatiles, inflammables. Elles sont généralement, liquides
a la température ambiante et leur densité est inférieure a l'unité.
Leurs indices de réfraction sont assez élevés, compris, pour la
plupart, entre 1.45 et 1.56. [23].

La composition chimique des huiles essentielles est
complexe. On y trouve de composés appartenant, le plus souvent. a la
classe des terpenes: hydrocarbures, aldéhydes, cetones, alcools,
éthers, esters et acides. Les séries aliphatique et aromatique sont
également représentées.

Les huiles essentielles de nos trois especes sont
largement étudiées. Des travaux tres récents [15,25-28] ont éteé
menés sur les huiles des espéces algériennes. Les résultats de ces
travaux, relatifs a la composition chimique et aux propriétés physico-

chimiques des huiles, sont regroupes dans le tableau 1.
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Tableau 1: Composition chimique et propriétés physico-chimiques

des

huiles

essentielles de Rosmarinus

officinalis L.,

d'Eucalyptus globulus L. et d'Artemisia herba-alba Asso.

d'Algérie.
T

Espece R. officinalis L. | E. globulus L. | A. herba-alba Asso Lw—li
|

\{{cf.) j [20] (18] (21]

i_(Composé) ] Tenecur relative en %, des principaux constituants.

a- pinéne | S 10.5 tr ;
camphéne tr 3 0.2 |
B- pinéne tr ': 0.3 ;I
p- cymene i tr B [ 0.4 ]
|- terpineol | 9.5 | 0.4 '1. 0.3 |
| terpinen 4 - 01 | 2.6 0.7 | tr |
':pinocarvé'ol - | 0.2 B |
!bornéol 10.1 i - tr l
linalol 1.1 : = !.
globulol T 1.4 - E

1.8- cincole ) 74.2 0.5

o- thuyone C ’- 66.7

B-thuyone i » 22.2
‘chrvsanthénone B I - 0.3 %

camphre 12.1 9.4
pinocarvone 0 i 1.8 ) j
B- caryophylléne L 13.9 E. 0.4 3 _5
aromadendréne iy | 0.9 1| B !
a- copaéne 2.3 L__ B 1L % i
'a.- murolene 3.8 ‘ " , j ]

11



| b — i
g- muroléne | 4.8 ;

a- farneséne | 1l ' i i |
y- cadinéne . 2.6 r & ‘
| 8- cadinéne f 7.0 l B | 3 l
calacoréne | 0.9 I . -

o- humuléne I 3.3 |t P | 0y |
to.'«zydc de caryophylene 2.4 1| B L B |
loxyde d’humuléne i 0.3 ‘ = 1 5

Propriétés physico-chimiques

_ Densité, dy | 0.860 - 0.920®) | 0.906 - 0.925® | 0.953
' Indice de réfraction 1.4660 - | 1.4590 - | 1.4580
! 5 | | |
| Np I ragsely - v Ldevo - o)

e —_— —

(1) chémotype a a- thuyone.
(2) tr: traces < 0.01%.
(3) selon AFNOR [29].

La commercialisation des huiles essentielles de
Rosmarinus officinalis L. et d’'Eucalyptus globulus L. est réglementee
par des normes AFNOR [29]. Quant a I'huile d’Artemisia herba-alba
Asso, parmi les chémotypes définis [15, 30, 31], un seul présente
intérét commercial: c'est celui, dont huile est constituée de (31t 3%)
de o- thuyone et de (38:z 3%) de camphre. Ce type d'huile, connu
sous le nom d'essence de Marrakech, est le plus appréciée par les
parfumeurs et actuellement, le Maroc en est le principal producteur

[32].



CHAPITRE Il

HYDROSOLUBILITE ET VOLATILITE DES

HUILES ESSENTIELLES




L'hydrosolubilité et la volatilité sont deux propriétés
physico-chimiques des huiles essentielles qui méritent une attention
particuliere, lors de la mise en oeuvre de leur extraction par
entrainement a la vapeur d'eau. Ces deux propriétes interviennent en
effet, au cours de la récupération de I'huile des eaux de distillation.
Comme la plupart des propriétés physico-chimiques, I'hydrosolubilité
et la volatilité des huiles essentielles sont plus ou moins affectées par
la température. Il est important de connaitre I'évolution de ces deux
propriétés en fonction de la température, afin de maitriser I'un des
paramétres de I'entrainement a la vapeur d'eau qu’'est la température

du distillat.

I11-1- Evolution de I’hydrosolubilité des huiles essentielies en

fonction de la température:

Appliqué aux huiles essentielles, le terme d’hydrosolubilité
S désigne aussi bien la solubilité colloidale de I'huile que la solubilite
moléculaire de ses constituants. Généralement, I'augmentation de la
température provoque une diminution de la solubilité colloidale; par
contre, elle favorise la solubilité moléculaire. La compétition entre ces
deux types de solubilité est a I'origine de trois cas de comportement
des huiles essentielles dans I'eau en fonction de la température:
1° I'hydrosolubilité demeure constante dans un intervalle assez
large de tempeératures;
2° I'hydrosolubilité diminue, puis augmente avec |'élévation de
la température;
3° I'hydrosolubilité augmente, puis diminue lorsque la

température augmente.



Ces trois cas de comportement ont été observés [15, 33-
36] pour les huiles essentielles de fenouil (cas 1°), de menthe, de
lavande et d'armoises (cas 2°) et de cannelle (cas 3°).

La détermination expérimentale de I'hydrosolubilité S
d'une huile essentielle consiste a mesurer sa concentration dans I'eau
a Ilissu d'un contact intime suffisamment long entre les deux phases,
a une température constante. Elle est exprimée en milligrammes

d'huile dans 100 millilitres d’eau (mg/100 ml).

I11-1-1- Détermination expérimentale de I’évolution de I’hydro-

solubilité des huiles essentielles de Rosmarinus officinalisl,,,

d’Eucalyptus globulus L. et d’Artemisia herba-alba Asso.

Nous avons procédé a la détermination de I'hydrosolubilitée
S de nos trois huiles, en adoptant le protocole expérimental propose
par Gueorguiev [37].

Dans une ampoule a décanter sont introduits 'huile et
I'eau dans le rapport volumique 1:25. Apres agitation rigoureuse,
I'ampoule est placée dans un bain thermostaté a une température fixe,
pendant deux heures. Les deux phases sont ensuite séparées par
décantation. L'huile solubilisée dans la phase aqueuse est récupérée
par extractions successives a l['éther diéthylique. La masse d'huile
solubilisée est rapportée a 100 ml d'eau.

Les mesures de concentrations d'huile solubilisée dans
I'eau ont &été effectuées respectivement a 10°, 20°, 30°, 40° et 50°C.
Pour chacune de ces températures, les essais relatifs a
I'hydrosolubilité de R. officinalis L., et d'Eucalyptus globulus L., ont
été répétés 4 a 6 fois. Le nombre d’essais répétitifs pour A. herba-
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alba Asso a été limité a 2, la quantité d’huile disponible étant
insuffisante.

Pour quelques uns des essais, le temps de contact entre
'eau et I'huile a été prolongé jusqu'a 48 heures. Les valeurs
d'hydrosolubilité ainsi déterminées se sont révélées de méme ordre
de grandeur que celles estimées pour une durée de contact de 2
heures.

Suivant ce méme protocole expérimental, nous avons
déterminé aussi I'hydrosolubilité de 1,8- cinéole, I'un des constituants
principaux de I'huile essentielle d’'Eucalyptus globulus L. Trois essais

répétitifs ont été effectués pour chaque température.

I11-1-2- Estimation de la reproductibilité des résultats

La reproductibilité des résultats a ete estimée, pour les
valeurs de I'hydrosolubilité de 1,8- cinéoleet des huiles essentielles
de R. officinalis L. et d'E. globulus L., par la déviation standard

relative Sr, en %, définie par la relation (1) suivante:

(1)

r

S =2 100
S

dans laquelle S4; désignant la déviation standard s’écrit

selon la formule (2):

li'il(sf-ES) 5
g o e
. V n-—1



ou par S; sont désignés les valeurs expérimentales des essais
répétitifs, S est leur moyenne arithmétique et n désigne le nombre
d’essais répétitifs [38].

Les résultats expérimentaux obtenus sont réunis dans le

tableau 2 ci-apres.

Tableau 2: Variation de I'hydrosolubilité S des huiles essentielles de

R. officinalis L., d'E. globulus L, d'A. herba-alba Asso.et

du 1,8- cinéole en fonction de la température T.

T°C | R.officinalis L. E. globulus L. | A.herba-alba ‘ 1,8- cinéole
SRR SO M Fe RS AR oY
! Smg/100mi | Sr (%) _égmgnoom |_sr (%) S mg/100ml l Smg/100ml | Sr (%) |

10 | 275 | 259 | 355 .84 370 | 464 | 6.10.

20 | 240 | 1.80 ' 209 ! 1.91 | 325 | 358 | 6.50

30 | 244 7.50 | 253 ' 0.39 I| 357 392 6.30

40 l 248 0.40 | 293 : 6.95 [ 368 [ e

50 | 251 | 4.90 339 | 2.50 | 364 442 6.8

Nous constatons que |'hydrosolubilité de chacun de nos
trois huiles et du 1,8-cinéole diminue dans l'intervalle de tempeérature
de 10° a 20°C et augmente avec la température dans l'intervalle de
20° a 50°C. Ceci traduit le fait que dans les quatre cas étudiés, aux
environs de 20°C, la concentration micellaire des huiles et du 1,8-
cinéole approche sa valeur critique. Au dela de cette température, les
micelles sont détruites et [|'hydrosolubilité résulte de la seule
solubilité moléculaire de ses constituants qui augmente avec la

température.
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En outre, dans l'intervalle de 10 a 20°C, les variations les
plus importantes de I'hydrosolubilit¢ sont observées pour ['huile
essentielle d'E. globulus L., et pour le 1,8-cinéole.

Enfin, la reproductibilité des résultats est satisfaisante.

Sur la base des résultats expérimentaux nous avons établi
les équations mathématiques exprimant la variation de ['hydro-
solubilité S des huiles essentielles des trois espéces et du 1,8-
cinéole en fonction de la température T. Celles-ci sont regroupées

dans le tableau 3 suivant.

Tableau 3: Hydrosolubilité des huiles essentielles de R. officinalis L,
d’E. globulus Lf.herba-alba Asso. et du 1,8-cinéole.

Equations mathématiques exprimant S = f (T).

Huiles essentielles | Intervalle de Expression mathématique
| températures °C | de S = £ (T)
[ i
R. officinalis L. 10 - 20 ; S=-3.870T + 313.600
20 - 30 : S= 0370T + 232.800
E. globulus L. | 10 - 20 ‘ S =-14.630 T -501.500
20 - 50 i S= 4.145T + 127.900
Ahetbazalba Assayl| 10228 - | S =-4.520 T + 415.600
| 20 - 50 S =-0.0915T> + 7.663 T + 208.870
1,8-cinéole 1§ =30 | S = -8.820 T + 534.000
20-50 S =2.751 T + 306.086
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Nous avons estimé l'écart relatif Er entre les valeurs
expérimentales S et les valeurs S, calculées a partir des équations

établies, par la relation (3) suivante:

ERm st ot 100 (3)

La valeur maximale de Egr évaluée pour lI'ensemble
d'essais n'excéde pas 1.5%.

Les équations établies expriment correctement les résul-
tats expérimentaux, comme le montrent les figures 4 a 8. sur
lesquelles sont représentés les points expérimentaux et S = f (T) des

huiles essentielles étudiées et du 1,8-cinéole .
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Le minimum de I'hydrosolubilité observé a 20°C, laisse
espérer une diminution de la quantité d'huile solubilisée dans les
eaux de distillation, si au cours de I'entrainement a la vapeur d'eau de

ces huiles, la température du distillat soit maintenue a 20°C.

I11-2- Evolution de la volatilité des huiles essentielles en fonction

de la température .

L'évaporation des huiles essentieiles augmente avec la
température et dépend également de la durée de son action, de la
surface d'évaporation et enfin de la composition chimique de ces
huiles. Elle est appréciée par un critére de volatilite V exprimant la
masse d'huile, en grammes, évaporée en une heure par unité de
surface.[33].

Selon la valeur de V a 20°C, les huiles essentielles sont
réparties en quatre catégories [33]:

- huiles trés volatiles: V = 30 g/hm? .

- huiles de volatilité moyenne: V = 10 - 30 g/hm®.

- huiles peu volatiles: V =5 - 10 g/hm? .

- huiles non volatiles: V < 5 g/hm? .

Les travaux [33-36] menés sur la volatilité des huiles
essentielles classent I'huile essentielle de fenouil dans la premiére
catégorie, I'huile de menthe, dans la deuxiéme, I'huile de lavande fait
partie des huiles peu volatiles, et I'huile de rose - des huiles non

volatiles.



I11-2-1- Détermination expérimentale de I'évolution de la volatilité

des huiles essentielles de Rosmarinus officinalis L ,

d’'Eucalyptus globulus L , et d’Artemisia herba-alba Asso.

Nous avons déterminé la volatilité des huiles essentielles
de R.officinalis L., d'E.globulus L., d’'A.herba-alba Asso. et du 1,8-
cinéole respectivement a 10°, 20°, 30°, 40° et 50°C, en utilisant le
protocole expérimental suivant.

Un gramme d’huile, pesé avec une précision de 10* g, est
introduit dans un cristallisoir de forme cylindrique, de 3.5 cm de
diameétre et 3 cm de hauteur, muni d'un couvercle rodé. Le cristallisoir
contenant I'huile sans son couvercle est placé dans un bain
thermostaté a température fixe, pendant deux heures. La masse
d'huile évaporée est déterminée par pesée et rapportée a l'unité du
temps et de surface.

Pour chaque température, les essais ont été répetés au
moins deux fois, sauf pour I'huile d’A. herba alba Asso.

La reproduchbilité des résultats a été estimée par la dévia-
tion standard relative S;, en %, définie par la relation (1).

Le tableau 4 regroupe les valeurs moyennes V de
volatilité, déterminées expérimentalement, ainsi que celles de la

déviation standard relative S,.



Tableau 4: Variation de la volatilité V des huiles essentielles de

Rosmarinus officinalis L. d'Eucalyptus globulus L.,
d’Artemisia herba-alba Asso, et du 1,8-cinéole en

fonction de la température T.

Rl & R.officinalis L. E.globulus L. A.herba-alba Asso.:l 1,8-cincole
:? g/hm’| S, (%) | V g/hm’ | S, (%) | V g/hm’ | \Y : S (%)
| g _g/hm’ !

10 | 18.16 | 0.61 | 8.63 | 8.44 | 48.02 D218 | 13.76
20 | 21.41 | 1.87 | 28.06 l 1.03 | 61.17 %40.331 4.95 |
| 30 ;}_18..?8, 1.80 | 118.92  5.63 | 8357 163.29| 0.38
40 1233,962 3.09 | 235381 | 690 | 12511 303.81 2.34
50 | 330.11 | 1.09 | 441.16 | 348 | 154.29 519.69| 0.01

Les valeurs de la volatilité V estimées a 20°C permettent
de classer les huiles essentielles de R.officinalis L. et d'E. globulus
L., parmi les huiles de volatilité moyenne et celle d’A. herba-alba
Asso.. dans la catégorie des huiles tres volatiles.

D'autre part, nous constatons que ces valeurs a 20°C pour
I'huile essentielle d'E. globulus L et 1,8-cinéole sont respectivement 3
et 8 fois supérieures a celles observées a 10°C.

Enfin, on observe la méme évolution de la volatilité V de
I'huile essentielle d'E. globulus L. et de son constituant principal 1,8-
cinéole.

Le traitement mathématique des résultats expérimentaux a

permis d'établir des équations exprimant la variation de la volatilité \

tJ
un




en fonction de la température T. Le tableau 5 ci-apres regroupe ces

équations.

Tableau 5: volatilité des huiles essentielles de R. officinalis L , d'E.
globulus L , d'A. herba-alba Asso et de 1,8-cinéole.

Equations mathématiques exprimant V = f (T)

Huile essenticlle | Intervalle de Expression mathématique
température °C de V = f(T)
R.officinalis L 10 - 20 l V =0.357 T + 14.590
| 20 - 50 V =10.407 T - 188.207
E.globulus L. | 10 - 50 -V =0284 T'-6.324T +43.626
A.herba-alba Asso.é 10 - 50 V =0.036 T+ 0.602 T + 36.728
1,8-cinéole | 10 - 50 V =0.226 T>-3.002 T + 2.820

La validité des expressions mathématiques établies a éte
appréciée par la valeur de I'erreur relative Er , estimée par la relation
(3). La valeur minimale de Ex observée n'excéde pas 6.17%. Ceci
signifie que les équations proposées représentent correctement les

résultats expérimentaux, comme les montrent les figures 9 a 12.
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Les variations de I'hydrosolubilité S et de la volatilité V de
nos trois huiles, observées dans l'intervalle de températures étudié,
laissent prévoir une influence importante de la température du distillat

sur le rendement en huile, lors de I'entrainement a la vapeur d'eau.
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CHAPITRE IV

ENTRAINEMENT A LA VAPEUR D’EAU DES HUILES '
ESSENTIELLES DE ROSMARINUS OFFICINALIS L.,
D’EUCALYPTUS GLOBULUS L. ET D’ARTEMISIA HERBA-ALBA
ASSO. A L’ECHELLE SEMI-PILOTE




IV-1- Le procédé d’entrainement a la vapeur d'eau

De nos jours, la plupart des huiles essentielles sont
obtenues par des procédés de distillation: hydrodistillation
entrainement a la vapeur d'eau ou distillation mixte.

Le mode de récupération des matiéres odorantes de
végétaux par la vapeur d'eau peut s'effectuer de deux maniéres selon
|'état des sites de stockage d'huile essentielle: soit par osmose, soit
par diffusion libre. En effet, lorsque les sites de stockage d'huiles
essentielle du végétal sont intacts, le phénoméne d'osmose sera
observé, par contre, lorsque leurs parois cellulaires sont détruites,
c'est la diffusion libre qui intervient.

A la température d'ébullition de |'eau, une partie de I'huile
se dissout dans l'eau, ayant diffusée a ['intérieur des glandes
sécrétrices, par osmose a travers de la membrane cellulaire. La
solution résultante huile-eau exerce une pression osmotique et
s'infiltre a travers les pores élargies de la paroi cellulaire et atteint la
surface, ou l'huile sera vaporisée et entrainée par la vapeur d'eau
[39].

Le mélange des vapeurs d'huile et d’eau refroidi, condensé
et I'huile est récupérée par décantation. Cette huile est appelée huile
primaire. Les eaux de distillation renferment une certaine quantité
d'huile essentielle solubilisée. Si cette quantité est importante, les
eaux de distillation sont soumises soit a une distillation (cohobation),
soit a I'extraction par solvant volatil, afin de récuperer ["huile
essentielle qu’elles renferment. L huile essentielle ainsi récupéree est
appelée huile secondaire. Elle peut représenter 1 a 95% de I"huile

totale [40].



Souvent, la qualité de ['huile secondaire ne répond pas aux
normes exigées et n'est pas mélangée a |'huile primaire, mais sa
récupération est imposée afin d’'éviter la pollution de I'environnement,
en rejetant les eaux de distillation.

Les rendements en huile primaire R'yg et secondaire R'ue
sont, généralement, estimés en % par rapport a la masse M de la

matiére végétale séchée, par les relations (4) et (5):

m He
R‘HE SN 100 (4)
M
m' ' He
Riier= o 100 (5)
M

ol par m'ye et m''ye sont désignées respectivement les masses d’huile
primaire et secondaire.

L'un des principaux paramétres intervenant dans le
procédé d'entrainement a la vapeur d'eau est la vitesse de distillation
v. Elle est fonction du débit de vapeur, définie par le volume du
distillat recueilli en une heure, dans un appareil de distillation d'une

capacité de 100 litres [40]:

ou v désigne la vitesse de distillation, en %, V4 le volume du distillat,
en litres, t la durée d’extraction, en minutes et W le volume de la

cucurbite, en litres.
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IV.2- Description de l'installation semi-pilote d'extraction par
entrainement a la vapeur d’'eau

L'installation semi-pilote d'extraction que nous avons

utilisé est schématisée a la figure 13. Elle est constituée d'une

chaudiére, d'un alambic et d'un condenseur.
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EGENDE DE LA FIGURE 13

—_—

1- Alambic 12- Thermometre

2- Chapiteau 13- Chaudiére

3- Col de cygne 14- Indicateur de niveau d’eau
4- Support de la matiére végétale 15- Braleur

5- Purge 16- Tuyau de gaz

6- Condenseur 17- Conduite de vapeur d'eau

7- Entrée d'eau de refroidissement
8- Sortie d'eau de refroidissement
9- Sortie de distillat

10- Ampoule a décanter

11- Bain thermostaté
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IV-2-1- La chaudiére

La chaudiére est un bac cylindrique de 0,40 m de diameétre
et de 1 m de hauteur surmonté a sa partie supérieure d'une sortie de
vapeur commandée par une vanne et d'une soupape de sécurité. Le
niveau d'eau dans la chaudiére est contrélé a l'aide d'un tube en
verre fixe le long de la paroi latérale du bac.

Le chauffage est assuré par un braleur a gaz, placé au-
dessous du bac.

Afin de minimiser les pertes de chaleur, la surface latérale

de la chaudiére est recouverte de liége.

IV-2-2- Le distillateur ou alambic

L'alambic est constitué de deux parties: I'une cylindrique
en cuivre, de capacité 12.66 |, appelée cucurbite, 'autre conique,
appelée chapiteau, se prolonge a sa partie supérieure par une
conduite nommeée ‘"col de cygne’’.

Un cylindre a fond perforé, utilisé comme support de la
matiére végétale, peut étre inséré a l'intérieur de la cucurbite.

La liaison entre la cucurbite et le chapiteau est assurée

par une bride, munie d'un joint étanche en caoutchouc.

1V -2-3- Le condenseur

Le condenseur est un échangeur de chaleur qui sert a refroidir
et condenser les vapeurs d'eau chargées d'huile essentielle. C'est un
cylindre en cuivre de 0,28 m de hauteur et de 0,24 m de diametre. |l
est constitué de deux tubes concentriques, de diametres différents.
Dans le tube intérieur s'écoule le distillat a contre courant de I'eau de

refroidissement, circulant dans le tube extérieur.
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|V -2-4- Receveur de condensat

Le receveur de condensat, dans notre cas est une ampoule
a décanter de deux litres placée dans un bain thermostaté muni d'un

thermometre de contréle.

IV-3- Protocole expérimental

Nous avons procédé a l'extraction des huiles essentielles
de R. officinalis L., d'E. globulus L., et d’A. herba-alba Asso., dans
des conditions opératoires déterminées expérimentalement comme
optimales lors d'études antérieurs [15, 25, 27, 28].

Aussi, la durée d'extraction a été fixée a 2 heures pour les
trois espéces. La vitesse de distillation pour R. officinalis L et A.
herba-alba Asso. a été maintenue a 6.0 - 0.1% et a 6.37 = 0.04% pour
E. globulus L.

Lors des essais, nous avons utilisé les sommites fleuries
de R. officinalis L. et d'A. herba-alba Asso.et les petites tiges, les
feuilles et les fruits verts d'E. globulus L. Un échantillonnage des lots
de chacun des trois espéces a été effectué, afin de traiter lors des
essais des échantillons représentatifs. Pour chaque série d'essais
des échantillons de méme taux d'humidité ont été utilisés. Le taux
d’humidité a été déterminé par la méthode normalisée [40].

La matiere végétale, 500 g pour R officinalis L. et E.
globulus L., et 300 g pour A. herba-alba Asso., est introduite dans la
cucurbite et répartie uniformément sur le support. Apres la fermeture
de l'alambic, la vapeur d'eau est envoyée a travers la matiere
végétale et entraine avec elle I'huile essentielle. Les vapeurs quittant
I'alambic sont refroidies et condensées dans le condenseur. Le

condensat est récupéré a la sortie de condenseur dans une ampoule a
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décanter, placée dans un bain thermostaté, la température duquel est
maintenue pendant toute la durée d’'extraction a une valeur fixée,
respectivement a 10°, 20°, 30°, 40° et 50°C.

L'huile primaire est ensuite récupérée par décantation. Les
eaux résiduelles sont extraites plusieurs fois a I'éther diéthylique afin
de récupérer I'huile secondaire.

Suivant ce protocole expérimental, nous avons réalisé au
moins 2 essais répétitifs pour chaque valeur de la température de

distillat et pour chacun des trois especes.

IV 4. Incidence de la température du distillat sur le rendement en

huile obtenue par entrainement a la vapeur d’eau

Les rendements en huile primaire R'ye et secondaire R''ue
ont été calculés par les reiations (4) et (5). Par ailleurs, nous avons
estimé l'intervalle A de variation des rendements obtenus lors des
essais répétitifs, autour de la valeur moyenne par I'expression (7)

suivante:

Rsup = Rinf
A= 7
2

ol Rsyp et Rinsr désignent respectivement les valeurs supérieure et
inférieure des rendements obtenus lors des essais répétitifs.

Enfin, pour chacun des essais le rapport, en %, entre les
rendements en huile secondaire R’ et totale Rye a éteé évalué.

Les tableaux 6, 7, et 8 regroupent respectivement les
résultats obtenus lors de |'extraction des huiles essentielles des trois

espeéces étudiées.
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Tableau 6: Entrainement a la vapeur d'eau a I'échelle semi-pilote de

I'huile essentielle de R. officinalis L. Rendements en huile

primaire R'ye et secondaire R’'ye récupérées a différentes

températures T. du distillat.

Tableau 7: Entrainement a la vapeur d’eau a I'échelle semi-pilote de

I'huile essentielle d'Eucalyptus globulus L. Rendements en

huile primaire R'ye et secondaire R''ye récupérées a

différentes températures T du distillat.

T R'uet A, % R'ue + A, % e Roue [%: |
= 10 0,680 + 0,016 | 0,040 = 0,011 5,56
# 20 0,916 - 0,003 | 0,017 0,006 1,83
| 30 | 0,663 : 0,012 | 0,047 + 0,004 | 6,62
l 40 0,608 + 0,022 | 0,075+ 0,009 | 10,98
| 50 | 0,333 0,019 | 0,047 £ 0,001 | 12,37

| T°C o R % . L Bige A % | e IRue %
10 0,255 + 0,036 | 0,046 + 0,011 | 15,28 |
20 0.142 + 0,007 | 0,021 = 0,003 | 12,88
30 0,061 —— | 0,025 = 0,001 \ 29,07 |
40 0.044 - 0,011 | 0,020 + 0,004 | 31,25
50 0,036 + 0,002 | 0,019 0,002 | 3454 |

40



Tableau 8: Entrainement a la vapeur d'eau a |'échelle semi-pilote de
I'huile essentielle d’Artemisia herba-alba Asso.
Rendements en huile primaire R'ye et secondaire R"'4¢

récupérées a différentes températures T du distillat.

| |
T°C | Rue+A, % | R'ye x4, %

| R%e/Rue %
10 0,039 —— | 0,019 = 0,000 32,76
20 0,083 = 0,006 ' 0,005 + 0,000 ' 5,68 |
30 0,015+ 0,001 | 0,028 = 0,002 65,12 '
40 0,011 0,000 ' 0,022 : 0,002 | 66,67
50 | 0.007 20,001 | 0,009:0002 | 5625 |

L'examen de ces résultats montre que les meilleurs
rendements R’y en huile primaire de R. officinalis L. et d' A. herba-
alba Asso. sont obtenus lors des essais pour lesquels la température
T. du distillat est de 20°C. Ceci est en accord avec les variations de
I'hydrosolubilité S et de la volatilité V en fonction de la température,
observées pour les huiles essentielles de ces deux especes.

On constate, également, qu'a cette température de 20°C,
les rendements R'we en huile secondaire atteignent leurs valeurs
minimales et représentent respectivement 1,83% et 5,68% du
rendement total en huile. Par conséquent, dans ces deux cas le
traitement supplémentaire des eaux de distillation peut étre évitée, si
la température du distillat lors de I'entrainement a la vapeur d'eau,
est maintenue a 20°C.

Les meilleurs rendements en huile primaire R’HE et
secondaire R’'ue d'Eucalyptus globulus sont obtenus lors de I'essai

pour lequel la température T du distillat est de 10°C. Ceci peut étre
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attribue au fait qu'a cette température, la volatilité de I’huile est trés
faible (8.63 g/hm?®) et sa solubilité dans I'eau est la plus élevée (355
mg/100 ml).

Le rapport R'ye / Ruye étant de 15,28 %, le traitement des
eaux de distillation peut s'avérer nécessaire, si la valorisation de
I'"huile secondaire est économiquement justifiée ou si ces eaux sont
tres polluantes.

Les résultats de cette étude nous permettent de
recommander le maintien de la température du distillat, lors de
I'extraction par entrainement a la vapeur d'eau des huiles essentielles
de R. officinalis L. et A. herba-alba Asso, a 20°C et d'E. globulus L. a
10°C.



CHAPITRE V

' ETUDE ANALYTIQUE DES HUILES ESSENTIELLES |
DE R.OFFICINALIS L., D’E.GLOBULUS L. ET
D’ARTEMISIA HERBA-ALBA ASSO. |




'V-1- Détermination des propriétés physico-chimiques

"Les huiles essentielles des trois espéces eétudiées, .

obtenues par entrainement & la vapeur d'eau a l'écheile semi-pilote

ont ‘été caractérisées par leur densité 4 et leur indice de réfraction
72. Ces deux propriétés physico-chimiques de nos huiles, ont été
" déterminées selon les méthodes normalisées [29]. Elles sont réunies

dans le tableau 9 suivant.

Tableau 9: Propriétés physico-chimiques des huiles essentielles de

R. officinalis L., d'Eucalyptus globulus L., et d'A, herba-

alba Asso.
Propriété = . R. officinalis L. E. globulus L. | A. herba-alba Asso.j
i
dy 0.8829 0.909 0.9207
o 1.4746 1.4924 1.4623

_ En comparant les densités et les indices de réfraction des
huiles essentielles de R. officinalis L., et d’E. globulus L., & ceux
‘meéntionnés par les normes AFNOR, on constate qu’'elles se trouvent
dans les intervalles exigées par ces normes.

Par contre, les proprtiétés physico-chimiques de Phuile
essentielle d'A. herba-alba Asso s'écartent des valeurs de référence
[15]. Les écarts sont probablement dus aux differences de la

composition chimique entre les deux huiles étudiées.
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V-2- Analyse par chromatographie en phase gazeuse des huiles

‘essentielles de R. officinalis L., d'E.globulus et d’A. Herba-

alba Asso
V-2-1- Conditions opératoires 7
Les échantilions d’huiles primaires et secondaires ont été
analysées par chromatographie en phase gazeuse (CPG) avec un
chromatographe HELWETT PACKARD HP 5710, muni d'un détecteur
FiD et d’un intégrateur enregistreur HP 338 A,
Les conditions opératoires d'analyse, identiques pour les
huiles essentielies des trois espéces, sont. présentées dans le

tableau10.

Tableau 10: Conditions opératoires d'analyse par CPG

Colonne

* Phase stationnaire FFAP

* Nature Silice fondue
* Longueur, m 25

* Diamétre intérieur, mm 0;20

Température, °C

* Injecteur 250

* Détecteur, FID 300

* Colonne 60 (4 mn), 60 - 250° a 4°C/mn, 250° (8mn)
Gaz vecteur Hydrogéne

* Pression d’entrée, psi 3.5

* Débit ml/mm 0.6

* Volume injecté , ul 0,2
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V-2-2- Identification des principaux constituants

Les chromatogrammes types des huiles essentielles de R
officinalis L., d'E. globulus L. et d’A. herba-alba Asso. sont
presentés respectivement par les figures 14, 15 et 16.

L’'identification des principaux constituants a été effectuée
par comparaison de leurs indices de rétention a ceux des étalons et
ceux de ia littérature [41].

Les tableau 11 et 12 regroupent les teneurs relatives, en
%. des constituants majoritaires des huiles essentielles de R.
~ officinalis L. et d’E. globulus L. Quant & A. herba-alba Asso, nous
rapportons dans le tableau 13 les résultats d’analyse des échantillons
d’huile primaire et secondaire obtenus lors de {'essai pour lequel la
température du distillat a été maintenue a '20°C et qui a donné le

meilleur rendement en huile essentielle.
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Figure 14: Chromatogramme type de I'huile essentielle de R.

officinalis L., obtenue par entrainement a la vapeur d’eau.
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Flgure 15: Chromatogramme type de I’ hu1|e essentieile d’ E globulus L,

obtenue par entral‘nement a Ia vapeur d'eau.



Figure 16: Chromatogramme type de ’huile essentielle d'A _herba-

atba Asso.obtenue par entrainement a la vapeur d'eau.



Tableau 11: Teneur relative, en %, des principaux constituants dans

fes huiles

primaires

et

secondaires de

Rosmarinus

officinalis L. récupérées a différentes températures T du

distillat.
: |
! . 1
;Temperaturc T du HUILE PRIMAIRE | HUILE SECONDAIRE
: ' l
rdistillat °C 16 20 30 49 50 10 | 20 | 30 40 | s0
|

. o I
ig-pinéne 10,371 12,76 [13,12] 9.49 | 0,43 | 3.45 [4,38 | 4,91 | 1,51 | 0,56
'Camphéne 3,07 0 3,52 | 3.83 ] 2352 . tr* | 1.46 | 1.52 | 0,44 |-0.27
| 4 ,
' B-pinéne 2.04 1 2:19 | i.94 | 1.84 - tr~ 10,832 0,83 | 0.30 | 0.39
I H
:‘ ! i
:Sabinéne ' 2.6] | 2.79 | 2,87 ! 271 - 4.04 11,431 1,20 | 0,47 | 0.15
i a |
'A® caréne 121 0 137 1113 4 099 026 | 0.82 10510 043 ] o tr
| . = |
‘x-phéllandréne 112,210 11,35 110,54 | 16,94 | 1,72 | 0.61 |5.88]4.50 | 1,94 | 2.50
| : : ; ! ! E
‘Mvrcene 6,94 ' 0,41 0,74 | (.66 | 0.24 | 0.42 10.72 0,54 , 6.65  0.27
. H 1 . 1
P . 5 : | !
‘Limonéne L2400 229 ! 246 1 1.93 0,51 tr {1,211 1.05 ] 0.36 | 0.52
| | ; | | |
i1,8-cinéole C6.57 | 6.28 1 617 1 6.5 [ 1.33 | 3.50 13,52]2.75: 1.22 | 1.96
i ! 1 \ |
: \ i ‘ ! | !
 p-cymene | 158 | 141 141 | 133 1 6.49 | 0.50 1 0.77 ! 0,58 | 0.24 | 0.47
a 4 : |
.Camphre 10.37 | 10.41 {10471 908 | 7.74 |12.4916.94] 5.10 | 6.15 | 7.08
‘ | | ! |
.Bornéol 3.96 i 365 | 368 | 3.06 | 068 | 5.61 381 | 1.61 | 3.15 | 364
! i
‘Acétate de bornvle ! 2020 1 3.60 | 3,87 | 4.29 | 4.89 | 241 , 7791 7,37 | 347 | 1.33
: |
' Terpinen-4-ol 11430 7.79 [ 3051 542 11587942 !97216.61 | 6.15 114,29
. 1 i
: ' | .
i p-carvophyllene 3.73 1 4.22 [ 3,92 | 3,56 | 6.48 | 2,96 14.39 | 1.86 | 1.24 [ 6.32
i ) |

. ! | | ‘ ! :
‘Humuléne | 235 | 4.43 [ 388 | 525 | 871 | 771 |7.83] 767 1 6.15 | 8,36

*Traces < 0,01 %




" Tableau 12: Teneur relative, en %, des principaux constituants dans

les huiles primaires et secondaire d'Eucalyptus globulus

L., récupérées a différentes températures T du distitlat.

Température T du HUILE PRIMAIRE HUILE SECONDAIRE
distillat °C 10 20 30 40 50 10 20 30 40 50
o-pinéne 3,82 | 2,42 | 1.09 tr* - 0,90 |0.58] 0,28 | 0.05 -
o-phellandréne 547 | 5,20 | 1,96 | 1,37 - 2,49 11,751 1,63 | 0,34 -
a-terpinene 13,71 | 14,14 | 8,51 | 7.23 - 8,97 [ 6,98 6,18 | 3,01 -
Limon¢ne 0,88 | 0.72 | 0,29 | 0,31 - 0,63 | 0,24 ] 0.21 | 0,10 -
1,8-cinéole 2991 19.56 112,591 ».75 | 3,45./19,5818,431 7,59 | 3,73 | 6.24
Camphre 0.56 | ©,82 | 1,23 ‘ 1,05 | 0,16 | 0.80 [ 6,771 1,18 | 0.86 -
.

Linalol 0.49 | 1,77 | 2,13 | 2,56 | 1.31 | 1.93 |1.91} 2,19 | 1.86 -
Bornéol 140 | 1,34 | 1,95 ; 2,02 | 3.26 | 1.85 {1,221 2,04 | 1.60 | 1,51
Acétate de bornyle | 1,15 | 073 [ 094 ) 1,23 | 1,85 [ 0,54 [1.02;088 ; 9,88 6 090
Terpinen-4-OL 1.93 | 2,19 | 2.41 | 2,61 | 3.07 {278 [2.10] 2,95 | 2,06 | 3,30
a-Terpinéol 0.40 | 0,45 | 0,69 | 0,63 | 1,13 | 0,30 | 044 0,28 | 0.46 | 2,33
B-Caryophylléne 3,18 | 6.41 | 518 | 887 (10,92|4.10 {6,71 4,90 | 7.04 [1},329
Globulol 17.45 | 18,77 | 27.84 | 34,83 [ 42,48 | 28,31 |24.8 | 33,55 29,96 | 45,53

* Traces < 0,01 %



‘Tableau 13: Teneur relative, en %, des principaux constituants dans

" les huiles primaire et secondaire de d’Artemisia herba-

alba Asso récupérées a une température du distillat de

20°C
Composes Huile primaire Huite
secondaire

AY caréne 1,30 -
a-Terpinéne 0,56 .
1,8-cinéole 2,58 7,57
P-cyméne 0.21 -
a-Thuyone 51,51 43,36
B-Thuyone 19,72 18,89
Chrysanthénone 2,71 2,83
Camphre 3,93 3,27
Borneol 0,21 tr*
Acétate de bornyle 0,29 tr

* Traces < 0,01 %

La composition chimique moyenne de nos huiles a permis

de distinguer selon les constituants majeurs et leurs teneurs, le

chemotype auquel appartient chacune des espéces étudiées.

* R. officinalis L: Chemotype a w-pinéne, a-phellandréne,

camphre

* £. globulus L.: chémotype a 1,8 cinéol, globulol, «-terpinéne

* A herba alba Asso.: chémotype a o et g thuyone
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V.2.3- Incidence de la température du distillat sur la composition
- des huiles essentielles de R. officinalis L. et E.globulus L.

La composition chimique de ces huiles s'est révélée étre

fortement influencée par la température du distillat. De maniére
générale; la teneur des monoterpénes et du 1,8-cinéole dans les
huiles primaires et secondaires diminue avec "Taugmentation de la
température du distiliat. Elle est plus élevée dans les huiles
primaires. |

En revanche, les teneurs des sesquiterpénes: p-caryo-
phylléne et humuléne et de leurs dérivés: globulol, ainsi que celle
d'acétate de bornyle et de terpinen-4-ol atteignent leurs valeurs
maximales dans les huiles récupérées & une température du distitlat
de 50°C.

Enfin, on note que fa teneur en camphre dans les huiles
primaires augmente avec la température du distillat jusqu'a 30°C,
puis diminue. Le méme comportement est observé pour l'a-pinéne
dans I'huile essentielie de R.officinalis L.

Parmi les variations des teneurs des différents constituants
observées en fonction de la température du distillat, celle du 1,8-
cinéoie et du globulol dans I'huile essentielle d’E .globulus L., sont
trés importantes. Aussi, la teneur du 1,8-cinéole estimée a 29,91 %
dans |'huile récupérée a une température du distiliat de 10°C,
diminue a' 19,56 % dans I'huile obtenue en maintenant la température
‘du distillat & 20°C et ne représente que 3,45 % de |'huile obtenue 2
‘une tempeérature du distiliat de 50°C. Ce comportement de 1,8-cinéoie
est a éttribuer a la variation de sa volatilité en fonction de la

température, que nous avons déterminé précédemment.
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- CONCLUSION




Notre étude a mis en évidence l'influence de ta
température du distillat sur le rendement et la composition chimique
des huiles essentielles de R.officinalis L., d'E.globulus L. et
d’A.herba-alba Asso., obtenues par entrainement a la vapeur d'eau. A
I'origine de cette influence, sont les variations de ['hydrosolubilité et
de la volatilité de ces huiles, en fonction de la température pour
lesquelles nous avons établi des expressions mathématiques, basées
sur des données expérimentales.

A travers des.essais d’extraction des huiles essentielles de
-ces trois espéces menés a I'échelle semi-pilote, la valeur optimale de
" la température de distiliat a été déterminée dans chaque cas.

L'analyse par CPG des huiles primaires et secondaires
récupérées a différentes températures du distiliat, dans 'intervalle
" 10 a 50°C, nous a permis de constater et de suivre la variation de la
teneur de leurs constituants majoritaires.

Cette étude ouvre de larges perspectives de recherche et
mérite d'étre élargie aux huiles essentielles de d’'autres espéces

végétales.
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