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Résume :

L'objectif de cette étude est d'évaluer I'effet de la période de récolte sur les
propriétés physiques et chimiques des huiles essentielles extraites de Pituranthos
scoparius et d'Artemisia herba alba par I’hydrodistillation. La quantité d’huile
obtenue étant trés faible, nous n’avons pas pu étudier toutes les propriétés, a
I’exception de propriétés physiques telles que la densité, 1’indice de réfraction, le
pouvoir rotatoire et la miscibilité a 1’éthanol, ainsi que 1’analyse par chromatographie
en phase gazeuse. Nous avons donc utilisé les résultats d’autres études dans différents
pays du monde. Les résultats obtenus dans différentes régions, époques et plantes,
ainsi que les résultats de nos recherches, ont montré que la période de récolte influait
davantage sur la quantité et la teneur en huile extraite que sur ses propriétés

physiques.
Mots clés :

Hydrodistillation, Huiles essentielles, Pituranthos scoparius, Artemisia herba

alba, périodes de récolte, les propriétés physico-chimiques.
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Introduction



Depuis I'Antiquité, les humains ont utilisé différents types de plantes pour se nourrir et
guerir des maladies. Avec les progres de la science, la découverte de diverses espéces de
plantes aromatiques et de leurs huiles essentielles et extraits crus a été prouvée dans divers
domaines tels que la fabrication de produits alimentaires, les cosmétiques, les parfums et

I’industrie pharmaceutique.

Les huiles essentielles sont produites a partir de nombreuses plantes et peut se trouvent
dans organes divers de la plante ou elles sont stockées dans les tiges, fleurs, écorce, feuilles,

fruits, bois ou bien méme les racines,...etc.

L'huile essentielle est extraite de différentes maniéres, en tenant compte de la nature et
des caracteristiques des plantes, les méthodes d'extraction les plus couramment utilisées étant

I'nydrodistillation et I'entrainement a vapeur d’eau.

Au cours de cette étude, nous nous sommes intéressés au suivi de 1’influence de la date
de récolte sur les caractéristiques physiques des HE de Pituranthos scoparius et de I'Artemisia
herba alba (I’armoise blanche) de la région de Ghardaia (I’Algérie) ainsi qu’on fait

I’évaluation par comparaison avec les autres études.
Les principales chapitres de ce travail sont traitées selon le plan suivent:

e Le premier chapitre est consacré aux géneéralités sur les huiles essentielles. Cette
étude inclus: définition et composition des HE, les colorants, 1’activité biologique
des HE, sans oublier les techniques d'extraction et d'analyse les plus utilisées.

e Le deuxiéme chapitre, nous avons défini les indices physico-chimiques des huiles
essentielles, et nous avons cité quelques études sur l'influence de la période de
récolte sur la qualité des HE.

e Le troisieme chapitre, nous avons présenté les plantes aromatiques utilisées.

e Le quatriéme chapitre contenue les matériels et les méthodes que nous avons
utilisées dans notre travail.

e Le dernier chapitre présenteé les résultats obtenues et la discussion sur ces résultats.






Chapitre | : Généralité sur les
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Chapitre | : Généralité sur les huiles essentielles

I. 1 Historique :

Depuis longtemps, les hommes avaient cherché le moyen de séparer les éléments
huileux des produits aromatiques. Ils réussirent en soumettant la matiére a ’action de la
chaleur. Les substances aromatiques étaient transformées en vapeur ; il suffisait de les
recueillir et de les refroidir pour les obtenir sous forme liquide. Ce procédé qui se faisait a feu
nu, prit le nom de distillation [1].

. 2 Définition des huiles essentielles :

Les huiles essentielles sont des liquides huileux aromatiques trés concentrés
renfermant des mélanges complexes des substances volatils constitués de plusieurs dizaines

de composés [2-4].

Pour la 8° édition de la pharmacopée Francaise (1965), les huiles essentielles
(essences, huiles volatiles) sont : "des produits de composition généralement assez complexe
renfermant les principes volatils contenus dans les végétaux et plus ou moins modifiés au

cours de la préparation” [5,6].

La norme AFNOR NF T 75-006 définit I’huile essentielle comme: « un produit obtenu
a partir d’'une matiere premiere végétale, soit par entrainement a la vapeur d’eau, soit
par hydrodistillation. L’huile essentielle est séparée de la phase aqueuse par des
procédés physiques [7]. Ces essences sont des concentrés de molécules aromatiques, se
trouvant dans certaines cellules sécrétrices des fleurs, des feuilles, des graines, des racines,

ainsi que dans I’écorce ou le bois des arbres [8].

Selon autre définition, les huiles essentielles appelées essences, sont des
mélanges de substances aromatiques produites par de nombreuses plantes et présentes sous
forme de minuscules gouttelette dans les feuille, la peau des fruits, la résine, les branches, les
bois. Elles sont présentes en petite quantités par rapport a la masse du végétal. Elles sont

odorantes et trés volatiles, et s’évaporent rapidement dans 1’air [9].

Ce sont des mélanges complexes de divers principes en proportions variables d’une
essence a 1’autre. De plus, ces substances non grasses sont solubles dans tous les solvants
organiques, dans I’huile, et trés peu solubles dans 1’eau. Elles sont principalement liquides, de
densité inférieure a celle de I’eau et sont constituées d’un nombre assez ¢levé de molécules

organiques (300 molécules). Les huiles essentielles sont trés volatiles [10].

~5~



Chapitre | : Généralité sur les huiles essentielles

I. 3 Composition chimique des huiles essentielles :

Dans la plante, les huiles essentielles peuvent étre stockées dans divers organes : fleurs
(origan), feuilles (citronnelle, eucalyptus), écorces (cannelier), bois (bois de rose, santal),
racines (vétiver), rhizomes (acore), fruits (badiane) ou graines (carvi). La synthése et
I’accumulation des huiles essentielles, classées parmi les métabolites secondaires, se font
généralement au niveau des structures histologiques spécialisées, souvent localisées sur la

surface de la plante [11].

La composition chimique des huiles essentielles dépend largement de 1’influence des

conditions d’hydrodistillation sur I’essence contenue dans la plante [12].

Les facteurs environnementaux comme la température, l'irradiante et la photopériode

peuvent jouer un role primordial sur la qualité et la quantité de I'huile essentielle [13].

Les huiles essentielles sont constituées principalement de deux groupes de composés
odorants distincts selon la voie métabolique empruntée ou utilisée. Il s'agit des terpénes
(mono et sesquiterpénes), prépondérants dans la plupart des essences, et des composés

aromatiques dérivés du phénylpropane [12, 14].
1.3.1. Terpeénes ou terpénoides:

Les terpénes (terpénoides) sont des molécules trés volatiles fréquentes dans la nature,
surtout dans les plantes ou ce sont les principaux constituants des huiles essentielles. Les

terpénes sont issus du couplage d’au moins 2 sous-unités isopréniques a 5 carbones [15].
H,y

VAR
HoC CH,

Figure 01: Structure de l'unité isoprénique.

La plupart des terpénoides sont des hydrocarbures mais on trouve aussi des alcools,
aldéhydes et cétones [16] et selon le nombre de ces unités d’isopréne les terpénes sont classés
en monoterpenes a 10 carbones, sesquiterpénes a 15 carbones, diterpénes a 20 carbones, etc.
[15]

-~ 6 -~



Chapitre | : Généralité sur les huiles essentielles

I. 3. 1. 1. Monoterpénes :

Ces composés constituent de deux unités de Il'isopréne. lls sont largement distribués
dans la nature, en particulier dans les huiles essentielles. Ils sont importants dans l'industrie

des parfums [5].

a- Acycliques

Alcools Aldé¢hvdes
H3C OH H,C HaC
\ \
CH, OH CHO
H,C CH, H,C CH, H,C CH,
Linalol (lavande) géraniol (Rose) citral (citron), Mélisse, Verveine)

b- Monocycliques

Carbures Alcools
HsC HaC
OH
™
HyC CH2 HaC CHay
Limonéne (citrom) menthol (Menthe)
Cétones Ether-oxvdes Phénols
HLC HsC Ha CH-
o]
N
o OH
N
HaC CHg HsC CHz HaC CHy HiC CHa
Menthone carvone eucalyptole thymol
(Menthe poivrée) (Carvi, Menthe douce) (Eucalypius) (Thym)
c- Bicvcliques
Carbures Cétones
CH, CHq
CH; CHo /o
HsC
HaC
H3C H30 HaC CHa HaC CHaq
o pinene p pmnene sabimnéne (Sabine) thuyone (Thuya,
Absinthe)

Figure 02: Exemples des quelques monoterpenes.
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I. 3. 1. 2. Sesquiterpénes:

IIs contiennent trois unités de I'isopréne. Ils sont trouvés dans beaucoup de systémes

vivants mais en particulier dans les plus hautes plantes [15].

a- Acyeligues b- monocycligues c- bicyeligues
CH
CHa :
CH2OH l\
CHy HiC /]:
Hye CHa HiC CH4
Farnésol (Tilleul) humuléne (Houblon) cadinéne (goudron de .
Cade)

Figure 03: Exemples des quelques sesquiterpénes.
1.3.2. Composés aromatiques ou phénylpropanoides :

Les composés aromatiques dérivent du phénylpropane (Cs-Cs). Ils sont moins
fréquents que les terpénes dans les HE et eux aussi peuvent contenir différentes fonctions.
Quelques Structures de composes aromatiques sont données sur la figure 02 [17].

IIs se distinguent entre eux par:

+ La position de la double liaison de la chaine latérale, allylique ou propénylique.
#+ Le degré d’oxydation de la chaine aliphatique (alcool, aldéhyde ou cétone, acide...).

+ Le nombre et la position des groupements hydroxyle et méthoxy [17].

Z | CHO
OCH; e
H,CO 0
OJ OCH 3 H3CO

. OH : ,
Apiole E-anéthol Eugénol Cinnamaldéhyde
(persil) ( anis, fenouil ) (girofle) (cannelle )

Figure 04 : Exemples de structures de composés aromatiques.
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I. 4 Colorants d’origine des huiles essentielles :

Le P-carotene se rencontre dans toutes les huiles végétales. C’est un colorant
particuliérement sensible a la chaleur et a 1’oxydation. Il est transformé en un composé
incolore par hydrogénation. La chlorophylle est présente en grande quantité dans les huiles.
Les colorants d’origine oxydative sont responsables de la couleur brune de certaines huiles.
Ils sont beaucoup plus génants que les précédents car ils ne sont que peu retenus par les

produits adsorbant utilisés pour décolorer les huiles [18].
I. 5 Activités biologiques des huiles essentielles :

Les huiles essentielles possédent de nombreuses activités biologiques [3]. En
phytothérapie, elles sont utilisées pour leurs propriétés antiseptiques contre les maladies
infecticuses d’origine bactérienne, par exemple contre les bactéries endocanalaires [5] ou au
niveau de la microflore vaginale [6] et d’origine fongique contre les dermatophytes [19].
Cependant, elles possédent également, des propriétés cytotoxiques [20] qui les rapprochent

donc des antiseptiques et désinfectants en tant qu’agents antimicrobiens a large spectre.

Dans les domaines phytosanitaire et agro-alimentaire, les huiles essentielles ou leurs
composés actifs pourraient également étre employés comme agents de protection contre les
champignons phytopathogénes [21] et les microorganismes envahissant les denrées

alimentaires [22].

Les huiles essentielles les plus étudiées dans la littérature pour leurs propriétés
antibactériennes et antifongiques appartiennent a la famille des Labiatae : thym, origan,
lavande, menthe, romarin, sauge, etc... L’essence de thym est souvent rapportée comme étant

parmi les huiles les plus actives [23].

L’activité des terpenes des huiles essentielles est en corrélation avec leur fonction
chimique. Les travaux de Zakarya et collaborateurs [24] ont montré I’importance de la
spécification du genre et de I’espece, ainsi que de la variété de la plante d’ou provient
I’extrait. Ils donnent un exemple de variations qualitatives et quantitatives de quelques

especes.
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I. 6 Facteurs intervenant dans la qualité des huiles essentielles:

Les facteurs prédominants dans la qualité des huiles essentielles peuvent avoir deux
types d’origines technologique et naturel. De profondes modifications de 1’huile essentielle
peuvent intervenir lors de I’exploitation des végétaux depuis leur collecte jusqu'a leur

transformation industrielle [25].

Le mode de récolte, les conditions de transport [26], séchage et de stockage peuvent
générer des dégradations enzymatiques [27]. Les changements les plus importants
interviennent pendant 1’hydrodistillation sous 1’influence des conditions opératoires,
notamment du milieu (I'acidité, température) et de la durée d’extraction [5, 28]. D’autres
facteurs tels que les traitements auxquels on peut procéder avant ou pendant
I’hydrodistillation (broyage, dilacération, dégradation chimique ou enzymatique, pression,

agitation) contribuent a la variation du rendement et de la qualité de I’HE [28].

Au cours de I’hydrodistillation, le milieu aqueux résultant de 1'immersion du matériel
végétal atteint des pH compris entre 4 et 7 et occasionnellement, des valeurs inférieures a 4
pour certains fruits [28]. Les constituants de I’essence native sont soumis aux effets combinés
de I’acidité et de la chaleur, et peuvent subir des modifications chimiques. L’HE récupérée est
un produit qui différe sensiblement de I’essence originelle, d’autant plus que ’ébullition est

longue, et le pH est faible [29].

La matiére végétale est I’objet de réactions chimiques diverses : hydrolyses,
déprotonations, hydratations et cyclisations [29] pouvant étre catalysées par des métaux
présents a 1’état de trace dans la plante ou provenant des équipements de récolte et
d’extraction provoquant des transformations chimiques des constituants. L hydrolyse d’esters
est souvent la premiére réaction qui se produit [27]. Elle conduit a la formation d’acides

organiques qui, a leur tour, catalysent les réactions de cyclisation et de déshydratation [28].
I. 7 Utilisation des huiles essentielles :

Ces produits naturels présentent une grande importance dans divers domaines

d’activités tel que :
.7.1. En pharmacie :

L’HE utilisé comme :

~10 ~
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v Aromatisant des médicaments destinés a la voie orale [30].

v" Pour leurs actions physiologiques (Menthes, Verveine, Camomille) [31]
. 7. 2. Dans Pindustrie :

v’ Parfumerie et cosmétologie :
De nombreux parfums sont toujours d'origine naturelle et certaines huiles essentielles
constituent des bases de parfums.
Exemples: Rose, Jasmin, Vétiver, Ylang-ylang, etc.... [31].

v Alimentation:
Les huiles essentielles (huile de citron, de menthe, de girofle) sont tres utilisées dans
I'aromatisation des aliments (jus de fruits, patisserie) [30, 31].

Quel que soit le secteur d’activité, I’analyse des HE reste une étape importante qui,

malgré les progres constants des différentes techniques de séparation et d’identification,
demeure toujours une opération délicate qui nécessite la mise en ceuvre simultanée ou

successive de diverses techniques [6].
I. 8 Procédeé classique d’extraction d’HE :

L'extraction est une technique de séparation dans le génie chimique. Cette technique
utilise un moyen d'extraction pour séparer sélectivement un ou plusieurs composés d'un

mélange sur la base de propriétés physiques ou chimiques. [25]

D’une fagon générale, la distillation est un procédé de séparation basé sur la différence
de composition entre un liquide et la vapeur engendrée. La technique implique la
condensation de la vapeur et la récupération des fractions liquides résultantes. On parle de
distillation simple ou fractionnée lorsqu’il s’agit de liquides miscibles. On peut également
procéder a la distillation de liquides non miscibles. C’est le cas de I’hydrodistillation des

huiles essentielles [30,12]

Deux méthodes de distillation sont principalement utilisées : 1’entrainement a la
vapeur d’eau et I’hydrodistillation [12]. Nous nous sommes intéressés plus particulierement
au procédé d’hydrodistillation puisque c’est un équipement que nous possédons au sein de

notre laboratoire.
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I.8.1. Extraction par I’hydrodistillation :

L’hydrodistillation proprement dite, est la méthode normée pour ’extraction d’une

huile essentielle [3], ainsi que pour le contrdle de qualité [9].

Le principe de I'nydrodistillation correspond a une distillation hétérogéne. Le procédé
consiste a immerger la matiére premiére végétale dans un bain d'eau. L'ensemble est ensuite

porté a ébullition généralement a pression atmosphérique [25].

réfrigérant & eau

huile de
lavande

i bécher

Figure 05 : Appareillage utilisé pendant I’hydrodistillation d’huile essentielle

La température d’ébullition d’un mélange est atteinte lorsque la somme des tensions
de vapeur de chacun des constituants est égale a la pression d’évaporation. Elle est donc
inférieure a chacun des points d’ébullition des substances pures. Ainsi le mélange « eau

huile essentielle » distille a une température inférieure a 100°C a pression atmosphérique [27].

Par contre, les températures d’ébullition des composés aromatiques sont pour la

plupart tres selves [31, 15].

La durée d’une hydrodistillation peut considérablement varier, pouvant atteindre
plusieurs heures [32] selon le matériel utilisé et la matiére végétale a traiter. La durée de la
distillation influe non seulement sur le rendement mais également sur la composition de

I’extrait [15].

L’hydrodistillation possede des limites. En effet, un chauffage prolongé et trop
puissant engendre une détérioration de certains végétaux et la dégradation de certaines

molécules aromatiques [16, 25].
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. 8. 2. Extraction par L’entrainement a la vapeur de I’eau :

L’entrainement a la vapeur d’eau est I’une des méthodes officielles pour 1’obtention
des huiles essentielles des plantes aromatiques. A la différence de 1’hydrodistillation, cette
technique ne met pas en contact direct 1’eau et la matiére végétale a traiter [31]. La vapeur
d’eau fournie par une chaudiere traverse la mati¢re végétale située au-dessus d’une grille.
Durant le passage de la vapeur a travers le matériel, les cellules éclatent et libérent 1’huile
essentielle qui est vaporisée sous I’action de la chaleur pour former un mélange "eau + huile
essentielle”. Le mélange est ensuite véhiculé vers le condenseur avant d’étre séparé en une

phase aqueuse et une phase organique (I’huile essentielle) [16, 25].

L’absence de contact direct entre 1’eau et la matiére végétale, puis entre I’eau et les
molécules aromatiques évite certains phénomenes d’hydrolyse ou de dégradation pouvant

nuire a la qualité de I’huile [15].

/suppon

. matiére
végeétale

générateur ;
Zie — entrée/ _ T
P sortic  NENNGEENN /.

chauffe ~ d'eau de l'eau /
ballon récipient collecteur

Figure 06 : Montage de I'entrainement a la vapeur d'eau.

Les étapes de ’extraction des huiles essentielles d’origines végétales restent identiques
quel que soit le « type » d’extraction utilisé. Il est nécessaire dans un premier temps d’extraire
de la matiere végétale les molécules aromatiques constituant I’huile essentielle, puis dans un

second temps de separer ces molécules du milieu par distillation [16, 25].
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.9 Techniques d’analyses d’HE :

En plus de I’évaluation des paramétres physico-chimiques indiquant la nature des
groupements fonctionnels des composés organiques contenus dans les huiles essentielles,
d’autres moyens plus précis et plus fiables tels que les méthodes chromatographiques (CCM,
HPLC, CPG, CG /SM) ont été développés en complément aux méthodes chimiques
permettant ainsi la séparation et 1’identification des constituants des huiles essentielles [17].
La séparation des composés s’effectue en général par CPG notamment pour les composés
volatils (mono-et sesquiterpénes) et par HPLC pour les composés pas ou peu volatiles. La
méthode couramment utilisée pour I’identification des huiles essentielles est le couplage
CPG/SM. Il permet de connaitre, dans la grande majorité des cas, la masse moléculaire d’un
composé et d’obtenir des informations structurales relatives a une molécule a partir de sa

fragmentation [33,34].
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Autrefois les essences étaient appréciées pour leurs propriétés organoleptiques (odeur,
golt,...). Par la suite, une caractérisation plus convenable s'est imposée par la mise en place
de normes internationales afin d'en éliminer le caractere subjectif. En effet la consommation
des HE comme produits de base dans divers domaines industriels (parfumeries, pharmacie,
cosmétique,....) nécessite une vérification de leur conformité par rapport aux normes définis
par la réglementation ou les usages. L'évaluation de la qualité des HE est reliée a la

détermination de leurs caractéristiques physiques, organoleptiques et chimiques [17].

Selon la commission francaise de normalisation, les indices physico-chimiques sont

mentionnées au-dessous [17, 35].
1.1 Propriétés organoleptiques :

A température ambiante, les huiles essentielles sont liquides. 11 existe cependant des
exceptions. Par exemple, I’huile essenticlle est visqueuse chez la myrrhe (Commiphora
myrrha (T. Nees) Engl.), pateuse pour le bois de gaiac (Bulnesia sarmienti Lorentz ex.
Griseb.), solide pour le cédre de Virginie (Juniperus virginiana L.) ou parfois la rose (Rosa x
damascena Mill.) ou encore un mélange solide-liquide lorsqu’elle est extraite de la badiane
(Ilicium verum Hook. F.) [36].

Les huiles essentielles sont volatiles. C’est ce qui les rend entrainables a la vapeur et
particulierement odorantes. Ce caractéere les différencie aussi des huiles végétales grasses ou «
fixes ». Si ces dernieres laissent des taches indélébiles, la trace laissée par une huile
essentielle tendra a disparaitre plus ou moins rapidement. La volatilité étant tres liée a la
composition chimique, les monoterpénes sont par exemple beaucoup plus volatiles que les

sesquiterpenes [37].

La couleur des huiles essentielles est trés variable. Cela comprend I’ultra-violet (UV)
du zeste de mandarine (Citrus reticulata Blanco), le bleu (lié a la présence de chamazulene)
des sommités de tanaisie annuelle (Tanacetum annuum L.), le vert émeraude (azulene) de
I’inule odorante ou de I’immortelle d’Italie (Helichrysum italicum (Roth) G. Don), le vert
franc du nard de I’Himalaya (Nardostachys jatamansi (D. Don) DC.) ou encore le vert pale du
zeste de bergamote (Citrus bergamia Risso & Poitet). On retrouve également le rouge de
certaines sarriettes (Satureja sp.) ou le jaune pale de la sauge sclarée (Salvia sclarea L.). [38]

La plupart des huiles essentielles ont une couleur jaune presque imperceptible. Elles foncent
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au court de leur vieillissement (oxydation). Dans certains cas extrémes, les huiles essentielles

vieillies et oxydées présentent un risque toxique important [37, 39].
1.2 Indices physiques :

Les essences et les huiles essentielles ont des propriétés physiques communes, qui

peuvent cependant varier en fonction de leur composition chimique [35].
Il. 2. 1 Indice de refraction :

L’indice de réfraction refléte le changement de direction subi par un rayon lumineux
passant d’un milieu optique a un autre (par exemple de 1’air a I’huile essentielle), a 20°C. 11
s’agit d’une grandeur sans unité, qui se mesure avec un réfractometre d’apres la norme NF T
75-112. Dans le cas des huiles essentielles, 1’indice de réfraction est généralement élevé. On
peut donner comme exemple I’huile essentielle d’écorce de cannelier (Cinnamomum verum J.

Presl.) dont I’indice de réfraction est compris entre (1,573 et 1,591) [35, 36].

Il est donné par lecture directe sur le réfractomeétre a température fixée a 20°C. Pour

cela, on a opéré comme suit :

- Etalonner I’appareil a ’aide d’une substance d’indice de réfraction connu a la
température fixée a 20°C.

- Nettoyer les prismes et déposer quelques gouttes d’HE entre les deux faces des
prismes.

- Regarder dans I’oculaire et tourner le bouton de réglage de I’indice de réfraction
pour amener les zones sombres et éclairées au centre du réticule.

- Supprimer les irisations pour obtenir une ligne nette entre les deux zones.

- Noter la valeur de I’indice par 1’échelle de lecture [17].

I1. 2. 2 Densité relative :

La densité ou densité relative d’une huile essentielle est le rapport de sa masse
volumique a la masse volumique de 1’eau distillée, a 20°C. Cette grandeur sans dimension est
mesurée selon la norme NF T 75-111 a I’aide d’un pycnométre. La densité des huiles
essentielles est trés souvent inférieure a 1 (densité¢ de 1’eau) et varie en fonction de leur
composition chimique. La valeur de 0,92 peut étre considérée comme une moyenne. Elle en

est parfois tres proche comme celle du zeste de mandarinier (Citrus reticulata Blanco:
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0,9929), de santal blanc (Santalum album L.: 0,9741), ou d’écorce de cannelier
(Cinnamomum verum J. Presl. : 1,0027). Quelques huiles essentielles ont méme une densité
trés supérieure a 1’eau, par exemple celle de gaulthérie couchée (Gaultheria procumbens L.:
1,1807) ou d’oignon (Allium cepa L.: 1,54 a 1,58) [35, 36].

I1. 2. 3 Pouvoir rotatoire :

Le pouvoir rotatoire, caractéristique des molécules chirales, exprime la capacité
qu’elles ont a dévier la lumiére polarisée. Il s’agit de 1’angle, exprimé en milli radians ou
degrés d’angle, selon lequel tourne le plan de polarisation d’une radiation lumineuse
lorsqu’elle traverse une solution contenant des molécules chirales. La mesure, réalisée avec
un polarimetre, se fait selon la norme NF T 75-113. Pour les valeurs positives, la substance
étudiée sera dite dextrogyre et 1évogyre pour les valeurs négatives. Les huiles essentielles sont
actives sur la lumiére polarisée de maniere tres variable en fonction de la nature et de la
concentration des différentes molécules chirales qu’elles contiennent. On mesure ainsi des
valeurs de +105° chez I’oranger (Citrus sinensis (L.) Osbeck) et de -17,75° chez la menthe
poivrée (Mentha x piperita L.) [36, 39].

Le pouvoir rotatoire est exprimé par la loi de Biot:

Dans laquelle :

a: valeur de I’angle de déviation de la lumiere polarisée lue sur le polarimétre.
L: longueur de la cellule exprimée en dm.

C: concentration de la solution a examiner exprimée en g/100 ml.
I1. 2. 4 Miscibilité a I’éthanol :

Les essences sont lipophiles et donc tres peu solubles dans 1’eau en général. Certains
composants le sont cependant, comme par exemple la verbénone du romarin (Rosmarinus

officinalis L.) ou le lavandulol que I’on retrouve dans 1’huile essentielle de lavande vraie
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(Lavandula angustifolia Mill.). Certains composants sont méme tres hydrosolubles et vont
favoriser I’apparition d’émulsion dans le produit de distillation lors de I’extraction. C’est,
entre autre, le cas de 1’huile essentielle d’écorce de cannelle de Ceylan (Cinnamomum verum
J. Presl). [38]Leur solubilité est totale dans les huiles grasses qui représentent leurs meilleurs
solvants, elle est tres grande dans les alcools a titres élevés et dans les solvants organiques
[35].

Une huile essentielle est dite miscible a un volume et plus d’éthanol de titre
alcoométrique déterminé, a la température de 25C°, lorsque le mélange de un volume d’huile
essentielle considérée avec V volumes de cet éthanol est limpide et le reste aprés addition
graduelle d’éthanol de méme titre, jusqu’a un total de 20 volumes. Selon le protocole
expérimental de procédé, dans un erlenmeyer contenant 1 ml d'HE, on verse de I'éthanol a
70% par fraction de 0,2 ml a l'aide d'une burette de 20mL en agitant aprés chaque ajout.

Lorsqu'une solution limpide est obtenue on note le volume d'alcool ajouté [17].

1.3 Indices chimiques :

En plus des caracteres physiques, on peut par des méthodes chimiques doser les
fonctions (acide, ester, alcool, carbonyle,....) présentes dans les HE. Ces derniéres permettent
non seulement de mettre en évidence la présence des fonctions organiques mais aussi de

mesurer leurs proportions dans le mélange que sont les essences [17].
I1.3.1 Indice d’acide I;:

L'indice d'acide d'un corps gras est la quantité de potasse exprimée en milligramme
nécessaire pour neutraliser les acides gras libres contenus dans un gramme de corps gras. Cet
indice apporte un renseignement précieux sur la qualité de la conservation soit des graines soit
de I'huile [40].

La teneur en acides libres des corps gras augmente avec le temps, l'indice d'acide

permet donc de juger de leur état de détérioration. [41]

N : normalité de la solution éthanolique de KOH.
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V : volume de la solution éthanolique de KOH exprimé en ml.
m : masse de la prise d'essai d huile en gramme.

56,1 : masse molaire de KOH.

La neutralisation d’'un monoacide par la potasse se traduit par la réaction chimique

suivante [40]:

P /
R—C_ + KOH = R—C\ + H,O
OH OK

I1. 3. 2 Indice ester I,:

C’est le nombre de mg de KOH nécessaire a la neutralisation des acides libérés par
I’hydrolyse des esters contenus dans 1g d’HE. L hydrolyse des esters présents dans I’HE se
fait par chauffage, dans des conditions définies, en présence d’une solution EtOH titrée de

KOH et dosage en retour de 1’excés d’alcali par une solution titrée d’HCI [42].

R-CO,-CH,R" + KOH =——— RCO,K + R-CH,-OH
Savon
Parallelement, une opération a blanc est réalisée dans les mémes conditions que

précédemment en utilisant les mémes reéactifs [17].

L’indice d’ester (I¢) est calculé a I’aide de la relation:

28,05
[, == (Vo-V)-1,
111

Dans laquelle :

V0: Volume en ml de la solution d’HCI (0,5N) mesuré pour 1’essai a blanc.
V1 : Volume en ml de la solution d’HCI (0,5N) mesuré pour le calcul de I.
m : Masse en g de la prise d’essai.

I, : Valeur d’indice d’acide.
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I1. 3. 3 Indice de carbonyle I.:

L’indice de carbonyle d’une huile essentielle est le nombre de milligrammes
d’hydroxyde de potassium par gramme d’huile essenticlle nécessaire a la neutralisation de
I’acide  chlorhydrique libéré dans la réaction d’oximation avec le chlorure
d’hydroxylammonium [17]. La fonction carbonyle se transforme en oxime selon la réaction

suivante :

@ S
H:N-OH , C| —— NH,—OH + HClI
R ___
R—C—-R + HN—-OH — /C—N—OH
o R1

Introduire au moyen d’une éprouvette 25 ml de la solution de chlorure
d’hydroxylammonium dans le récipient contenant la prise d’essai (0,5g¢ d’HE) et laisser
reposer 10minutes le temps spécifi¢ dans la norme relative a I’huile essentielle considérée.
Puis titrer avec la solution d’hydroxyde de potassium jusqu’a ce que la couleur soit identique
a celle d’'un volume égal de réactif. Poursuivre I’addition de la solution d’hydroxyde de
potassium jusqu’a obtention de la coloration bleu persistant pendant 5 min. L’indice de
carbonyle est exprimé en milligrammes d’hydroxyde de potassium par gramme d’huile

essentielle, est donné par la formule [17]:

[=56,1C —
m

Dans laquelle :

V : volume en ml de la solution d’hydroxyde de potassium utilisé pour la
détermination.

m: masse en g de la prise d’essai.

C : concentration exacte, en moles par litre, de la solution d’hydroxyde de potassium.
I1. 3.4 Indice d’iode I;:

L'indice d'iode (I;) d'une matiere grasse est le nombre de grammes d'halogene exprimé

en iode fixé par 100 grammes de corps gras. Le principe de sa détermination est basé sur la
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fixation d'halogenes par les doubles liaisons des acides gras insaturés, il permet donc

d'évaluer le taux des insaturations moyennes de I'huile. L'indice d'iode est calculé a I'aide de la
relation suivante [43] :

e

Vo : volume de thiosulfate de sodium dans le test a blanc exprimé en ml.

V : volume de thiosulfate de sodium nécessaire pour la neutralisation de I'exces d'iode
exprimé en ml.

C : concentration molaire de la solution de thiosulfate de sodium.
m : masse prise d'essai d'huile en gramme.

Les liaisons éthyléniques fixent les halogenes d'apres la réaction suivante:

R-CH=CHR' + X, —_—— R- CHX-CHX-R'

X=ClBrI
I1. 3.5 Indice de peroxyde :

C'est la quantité de peroxyde présent dans I'échantillon, exprimée en milliéquivalents
d'oxygeéne actif contenu dans un kilogramme de produit, oxydant I'iodure de potassium avec

libération d'iode. L'indice de peroxyde nous permet d'évaluer I'état de fraicheur de I'huile
[44].

R-CH = CH-R” + O, > R—ﬁ‘H

R—(EII—?H-R’ +2CH; COOH + 2KI —— R—‘{I-/CH-R' +2CH; COOK
O O

0]
+ H0+ L

L'iode libéré reagit avec le thiosulfate de sodium selon la réaction suivante [44]:

Amidon
[ +2Na:5; 03 2Nal + Na; 5406
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L'indice de peroxyde est calculé selon I'équation [44]:

(V=" = N=x 100 :
m ]

3 Indice de peroxyde =
V : volume de la solution thiosulfate de sodium utilisé en ml.
Vo : volume de thiosulfate de sodium dans le test a blanc exprimé en ml.

m : masse prise d'essai d'huile en gramme.

Il. 3. 6 Indice de saponification I :

L’indice de saponification est le nombre en milligrammes de potasse caustique
(KOH), nécessaire pour transformer en savon les acides gras et les triglycérides d’un gramme
de corps gras. Le principe consiste a titrer I'excés d'hydroxyde de potassium en solution par
I'acide chlorhydrique. La réaction de saponification est une réaction lente et incompléte. Pour
I'accélérer et la rendre aussi compléte que possible, il faut opérer dans un milieu alcoolique, a

température élevée et en présence d'un exces de base [17].

CH,-COOR CH,-OH
CH-COOR + 3KOH » CH-OH + 3R-COOK
CH,-COOR CH,-OH

L'indice de saponification est donné par la formule [17]:

N.(Vy-V)
[s= ——— (mgKOH/gdHE)
P

Vo : volume en ml de la solution d’acide chlorhydrique pour l'essai a blanc.
V : volume en ml de la solution d’acide chlorhydrique utilisé pour la prise d'essai.
N : normalité exacte de la solution chlorhydrique.

P : poids en gramme de la prise d'essai.
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1.4 Etudes concerné I’effet de la période de récolte sur les HE :

L’¢étude des huiles essentielles est toujours d’une brilante actualit¢ malgré son
ancienneté et les développements exponentiels des biotechnologies végétales. L’histoire de
I'aromathérapie naquit ainsi et avec les progres de la science, de nouveaux principes actifs et
de nouvelles propriétés pharmacologiques ont permis de faire des plantes aromatiques et
médicinales d’authentiques médicaments [45]. Mais il y a des facteurs influées sur la qualité

et la quantité des HE extraire, I'un des uns c'est la période de récolte.

Pour étudier I’effet de période de récolte sur les caractéristiques physico-chimiques
d’une HE, nous avons cherché d'autres études pour soutenir et favoriser notre sujet et nos
résultats, indépendamment de la différence entre les plantes utilisées et les différentes zones
de récolte, Bien sir, les objectifs de ces études différent d’un chercheur a I’autre, nous avons

donc prend sauf la partie qui parle sur I’effet de la période de récolte .
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Tableau 01 : Résultats des études concernées I’influence de la période de récolte sur des HE extrait par des différentes

plantes de différentes régions.

La plante et la région La période de Résultats Réf
récolte
Lavandin (Lavandula x *La teneur en HE a diminué de la 1¥® récolte (8,25%) a la derniére récolte (7,30%).
intermedia Emeric ex *La plus forte teneur en linalol (43,65%) a la saison de floraison (15-22 juillet), il est
Loisel var. Super A) Quatre dates diminué de 43,65 a 40,79% lors de la derniere récolte.
la famille : Lamiaaceae | différentes, les 8, | *La plus forte teneur en acétate de linalyle (25,96%) a la fin de saison de floraison (le 29 [46]
La région : 15,22 et 29 juillet 2005), il est montré une tension augmentant légérement de la premiére a la derniere
Senir, une ville située a 25 juillet 2005. récolte.
km a I’ouest *La concentration d'eucalyptol détériorée, le terpinéol a augmenté jusqu'a la derniére
d’Isparta(Turquie) récolte, la concentration de myrcéne est restée pratiquement la méme, la concentration de
camphre ayant augmenté jusqu'au 22 juillet.
Géranium rosat *Les propriétés organoleptiques de I’HE (aspect : liquide, couleur : jaune verdéatre, odeur :
(Pelargonium x asperum) rosée, légerement citronnée).
La famille : Géraniacées Mai 2008 *Les constantes physico-chimiques de I’'HE (I;= 5,2 ; le= 69 ; miscibilité a ’"EtOH =3 ; d = [47]

la region :
Chiffa (w. Blida), Algérie

0,890 ; I, = 1,465).
*Le citronellol apparait comme le constituant majoritaire de I'HE (33,0%), suivi du formate
de citronellyle (10,56%), du guai-6,9-diene (9,25%), du géraniol (5,42%) et de
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I’isomenthone.

*Le Rhodinol, fraction constituee par le citronellol, géraniol et linalool, constitue un taux
de 41%.

*Cette HE est composé essentiellement d'alcools terpéniques (41%).

*Les esters forment un pool a moins de 25% suivis des sesquiterpenes (19%).

*Les cétones sont a un taux assez important (6%) mais constituées uniquement de
menthone et d'isomenthone.

* Les composés minoritaires appartiennent a la famille des oxydes (oxyde de rose),
aldéhydes (géranial, néral) et alcools sesquiterpéniques.

* A partir de comparaison de ces valeurs avec les normes, on remarque que malgré ces
fluctuations, les paramétres physico-chimiques de cette HE sont en accord avec ceux

mentionnés par les normes.

Thymbra spicata L.

La famille : Lamiaceae
La region :
Turquie
(Kahta d'Adiyaman)

avant floraison
(10 mai 2010)
en floraison (21
mai 2010)
apres stade de
floraison (10
juin 2010)

*Les teneurs les plus élevées et les plus basses en HE de Thymbra spicata ont été obtenues
respectivement a partir des récoltes en pleine floraison (3,56%) et apres la floraison
(3,38%). La plus faible teneur en HE a été trouvée avant la floraison (3,10%).

*Le taux le plus élevé (64,53%) de carvacrol a été détecté apreés la floraison, alors que le
ratio le plus faible était de (53,55%) avant la floraison. Cependant, le rapport gamma-

terpinene a diminué avec la maturation (de 19,45% a 14,29%).

[48]
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Thymus satureioides

La famille : Lamiaceae

En florisation

(printemps)

*Le meilleur rendement en HE de T. Satureioides a été obtenu par les echantillons de T1: en
floraison, Bornéol (34,06%), thymol (1,71%), carvacrol (31,12%). Et T2: apres la

[49]
La réqgion : Apres florisation | floraison, bornéol (29,86%), thymol (2,71%), carvacrol (27,23%).
le sud du Maroc (été)
Rosmarinus officinalis L. *Le rendement en huile le plus élevé a toujours été obtenu en juin, (> ou = a 1%).
La famille : Lamiaceae *Le myrcéne était le composant principal présent dans I’HE avec des concentrations
octobre 1997
La région : . ) dépassant toujours 20%, indépendamment des facteurs étudiés.
=a.redion . janvier, avril et P : ° P [50]
Nave do Bardo (Algarve, juin 1998 *En réegle générale, les concentrations les plus faibles de myrcéne et de verbénone ont été
Portugal) observées en janvier et en avril, tandis que les quantités les plus élevées de 1,8-cinéole ont
été observees en avril ou en juin.
*Dans les fleurs stockées a froid, ’HE a 3 h était de 0,036% et a 6 h, elle diminuait encore
Fleurs de Kewda ou jusqu'a 0,016%, et dans les échantillons de terrain, le pourcentage de rendement en HE était
Pandanus fascicularis En aodit de 0,028% (3 hEUFES) et 0,017% (6 hEUfES).
ille : *Le phényl éthyl méthyl éther (PEME) était le constituant principal de tous les
La famille : Pandanaceae septembre de phényl éthy y ( ) princip [51]

La region :
District de Ganjam,
Odisha, Inde

temps differents
(Oh, 3h et 6h)

échantillons, suivi du terpinéne-4-ol, de I'alpha-terpinéol et du gamma-terpinene.

*Le pourcentage de PEME variait de 67,9 a 71,93% dans les fleurs entreposées a froid,
tandis qu'il variait de 46,79 a 77,66% dans les fleurs fraichement cueillies a des intervalles
de temps différents.

*Le PEME (81,85%), le terpinéne-4-ol (7,9%), le gamma-terpinéne (1,82%), le sabinéne
(0,99%) et le p-cymeéne (0,66%) représentaient ensemble 93,22% du témoin.
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Eucalyptus globulus

La famille : Myrtaceae

La région :

Juin 2014 a
octobre 2014 et

la saison séche

*Le teneur en HE sur la période de flétrissement pour la récolte saison, augmente de maniére
variable pour :

- Teneur en HE a la récolte (entre : le haut et le milieu de la partie aérienne de plante

[52]
Wondo Genet du (0,11%), et entre le haut et le bas (0,31%)).
une ville du sud de Novembre 2014 | - Teneur en HE au jour de flétrissement (entre : haut et bas milieu (0,21%), haut et bas
I'Ethiopie a février 2015 | (0,53%)).
*Le moment de la récolte a eu un effet sur la teneur en HE avec la valeur la plus élevée
(0,48%) trouvée a 14h33, sans changement de la composition chimique.
.  reer, *Les valeurs les plus basses ont été observées le matin, suivies d'une augmentation I'aprés-
Alpinia zerumbet ou a différents
] ) midi, atteignant la concentration maximale a 14h33 (0,48%). Ce comportement est
Gingembre en coquille moments (8, 10,
. o probablement lié a une variation diurne des conditions climatiques telles que rayonnement
La famille : Zingiberaceae | 12,14, 16 et 18 [53]
. actif phytosynthétique (PAR), température d’air (Ta) et humidité relative (RH).
2 région - N phytosynthétique (PAR), temp (Ta) (RH)
Brazil *Les valeurs les plus élevées de la teneur en huile sont apparues au méme moment, lorsque
PAR et Ta étaient supérieurs et que I'HR était inférieure.
*Les HE obtenues a différentes périodes de récolte avaient des caractéristiques chimiques
similaires.
Thymus mastichina L. Avril. Juin * Les meilleurs rendements en huile ont été obtenus en juin (3,2, 3,6 et 4,9% respectivement
La famille : Lamiaceae ’ ’ dans les sols sableux locaux, dans la tourbe non fertilisée et dans la tourbe fertilisée).
Octobre et [54]
La région : Janvier *Les HE étaient dominées par le 1,8-cinéole, dont la concentration la plus élevée a été
Vi
Portugal détectée en juin (58,6%) dans des échantillons conserveés dans de la tourbe non fertilisée, et
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les valeurs les plus faibles concernaient des plantes poussant dans de la tourbe fertilisée en
avril et en juin (45,1%).

*Les échantillons restants ont toujours atteint les pourcentages les plus élevés en octobre
(environ 54% dans les deux échantillons d'huile).

*Les qgttés des hydrocarbures d’alpha-pinene aient eu tendance a diminuer d’avril a juin,
cette tendance a été observée d’octobre a janvier pour le p-pinene, les gttés de camphene,
similaires a celles de I'alpha-pinene, ont diminué successivement d'octobre a avril,
L'élémol et I'intermédéol étaient les composants sesquiterpéniques les plus représentatifs,

bien que les concentrations n'aient jamais dépassé 2,2% et 1,3%, respectivement.
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Thymbra spicata o o Rosmarinus officinalis

Lavandin Géranium rosat Thymus satureioides
(Pelargonium x asperum)

Fleurs de Kewda

(Pandanus fascicularis) .
Alpinia zerumbet

Eucalyptus globulus (Gingembre en coquille)

Thymus mastichina

Figure 07 : Partie aériennes des plantes mentionnées dans le tableau des résultats des études
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I11. 1 Définition des plantes médicinales:

La matiere médicale est a l'origine de I'étude de toutes les matieres premiéres
naturelles a usage medical. Actuellement encore appelée pharmacognosie, elle est le plus

souvent limitée aux produits bruts d'origine végétale [31].

En dehors des plantes strictement medicinales, la matiere médicale étudie aussi:

e Les plantes toxiques.

e Certains végétaux alimentaires, comme les plantes a caféine et les épices a propriétés
physiologiques marquées, les huiles végetales utilisées en diététique, les fruits riches
en vitamines.

e Les plantes a usage surtout industriel, mais ayant quelques applications en pharmacie:
plantes a fibres (cotonnier, chanvre, lin), plantes oléagineuses (Arachide, Ricin, Soja),

plantes a parfums (Lavande, Rose, ...etc.) [31].

I11. 2 Mode d’obtention de récolte :

Des études scientifiques ont permis de définir le moment optimal de la récolte. Ainsi,

sont récoltées de préférence:

= Les racines au moment du repos végétatif (automne, hiver);

= Les parties aériennes, le plus souvent au moment de la floraison;

= Les feuilles, juste avant la floraison;

= Les fleurs a leur plein épanouissement, voir en bouton (aubépine);

= Les graines, lorsqu'elles auront perdu la majeur partie de leur humidité naturelle [66].

I11. 3 Description des plantes utilisées :
I11. 3. 1 Pituranthos scoparius :

I11. 3. 1. 1. Description botanique du genre:

Les ombelliféres sahariennes sont différentes les unes des autres et leur détermination
ne présente pas de grandes difficultés. Exclusivement, la distinction entre les especes de

Pituranthos est souvent difficile [67].

En effet, elles ne se distinguent les une des autres que par la couleur des fleurs et la

taille de leur pédoncule [68].
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Le genre Pituranthos posséde plus de 20 espéces, dont certains sont specifiques a
I'Afrique du nord [69, 70], et sont souvent rencontrées dans les régions arides ou désertiques.

Le potentiel floristique algérien de ce genre comporte les especes suivantes:

- Pituranthos chloranthus, espece particulierement moins présente.

- Pituranthos scoparius, L'objet de notre travail, espece abondante dans les
Aures.

- Pituranthos battandieri (Maire), endémique au Sahara marocain et la région

oranaise.

Quezel [69] a décrit le genre Pituranthos comme une plante vivace, totalement
aphylle, a tiges trés ramifiés, portant des ombelles a involucre et involucelles polyphylles est

des percarpes ovoides a 6 bandelettes.
I11. 3. 1. 2. Description de la plante :

La Pituranthos scoparius est populairement connu sous le nom "El gozaih", c¢’est une
plante vivace, sans feuilles ou presque, a tiges hautes de 50-80 cm pendant 1’évolution et
jaunatre au cours de la vieillesse, en forme de joncs, ramifiées dans le haut seulement, simples
et paralleles entre elles dans leur moitié inférieure, portant des ombelles latérales; pédoncules

souvent courts; pétales blancs a nervures étroites [67].

- Fruit: Akénes ovoides, de 1-3 mm de diamétre, poilés. [71]

- Habitat: Hamada et lits d'oued et dépressions a fond rocheux.

Figure 08: Partie aérienne de Pituranthos scoparius.
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Figure 09: Fleures de la plante Pituranthos scoparius.
I11. 3. 1. 3. Répartition:

La plante est assez répandue dans tout le Sahara, comme tout le nord-africain. Elle se
présente en trés grandes colonies notamment dans le Sahara septentrionale: Saoura,

BouSaada, Biskra...etc. dans la wilaya de Tébessa elle se trouve dans les zones montagneuses

d’Elmalabiod, Chériaa et El-Aouinet [67].
I11. 3. 1. 4. Usages traditionnels :

L'espéce Pituranthos scoparius est appelée localement Guezzeh. Les huiles obtenues
des tiges et des graines de l'espece Pituranthos scoparius sont largement utilisées comme

remede contre le rhumatisme et la fievre [27].
La plante est notamment utilisée comme médicament contre [72]:

- Les spasmes, Les douleurs du diabete, I’hépatite, les infections urinaires, et les
difficultés digestives.

- L'espece Pituranthos chloranthus est employée, en cataplasmes sur la téte, contre les
cephalées [27].

- Utilisé les huiles contre les bactériales [72].

- Les espéces triradiatus et tartuosus, sont utilisées par la population bédouine contre
les douleurs d'estomac, les parasites intestinaux ou comme agent régulateur de la
menstruation chez les femmes [27].
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I11. 3. 1. 5. Toxicité :

Les nomades connaissent le haut pouvoir allergisant des plantes du genre Pituranthos
pour les animaux, en période de leur floraison [27]. En effet, le pollen des espéces
chluranthos et scoparius engendrent des ophtalmies graves, quand il pénétre dans les yeux
des animaux. Le dromadaire en particulier y est tres sensible. Tres allergisant, ce pollen rend
les animaux aveugles pendant plusieurs jours. Les nomades traitent ces ophtalmies en
instillant dans les yeux du dromadaire, du jus de tabac ou en introduisant du sel sous les

paupieres [27].
I11. 3. 1. 6. Classification de Pituranthos scoparius :

La P. scoparius est populairement connu sous le nom "ElI Guezzah™, selon la

classification de Quézel et Santa : [25, 69]

Regne: Végétal

Embranchement : Spermaphytes;
Sous-embranchement : Angiospermes;
Classe : Eudicotylédonnes;
Sous-classe : Melophyta Choripetalae;
Série : Opétale hermaphrodite;

Ordre : Apiales;

Famille : Apiacées;

Genre : Pituranthos;

A N N N N N N NN

Espéce : Pituranthos scoparius.
I11. 3. 1. 7. Rappel bibliographique sur I'espece Pituranthos scoparius :

Une étude récente a été effectuée sur les racines de l'espece Pituranthos scoparius
[73].

Cette étude a permis d'isoler deux nouveaux composés isocomariniques. Les structures
ont été identifiées par les différentes méthodes d’analyses spectroscopiques (RMN'H,

RMN™C) et la spectrométrie de masse [73].
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Une étude chimique trés récents [74] a permis également de mette en évidence des HE
dans les graines et les tiges da la plante Pituranthos scoparius. Les HE on a obtenues par

distillation des graines et des tiges, ont été analysees par GC-MS [75, 71].

I11. 3. 2 Artemisia herba alba :

I11. 3. 2. 1. Introduction :

Des plantes du genre Artemisia (Asteraceae) ont été employées dans la médecine
traditionnelle par beaucoup de cultures depuis les périodes antiques. Des thés de fines herbes
de ces especes ont été employés comme agents analgésiques, antibactériens, anti-
plasmodique, et hémostatiques, anthelminthique, anti-diarrhéique et diurétique [76, 77] alors
que plusieurs extraits et huiles essentiels montraient un certain nombre d'activités biologiques
telles qu’antihyperglycemique [78], antimicrobien [79], antioxydant [80-82] et anti-
inflammatoire [83, 84]. En outre, quelques especes du genre sont fréquemment utilisées pour
le traitement de certaines maladies telles que la malaria, I'népatite, le cancer et les infections
par des champignons, des bacteéries, et des virus [85-93]. Historiqguement, I'armoise a été un
genre productif dans la recherche de nouveaux composés biologiquement actifs. Les
investigations phytochimiques ont montré que ce genre est riche en sesquiterpenes,

monoterpenes, flavonoides et coumarines [94-96].
I11. 3. 2. 2. Description botanique:

L'Artemisia herba alba est une plante herbacée a tiges ligneuses et ramifiées, de 30 a
50 cm, tres feuillées avec une souche épaisse. Les feuilles sont petites, sessiles, pubescentes et
a aspect argenté. Les fleurs sont groupées en grappes, a capitules trés petites (3/1,5mm) et
ovoides. L’involucre est a bractées imbriquées, les externes orbiculaires et pubescentes. Le

réceptacle floral est nu avec 2 a 5 fleurs jaunatres par capitule toutes hermaphrodites [97].
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Figure 10: Photo original de partie aérienne de 1’Artemisia herba alba
I11. 3. 2. 3. Nomenclature et taxonomie:

Artemisia est le nom de genre des armoises, il provient de celui de la déesse grecque

de la chasse Artémis; herba-alba signifie herbe blanche [98].

Le genre Artemisia appartient a la famille des Astéracées: c’est 1’un des genres le plus
répandu et le plus étudi¢ de cette famille; il contient un nombre variable d’espéces allant

jusqu’a 400 especes [99].

L’Artemisia herba-alba est populairement connu sous le nom "EI chih™, son nom

scientifique est Artemisia herba-alba asso ou Artemisia incultadel [98] :

Phylum: Angiospermeae.
Sous Phylum: Dicotylédones
Ordre: Gampanulatae
Famille: Asteraceae.
Sous-famille: Asterioideae.
Tribu: Anthemideae.
Sous-tribu: Artemisiinae.

Genre: Artemisia.

AN N NN Y U N NN

Espece: Herba-alba.
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I11. 3. 2. 4. Habitat:

L ’Artemisia herba alba est largement répandue depuis les Tles Canaries et le sud-Est
de I'Espagne jusqu'aux steppes d'Asie centrale (Iran, Turkménistan, Ouzbékistan) et a travers
I’Afrique du Nord, I’Arabie et le Proche-Orient. En Afrique du nord, cette espéce couvre
d'immenses territoires évalués a plus de dix millions d'hectares, I'Artemisia herba-alba est

absente des zones littorales nord. Cependant, I'espece se raréfie dans I'extréme sud [98].
I11. 3. 2. 5. Pharmacopée traditionnelle:

L Artemisia herba alba est trés utilis€ en médecine traditionnelle lors d’un désordre
gastrique tel que la diarrhée et les douleurs abdominales. Elle est aussi utilisée en tant que

remeéde de I’inflammation du tractus gastro-intestinal [100].

De loin le reméde le plus fréquemment cité dans la bibliographie est I'utilisation de

|’Artemisia herba alba dans le traitement du diabéte Sucré [101].

L’armoise est plus connue en Algérie, le Chih est un remede trés populaire auquel on a
souvent recours pour faciliter la digestion, calmer les douleurs abdominales et certains
malaises du foie et antidiabétique. Ses racines sont indiquées contre certains troubles nerveux
[102].

I11. 3. 2. 6. Toxiciteés :

A forte dose, I'armoise est abortive, neurotoxique et hémorragique. La thuyone
constitue la substance toxique et bioactive dans I'armoise et la forme la plus toxique est

I'alpha-thuyone. Elle a des effets convulsivantes [103].
I11. 3. 2. 7. Composition chimique:

La partie aérienne d’Artemisia herba alba posséde des activités antioxydantes
significatives. En effet cette partie de la plante est riche en composés doués d’activité
antioxydantes tels que: les flavonoides, les polyphénols et les tanins, ces différents
constituants exercent ses actions antioxydantes en inhibant la production de 1’anion
superoxyde, 1’hydroxyle, comme ils inhibent la peroxydation lipidique au niveau des

microsomes [32].
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Au Maghreb, [I'Artemisia herba-alba constitue un fourrage particulierement
intéressant. En effet, la plante présente un taux de cellulose beaucoup moins élevé malgré que
son aspect extérieur indique 1’inverse (17 a 33%). La matiére seche (MS) apporte entre 6 et
11% de matiére protéique brute dont 72% est constituée d'acides aminés. Le taux de _

caroténe varie entre 1,3 et 7mg/kg selon les saisons [104].

La valeur énergétique de | ’‘armoise herbe blanche, trés faible en hiver (0,2 a 0,4 UF/kg
MS), augmente rapidement au printemps (0,92 UF/kg MS) pour diminuer de nouveau en été
(0,6 UF/kg MS). En automne, les pluies de septembre provoquent une nouvelle période de

croissance et la valeur énergétique augmente de nouveau (0,8 UF/kg MS) [105].

Les plantes de la famille des Astéracées, auquel appartient I'Artemisia herba-alba, ont
fait l'objet de plusieurs études phytochimiques par intérét économique surtout pour leurs
huiles essentielles. Les molécules identifiées sont les sesquiterpénes lactones, les coumarines

et les hydrocarbures acétyléniques [106].
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Chapitre IV : Matériels et méthodes

Ce travail s'inscrit dans le cadre d’obtention du Diplome Master en génie chimique.
L’objectif de ce travail est pour étudier 'effet de la période de récolte sur les indices physico-
chimiques d’une HE de Pituranthos scoparius, d'Artemisia herba alba. Le travail constitué de
trois étapes:

v' L’obtention d’HE de ces 2 plantes par la méthode d’hydrodistillation.
v Les analyses des indices physiques.

v' La comparaison des résultats et discussion entre notre travail et les autres études.

Le schéma général adopté pour la réalisation de ce travail est résumé par la figure ci-
dessous:

Matiére vegétale ]
e Extraction par

hydro distillation

Huile

essentielle

Indice de

densité
Indice de Analyse Etude Analyse par
réfraction physique analytique CPG
Pouvoir
rotatoire Miscibilitéa Caracterlst_lques
organoleptiques
I’éthanol

Figure 11 : Schéma général de la procédure expérimentale.
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IV. 1 Matériels vegétales :

Ce travail est appliqué sur la partie aérienne de pituranthos scoparius et d'Artemisia
herba alba récoltés de région de Ghardaia dans les différents périodes résumées dans le

tableau suivant :

Tableau 02 : Période de récolte et d’extraction.

N° de récolte Temps de récolte Temps d’extraction des plantes
P. scoparius A. herba alba

N=°01 26/10/2018 12/03/2019 17/03/2019

N=°02 04/12/2018 13/03/2019 18/03/2019

N=°03 09/01/2019 14/03/2019 19/03/2019

N=°04 20/03/2019 30/04/2019 29/04/2019

Les plantes récoltées sont séchées a l'air libre, a I'ombre et a I’ambiante pendant
plusieurs jours, puis soumis a I’extraction, a I’aide d’un montage d'hydrodistillation de ballon
de2l.

1V. 2 Matériels au laboratoire :

Le matériel de laboratoire utilisé pour I’extraction des huiles est mentionné dans la

figure au-dessous :

Figure 12 : Photo original de montage d’hydrodistillation utilisé.
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1V. 3 Mode d’extraction :

Il existe plusieurs méthodes pour extraire les huiles essentielles. Les principales sont

basées sur I'entrainement a la vapeur, I'expression, la solubilité et la volatilité.

Dans notre étude on utilise la méthode d'hydrodistillation qui existe selon le principe
est celui de la distillation des mélanges binaires non miscibles. Elle consiste a immerger la
biomasse végétale dans un ballon rempli d'eau, Le mélange est met a un chauffe ballon pour
I'ébullition. La vapeur d'eau et I'essence libérée par le matériel végétal forment un mélange
non miscible. Les composants de mélange se comportent comme si chacun était tout seul a la
température du mélange, c'est a dire que la pression partielle de la vapeur d'un composant est

égale a la pression de vapeur du corps pur.

La premiere étape dans la préparation des extraits végétaux est de couper les tiges de
plante a petits morceaux parce que le principe de I'hydrodistillation correspond a une
distillation hétérogéne. La deuxieme étape est d'immerger la matiére végétale dans un ballon
d'eau distillé. Le mélange est ensuite porté a ébullition généralement par un chauffe ballon. La
température d’ébullition d’un mélange est atteinte lorsque la somme des tensions de vapeur de
chacun des constituants est égale a la pression d’évaporation. Elle est donc inférieure a chacun
des points d’ébullition des substances pures. Ainsi le mélange « eau - huile essentielle »
distillé a une température inférieure & 100°C et & pression atmosphérique. Par contre, les
températures d’ébullition des composés aromatiques sont pour la plupart trés élevés. La durée
d’une hydrodistillation peut considérablement varier, pouvant atteindre plusieurs heures
(généralement entre 3 et 5 heures) selon le matériel utilisé et la matiére végétale a traiter. La
durée de la distillation influe non seulement sur le rendement mais egalement sur la
composition de I’extrait. L’hydrodistillation possede des limites. En effet, un chauffage
prolongé et trop puissant engendre une détérioration de certains végétaux et la dégradation de
certaines molécules aromatiques. Par contre un chauffage limité ne méme pas a 1’évaporation

totale des huiles. Pour chaque récolte, le temps d'extraction ne dépasse pas 3h.

Pour séparer la phase qui contient I'nuile de la phase aqueuse. On mettre I'extrait
obtenue dans une ampoule a décanter, par la suite laisser le mélange rester quelque minute

pour stabiliser puis séparer.
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Figure 13 : Décantation.

On utilise le sel de MgSO, pour éliminer les traces d'eau qui reste dans I'huile
essentielle obtenue.

On met la quantité d’HE dans des petits flacons de verre bien stériliser et caché de la
lumiére (si les flacons transparents, on utilise le papier d’aluminium pour couvre I’HE de

lumiere).

Figure 14 : I’'HE d’Artemisia herba alba obtenue apres 1’hydrodistillation et la
décantation.
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Aprés I’extraction et la décantation, on obtenue trés faible quantités d’HE de deux

premiers récoltes et pas d’huile de deux derniers récoltes, ces quantités sont mentionnéees

respectivement dans le tableau au-dessous :

Tableau 03 : Quantités d’HE obtenues.

Qtté d’HE obtenue de chaque plante

La récolte
P. scoparius A. herba alba
Récolte d’automne 0.22¢ 0.874¢
(26/10/2018)
Récolte d’hiver ~0.08¢ 0.26 g
(04/12/2018)

V. 1 Calcul de rendement :

On pesée 1'HE obtenue afin de calculer le rendement de 1’extraction par rapport a la

masse de la matiere végétale fraiche selon la loi suivant :

% huiles =

Le poids des huiles obtenu aprés extraction

x 100

Poids de la matiére

végetale

Les résultats des calculs classés dans un tableau comme suit :

Tableau 04 : Rendements d’HE obtenues.

Re de 1° récolte Re de 2°™ récolte
Les plantes
(d’automne 26/10/2018) (Phiver 04/12/2018)
P. scoparius 0.133 0.057
A. herba alba 0.93 0.31

Le moment de la récolte a eu un effet important sur le rendement d’HE, les reésultats

sont présentés dans le tableau 04.
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Les meilleurs rendements d'huile obtenu par P. scoparius et I'A. herba alba sont
respectivement 0.133 et 0.93 a la 1% récolte (I’ Automne). Les faible rendements ont été

obtenus en hiver ; 0.057 pour P. scoparius et 0.31 pour I'A. herba alba.

V. 2 Propriétés organoleptiques :

A T’issue des distillations, les propriétés organoleptiques des HE obtenue pour les

deux plantes a été classées au tableau suivant:

Tableau 05: Propriétes organoleptiques des HE obtenues.

18" récolte 2°Me récolte 3°™ récolte
(26/10/2018) (04/12/2018) (09/01/2018)
Les propriétés
organoleptiques P. A. herba P. A. herba P. A. herba
d’HE scoparius alba scoparius alba scoparius alba
Aspect Liquide Liquide Liquide Liquide Liquide Liquide
Couleur Jaune Jaune Jaune Jaune Jaune Jaune
ambré verdatre ambré verdatre ambré verdatre
Agréable Forte Agréable Forte Agréable Forte
odeur odeur odeur
Odeur i ] .
aromatique aromatique aromatique

Les caractéristiques organoleptiques pour chaque plante sont les mémes dans tous les

récoltes.
V. 3 Analyses des indices physiques :

La densité de I’'HE correspond au rapport entre la masse d’un certain volume de
I’essence et la masse du méme volume d’eau pris a la méme température (20°C), la mesure de
densité¢ de I’HE a été réalisée a I’aide d’un pycnometre mais ce dispositif est indisponible

dans notre laboratoire donc on a calculé ¢a.
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Pour mesurer I’indice de réfraction et de de pouvoir rotatoire on utilise le
réfractometre et le polarimétre respectivement.

Figure 15: Polarimétre

Figure 16: Réfractometre

Pour calculer I’indice de réfraction on utilise la formule suivant :
Ng = nt+ 0.0045 (T -20 °c)

Dans notre étude le rendement est trés faible donc les extraits obtenus ne suffisent pas
pour mesurer tous les indices sauf 'HE extraire de la 1°® récolte d’Artemisia herba alba
qu’estimé par 1 ml, donc pour mesurer la miscibilité a ’EtOH de cette échantillon, dans un
bécher on prend 0.5 ml d’huile et on ajoute chaque fois 0,1 ml d’EtOH a l'aide d'une
micropipette, en agitant aprés chaque ajoute. Lorsqu'une solution limpide est obtenue on note
le volume d'alcool ajouté (la qtté d’EtOH ajouter est 0.5 ml).

Figure 17: Liquide limpide obtenu de I’essai de miscibilité a I’EtOH.
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Tous les résultats de mesure obtenus soit par les appareils ou bien par les calculs sont

classés dans les tableaux suivants :

Tableau 06 : Quelques indices physiques d’HE de P. scoparius.

Les indices physiques
Les récoltes La densité L’indice de
réfraction
Récolte d’automne (26/10/2018) 0.846 1.51565
Récolte d’hiver (04/12/2018) 0.80 /

Les quantités d’HE de P. scoparius étant treés faibles, nous n’avons pas pu mesurer
tous les indices sauf la densité avec une légere diminution en huile obtenue a la récolte
d’automne par rapport la récolte d’hiver et I’indice de réfraction de 1% récolte & T = 21.7°C

(la lecture dans I’appareille est nt= 1.5080).

Tableau 07 : Quelques indices physiques d’HE d’A.herba alba.

Les indices physiques
Les récoltes La densité L’indice de Miscibilité a Pouvoir
réfraction PEtOH rotatoire
Récolte d’automne 0.870 1.4718 1.149 +3
(26/10/2018)
Récolte d’hiver 0.866 1.4783 / +3
(04/12/2018)

D’apres le tableau 07 on remarque dans les indices physiques de I’HE d’A. herba alba,
la densité de la 1% récolte est plus élevée que la 2°™ récolte, au contraire pour l'indice de
réfraction (a T = 22.4°C, la lecture dans I’appareille est nt= 1.4610), et le pouvoir rotatoire a

été de méme valeur pour les deux récoltes.
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Selon 1'échelle descriptive qui indique la solubilité d’un soluté dans un solvant, la

valeur est confinée entre 1 a 10 donc I'HE d'A. herba alba est facilement soluble a ’EtOH.
V. 4 Analyses chromatographiques par CPG:

Les huiles essentielles extraites du Pituranthos scoparius et d’Artemisia herba alba

ont été analysées par chromatographie en phase gazeuse, les résultats d’analyses sont montrés

dans les chromatogrammes ci-dessous :

> Echantillon de 1°* récolte de P. scoparius:

Figure 18: Chromatogramme d’HE de P. scoparius obtenu de 1% récolte.

> Echantillon de 3°™ récolte de P. scoparius:

Figure 19: Chromatogramme d’HE de P. scoparius obtenu de 3*™ récolte.
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> Echantillon de 1° récolte d’A. herba alba:

Figure 20: Chromatogramme d’HE d’A. herba alba obtenu de 1% récolte.

> Echantillon de 3°™ récolte d’A. herba alba:

Figure 21: Chromatogramme d’HE d’A. herba alba obtenu de 3*™ récolte.

D'apres les chromatogrammes obtenus dans les figures (18, 19) d’HE de P. scoparius
et les figures (20, 21) d’HE d’A. herba alba a partir les analyses chromatographiques en
phases gazeuse (CPG) :

1. Les résultats montrent qu’il n’y a pas une grande différence dans la composition
chimique des HE de P. scoparius récoltées en automne et en hiver.
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2. Par contre pour les HE d'A. herba alba, on peut remarquer que le pourcentage des
monoterpénes dans la 3*™ récolte (hiver) plus élevé par rapport la 1% récolte

(automne).

En raison des faibles rendements obtenus au cours de nos travaux, nous n’avons pas
pu effectuer toutes les mesures nécessaires pour déterminer 1’effet de la période de récolte sur
les propriétés physico-chimique de I’huile. Nous avons donc recherché des études qui

prouvent notre objectif (tableau 01 : chapitre II).

D’aprés ERBAS Sabri (2008), INAN Memet (2011) et MEKKAOUI Salma
(2017), Les résultats important de ces trois études montrées que le meilleur rendement et la
plus forte teneur des composés principaux en HE a été détecté a la saison de floraison [46, 48,
49].

Selon 1’étude de BOUKHATEM Mohamed Nadjib (2010), les valeurs des indices
physico-chimiques obtenus de leur travail apres la comparaison on remarque que les
parametres physico-chimiques de cette HE sont en accord avec ceux mentionnés par les

normes [47].

A partir I’étude de SANTOS Martiely (2012), le moment de la récolte a eu un effet
important par rapport que les conditions climatiques sur la teneur en HE avec la valeur la plus

élevée trouveée a l'apres-midi, sans changement de la composition chimique [53].

Dans les 2 études de MIGUEL Maria Graga (2003, 2007) qui utilisé la fertilisation, le
rendement en huile le plus élevé a toujours été obtenu en juin (été) indépendamment du

milieu de culture ou du type de fertilisation utilisé [50, 54].

Les résultats obtenus a partir le travail de NOOHI Nasim (2017), montrent que le
meilleur rendement et le pourcentage de constituant principale plus élevée en HE de fleurs de
Kewda (Pandanus fascicularis) a été obtenu par les fleurs stockées a froid a 3 h [51].

Pour les résultats de HAILE Fikre Mariam (2018) de son travail sur la plante
d'Eucalyptus globulus le teneur en HE au jour de flétrissement est plus élevé par rapport le
teneur en HE a la récolte quand la position des feuilles entre le haut et bas de la partie
aerienne de plante [52].
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En général, le résultat global obtenu par les études mentionnées dans la synthese

bibliographique confirme la relation entre la période de récolte et le rendement, la

composition chimique et les indices physiques des huiles obtenues.

Dans notre expérience les résultats montrés que la période de récolte a un effet sur les

indices chimiques et la composition des monoterpenes entre les deux récoltes d’une part.

D’autre part, pour les indices physiques il n'y a pas une grande différence.
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Les plantes aromatiques restent toujours la source fiable des huiles essentielles connus
par leurs propriétés thérapeutiques, cosmétiques.

L’objectif de notre travail pour faire une étude de I'influence de la période de récolte
sur d’huile essentielle de Pituranthos scoparius et d'Artemisia herba alba de la région de
Ghardaia.

Cette etude a montré que la teneur en huiles essentielles des parties aériennes de
Pituranthos scoparius et d'Artemisia herba alba varie significativement avec la période de
récolte.

e Les meilleurs rendements en huile pour P. scoparius et I'A. herba alba ont été
enregistrés lors de la 1% récolte (I’ Automne) ils sont estimés respectivement
aenviron de 0.133 et 0.93;

e Les faible rendements ont été obtenus en hiver ; 0.057 pour P. scoparius et
0.31 pour I'A. herba alba.

Les résultats de cette étude confirment aussi I’existence d’une relation entre la période
de récolte et la composition chimique des huiles essentielles d’une part et sur les indices

physiques de ces huiles d’autre part.

Les caractéristiques organoleptiques pour chaque plante sont les mémes dans tous les

récoltes.

Les indices physiques de 1’huile de P. scoparius obtenue a I’automne sont plus élevés

par rapport a I'hiver.

Pour I'A. herba alba la densité de la 1% récolte est plus élevée que la 2°™ récolte, au
contraire de l'indice de réfraction. Le pouvoir rotatoire a été de méme valeur pour les deux

récoltes.

La saison de récolte pas d’influer sur la composition chimique en HE de P. scoparius,
par contre le pourcentage des monoterpénes qui contiennent dans I'HE de la 3°™ récolte d'A.

herba alba est plus élevé que la 1%° récolte.

Par comparaison de nos résultats avec les résultats des autres chercheurs, nous avons
constaté que la période de recolte affectait de maniere significative sur le rendement et les

caractéristiques physico-chimiques d’HE.
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Suite de ces résultats, pour une exploitation industrielle, il est impératif donc d'extraire
I'huile essentielle des plantes aromatiques dans les premiers jours apres leur récolte, puisque
la teneur en huiles essentielles est a son maximum. Au-dela de cette période, elles perdent

qualitativement et quantitativement leurs huiles essentielles.
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