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Introduction générale

Introduction générale

Au travers des ages, 'Homme a pu compter sur tlaregpour subvenir a ses besoins
de base : nourriture, médicaments, abris et égalepwir ses besoins en matiére premiere
pour des produits de premiere nécessité. Bien guirande partie du XXéme siecle ait été
consacrée a la mise au point de moléculessylghése, la recherche de nouveaux
agents pharmacologiques actifs a conduit a la dértaid’'un grand nombre de plantes a
huile essentielle. Ces plantes commencent a jomerdle majeur dans les industries

alimentaires, pharmaceutiques et cosmétiques.

L'utilisation des plantes et de leurs vertus poé@pondre a certains besoins de
I’'hnomme est connue depuis Il'antiquité et évolaeec [I'histoire de I'humanité. C'est
pour cela que I'ethnobotanique et I'ethnopharnt@gie s’emploient a recenser, partout dans
le monde, des plantes réputées actives pour ldsguletonvient de préciser les propriétés et

valider les usages.

L’Algérie est considérée parmi les pays connusl@ar diversité taxonomique vu sa
position biogéographique, la flore Algérienne esteptiellement riche, beaucoup d’especes
endémiques peuvent y étre, en plus présente wirtele prédilection au développement de la
culture des plantes aromatiques et médicinalesui@ig 2011). Parmi ces plantes et dans le
but d’'une éventuelle valorisation de patrimoineioral en plantes médicinales, nous avons
étudié les propriétés physico-chimiques et la caitjpm chimique des huiles essentielles

d’Eucalyptus globulus.
Pour ce faire, nous avons subdivisé notre traeaiedherche en trois parties :

La premiéere partie consiste a une synthése bilslpiuque sur les huiles essentielles

avec leurs utilisations. Etude bibliographique alenatiere végétale

La deuxiéme partie représente la partie expérinerma nous présenterons les
techniques utilisées :

» Extraction des huiles essentielles des feuillemgsuet adultes de Hucalyptus
globulus par la technique d’hydro distillation a I'échelle tboratoire
» La détermination du rendement en huiles essezgiels feuilles jeunes et adultes de

I'espéce étudie.
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» La détermination de quelques paramétres physiaoighies, organoleptiques et la
composition chimique de I'huile essentielle dedédénts échantillons par méthode
chromatographique.

» Enfin la troisieme partie consiste a l'interprétatiet la discussion des résultats, et
nous terminons par une conclusion générale queppmine synthése globale des

différents résultats obtenus.



Chapitre I Les huiles essentielles

[.1. Généralité sur les huiles essentielles

Les végétaux fabriquent leurs huiles essentiels) pour se réparer, attirer les insectes
pollinisateurs, se protéger du soleil ou du fralds prédateurs et des maladies, on encore a
guérir blessures et attaques diverses .Les HE ngeooent pas de corps gras comme les
huiles végétales obtenus avec des pressoirs corhoige | de tournesol, 'huile de mais,
I'nuile d’amande douce, etc...

Les HE et les ardbmes extraits a partir des herlmsatiques et d’épices sont le résultat
d’'un mélange complexe de substances volatiles @ayl996) .Elles sont généralement
présentes a des tres faibles concentrations dapddietes a parfums.

Avant de pouvoir utiliser ou analyser de tellesstabces, il est nécessaire de les extraire de
leur matrice. Plusieurs méthodes d’extraction aét mises au point telles que I'hydro-
distillation, I'entrainement a la vapeur, I'’hydrdfdsion, la distillation -extraction simultanée.
(Durvelle, 1893), au COsupercritique et I'hydro- distillation par micraxdes .Elles sont
ensuite séparées de la phase aqueuse par des gwqufysiques. L’'huile ainsi obtenue
possede certaines caractéristiques physico-chimigyeéil est possible de mesurer au

laboratoire a I'aide de techniques simple ou d'apilages plus complexes.
[.2. Historique des huiles essentielles

-1 'y a 40.000 ans, les aborigenes utdisa déja les feuilles delelaleuca
alternifolia Maiden et Betche a des fins médicales.

- 7 000 ans avant notre éere, les eaux aromatigiaésnt utilisées en Inde pour traiter le
corps et I'esprit mais également au cours desfeasireligieux.

- 3.000 ans avant notre ére, les Egyptietissaient les plantes aromatiques a des
fins thérapeutiques, pour des pratiques magigee religieuses. Ces plantes étaient
locales mais aussi importées d’Extréme Orientkthibpie.

- Vers 1.500 avant Jeésus-Christ, des eécdiisnhotep mettent en évidence une
utilisation proche de I'aromathérapie moderne.

- Les premieres distillations sont apparues enePautour de I'an 1.000 avant J-C.

- Au premier siecle de notre ére, le traité Nbeteria Medica, de Pedanius Dioscoride, sert
de référence en phytothérapie pour la meédeamncidentale ; cet ouvrage fut utilisé

durant un millénaire Les Romains et les Grétaent de grands utilisateurs d’onguents
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et de parfums. Puis, vers 1.200 apres J.l&3., Arabes utilisérent I'alambic de fagon
généralisée afin de préparer des huiles esflestet des eaux aromatiques (Bouvet , 1937).
A la fin du XVlIéme siécle, la fabrication des edlorales se développe. A cette époque,
on emploie les huiles essentielles pour traiterrdakdes mais également pour se parfumer
afin de masquer les odeurs corporelles.
Avec la civilisation industrielle, I'utilisatio thérapeutigue des huiles essentielles est
véritablement tombée dans l'oubli.
[.3. Définitions
[.3.1 Les huiles essentielles
Il existe plusieurs expressions pour définir leddsuessentielles :
» Selon le professeur Valnet (1983) péere de I'arodrathie « huile essentielles est la partie
atomique de la plante et le concentré de ses jgtéprp
» Le terme « huile » provient du fait que les vo&gticontenu dans le végétale sont visqueux
et hydrophobe, elles ont des propriétés de sobdabilidans les huiles végétales et
minérales, et les graisses, les alcools et I'étherdénomination « essentielle »reflete le
caractére principal des plantes qui dégagent degre@dgréables (Boumer att., 2004).
+ Selon la 8™ éditions de la pharmacopée francaise (1965) leteshiessentielles
(essence=huiles volatiles) sont des produits deposition généralement assez complexe
renfermant les principes volatils contenus danyéggtaux et plus ou moins modifiés au

cours de la préparation (Broneton, 1999).
[.3.2 plantes aromatiques

Les plantes aromatiques sont des plantes donstestsecrétent suffisamment d’essence
pour que celle-ci puisse étre extraite par distidla Elles contiennent les molécules
aromatiques ou odorantes dans un ou plusieurs dlerganes producteurs : feuilles, fleurs,
fruits, graines, racine.Toute plante a odeur n’est pas toujours une plardenatique : le

tilleul est un arbre odorant mais il ne contierd gduiles essentielles (Patricia ,2005).
1.3.3 Essence

L'essence se différencie de I'huile essentielles'abgit d’'une substance aromatique
naturelle que secrete la plante dans ses organdsqgbeurs. Ce terme ne peut étre employé

que pour certaines plantes comme celles conteremntittals (orange, citron, mandarine...)
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avec des principes trop lourds pour étre entrajprafsla vapeur d'eau utilisée pour la
distillation des huiles essentielles. L’'huile edidle est donc une « essence distillée ».

I.4. marché mondial des huiles essentielles

Les huiles essentielles sont valorisées principafgraur les marchés de I'aromathérapie,
de la parfumerie et de la cosmétique. Elles peuvasit rentrer dans la composition de
produits élaborés (savons, cremes, parfums,gibsu..), soit étre utilisées en [I'état.
Elles sont recherchées pour leurs propriétédsramtes ou thérapeutiques. Les principaux
marchés de consommation sont les pays déwsdopgui représentent 80% des
débouchés mondiaux(Europe 30 %, Japon et Amédgudord 50 %) (Trager ,1976).

Les pays d’Amérique du Sud et d’Asie font parts g¢lus grands producteurs mondiaux
d’huiles essentielles. Plus de 50% des exportatiesshuiles essentielles du marché européen
sont dominées par quelques pays : 'Allemagne doeske plus grand marché (20 %), suivi
par la France (18 %), le Royaume-Uni (16, Ydjalie (14 %) et I'Espagne (10 %)
qui disposent d’'industries de parfumerie, de cogmuétet de détergence. Ce secteur connait
une croissance modérée de 'ordre de 3,5 % papanle marché européen. Le marché des
pays émergents constitue un marché prometpauticulierement pour les produits de
gamme basse et moyenne.

En Afrique, les quantités produites sont tres &sl#t les besoins sont compensés par des
volumes importants importés a travers le mondegegécl’Afrique du Nord ou les pays du
Maghreb (Maroc et Tunisie principalement) sontiéeglers dans cette région. Les Comores et

Madagascar font partie aussi des grands produateamgiiaux qui exportent leur production.

[.5. Répartition et localisation
[.5.1. Répartition

Selon Bruneton (1999), les huiles essentigllesistent quasiment que chez les végeétaux
supérieurs, les plantes capables d'élaborer lesstib@ants qui composent ces huiles
essentielles sont connues sous le nom de plartegmtques, réparties dans un nombre limité
de familles, ex : Myrtacées, Lauracées, Rutacéesmiacées, Astéracées, Apiacées,

Cupressacees, Poacées, Zingibéracées, Pipéraiees,

Tous les organes végétaux peuvent renfernesr hdiiles essentielles en particulier les

sommités fleuries (Lavande, Menthe). On les troaussi dans les écorces (Cannelier), les
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racines (Vétiver), les rhizomes (Gingembre)s Feuits ( Fenouil), le bois (Camphrier),
les feuilles (Eucalyptus), les graines (Muscade)les boutons floraux (clou de Girofle)
(Belaiche, 1979 ; Paris et Hurabielle, 1981 ; Btange1999 ; Ghuestem & ., 200).

Sur le plan quantitatif, les teneurs en huiles r#slée des plantes pouvant les contenir
sont tres faibles, souvent inferieures a 1%.Desuenfortes comme celle du bouton floral du
giroflier (15%) sont rares et exceptionnelles.

1.5.2. Localisation

Les HE sont produites dans le protoplasme celrlales plantes aromatiques et
représentent les produits du métabolisme celluldite « secondaire » (Mann ,1987).La
synthese et 'accumulation d’'une huile essentistiet généralement associées a la présence
des structures histologiques spécialisés, le phusent situées sur ou a la proximité de la
surface du végétal (Bruneton, 1987). Il existe wustructures secrétrices :

- Les cellules sécrétrices chez Lauraceae etiteghbéracées

- Les poils glandulaires épidermiques chez lesaspappartenant aux familles botaniques
des Lamiaceae, Geraniaceae et Verberaceae

- Les poche sphériques schizogénes.Les glandégpdepoche se rencontrent chez les
Asteraceae, les Hypericaceae, les Rosaceae, lasdaet les Myrtaceae, etc....

-L’excrétion de I'huile essentielle dans la itdwdes poches ou canaux est réalisée par
exocytose chez les Myrtaceae ou par lyse des eslhdrdant la cavité, chez les Rutaceae.

- Les canaux glandulaires lysigenes présents @seRihophytes, les Apiaceae ...
[.6. Méthodes d’extraction des huiles essentielles

Parmi les différentes étapes les plus importantg ficsolement et I'exploitation des
substances bioactives d’origine naturelle on trol&mpe d’extraction. Il existe plusieurs

modes d’extraction des huiles essentielles doptifeipe est la distillation a la vapeur d’eau.
1.6.1. Distillation par entrainement a la vapeur teau

Les méthodes d’extraction par I'entrainement adpeur d’eau sont basées sur le fait que
la plupart des composés volatils contenus dangdgétaux sont entrainables par la vapeur
d’eau, du fait de leur point d’ébullition relativemt bas et leur caractere hydrophobe. Sous
I'action de la vapeur d’eau introduite dans I'egteaur, I'essence se libere du tissu végétal et

entrainée par la vapeur d’eau. Le mélange de vapsircondensé sur une surface froide et
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I'huile essentielle se sépare par décantation. (@&nan, 1993) Les principes variantes de
I'extraction par I'entrainement & la vapeur d’eants I'hydro distillation, la distillation a la

vapeur saturée et I'hydro diffusion.
1.6.2. L’hydro distillation

Dans le cas de I'hydro distillation, la plante seute dans un réacteur ou elle est en
contact directe avec I'eau bouillante. Selon lasiténou la qualité de la plante utilisée, elle
peut flotter, ou étre completement immergée dasaul’.Elle est généralement conduite a
pression atmosphérique .Le chauffage permet I'éclant et la libération des molécules
volatiles contenues dans la matiere végétale. ltassé de vaporisation des composes
volatiles des PAM par I'hydro distillation est carepar la variation de leur concentration en
fonction de la résistance a la diffusion d’'HE dé#sstissus cellulaires et également selon la
solubilité des molécules volatiles dans I'eau. (AFR 1980 ; Hernandez, 2005).

A titre encore expérimental, est apparue une n&avidchnique appeléehydro
distillation par micro- onde (Lucchesi efil ., 2004). Dans ce procédé, le végétale est chauffé
par micro-ondes dans une enceinte close ou laipnesst réduite de maniére séquentielle
.Les composes volatils sont entrainés par la vageau formée a partir de I'eau propre a la
plante. lls sont ensuite récupérés a l'aide descéu®s classique de condensation,
refroidissement et décantation .Ce procédé permghain de temps et d’énergie.

Fefnigarant

B
Tempearaturs

Eap aromatigus

envelopps
chaunffante

Figure I.1. Hydro-distillation par micro-onde (Lucchesiatt, 2004)
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1.6.3. Distillation a la vapeur saturée

C'est le moyen le plus répandu pour extraire ledémbes volatiles des PAM. Le
matériel végétal n'est pas en contact avec I'eaaisna vapeur d’eau produite par une
chaudiére est injectée et traverse la matiere agde bas en haut fait éclater les cellules et
entraine les molécules volatiles. En traversantulne réfrigérant, la vapeur d’eau saturée en
composés volatils se condense en un mélange hété&rogomposé d’HE et d’hydrolat.
(Hernandez, 2005 ; Marrouf at., 2009).

==
e A

1)
(Y

Figure I.2. Entrainement a la vapeur d’eau ascendante (Hxx8)

1.6.3.1. L’hydro diffusion

Aussi appelé percolation, la percolation consister&voyer la vapeur de haut en bas a
travers la plante aromatique. Son avantage estrapidité et une meilleure qualité des
composeés aromatiques, par contre l'inconvénientdesthanger les huiles essentielles en
substance non volatiles. Le produit obtenus estlappessence de percolation » et non huile

essentielle (Fronchommeadt., 2003).
1.7. Autres méthodes d’extraction
1.7.1. Expression a froid

L’extraction par expression est souvent utiliséarpextraire les huiles essentielles des
agrumes comme le citron, I'orange, la mandarine, €e procédé est choisi en raison de la
fragilité des essences de ces fruits due a leuposition terpénique et aldéhydique sensible

a la chaleur. Son principe consiste a rompre mgoanment les poches a essences. L’huile
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essentielle est séparée par décantation ou ceyatifun. D’autre machine rompent les poches
par dépression et recueillent directement I'huisemtielle, ce qui évite les dégradations liées
a I'action de I'eau (Chemat, 2009).

1.7.2. Extraction par CO, super critique

La technique se base sur la solubilité des comstitudans le C£et de son état physique.
Grace a cette propriété, il permet I'extraction slé domaine supercritique et la séparation
dans le demain gazeux. Le ¢@st liquéfié par refroidissement et comprimé prassion
d’extraction choisie, ensuite il est injecté dafexttacteur contenant le matériel végétal
Apres le liquide se détend pour se convertir &at’é@azeux pour étre conduit vers un
séparateur ou il sera séparé en extrait et easol{Chemat, 2009).

1.7.3. Extraction par solvants volatils

Le principe est d’extraire des essences grace aaleants volatils, pour cela, on fait
traverser le matériel végétal par le solvant .Apitéax ou trois passage, le solvant s’est
chargé en molécules aromatique .Il faut ensuit@igér le solvant par évaporation car la
température d’ébullition du solvant est inférieareelle de I'huile essentielle. On obtiendra
des concrétes de feuilles ou de fleurs et desdaiea de racine ou d’écorce. Les produits
obtenus par ce procédé contiennent des cires efodes gras. On réalise ensuite une série de
lavages avec l'alcool comme solvant car la cirdest corps gras de la concrete y sont
insolubles, chaque lavage consiste a mettre eracoh¢ssence concrete et I'alcool pendent
quelques jours .Ainsi il restera simplement a évaplkalcool pour avoir des absolues.

La qualité des produits obtenue ne permet pas ageuhérapeutique car il pourrait rester
des traces de solvant ; cette technique n’estghassa par la pharmacopée européenne.

=

Hydrodistillation - Extraction

=i lanaie
nnLeltanes Avpprereil de Soxiher

Lickens-Mickaerson

Figure 1.3. Les différents types d’extraction par solvantsatitsd (Brian, 1995)
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1.7.4. Extraction par le corps gras

La méthode d’extraction par le corps gras estsé#lidans le traitement des partie fragiles
de plantes telles que les fleurs, qui sont trésikks a I'action de températures .Elle met a
profit la liposolubilité des composants odorants dégétaux dans les corps gras. Le principe
consiste a mettre les fleurs en contact d'un cgrps pour le saturer en essence végétale. Le
produit obtenu est une pommade florale qui estiengpuisée par un solvant qu’on élimine

sous pression réduite (Chemat, 2009).

1.8.Méthode d’identification

La chromatographie est le procédé fwéguent utilisé pour séparer les
constituants des huiles essentielles. Elle se $iaskes différences d'affinités des substances
a analyser a I'‘égard de deux phases, l'une statienou fixe, l'autre mobile. Selon la
technique chromatographique mise en jeu, la sépardés composants entrainés par la phase
mobile, résulte soit de leurs adsorptions et deslaelésorptions successives sur la phase
stationnaire, soit de leurs solubilités differerdess chaque phase (Schwedt, 1993). Plusieurs

méthodes existent :

[.8.1.Chromatographie en phase gazeuse (CPG)

Elle s’appliqgue & des échantillons gazeux wsceptibles d'étre vaporisés sans
décomposition dans l'injecteur. C’est de loin lahieique la plus utilisée pour les huiles
essentielles. La phase mobile est un gaz (héliazote, argon ou hydrogene), appelé
gaz vecteur. Le principe de la chromatograplele phase gazeuse basé sur la
séparation des différents solutés gazeux paration différentielle le long de la phase
stationnaire. Si la phase stationnaire est undiguion ou peu volatil, possédant des
propriétés de solvant vis-a-vis des compoaéséparer, on parle de chromatographie
gaz-liquide ou chromatographie de partage. Si Bsehstationnaire est un solide absorbant
(silice, alumine...), on parle de chromatographgaz-solide ou chromatographie
d’adsorption (Audigie eal., 1995).
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La CPG permet une évaluation quantitatige qualitative de la composition
chimique des huiles essentielles. Elle présatdenombreux avantages : facilité de mise

en ceuvre, temps d’analyse assez court et fiabd#isérésultats (Bruneton, 1999).

1.8.2. Chromatographie en phase gazeuse couplée a la speniétrie de masse (GPC/SM)

hY

Si la chromatographie permet a elle seulesdparer correctement les différents
constituants d’un mélange, il est néanmoins détleage livrer & une interprétation structurale
permettant une identification certaine, car lesapatres déduits de la rétention sélective des
solutés au travers de la colonne sont souventd$ a manier et, dans la plupart des
cas, peu reliés aux édifices moléculaires aogens. L'idée de coupler une autre méthode
physique d’investigation apres séparation chrograghique, dans le but d’ajouter a la
chromatographie une deuxieme dimension analytigiest concrétisée des 1960 dans la
combinaison entre la chromatographie en phase gazsula spectrométrie de masse CPG-
SM (De maack et Sablier, 1994). Le principe dstec méthode consiste a transférer par
le gaz vecteur (phase mobile) les composémégpar chromatographie en phase gazeuse
dans le spectrometre de masse au niveau dugeelont étre fragmentés en ions de masse
variables dont la séparation sera en fona®ieur masse. La comparaison informatique
du spectre d'un pic inconnu avec une ou plusieibsities de référence permet son
identification a condition que la similitude desspes, inconnus et référence, soit suffisant
et que les indices de rétention soient idees, dans des conditions opératoires

comparables (Desjoberta@t, 1997; Bruneton, 1999).

1.9. Conservation des huiles essentielles

A cause de leur évaporation rapide, leur sensbdit’air et a la lumiere, les huiles
essentielles doivent étre conservées dansfldesns opaques et fermés hermétiquement
(Valnet, 1984 ; Salle et Pelletier, 1991).

1.10. Propriétés physiques des huiles essentielles

A la température ordinaire, on trouve généralentesithuiles essentielles incolore ou
jaune pale a l'état liquide. Toute les huiles etsbes sont volatiles, odorantes et
inflammables, leur densité et plus souvent infereel .Seules trois huiles essentielles ont une

densité supérieur a celle de I'eau, ce sont leedigssentielles de cannelle, de girofle et
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sassafras .Elles sont insolubles dans I'eau mdishbles dans les alcools, les huiles et la
vaseline, trés altérable, elles s'oxydent au cantde l'air et de la Ilumiére.
(Charpentier, 2008).

[.11. Composition chimique des huiles essentielles

Les huiles essentielles sont des mélanges variablesmplexes de différents composés
chimiques, dissous l'un dans l'autre, formant defut®ons homogénes. Les principaux
constituants des huiles essentielles appartiersembaniére quasi exclusive a deux groupes
caractérisés par des origines biogénétiques distinde groupe des terpénoides et le groupe

des composés aromatiques.
[.11.1. groupe des terpenes

Les terpenes sont des hydrocarbures naturels utdwst cyclique ou chaine ouverte. On
les trouve fréquemment dans les huiles volatilespdantes .Leur particularité structurale la
plus importante est la présence dans leur squelettété isoprenique a 5 atome de carbone
(CsHg) lls sont subdivisés selon le nombre d’unité isapren mono terpéne forme de deux
isoprenes(@Hsie) , €n sesquiterpenes forme de trois isopréngdtg) , en di terpénes forme
de quatre isoprenes {l3;) , en tétra terpenes, huit isoprénes qui conduiserx
caroténoides, en poly terpénesgHg), ou n peut étre de 9a30 (Hernandez , 2005).

C’est précisément parce que les terpenes provi¢mieekisopréne qu'ils sont également
nommeés : « isoprénoides» ou « terpénoides »dé&nigemble des terpénes oxygénés et non
oXxygenes.

D’une maniére générale, les huiles essentiellesonéiennent que les terpénes les plus
volatils, c’est-a-dire ceux dont la masse molécalaiest pas trop élevée telles que les : mono

et les sesquiterpenes.
[.11.1.1. Les monotérpénes

Sont volatiles, entrainables a la vapeur d’eaudelm souvent agréable et représente la
majorité des constituants des huiles essentieiegoip plus de 90%.lls peuvent étre acyclique
(myrcéne, ocymene), monocyclique (terpinene, p-oiheou bicyclique (pinene, sabinéne).A
ces terpénes se rattachent un certain nombre deasgb a fonction chimique :

= Alcool : géraniols, menthol

= Aldéhydes :géraniale, citronellal, sinensal

12



Chapitre I Les huiles essentielles

= Cétones :carvone, menthone

= Esters : Acétate de géranyle, acétate de cédryle
= Ethers : 1-8cineole : appelé aussi eucalyptol

= Phénols :carvacrol, thymol

» Les peroxydes ascaridole
[.11.1.2. Les sesquiterpenes

Il s’agit de la classe la plus diversifiee depésres, elle contient plus de 3000 molécules
comme par exemple : le farnesol, feisabolene (Bruneton, 1999 ; Ernandez, 2005). Les
mémes structures chimiques rencontrée dans ladgsienonoterpénes se retrouvent dans les

sesquiterpenes : les alcools, les carbures eéteses étant les plus fréquents.
[.11.2. Composeés aromatiques

Les huiles essentielles renferment aussi des camspme®matiques dérivés du phénylpropane
( C6-C3), mais qui sont beaucoup moins fratgleque les terpénes et dont la
biogenése est totalement différente (Paris et lhelta, 1981). Bruneton (1999) considere
gue ces composeés sont tres souvent des allyragienyl phénols, parfois des aldéhydes,
caractéristiques de certaines huiles essentiellapiacées (Anis, Fenouil: anéthole,
anisaldehyde, méthyl-chavicol=estragole. Persipiole) mais aussi de celles du Girofle
(eugénol), de la Muscade (safrol, eugénol),'E&ragon (eugénol), du Basilic (eugénol),
de I'Acore (asarones) ou des Cannelles (cinnamgtiiebugénol safrol). On peut également
selon le méme auteur, rencontrer dans les huilsengslles des composés en C6 - C1
comme la vanilline (assez fréquente) ou comme Hiamilate de méthyle. Les lactones
dérivées des cinnamiques (par exemple lesnagnes) étant, au moins pour les plus
simples d’entre elles, entrainables par la vap&au elles seront également présentes dans

certaines huiles essentielles.
[.11.3. composeés d’origines diverses

Compte tenu de leur mode d’extraction, les huiksestielles renferment des composés
aliphatiques généralement de faible masse moléeulantrainables lors de [I'hydro-

distillation, ces produits peuvent étre azotéesadres (Teisseire, 1991).
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1.12. Critéres déterminants la qualité des huilegssentielles

Les travaux de nombreux auteurs ont montré queplastes réagissaient au milieu
environnant et qu’au cours de leur vie, la compmsithimique de leurs métabolites pouvait
évoluer. Extraites des veégétaux, les huiles esdlasti sont donc fluctuantes dans leur
composition qui peut varie en fonction des condgigéographiques et climatiques, du terrain
de la culture de la plante, de I'année de cult@esdleillement, hygrométrie) du mode
cultural, de la période de récolte, de l'individu Borgane considéré et de la méthode

d’extraction.
1.12.1. L’existence de chémotype

La notion de chémotype a été introduite scientdigent par jean passet dans sa thése en
1971 intitulée 'hymus vulgaris L, chémotaxonimie et biogene mono terpénique s.Ritd,
le professeur Jacques Pellecuer écrit : « les ctyg@® constituent a l'intérieur de chaque
espece des races chimique possédant chacun uneéguip enzymatique particulier,
déterminé génétiquement qui oriente la biosynthéss la formation préférentielle d’un
constituant précis » (Pellecuer , 1981) Le profesdeellecuer a aussi montré comment
I'influence solaire expliqgue les variations chimég saisonnieres rencontrées dans les
composants des HE.

Une méme plante dans des lieux différents, peutc deécréter des essences
biochimiquement et olfactivement différentes enctmn du biotope (ensoleillement, climat,
composition du sol, altitude ...) avec des propriétsndications d'utilisation différentes.
L’exemple le plus marquant est celui de I'espeae/ageThymus vulgaris présente dans le
sud de la France .Il existe en effet six chémotglfierents pour cette seul espéce. Ces
différences sont au niveau de la nature de morénérpajoritaire de I'huile essentielle qui
peut étre le géraniol, I'ex terpinéol, le thuyadolie linalol, le carvacrol ou le thymol.
(Tompson edl ., 2003).

1.12.2. La culture de la plante

Les plantes utilisées pour la production d’'HE peiyeovenir de 3 circuits différents de
cultures :
- La culture dite « traditionnelle »utilisant eagr et pesticides.
- La culture « biologique » avec un cahier des gémmréglementant de fagon tres strict
I'emploi des pesticides.
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- La culture « sauvage » : les plantes sont simptgmécoltées dans leur environnement
naturel. Les plantes sauvages seront privilégiées garantir une qualité maximale, en effet
dans leur environnement naturel les plantes poussdeur rythme, en synthétisant les

molécules dont elles ont besoin pour se protégepoor communiquer entre elles.

[.12.3. L’origine géographique
Cela permet de connaitre I'environnement dans legramdit la plante et de caractériser
ainsi I'huile essentielle obtenue .1l ya des défézes de composition chimique selon le pays
d’origine.
Une méme plante grandissant dans des milieux différavec changement de situation
géographique (altitude et latitude) avec variatienla nature du sol peut produire des huiles
essentielles différentes. Par exemple le thymugamd a géraniol ne produit cette molécule

gu’en hiver alors que I'acétate de géranyle la laogra en été (Florence, 2012).
1.12.4. Méthodes d’extractions des huiles essentes

La composition et la qualité des HE peuvent varggdsen le procédé d’extraction et les
criteres d’extraction .ll existent une abondantgérdature sur les modifications de la
composition aux cours de I'extraction de I'essedica@e plante sous I'action de la chaleur, de
ph, de la teneur en oxygéne, de I'état d’hydrategibde la pression du milieu d’extraction.

[.13.Détermination de la qualité des huiles esseptle

Selon les référentiels classiques (pharmacopée, AFIIOR) 'évaluation de la qualité
des huiles essentielles est réalisée par la mel&umecertain nombre d’indices et d’analyses

sur chaque lot avant commercialisation.
[.13.1. L’examen organoleptique

Il permet d’apprécier :
-I'aspect liquide et volatile
-la couleur : elle peut varier avec 'oxydation
-I'odeur caractéristique
-la saveur
[.13.2. Les analyses physiques
Chaque huile essentielle présente des constarites gont propres :
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- la densité

- la solubilité dans I'alcool

- les points de congélation d’ébullition etfdsion

- I'indice de réfraction

- le pouvoir rotatoire

1.13.3. Les analyses chimiques

La chromatographie en phase gazeuse permet deeséglarde comptabiliser les
différentes molécules contenues dans célange complexe qu'est I'HE. Couplée
a la spectrométrie de masse, c'est la méthoghisaadéquate et facile a mettre en oceuvre
pour obtenir l'identité et I'abondance relative desnposés aromatiques. Les méthodes
d'analyse sont normalisées dans la Pharmacopépéemme V" édition, ainsi que dans les

normes AFNOR NF T 75-400 et 401, équivalent ISO97&57609.
[.14. Activités biologiques et écologiques des hes essentielles
1.14.1. Activité biologique

Les huiles essentielles possedent de nomlzeys®prietés biologiques. En
phytothérapie, elles sont utilisées pour leprspriétés antiseptiques contre les maladies
infectieuses d'origines bactérienne et fongig{Burt,2004) cependant, elles possedent
également des propriétés cytotoxiques (Delaquia.g002 ) qui les rapprochent des
antiseptiques et désinfectants en tant quiag®ntimicrobiens a large spectre .

Dans les préparations pharmaceutiques, lgseries phénoliques, comme le thymol
et le carvacrol, sont souvent utilisés comme aptigees antibactériens et
antifongiques(Davidson et Parish,1989 ; Mourey 200

Dans les domaines phytosanitaire et agro-aliane, les huiles essentielles ou
leurs composés actifs sont également emplapisme agents de protection contre les
champignons phytopathogénes et les microorganigmesahissant les denrées alimentaires
(Karatzaset al.,2001 ;Harris,2003). Les huiles essentielles, plus étedasmns la littérature
pour leurs propriétés antimicrobiennes, Antibaetémes et antifongiques  posseédent
également des propriétés anti-inflammatoirestivikales (Santiesteban efl., 2007),
stimulantes, toniques et méme irritantes (Karagtak., 2001 ;Harris, 2003). Ces propriétés
sont étroite ment liées a la nature de lewgsstituants et des groupements ou fonctions

chimiques qu’ils possedent ; c’est le cas l'detivité antifongique qui décroit selon le
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type de fonctions Chimiques :Phénols >Alcools>déklydes> Cétones> Ethers>
Hydrocarbures.

Les propriétés biologiques des huiles esdigtiesont associées a la prédominance
des fonctions chimiques. Etant donné la grande txit@ de la composition chémotypique
des huiles essentielles, et malgré de possiblesrgigs, certains auteurs préférent étudier
I'effet d’'un composé isolé pour pouvoir ensuiteclemparer a l'activité globale de I'huile
(Chaumont et Leger, 1989 ; Billerbeck, 2007).

1.14.2. Activité écologique

Les monoterpénes possedent un role écologiquedEgsanteractions végétales comme
agent allélopathique, c’est-a dire inhibiteurs algérmination, mais aussi lors des interactions
(végétale-animale) comme agent de protection coldse prédateurs. (Al mousawi et
Alnaib ,1975).

[.15. Domaine d’application des huiles essentiefie

Par leurs nombreuses et diverses propriétés, plantes aromatiques et leurs
essences trouvent leur emploi dans de multgbesaines tels que : l'alimentation, la

pharmacie, la parfumerie et 'aromathérapie....
[.15.1. La phytothérapie

L’aromathérapie est une branche de la phytothérmpiaitilise les HE pour traiter un
certain nombre de maladies .Les HE sont largemdiiisés pour traiter certaines maladies
internes et externes (Infections d’origine bactéree ou virale, troubles humoraux ou
nerveux). En médecine dentaire, plusieurs HE donhné des résultats cliniques trés
satisfaisants dans la désinfection de la pulpeaitentainsi que dans le traitement et la
prévention des caries (Souraip ,1989 ;Kat@let1990) la listerine qui est une solution
constituée d’'HE de thymol et d’eucalyptol paks&ne grande activité bactéricide sur
les micro-organismes de la salive et de la platpndaire (Kato edl., 1990).

La Menthe poivrée Mentha piperita) occupe une place privilégiée dans Ila
phytothérapie digestive grace a I'HE que renfernsest feuilles, et qui lui confere un grand
pouvoir calmant des spasmes intestinaux.

Des études ont montré que le géraniol a une astiotes cellules cancéreuses du colon

(Canesecchi et al ., 2001), en plus de l'activitdi-mflammatoire, récemment mise en
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évidence (Siani el .,1999). Juven el ., (1994) ont obtenu une diminution importante des
cellules vivantes de Salmonella thyphimirum en le traitant par I'huile de thym et ses
constituants actifs. Une étude in vitro a morntefet antiviral de I'HE d’origan et du
girofle sur le virus Type 1 de l'herpés simplex shigue sur le virus de la maladie de
Newcastle (Siddiqui edl. ,1996). L'effet de I'huile deMelaleuca alternifolia (Tea treeoil)
et celle d’'Eucalyptus d’origine Australienne oné éstées sur le virus de I'herpés simplex

dans des cultures cellulaires (Schnitzlealet 2001).
[.15.2. Agro-alimentaire

La lutte contre les champignons toxinogénes astdes objectifs de cette conservation,
en effet ces micro-organismes élaborent des suletamoxiques, les aflatoxines, les
ochratoxines et les zéaralenones, réputés pous leffiets hépatotoxique et cancerigene
(Hitokoto, 1980 ; Fan edél ., 1999). Plusieurs travaux ont montré que les déEthym,
d'origan, de cannelle et d’autres plantes atmuas ont un effet inhibiteur sur la
croissance et la toxinogenése de plusieurs bastéeiechampignons responsables de toxi-
infections alimentaires (Beraoud et al, 1991 ; Aretal ., 1999).

La quantité d'épices et d’aromates habituedletnutilisés étant faible, leur pouvoir
antimicrobien semble synergique (Madhyastal e11948 ; Beuchat , 1976) Parmi le groupe
diversifié des constituants chimiqgues des HE, carvacrol, qui exerce une action
antimicrobienne bien distinguée, est additionaé différents produits alimentaires en
industrie agro-alimentaire (Hammeratt.,1999). Ils y sont rajoutés pour rehausser lét go
pour empécher le développement des contaminantgmatidires (Busta el., 1980 ; Hitokoto
etal ., 1980).

L’eugénol et le cinnamalehyde, extraits a padiHE du Cinnamum, comptent parmi
les principaux agents de conservation alimentadferigine végétale. Ills sont employés
comme additifs pour la préservation des olives alget contre la flore cryptogamique,
(Kiwank etal ., 1990 ; Wild, 1994).

1.15.3. Parfumerie et cosmétologie

Les propriétés odoriférantes des huiles emdlmst conferent a ces dernieres une
Consommation importante en parfumerie et en cogunétiElles présentent environ 60% des
matieres premiéres de l'industrie des parfums syigiies, du par fumage, des savons et des

cosmeétiques.
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A la cosmétologie et le secteur des produitbygiéne on notera la présence
d'huiles essentielles dans les préparationanalgtharmacologique (bais «calmant» ou
«relaxant»), et leur emploi dans les rouges d&efves shampoings, les dentifrices, se sont
surtout les huiles essentielles de lavandecitten, de citronnelle, qui sont utilisées. On

notera qu'il y a une possibilité d'adsorption ptanée des constituants terpéniques. (Bouamer
etal ., 2005 ; Bounane et ., 2005).
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Il. Quelques connaissances suHucalyptus globulus

Dans les principaux pays planteurs d’Eucalyptbsicalyptus globulus &té la
principale source commerciale d’huiles essentiebes feuilles renfermeraient environ (60-
75 %) de cinéol- 1,8 (eucalyptol).
Ces huiles essentielles peuvent constituer un teudgrieur intéressant étant donné qu’on
peut méme obtenir des quantités massives de feudbr les rejets repoussant apres
I'exploitation du peuplement. Cette espéce appargea la famille des myrtacées.

[I.1 La famille des myrtacées :

La famille des Myrtacées est une famille de pladiestylédones qui comprend plus
De trois mille especes réparties en 48 a 134 gaméson. Ce sont des arbres et des arbustes,
souvent producteurs d'huiles aromatiques, des ztmmepérées, subtropicales a tropicales,

poussant principalement en Australie et en Amériquacale. (Kesbi amrane, 2011).

[I.2 Caractéristiques botaniques de la famille dedlyrtacées

11.2.1 L'appareil végétatif

Les myrtacées appartiennent & la grande classglatgss dicotylédones.
Elles sont toutes hermaphrodites, le plus souvdirascentes ou sous-frutescentes, rarement
herbacées.
» Tiges et rameaux sont cylindriques ou quelquesdaedrangulaire, le plus souvent
contournés.
> Feuilles, toujours simples, entieres ou peu del@ssu sont pétiolées, opposeées,
rarement alternes ou verticillées.
» Limbe, tant6t cylindrique ou plan, trinervée ou piéervée, offre parfois des

nervures marginales.
[1.2.2 Appareil reproducteur

Les inflorescences de cette famille sont en cymerograppe et parfois réduites a une
seule fleur solitaire. Elles sont auxiliaires omntmales.

Les fleurs des Myrtacées ont une odeur suave étpadinisées par divers insectes,
oiseaux ou mammiféres. Elles sont généralementdmhrodites. Le réceptacle floral est en
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forme de coupe plus ou moins allongée et la flatinamorphe, tétramere ou pentamere.
(Heywood, 1996 ; Judd, 2002 ; Botineau, 2010).

Sur le bord du réceptacle floral s’incérent deextitilles qui se soudent et forment
un calyptre, en forme de capuchon. Ce derniersmrkevé par les étamines qui se redressent
lors de l'anthese ce qui entraine sa chute. Chaeutkille est constitué de 4 ou 5 pieces
libres ou soudées, imbriquées entre elles.

L’androcée est composé généralement d’un grand reodiBtamines, se développant
de facon centripete ; elles sont libres ou réuaiésbase en 4 ou 5 faisceaux. Ainsi chez les
Myrtacées, on trouve géenéralement 4 ou 5 sépal@gslou soudés. Les pétales sont au
nombre de 4 ou 5 libres ou soudés également, metasrondis ils sont imbriqués et parfois
agréges au capuchon. Les étamines sont en granor@enm » alors qu’on trouve entre 2 & 5
carpelles.

Le gynécée est compose de carpelles généralenierds a semi inferes. Le style est
long et simple avec un stigmate souvent capitévdiie est habituellement infére avec une ou
plusieurs loges (souvent 2 a 5) Le nombre d’ovphasloge varie de deux a un nombre plus

important. Les ovules sont anatropes.

La pollinisation est favorisée par la présence diisgue nectariféere qui recouvre

I'ovaire, la fleur est dite entomophile.

Le fruit est généralement une baie surmontée dalice ou une capsule loculicide ou
encore, plus rarement, une drupe ou un akene. éaérgl, les graines sont peu hombreuses
voir méme uniques dans chaque loge. Ces graindgsesomlbuminées, c’est a dire que

'embryon a consommé la totalité de I'albumen ldessa maturation.

Les fruits des espéces a fruits charnus sont diegémpar les oiseaux et les
mammiféres, alors que les especes a fruits capssilant de petites graines disséminées

généralement par le vent ou par 'eau. (Judd, 2@iineau, 2010).
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Figure. Il.1.Diagramme florale de la famille des myrtacées & r£965)

Formule florale : 4-5 S+ 4-SP + n ET+ 2-S C
[1.3 Genre Eucalyptus

[1.3.1 Historique et origines des Eucalyptus :

On dénombre aujourd’hui plus de 500 espéces diffésed’ Eucalyptus. lls sont
originaires d’Australie mais on en retrouve égaletren Ameérique du sud, en Afrique et en

Europe, ou ils se sont acclimatés.

Le terme Eucalyptus a été utilisé pour geemiére fois en 1777 par un
botaniste francgais, Charles- Louis L'Héritier Beutelle. Il a inventé ce nom a partir du
grec « eu » qui signifie « vrai » et @lyptos » qui signifie « couvert » en réfémenc
a l'opercule qui se trouve sur le fruit des Ewptals, les capsules. C’est d’ailleurs une
caractéristique commune a tous les EucalypBes. nombreux botanistes ont essayé de
créer des classifications du genre Eucalyptagoremiére était la classification de

Mueller qui se basait sur les différents s/mEécorces.

Bentham s’est concentré sur les caractéristiquesétiamines et en particulier des
antheres. Mueller a, par la suite, créé lui - aussiclassification sur les antheres, puis il a été
suivi de Maiden et Blakely mais cette clasatiiecn a vite connu ses limites. De
nombreuses classifications ont vu le jour emcfion des nervures des feuilles, de la
morphologie des graines, de la nature de la ¢apsude la structure de l'inflorescence. Une

classification complete, mais informelle, de toutes espéces d'eucalyptus connues a été
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publiée en 1971 par Pryor et Johnson. Ebenprend sept grands groupes basés sur
'association de plusieurs caracteres morplmleg et suggérées par l'incompatibilité
de reproduction entre eux. Leur systeme a été soamn examen minutieux au cours des 30
dernieres années. De nombreuses amélioratensette classification ont été proposées
par Johnson lui — méme et par d'autres, méme'a’jamais officiellement publié un systéme
de classification. Dans le volume 19 de @rd&lof Australia », publié en 1988, tous
les eucalyptus ont été groupés en 513 espec&dhpapendale.Euclid ; in Nathalie, 2015)
(Figurell.2).
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Figure. 11.2.Distribution naturelle de genre eucalyptus. (F&82).
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[1.3.2.Description du genre Eucalyptus

Les Eucalyptussont de grands arbres dont certaines espéeces peatteindre 100
meétres de hauteur, originaire d'Australie, notammede la province de Tasmanie ;
I'Eucalyptusfut rapidement planté dans les régions subtropgcdie I'Asie et du bassin
meéditerranéen. Possédant une exceptionnelle capdaibsorber I'eau du sol sur lequel il
croit, I'Eucalyptusasseche rapidement les marais qu'il coloniseintligé ainsi les milieux de
reproduction des insectes qui transmettent la maaldiou le nom d'« arbre a la fievre » ou
Australian fevertree

La plupart des Eucalyptust des feuilles persistantes. Comme les autresbmesnae
la famille des myrtaceae, les feuilles d'Eucalyptamt couvertes de glandes a huile.
L'abondante production d'huile est une caractgtistimportante de ce genre.

Les feuilles, bleutées, ont une curieuse caratitfres sur les jeunes arbres, elles sont
opposeées, sessiles, ovales et glauques, et quabde 'grandit, elles deviennent alternes,
pétiolées, tres allongées, parfois un peu courlbéesme des lames de faux, et d'un vert
luisant.

Les fleurs forment une petite boite s’ouvrant parcouvercle : les étamines sont
enfermées dans un étui fermé par un operalitel (e nom d'’Eucalyptusdu grec eu = bien
et kaluptos= couvert) formé par la fusion des pétales et/ou des sépales
Les fleurs sont trés variées. Elles ont de treshmeuses étamines qui peuvent étre de couleur
blanche, creme, jaune, rose ou rouge.

Les fruits a maturité ont la forme d'un cbne, dsitssecs, et de couleur brune. lls ont
eégalement des valves qui se soulevent pour lagss&pper les graines lors de leur chute sur

le sol.

De nombreux Eucalyptusont utilisés dans le monde pour produire du beisetvice:
poteaux, bois de mine, bois de feu, perches, boig d@onstruction.
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II.4. L'espéceEucalyptus globulud
[1.4.1. Description botanique de I'espece

L’Eucalyptus globulus Labillard est un grand arbre des foréts de ['ralist,
remarquable par la rapidité de sa croissance,ellagput particulier de son feuillage et la
beauté de son bois, qui est incorruptible. Il #¢auvert par Labillardiere au cap Van-Diemen
(1792). Il appartient a licosandrie monogynie dist&me artificiel de Linné au genre
Eucalyptus de (L’héritier) a la famille des Myrtasé et a la tribu des Leptospermées (de
Candolle), tribu de la méme famille. Le nom spécié (globulus)lui a été donné par
Labillardiere, a cause de l'analogie qu'il y auveaitre la forme de son fruit et celle de certains
boutonsde chemise. C’est un arbre qui atteint communéradiige adulte 30a35métre de
hauteur, dans la région méditerranéenne il peaindite 100m dans les climats qui lui sont
plus favorable (Taillotte, 1872).

La partie du tronc est dépouillée est lisseesideee, recouvert d’un écorce fine ou
périderme qui s’exfolie (se détache) en longs laukell possede des anfractuosités dans
lesquelles on peut recueillir de la gomme dite rd¥®, dont la couleur varie de rouge sang au
rouge sombre.

Les rameaux jeunes qui supportent les feuillesgelsont des tiges quadrangulaires
ailées, elles sont pruineuses a leur surface (vectas d’'un enduit d’aspect cireux).ses
rameaux adultes sont des tiges cylindriques, lewfase est pratiquement dépourvue de
pruine.

Les racines de I'Eucalyptus globulus s'étendentzabsrizontalement dans le sol et
sont plutét tracantes que pivotantes.

Les feuilles sont nombreuses, persistantes et elex dsortes essentiellement
différentes. Quand le végétal est jeune, elles sppbsées et sessiles ; quand il est adulte,
alternes et longuement pétiolées.

Les fleurs sont axillaires, sessiles, au nombreedai trois sur un pédoncule commun
tres-large. Avant leur épanouissement, elles sonindes d'un bouton quadrangulaire
pruineux et verruqueux. Elle est composée d'urcedbiut particulier, qu'on peut considérer

comme formé de deux pieces, l'une inférieure,reastipérieure.
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Figure. 11.3. Dessin des feuilles, fleurs et fruits dEucalyptu&esbi, 2011).
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Les étamines sont trés-nombreuses, de couleur Réleeou légérement rosée, libres,
périgynes et insérées sur un disque qui borderigegdu calice, et qui forme une espéce de
coussin au-dessus de l'ovaire.

Le fruit est une capsule glauque, turbinée, trématique, adhérente au tube du
calice, qui est persistant. Dans son passageaa dlétfruit, I'ovaire, par son accroissement,
efface peu a peu le disque qui borde la gorge digecaet fait subir a ses angles une
augmentation sensible.

Les graines sont a placentation axile, et en graathbre. Elles sont petites,

dépourvues d'endosperme. Elles sont fertiles oilestéTaillotte ,1872).

Feuilles jeunes Feuille &gées

Figure .11.4.Feuilles jeunes et agéesd'calyptus globulugAnonyme, 2008)
I1.4.2. La place dans la systématiqueelon Cronquist (1981)

Regne : plantae

Sous regne : Tracheobiota
Division : Magnoliophyta

Classe : Magnoliopsida

Ordre : Myrtales

Famille : Myrtaceae

Genre :Eucalyptus

Espéce : Eucalyptus globuluabill
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11.4.4. Ecologie de I'espece

L’Eucalyptus globulusest espéce dominante ou sous dominante dans fléts fo

sclérophylles humides et tempérées.

On le trouve rarement en vastes peuplements parg, généralement associé d’autres

espéece d’Eucalyptus.

Dans certaines zones, il se trouve étroitementjeiisua une gamme restreinte
d’habitats de sorte qu'il en résulte la formationng mosaique composé de peuplement
locaux dE.globulusséparés par des peuplements d’espéces occupahaliests différents
(Anonyme, 2006).

Dans les parties les plus fraiches de son airéphgtition, cet Eucalyptus se rencontre
dans les régions vallonnées au voisinage des aates,dans les parties chaudes on le trouve
dans les vallées humides des régions montagnelisegent le mieux dans les sols

moyennement profonds, bien drainés.
[1.5.Propriétés thérapeutiques dEucalyptus globulus

L’HE d’Eucalyptus globulugst un antiseptique des voies respiratoires, easett
analgésique Ouraffourd 1997) en usage interne et externe, décongestibnna
hypoglycémiant, une action détoxifiante des toxidgstérique et tétanique, antimicrobien
sur les bactéries Gram +, antifongique, anti-inflzatoire, améliore les épreuves
fonctionnelles respiratoires, mucolytique, antispadique bronchique, fébrifuge, tropisme

broncho-pulmonaire trés marqué, asséchante engapertion.

Les propriétés médicinales de I'Eucalypsent surtout attribuables a l'eucalyptol
(aussi appelé 1,8-cinéole) que renferment ses ldsuilLe 1,8-cinéole que contient

I'Eucalyptuss’est révelé étre efficace pour réduire la doseatcostéroides utilisée par des

sujets souffrant d'asthme (Juergensetlef2003 et pour combattre le rhume (Tesche, 2008 ;
Kehrl etal., 2008).
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[11.1. Présentation de la zone d’étude

[11.1.1.Cadre régional

La forét périurbaine de Harouza est située &tgppérie Nord de la ville de Tizi-
Ouzou (figure 111.2). Située au Nord-est de I'Alggérelle se caractérise essentiellement par

son relief montagneux accidenté et escarpée. L@epseont souvent supérieures a 25% avec

des versants abrupts.
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Figure 1l .1. Situation géographique de la forét de Harouza r€aégional et cadre local

(Image satellitaire Google earth, 2013) .
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[11.1.2.Cadre local

La forét de Harouza s’étale sur une superficievéente a 250 ha, son altitude va de
60 & 500 m(Larbi, 2000.Elle est limitée au Nord et a 'Est par 'Oued S¥BJ, au Sud par
la ville de Tizi-Ouzou, et a I'Ouest par le cherndim willaya reliant Tizi-Ouzou au village de

Redjaouna.

[11.1.3.Géomorphologie

[11.1.3.1.Le réseau hydrographique

De par son relief, la forét de Harouza présente omdtitude de cours d'eau
temporaires dépendant principalement du régimevigtetrique. Un seul cours d’eau est
actif a longueur d’années dont la qualité de I'eaudéclarée (déversements des eaux uses) .A

I'Est, la forét est bordée par le Sebaou, 'Ouegiliis important de la Kabylie.
[11.1.3.2.Relief et topographie

Le massif forestier de Harouza se trouve sur latagme du Belloua .Celle — ci

s’allonge de I'Ouest a I'Est sur 6,5 km et d’uneg&ur moyenne d’environ 2,5 km

L’altitude du massif forestier de Harouza vari¢rem’environ 60m a plus de 500m ,
dont la plus basse est sur la rive de Sebaou (f®hbugie) et la plus haute est la limite de la
foret sur la route de Redjaouna .Cette variatiatyre a la foret un relief tres accidenté avec

des pentes excédent 40% en certains endroitsi(L2000).
l1l.1.4.Présentation de la végétation de la zone étude
[11.1.4.1.La végétation naturelle

La forét de Harouza est occupée par différentsstygee végétation. Nous avons des
parcelles occupées par une veégeétation naturelle deinse, généralement dominée par :

Quercus subeetOlea europea« oleaster » dont les hauteurs peuvent atteiedrér.
[11.1.4.2.Espéces introduite (Reboisement)

Plusieurs reboisements ont été exécutés dansfoditeet a différentes époques, dont
les premiers datent du début des années cinquasridapt la période coloniale. Les
principales espéces utilisées sont :
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Eucalyptus maideni Eucalyptus globulus
Eucalyptus viminalis Eucalyptus eburnea
Eucalyptus camaldulensis Eucalyptus cladocalyx
Eucalyptus gomphocephara Eucalyptus ovata
Eucalyptus meliodora Celtisaustralis Eucalyptus umbellata
Eucalyptus sempervirens Eucalyptus sideroxylon

Eucalyptus bicostata

[11.2.Méthodes d’approche

L’objectif de ce travail est de compar@rcinétique des rendements et la composition

en huiles essentielle entre les feuilles jeundssdieuilles adultes &ucalyptus globulus.

Le schéma général adopté pour la réalisateonce travail est résumé par la figure
1.2
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Planteséch:

|

Extraction par hydro

distillation
Huile essentielle Hydrolat
\4 V

Etude micro biologique Etude analytique

v
Analyse chimique Analyse physique
\
\ \4
CPC Indice d’acid Rendemel Indice de réfractiol

>

Figure 111.2. Schéma général de la procédure expérimentale

[11.3.Extraction des huiles essentielles

lll. 3.1. Matériel végétal

Ce travail concerne les feuilleBEucalyptus globulusécoltées au niveau de la forét

de Harouza (commune de Tizi-Ouzou).

Les échantillons sont constitués de feuilles ¢suet de feuilles adultes récoltées sur
versant Nord et Sud, I'échantillonnage des feuikemes et des feuilles adultes sur les deux
versants a été fait d'une maniére aléatoire au ndeismars pendent une journée tres

ensoleillée.
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Le matériel biologiqueest séché a I'abri de la lumiere eteenpérature ambianteu
laboratoire pendent au moigsjours,puis ce dernier a subit une hydro distillatia I'aide
d’un extracteur de type &levenger modifie ».

111.3.2. Matériel de laboratoire

L’étude est réalisédan: le laboratoire protection des végétaux au hiveau
département de biologisur un montage de type Clevengermodifier » .Ce montage se
compose de différentggrties principale :

- Le réacteur est constitué d’t ballon dans lequel on introduit la matiéxgétal et I'eau
- Chauffe —ballon est un appareil électrique qui permet de chauédallon

- Le tube réfrigérandans lequel se condensent les vap

- L'extraction nécessite aussi 'emploi des tubedest ampoules décante.

Figure I11.3. Dispositif de Ihydro distillation(photo originelle, 201t
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Figure 111.4. Les ampoules utséespour la décantation du distillat (photo origineR€16

111.3.2.1.Réactifs utilisés

Le solvantd’extractionutilisé est I'éther di éthylique ée sulfate de sodiu anhydre
(Mg SQ).

[11.3.2.2.Mode opératoire

50gde feuilles séchés Eucalyptus globulusont découpéesn petits morceaux ur
faciliter leur introduction dans tballon de 1l rempli d’eau .Le tout emtsuitechauffé dans le
chauffe ballon jusqu’@&bullition, ce qui entraine la formation d’'une vapeur qui vaanel
les constituants volatileCette vapeur s’éleve et passe danstlbe réfrigérant qui est
constamment refroidi a uiempératur comprise entre 15°c et 18°Ces vapeurs chaudes
condensent et s'écoulent dtmia goutte dans un récipient elles former le distillat .Ce
dernier est un mélangge deux phases non miscis (huilesessentielle + ei qui seront
séparéepar extraction liquid—liquide (décantatignau moyen d’un solvant organique (1C
de I'éther di éthylique .L’huile essentielle primaire récupérée estlange a I'éther di
éthylique (phase organiquppur élimine toute trace d’eau.d. phase organique eséchée
sur une surfaceedsulfate de soum anhydre .Aprés évaporatiale I'éther I'huile finale
obtenue est pesée pour Eaul derendement puis conservéans des flaccs hermétiques
pour les analyses physicehimiques.L’huile essentielleest collectée a 5m 10, 15, 30, 45,
60, 90,120 et enfih80mn. Troi essais ont été réalisés pour chaque dgdeuilles et type de

versants.
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Les conditions opératoires liees a I'hydro distila de chaque type de feuilles sont

regroupées dans le tableau :

Tableau 111.1 : condition opératoire de I'hydro distillation

Quantité de matiéere végétale séche (gr) 50
Quantité de I'eau (litre) 1
Température max (°C) 100

Temps d’hydro distillation (heure) 3

[11.3.2.3. Calcul de rendement

Selon la norme AFNOR(2000) le rendement en huilemsslle (RHE) est défini
comme étant le rapport entre la masse d’huile ésflerobtenue apres I'extraction(M’) et la
masse de la matiere végétale utilisée (M). Le nevahé est exprimé en pourcentage et il est

donné par la formule suivante

RHE(%) =|v|/ Mx100

RHE : rendement en huile essentielle

M’ : masse d’huile essentielle en gramme

M : masse de la matiere végétale utilisé en gramme
[11.3.2.4.Etude de la cinétique du rendement

La cinétique de rendement est le suivi de I'évolutile la quantité d’huile essentielle
extraite par I’hydro-distillation d’'une masse véjéten fonction du temps.

Nous avons procédé a I'étude des cinétigues deenesiak pour déférentes types de

feuilles dEucalyptus globulus

Aprés décantation I'huile essentielle est récupélées des erlens a différents
pointages du temps .Le contenu de chaque erlenesst dans un tube a essai préalablement

pesé pour déterminer le poids du tube vide (PTwpae la suite les tubes sont de nouveau
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pesés pour déterminer le poids des tubes pleing) (BXTnous déduisons le poids de I'huile

essentielle.

Notons au passage que trois essais ont été effeptué chaque types de feuilles
d’Eucalyptus et ce sont les moyennes des essaignjité prises en compte pour tracer les
courbes des cinétiques traduisant les rendemeritailms essentielles des déférentes types de

feuilles étudiées en fonction du temps.
l1l.4.Caractérisation physico-chimique des huiles ssentielles ¢Eucalyptus globulus

Les déférentes mesures effectuées sur les huitesteddles fraichement distillées
donnent les résultats d’'une constance trés utile périfier leur qualité, ainsi que pour

déterminer leur pouvoir thérapeutique.

Apres l'extraction des huiles essentielle€utalyptus globuluson a fait les analyses

suivantes :

- indice d’acide
- indice de réfraction

- analyse chromatographique

[11.4.1.Indice d’acide (I1A)

L'indice d'acide d'une huile essentielle est défioomme étant le nombre de
milligramme de potassium (KOH) nécessaire pour datmalisation des acides libres

contenus dans un gramme d’huile essentielle (AFNZDRO).

[11.4.1.1.Réactifs chimique nécessaires

» Ethanol a 99%
* hydroxyde de potassium : on prépare une solutich té dans I'éthanol

* phénophtaléine : 1g de phénophtaléine complété latbanol jusqu’'un 100ml

[11.4.1.2.Mode opératoire:

Nous avons Introduit 0.5g de I'échantillon d’huéssentielle d’Eucalyptudans un
bécher propre et sec et nous avons ajouté 1 mhatiét neutraliser avec la pipette et 2
gouttes de phénolphtaléine puis neutraliser tdutisn obtenue avec I'hydroxyde de

potassium a l'aide de la burette pendent Igyes secondes.si la couleur de la solution a
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varié on arréte le titrage. En fin de titrage nauens lis le volume de g9y consommeé pour

le calcul de l'indice d’'acide a 'aide de la rébat suivante :
IA=VxCx (56.11 /M)

IA: indices d'acide
V : volume de KOH utilisé (ml)
C : concentration exacte, en moles par litre detsol de KOH

M : masse de la prise d’essai

[11.4.2.Indice de réfraction

L’indice de réfraction d’'une matiére, est mombre qui caractérise le pouvoir
gu’a cette matiére, a ralentir et a dévietutaiére. L'indice de réfraction d'une matiere
(souvent noté n) est le rapport entre lasgeede lalumiere dans le vide (C= 299 792
km/s) et la vitesse de la lumiere dans le cagossparent(V). n = C/V. L'indice de réfraction
n'a pas d'unité car c'est le rapport de deux \@teg3us-la lumiére est ralenti, plus la matiéere a

un indice de réfraction élevé.

Les indices de réfraction sont mesurés a I'dide réfractométre a la température

de laboratoire puis ramenés a 20°C par la formule
Ny= ne+ 0,00045 (T - 20°C) Ou :Nindice a 20°C

N; : Indice a la température de chambre ;

T : Température de mesure.

[11.5. L’analyse chromatographique

Les analyses chromatographiques ont été effecaiéesn chromatographe en phase
gazeuse a régulation électronique de pression g Ghrompack CP 9002, équipé d’'une
colonne capillaire en silice fondue de type DB-53@em de longueur, 0,25 mm de diametre
et0, 2mum d’épaisseur de film, d’'un détecteur a ionisatam flamme réglé a 280°C et
alimenté par un mélange de gaz H2/air et d’'un tejecsplitsplitless réglé a 250°C. Le gaz
vecteur est I'azote a 1 ml/min. Le mode d’injectiest split (rapport de fuite de 1/50,). La
température de la colonne est programmée de 507@)(3250°C a raison de2°C/min, puis

est maintenue a 250°C pendant 10 min.
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Méthode de calcul des indices de Kovats : IK

_ o Tr(4)-Tr(Cn)
IK =100n+| 100 Trc((n+1))-Tr(Cn)

Ou:

IK est l'indice de Kovats.

n est le nombre de carbone de l'alcane précédanédratement le composé étudié
Tr(A) estle temps de rétention du composé étudié.

Tr (Cn) est le temps de rétention de 'alcane précédemidiatement le composé étudié.

Tr C (n+1) est le temps de rétention de I'alcane a n+1 esode carbone suivant

immédiatement le composé.
Exemple de calcul d’'un indice :
deluit inconnu

Tr (mn) 24.35

T T

Alcane inferieur Alcane supérieure

C14H30 (715
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Chapitre IV : Résultats et discussion

Nous présentons dans ce chapitre les résultatswsbters de cette étude, suivies d’une

discussion pour chaque étape étudies.
IV.1.Caractere organoleptiques de 'huile essentikd

Selon AFNOR (2000), les huiles essentielles sobittrallement liquides a
température ambiante et volatiles, ce qui les difféies des huiles dites fixes .Elles sont plus
au mois colorée et leur densité inferieur a celi¢ehu.

Les parametres organoleptiques de notre huilenése d’Eucalyptus globulus,

aspect, couleur, odeur sont resumés dahé.le

Tableau IV.1.Caractéristiques organoleptiques de I'huile esskati’Eucalyptus globulus

Aspect Couleur Odeur

Norme AFNOR Liquide limpide Jaune trés péle a Fraiche et épicee
Fluide et mobile transparent

Notre huile Liquide limpide Jaune a jaune pale Fraiche etépic

IV.2. Cinétique du rendement d’extraction

Dans le but d’optimiser la durée d’extraction, nausns étudié la cinétique du
rendement en HE Bucalyptus globuluDe ce fait, trois essais ont été effectués saque
type de feuilles.

IV.2.1. La cinétique du rendement des feuilles agéelu versant nord

Les résultats de calcul des rendements obtenudédrfextraction de I'HE a partir des
feuilles agées (versant nord) pendant 3 h sonbuggs dans les tableauk/ @, 1V.3, IV.4,
IV.5) est représentés par la figurd/.Q).
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Tableau IV.2:Résultat de la cinétiqgue d’extraction des huilesepselles des feuilles adultes

(versant Nord) dEucalyptus globulugessai n°1)

Temps | Tube vide | Tube plein | masse d'HE Masse d'HE Rendemem|
(min) | (mg) (mg) (mg) cumulée (mg) (%)
0 0 0 0 0 0
5 18,403 21,187 2,784 2,784 5,568
10 19,158 19,933 0,775 3,559 7,118
15 28,471 28,596 0,125 3,684 7,368
30 18,993 19,613 0,62 4,304 8,608
45 26,449 26,928 0,479 4,783 9,566
60 19,082 19,548 0,466 5,249 10,498
90 36,092 36,5 0,408 5,657 11,314
120 53,347 53,693 0,346 6,003 12,006
150 52,696 53,151 0,455 6,458 12,916
180 32,92 33,095 0,175 6,633 13,266

Tableau IV.3: Résultat de la cinétique d’extraction des huilezpselles des feuilles adultes

(versant Nord) dEucalyptus globulugessai n°2)

Temps | Tube vide | Tube plein | masse d'HE Masse d'HE Rendement
(min) | (mg) (mg) (mg) cumulée (mg) (%)
0 0 0 0 0 0
5 18,403 21,187 2,784 2,784 5,568
10 19,158 19,636 0,478 3,262 6,524
15 19,082 19,269 0,187 3,449 6,898
30 18,993 19,428 0,435 3,884 7,768
45 26,449 26,99 0,541 4,425 8,85
60 19,082 19,152 0,07 4,495 8,99
90 36,092 36,31 0,218 4,713 9,426
120 53,347 53,492 0,145 4,858 9,716
150 52,696 52,883 0,187 5,045 10,09
80 32,92 33,078 0,158 5,203 10,406
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Tableau IV.4: Résultat de la cinétique d’extraction des huilespselles des feuilles adultes
(versant Nord) d’eucalyptus globulus (essai n°3)

Temps | Tube vide | Tube plein | masse d'HE Masse d'HE Rendement
(min) (mg) (mg) (mg) cumulée (mg) (%)
0 0 0 0 0 0
5 18,403 18,822 2,304 2,304 4,608
10 19,158 19,448 0,886 3,19 6,381
15 19,082 19,328 0,152 3,342 6,684
30 18,993 19,286 0,402 3,744 7,488
45 26,449 26,969 0,676 4,42 8,84
60 19,082 19,31 0,57 4,99 9,98
90 36,092 36,407 0,094 5,084 10,168
120 53,347 53,513 0,016 51 10,2
150 52,696 52,782 0,026 5,126 10,252
180 32,92 33,07 0,302 5,428 10,856

Tableau IV.5: Résultat de la cinétique d’extraction des huikseatielles des feuilles adultes
(versant Nord) dEucalyptus globulus

Temps R1 R2 R3 R Moyen Ecart type CVv

(min) | ©6) | (6) | (%) (%) (%)
0 0 0 0 0 0
5 5,568 5,568 4,609 5,248 0,553 10,549
10 7,118 6,524 6,381 6,674 0,390 5,855
15 7,368 6,898 6,684 6,983 0,349 5,010
30 8,608 7,768 7,488 7,954 0,582 7,327
45 9,566 8,85 8,84 9,085 0,416 4,582
60 10,498 8,99 9,98 9,822 0,766 7,800
90 11,314 | 9,426 | 10,168 10,302 0,951 9,232
120 12,006 | 9,716 10,2 10,640 1,206 11,342
150 12,916 | 10,09 | 10,252 11,086 1,586 14,314
180 13,266 | 10,406 | 10,856 11,509 1,537 13,361
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Figure IV.1.Evolution du rendement en huile essentielle dedldsiigées (versant nord)

d’Eucalyptus globulusn fonction de la durée d’extraction pour les tessais.

Interprétation

D’apres la figurdV.1, nous constatons que I'évolution du rendement éle lkegsentielle
des feuilles agées (versant nord) se correle sigtifement avec I'évolution du temps de
I'hydro distillation. Il ressort trois étapes ddié/olution des rendements en huile essentielle

au niveau de la figure (I1V.1).

» La premiere étape : durant cette étape qui cornespo5 minutes a partir du début
d’ébullition nous constatons un tres fort rendenm@nhuile essentielle qui se traduit
avec presque 6% en moyenne.

 La deuxiéme étape: a partir de 5 min a 120 minysnobservons aussi une
augmentation du rendement mois important que laigre étape

* La troisieme étape 120 min - 180 min: phase pentiguelle 'augmentation du

rendement tend a se stabiliser pour formé un palier
IV.2.2.La cinétique du rendement des feuilles agéesl versant sud

Les résultats de calcul des rendements obtenusdmrkextraction de I'HE a partir des
feuilles agées (versant sud) pendant 3h sont rpgesudans les tableau¥ @, IV .7, V.8,
IV.9) est représentes par la figuhe.Q).
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Tableau IV.6.Résultat de la cinétique d’extraction des huileepselles des feuilles adultes

(versant sud) '&ucalyptus globulugessai 1)

Temps | Tube vide | Tube plein | masse d'HE Masse d'HE Rendement
(min) (mg) (mg) (mg) cumulée (mg) (%)
0 0 0 0 0 0
5 28,469 29,045 0,576 0,576 1,152
10 19,124 19,451 0,327 0,903 1,806
15 19,091 19,303 0,212 1,115 2,23
30 19,017 19,286 0,269 1,384 2,768
45 26,451 26,803 0,352 1,736 3,472
60 18,455 18,722 0,267 2,003 4,006
90 36,128 36,383 0,255 2,258 4,516
120 53,535 53,562 0,027 2,285 4,57
150 52,831 52,846 0,015 2,3 4,6
180 33,004 33,042 0,038 2,338 4,676

Tableau IV.7.Résultat de la cinétique d’extraction des huilesepeselles des feuilles adultes

(versant sud) &ucalyptus globulugessai2)

Temps | Tube vide | Tube plein | masse d'HE Masse d'HE Rendement
(min) (mg) (mg) (mg) cumulée (mg) (%)
0 0 0 0 0 0
5 28,469 29,063 0,594 0,594 1,188
10 19,124 19,538 0,414 1,008 2,016
15 19,091 19,609 0,518 1,526 3,052
30 19,017 19,304 0,287 1,813 3,626
45 26,451 26,925 0,292 2,105 4,21
60 18,455 19,696 0,011 2,116 4,232
90 36,128 36,382 0,152 2,268 4,536
120 53,535 53,708 0,208 2,476 4,952
150 52,831 52,977 0,073 2,549 5,098
180 33,004 33,148 0,072 2,621 5,242

Tableau IV.8.Résultat de la cinétique d’extraction des huilesepselles des feuilles adultes

(versant sud) &ucalyptus globulugessai3)
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Temps | Tube vide | Tube plein | masse d'HE Masse d'HE Rendement
(min) (mg) (mg) (mg) cumulée (mg) (%)
0 0 0 0 0 0
5 28,469 28,944 0,475 0,475 0,95
10 19,124 19,613 0,489 0,964 1,928
15 19,091 19,326 0,235 1,199 2,398
30 19,017 19,226 0,209 1,408 2,816
45 26,451 26,711 0,26 1,668 3,336
60 18,455 18,692 0,237 1,905 3,81
90 36,128 36,35 0,222 2,127 4,254
120 53,535 53,726 0,191 2,318 4,636
150 52,831 52,997 0,166 2,484 4,968
180 33,004 33,12 0,116 2,6 5,2

Tableau: 1V.9 .Résultat de la cinétique d’extraction des huilezeselles des feuilles adultes

(versant sud) dEucalyptus globulus

Temps R1 R2 R3 R Moyen Ecart type Ccv

(min) (%) (%) (%) (%) (%)
0 0 0 0 0 0
5 1,152 1,188 0,95 1,096 0,128 11,697
10 1,806 2,016 1,928 1,916 0,105 5,502
15 2,23 3,062 | 2,398 2,56 0,434 16,964
30 2,768 | 3,626 | 2,816 3,07 0,482 15,705
45 3,472 4,21 3,336 3,672 0,470 12,805
60 4,006 | 4,232 3,81 4,016 0,211 5,258
90 4,516 4,536 4,254 4,435 0,157 3,547
120 4,57 4,952 4,636 4,719 0,204 4,326
150 4,6 5,098 | 4,968 4,888 0,258 5,283
180 4,676 | 5,242 52 5,039 0,315 6,257
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Figure IV.2.Evolution du rendement en huile essentielle dedidsiagées (versant sud)

d’Eucalyptus globuluen fonction de la durée d’extraction.

Interprétation

Nous constatons a partir de la figuké 2que cette cinétique peut étre divisée en deux
parties :

* La premiére partie de t=5 min a t= 120 min, ou noobservons une évolution
significative des rendements

* La deuxieme partie de t= 120min a 180min, la coudyed vers un palier qui

correspond au rendement maximum.
IV.2.3. La cinétique du rendement des feuilles jeurs du versant nord

Les résultats de calcul des rendements obtenusléollextraction de I'HE a partir des
feuilles jeunes du versant nord pendant 3h sontoupgs dans des tableau¥.q0,
V.11, IV.12, IV.13) est représentés par le graphé B).
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Tableau 1V.10. Résultat de la cinétique d’extraction des huikeseatielles des feuilles jeunes

d’'Eucalyptus globulugessail)

Temps | Tube vide | Tube plein masse d'HE Masse d'HE Rendement
(min) (mg) (mg) (mg) cumulée (mg) (%)
0 0 0 0 0 0
5 28,469 30,186 0,717 0,717 1,434
10 19,124 20,073 0,449 1,166 2,332
15 19,091 20,02 0,429 1,595 3,19
30 19,017 19,936 0,445 2,04 4,08
45 26,452 27,452 0,174 2,214 4,428
60 18,455 19,343 0,188 2,402 4,804
90 36,128 36,845 0,198 2,6 52
120 53,535 54,135 0,619 3,219 6,438
150 52,831 53,462 0,131 3,35 6,7
180 33,004 33,157 0,05 3,4 6,8

Tableau IV.11Résultat de la cinétique d’extraction des huilesepselles des feuilles jeunes

d’Eucalyptus globulugessai2)

Temps | Tube vide | Tube plein masse d'HE Masse d'HE Rendement
(min) (mg) (mg) (mg) cumulée (mg) (%)
0 0 0 0 0 0
5 28,469 28,924 0,455 0,455 0,91
10 19,124 19,435 0,311 0,766 1,532
15 19,091 19,254 0,163 0,929 1,858
30 19,017 19,243 0,226 1,155 2,31
45 26,452 26,801 0,349 1,504 3,008
60 18,455 19,082 0,627 2,131 4,262
90 36,128 36,483 0,355 2,486 4,972
120 53,535 53,652 0,117 2,603 5,206
150 52,831 53,001 0,17 2,773 5,546
180 33,004 33,372 0,368 3,141 6,282
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Tableau IV.12 Résultat de la cinétique d’extraction des huileserselles des feuilles jeunes
d’'Eucalyptus globulugessai3)

Temps | Tube vide | Tube plein masse d'HE Masse d'HE Rendement
(min) (mg) (mg) (mg) cumulée (mg) (%)
0 0 0 0 0 0
5 28,469 29,085 0,616 0,616 1,232
10 19,124 19,429 0,305 0,921 1,842
15 19,091 19,292 0,201 1,122 2,244
30 19,017 19,482 0,465 1,587 3,174
45 26,452 26,682 0,23 1,817 3,634
60 18,455 18,723 0,268 2,085 4,17
90 36,128 36,404 0,276 2,361 4,722
120 53,535 53,619 0,084 2,445 4,89
150 52,831 53,046 0,215 2,66 5,32
180 33,004 33,217 0,213 2,873 5,746

Tableau 1V.13Résultat de la cinétique d’extraction des huilegerselles des feuilles jeunes

d’Eucalyptus globulus

Temps R1 R2 R3 R Moyen Ecart type CcVv
(min) (%) (%) (%) (%) (%)
0 0 0 0 0 0
5 1,434 0,91 1,232 1,192 0,264 22,171
10 2,332 1,532 1,842 1,902 0,403 21,207
15 3,19 1,858 | 2,244 2,430 0,685 28,195
30 4,08 2,31 3,174 3,188 0,885 27,762
45 4,428 3,008 3,634 3,69 0,711 19,286
60 4,804 4,262 4,17 4,412 0,342 7,7648
90 5,2 4,972 4,722 4,964 0,239 4,815
120 6,438 5,206 4,89 5,511 0,817 14,840
150 6,7 5,546 5,32 5,855 0,740 12,641
180 6,8 6,282 5,746 6,276 0,527 8,397
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—&— Rendement1 —@—Rendement 2 Rendement3 —&— Rendement Moyen
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Figure 1V.3.Evolution du rendement en huile essentielle dedldsyeunes dEucalyptus

globulusen fonction de la durée d’extraction.
Interprétation

D’apres la figurelV. 3, nous constatons que I'évolution des rendement$igie

essentielle augmente en fonction de la durée rdietxon.

Il ressort une seule étape de t= 5min a t=180 dunant cette étape nous observons

une évolution constante du rendement pour alteison maximum a 180min.
IV .3. Synthése des résultats

La cinétique d’ extraction de | 'HE des féesl dEucalyptus globulusdique que
le rendement augmente en fonction du temps pusis dtabilise . Ceci peut étre expliqué par
une évaluation brutale et soudaine de la tempérauirconduit a la destruction des structures

cellulaires.

La durée d’extraction est théoriguement le tempses&aire a la récupération de la
totalité de I'huile contenue dans la matiére végetan pratique, il est difficile de récupéré

toute I'huile. Ce temps correspond alors au morearous observons plus de I'huile dans le
distillat.
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Les résultats présentés dans les tableBd( alV.10) et les figuresly.1, 1V.2,
IV.3) montrent que pour une durée de traitementl®8@ min, nous avons pu atteindre
le palier traduisant la fin de I’ extractiode ce fait nous pouvons dire que I' essénti
de
économiguement pas avantageux de prolongerraetkdn dans ces conditions au-dela de 3

| 'HE est extraite lors des 3 premieresurbs de traitement, et il ne serait

heures.

Cette durée d’extraction est conforme a celle regppar différents auteurs pouvant

s’étendre de 3 a 5 heures (Ramaneolina, 1992).
IV.4. Comparaison des rendements

La comparaison du rendement en huiles essentiddiedrois essais réalisées sur les
trois types de feuilles Bucalyptus globulugfeuilles jeunes, agées versant nord et agées

versant sud) est présentée dans le tabl¥ali() et la figure (V. 4) :

Tableau IV.14Résultats de la cinétique d’extraction des huilesentielles des feuilles

jeunes et des feuilles agées (versant nord etntesad)

Ter_nps R1IFA| R1FA |R1FJ| R2FA | R2FA |R2FJ|R3 FA| R3FA R3 EJ
(min) | (VN) (VS) (VN) (VS) (VN) VS
0 0 0 0 0 0 0 0 0 0
5 5,568 | 1,152 | 1,434 | 5,568 | 1,118 | 0,91 | 4,609 0,95 | 1,232
10 7,118 | 1,806 | 3,332| 6,524 | 2,016 | 1,532 | 6,381 | 1,928 | 1,842
15 7,368 | 2,23 3,19 | 6,898 | 3,052 | 1,858 | 6,685 | 2,398 | 2,244
30 8,608 | 2,768 | 4,08 | 7,768 | 3,626 | 2,31 | 7,488 | 2,816 | 3,174
45 9,566 | 3,472 | 5,028 | 8,85 4,574 | 3,008 | 8,84 3,336 | 3,634
60 | 10,498| 4,006 | 4,804 | 8,99 4,233 | 4,262 | 9,98 3,81 4,17
90 | 11,314| 4,516 5,2 9,426 | 4,538 | 4,972 | 10,168 | 4,254 | 4,722
120 | 12,006| 4,57 | 6,432 | 9,716 | 4,955 | 5,206 | 10,2 4,636 | 4,89
150 | 12,916 4,6 6,7 10,09 | 5,101 | 5,546 | 10,252 | 4,968 | 5,32
180 | 13,266| 4,676 | 6,006 | 10,406 | 5,245 | 6,282 | 10,856 5,2 5,746
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Figure IV.4 .Rendement en huile essentielle des feuilles jeaendss feuilles agées (versant

nord et versant sud) Bucalyptus globulus

D’apreés la figurdV.4, nous constatons que les feuilles agéEsichlyptus globulus
du versant nord présentent un rendement plus élewiile essentielle que les feuilles jeunes
du versant nord et les feuilles agées du versmhagec un rendement moyen del11.50%.

Donc cette espece peut constituer une sourcertenpe d’huile essentielle.
Les résultats des feuilles jeunes et feuilles adudu versant sud sont presque identique.

Les variations importantes observées entre le readeen huile essentielle des
feuilles jeunes et adultes du versant nord soriigirlement attribuer a la différence de I'age

des feuilles (Suigar ,1981 ; Juergens, 2003) &ngs d’extraction des huiles essentielles.

Les différences existantes entre les rendementérdidion obtenus par les feuilles
agees de la méme espece sont probablement liééscheurs écologiques notamment
climatiques (la température et I'hnumidité), géodpigpes (nature du sol, taux d’exposition au

soleil, altitude) entre le versant nord et le vetsad (Sandret, 1967 ; Hajji &t., 1989).
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La lumiére stimule aussi la production des hugiesentielles. Des études Mentha
piperitalL, ont montré que I'obscurité a diminué le rendetrenhuiles essentielle de 1.43% a
1.09% (ElI- Zakhem, 2013).

IV .5. Indices physico — chimiques

Les indices physico- chimiques des huiles esdiastides feuilles dEucalyptus
globulussont déterminés selon un protocole précis etsebéi a des normes édictées par

I'association francaise de normalisation (AFNOR).

IV.5.1. Indice de réfraction
Pour calculer I'indice de réfraction on utiliseftamule suivant:
Ng =n; +0.0045 (T - 20 °c)
> Feuilles adultes du versant nord
On ala température T = 30°C et la lecture dampéareille est 1.365
Donc: N=1.356 + 0.0045 (30-20)=1.401
L'indice de réfraction des feuilles de versant nestl 1.401
> Feuilles adultes du Versant sud
Ng= 1.365 + 0.0045 (30-20) = 1.401
L'indice de réfraction des feuilles de versant sgtl1.401
» Feuille jeune du versant nord
Ng = 1.3465 + 0.0045 (30-20) = 1.3915
L’indice de réfraction des feuilles jeunes est 1389
IV.5.2. Indice d’acide IA=VxCx (56.11 /M

> Feuille adulte du versant nord : I1A=0.2x0.05(56013) = 1.1222
» Feuilles adulte du versant sud: 1A=0.4x0.05(56.1)/6 2.2444
» Feuille jeune du versant nord: I1A=0.1x0.05(56.13)Y@ 0.5611
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IV.6. Comparaison avec la norme AFNOR

Apres avoir analyser l'indice d’acide et I'indice céfraction de notre huile, nous

voulons faire une comparaison avec les référeAESOR.

Tableau IV.15. Caractéristiques physico-chimique de I'huile ess#atdEucalyptus

globulus
Pronriété Valeur pratique NORME
ropriété
F.J V.N V.S AFNOR
Indice d’acide 05611 | 1.3915|  2.244| 048374
Indice de réfraction 1.122 1.401 1.401] 1-460-1.476

* Les valeurs de lindice de réfraction pour les dsiilessentielles des feuilles agées

(versant nord, versant sud) sont conformes a lama@@&FNOR.

Un indice de réfraction variant essentiellemenec la teneur en monoterpénes et
en dérivés oxygénés. Une forte teneur en monotegp@onnera un indice élevé. Plus l'indice
de réfraction est faible, plus le composé mst, donc plus qu’ il estpres de la valeur

attendue, plus sa pureté est grande. (Kanko, 2014).
* Les résultats de I'indice d’acide obtenus est conéa la norme AFNOR

C’ est un paramétre qui renseigne sur lex tduacides libres existant dans un

I'huile essentielle, ce paramétre peut nous aid@&vair la qualité de notre produit.

L " indice d’ acide de notre HE est faible, @ui prouve que notre huile
essentielle est stable et ne provoque pasoxgdation inquiétante, car |’ huile
essentielle en s’ oxydant, se dégrade rapidertgmovoque une augmentation de | 'indice
d’ acide ( De CIliff et Harerimana, 2013) .

En fin la détermination des propriétés physico-ghiras est une étape nécessaire mais
demeure non suffisante pour caractériser I'huilseleselle .lIl sera donc primordiale de

déterminer le profil chromatographique de I'essearcenatique.
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IV.7.Résultats des analyses chromatographiques grhase gazeuse
pour les trois types des feuilles (jeunes, agéesrsant nord, agées versant
sud)

Dans le but d’identifier les principaux constitusade I'essence Bucalyptus globulus

et d’établir son identité, nous vous recours éhi@matographie en phase gazeux (CPG).

Les résultats des analyses des huiles essent®lles présentés sous forme de
chromatogramme. Le chromatogramme de chaque hsslengelle comporte plusieurs pics
(annexes 2, 3,9.

Les analyses chromatographique des huiles essestiiEucalyptus globulusnt révélés la
présence de plusieurs composeés volatils. .ces cadspEmnt décrit dans le table&. 16).
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Tableau IV.16 Composition chimique des HE dé&Ulicalyptus globulus

Principaux Composés en % de I'huile essentielle
d'Eucalyptus globulus
Nom des composés Echant. Echant. Echant.
F.J Versant Nord VersantSud
a-pinene 2.03% Trace Trace
Camphene 0.01 % - -
B-pinene 0.08 % - -
Myrcene 0.06 % - -
a.phelladrene 0.06 % - -
P.Cymene 0.08 % - -
1.8 Cinéole
(Eucalyptol) 73.32 % 78.76 % 73.33 %
Gamma Terpinéne 0.05 % Trace -
Terpinoléne 0.07 % - -
Linalol 0.04 % 0.17 % -
CompholéneAldehyde 0.08 % - -
Bornéol 0.47 % 0.51% 1.22 %
Terpénene-4-ol 0.72 % 0.53 % 1.23 %
Alpha Terpéeneol 2.58 % 1.50 % 0.56 %
Nerol 0.90 % 0.85 % 0.67 %
Acetate de linalyl 0.21 % - -
Acetate de Terpenyl 4.19 % 0.96 % 2.47 %
Acetate de Geranyl 0.15 % - -
B.Caryophellene 0.10 % - -
ALPHA.Humulene 0.15% -
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Interprétation

On remarque dans ce tableau que la compositiorhdiel essentielle dEucalyptus
globulusce differe d’'un échantillon a un autre.

Le composé majoritaire pour les trois échantilless'oxyde monoterpénique : 1.8,
cinéole avec le pourcentage de 73.32% pour I'meskeaite des feuilles jeunes, 78.76% pour
I'huile extraite des feuilles de versant nord mfire 73.33% pour I'huile extraite des feuilles

de versant sud.

La prédominance d’oxyde terpéniquel.8, cinéole eestaccord avec les résultats
obtenus par la méme espéBai¢alyptus globulysmais qui provient de différentes pays. Ces

résultats sont résumés dans le tableau suivant :

Tableau IV.17Le composé majoritaire des huiles essentiellesepééls des feuilles

d’Eucalyptus globuludans différents pays.

Eucalyptus globulus

Espece
Brésil Maroc Californie Argentine
Composé 1.8-
_ 89.9 82.0 86.7 63.5
cinéole (%)

La composition chimique des huiles essentielled’ Bacalyptus globulugprélevées
des zones éloignés  géographiquement (Brésil, Marugentine, Californie), est
remarquablement riche en 1.8 cinéole, le taux d@roeipe actif présent des variations
relativement importantes d’'un pays a un autre,esuvialeurs oscillent entre 63.5et 89.9%.
C’est pour cela que ce principe actif reste d&queur spécifique de cette espéce a travers le
monde et ce qui offre a ces huiles d’étre des pt®duchemotype cinéole et qui restent trés

recommandé par les utilisateurs en industrie phegmtague et cosmeétique

Les autres composés constituants notre huile sombritaire avec un pourcentage

inférieur a 5 %. La majorité de ces composés sesingonoterpenes.

Pour 'HE extraite de feuille jeune, les monoterp® oxygénés présents dans des

proportions moyennes sont : acétate de terpemglpbt terpinéol qui apportent les meilleur
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contributions avec respectivement des taux de 4.13%2.58% contre de trés faible
pourcentage en tepénéne.4-ol 0.72%, borneol 0.478tg1 0.04%.

Ce qui est des monoterpénes hydrocarbonés, a¢shéne qui apporte la meilleure
contribution avec 2.03%, les autres composés gagents en faible quantitég-pinene,
P.cymene avec une proportion de 0.08%, a.phellagdmstyrcene avec une proportion de
0.06%. Les seuls sesquiterpénes, révélés par Ysmalsont: le B.Caryophellene,
alpha.humulenavecrespectivement des taux de 0.10% et 0.15%.

Les seuls monoterpénes hydrocarbonés présents ldansuiles essentielles extraites
des feuilles adultes du versant nord sont sousdate trace a-pinéne et gamma terpinéne
Nous avons relevé dans cette analyse, la présémcendmbre important de monoterpénes
oxygéneés dans des teneurs faibles tels que : dfggpanéol (1.50%), acétate de terpenyl
(0.96%), terpenene.4-ol (0.53%), bornéol (0.51%glbl (0.17%). Pour les sesquiterpénes

aucun composé n’a été identifié dans cette analyse.

Pour les huiles essentielles extraites des feuiddsltes du versant sud sont
caractérisés aussi par la dominance des composéstenginiques oxygénés mais avec des
taux plus élevé que les huiles essentielles dwamersord pour : acétate de terpenyl (2.47%),
terpénene 4-ol (1.23%), borneol (1.22%). Les mapetees hydrocarbonés présents sous
forme de trace avec un seul composé qui est-pmene. Pour les sesquiterpénes aucun
composeé n’a été identifié.

IV.7 .1. Comparaison de la composition chimique d’lE d’Eucalyptus globulusétudiée

avec d’autres especes de méme genre

Apres avoir analyser les composés chimiques de miite essentielle, nous voulons
situer les différences existantes au niveau desposés avec d’autres especes de méme
genre. Pour ce faire, une étude a été réaliséeNpdr Achour en 2012 concernant les
composés chimiques de deux espéces d’Eucalyptussavair: E. elaeophoraet E.

camaldulensigoussant dans la région de Tizi- Ouzou.

IV.7.1.1. Comparaison ave&ucalyptus elaeophora
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En Comparent la composition de I'HEEdicalyptus globulugtudiée dans ce travail
avecE. elaeophoranous observons des similitudes quantitative dV€ extraite a partir

des feuilles jeunes Hucalyptus globulugjue nous avons regroupées dans le tabeas.

Tableau 1V.18 composé communs a I'huile essentiell&Ewtalyptus globuluset celle

d’Eucalyptus elaeophora

Composé (%) Eucalyptus globulus Eucalyptus elaeophora
Alpha pinene 2.03 1.56
B-pinéne 0.08 0.1

1.8, cinéole 73.32 81.9
P.Cymene 0.08 1.59
Térpénene-4-ol 0.72 0.2

Alpha terpinéol 2.58 2.13

A partir de cette comparaison, nous pouvons coedue les deux HE présentent des

chemotypes identiques.
IV.7.2.2 Comparaison aveducalyptus camaldulensis

L’huile essentielle dEucalyptus globuluétudiée dans ce travail présente une composition
différente de celle ducalyptus camaldulensi€ette derniere présente un chemotype dominé
par spathulenol (41.62%), alors que notre huilesgamée un chemotype dominé par le 1.8,
cinéole. Le tablealV.19 regroupe quelques composés communs aux deux lbgdestiels
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Tableau 1V.19.Teneur des composés communs a I'HEutalyptus globulust Eucalyptus

camaldulensis

Composeé (%) Eucalyptus globulus Eucalyptus camaldulensis
Alpha pinéene 2.03 0.35
B-pinéne 0.08 0.15
a.phelladrene 0.06 0.66
1.8 Cinéole 73.32 2.23
Gamma Terpineéne 0.05 0.29
linalol 0.04 0.81
Terpénene-4-ol 0.72 5.18
Alpha Terpinéol 2.58 2.68

IV.8. Discussion

Les résultats des analyses par chromatographien&sepyazeuse ont montré que la
composition chimique des huiles essentielleEudalyptus globulusst variable. Le taux des
différents composés terpéniques et variable audsela méme espeéce.

La période de récolte des échantillons est la méartechnique d’extraction des huiles

essentielles des trois échantillons est I'’hydrdiltigon.

Nous pensons que cette variabilité entre la cortipasile I'huile essentielle extraite
des feuilles du versant nord et la compositiori'ligle essentielle extraite des feuilles du

versant sud due aux conditions climatiques et édaph des deux versants .

Guignard ,2004 in Hedjal-Chebheb, 2014 signale mudlimat sec et ensoleillé
favorise la formation de nouveaux composés au deita méme espéce. En effet, selon le
méme auteur, les facteurs climatiques, la naturasadiet les pratiques culturales sont & I

origine des chemiotypes.

Regnault Roger «dl., 2008 in Hedjal-Chebheb, 2014 signalent que poer espéce
donné les proportions des différentes constitudhtse huile essentielle peuvent varie tout
au long de son développement , selon les factedsgtiimatiques ( acidité de sol, chaleur ,

photopériode et hygrométrie ), les facteurs anggs ( les différentes procédés d’obtention
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des huiles essentielles interferent sur les caomstis des extraits ) et les facteurs
physiologiques ( le métabolisme secondaire n'‘et mEentigue a tous les stade de

développement ) .

Zrira 1992 a signalé que I'age de l'arbre influeacssi sur la composition des huiles

essentielles au sein de la méme espeéce.

Pour la composition des huiles essentielles eggadt partir des feuilles jeunes et
adultes de versant nord, la variabilité serait dWi@ge des feuilles ce qui rejoint les travaux
de Swuigar, Silverstein, (1981).La divergence olds®au niveau de la composition, peutétre
la résultante d’'une différence des niveaux de bitt®se des enzymes intervenant dans la
formation des monoterpénes. L'implication de farcieliéréditaires dans ce processus n’est
pas a exclure, sachant que la composition des HHcdlyptusest généralement influencée

par des facteurs génétiques (Gilles, 2008).

L'effet thérapeutiques de [I'huile essentielle Edtalyptus globulus résident
essentiellement dans la concentration élevée .&nirdéole, cet oxyde monoterpenique est
connu pour étre un bon stimulants glandulaire eresrt il a la propriété de stimuler les
glandes exocrines des muqueuses digestives etratesq@s, Propriétés expectorantes :
stimulation des glandes a mucine et stimulatiofaigivité cilio-motrice de la muqueuse
de [l'arbre respiratoire.En effet I'huile esselgied’Eucalyptus globulusonstituée de
nombreuses molécules agissant en synergie. L'euichlgst le composé majoritaire mais
sont également présent: acétate de terpenyl :.rsedmtement utilisé comme un
antispasmodique, alpha terpinéol : c’est un alamaointerpénique fréguemment employé

pour :
- la fabrication de savons, champoing

-un puissant anti-infectieux polyvalent grace a gsm®priétés anti- inflammatoire
antibactériennes et anti virales. Et enfin le alpim&ne (antiseptique et décongestionnant).
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Conclusion générale

Le travail réalisé nous a permis de determiner Uaeel d’extraction de I'huile

essentielle ducalyptus globulus par I'hydro-distillation en trois heurs.

Les cinétiques d’extractions des huiles essergielks feuilles agées du versant nord
d’Eucalyptus globulus , nous a permis de constaté que le rendement &8 1 alors celles
des feuilles agées du versant sud est 5,03% ,lletdms feuilles jeunes est 6 ,27% .Nous
conclurons d’aprés ces résultats que les feuiliges du versant nord sont plus riches en

huiles essentielles.

La détermination des propriétés physico- chimiq(iedice de réfraction, indice

d’acide) de I'essence recueille nous a conduitsavdéeurs conforme a la norme AFNOR

Les résultats d’analyse chromatographique de laposition de I'huile essentielle
d’Eucalyptus globulus sont dominés par 1,8-cinéole qui représente plugddé du total, la
prédominance de ce monoxyde terpénique est encaesec les résultats obtenus pour les

huiles essentielles de méme espece.

Cette étude montre que le rendement en huile esbemibtenus et trés intéressant sur
le plan économique pour d’éventuelle utilisatiomoaerciale, cette opportunité ouvre la voie
vers la mise en valeurs de la plante et ces dédags le développement économique durable
et dans la création de la richesse renouvelable datre pays. Elle permet aussi la mise en
valeur de I'exploitation des HE dans les domaineasrmaceutiques et cosmeétiques en raison

de leur composition chimique.
Ces résultats préliminaires peuvent étre compfgaésl’autre étude plus approfondies

+ L’extraction des HEs par d’autres méthodes

+ Effectuer le test antibactérien

+ L’étude de leur activité antifongiques, antivirales

+ Faire des analyses chimiques sur I'hydrolat etmaantiel antibactérien.
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Annexes 1

13.29 mn
C10H16 14.17 mn 926 Cc8 7.81 mn
C10 H16 15.00 mn 940 C9 12.55 mn
15.21 mn
16.19 mn
C10H16 16.80 mn 970 C10 18.62 mn
17.18 mn
18.82 mn
C10H16 19.26 mn 1003 Cl1 25.67 mn
19.71 mn
C10H16 19.85 mn 1020 C12 33.05 mn
------- 20.49 mn 1022 C13 40.43 mn
22.20 mn
24.28 mn
------- 25.47 mn
2696 mn
1091 Ci4 47.08 mn
28.60 mn
C10H1801 30.25 mn 1159 C15 53.83 mn
31.76 mn 1160 C16 60.21 mn
C10H1801 31.32 mn 1173 C17 65.50 mn
33.15 mn
------- 34.40 1207 c18 71.15 mn
-------- 34.40 1207 C19 76.90 mn
------- 35.14 mn 1218 Cc20 81.40 mn
---------- 34.79 1244 c21 86.20 mn
------- 35.67 | 1246 C22 91.03 mn
mn
--------- 39.29 mn 1278 c23 95.32 mn
----------- 43.80 mn 1329 C24 99.99 mn
__________ C25 103.69 mn
43.02 1364







