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Introduction

Depuis des milliers d'années, I'humanité a utidiserses plantes trouvées dans son
environnement, afin de traiter et soigner toutesesodes maladies, ces plantes représentent
un réservoir immense de composés potentiels adilawx métabolites secondaires qui ont
avantage d’étre d’'une grande diversité de strecthimique et ils possedent un tres large
éventail d'activités biologiques. Cependant I'éatiun de ces activités demeure une tache trés

intéressante qui peut faire l'intérét de nombredsedes [25].

Le continent africain est doté d’'une grande biedsité, avec un nombre tres élevé de
plantes utilisées comme herbes, aliments natutgi®@ des buts thérapeutiques variés. De
nombreuses substances naturelles différentes ®@mdeittifiees et beaucoup d’entre elles sont

utilisées dans la médecine traditionnelle pourdi#égment des maladies

Malgré la nature hétérogene d'une biodiversité émse du continent africain en
général et de I'Algérie en patrticulier, il y a eeupd’'efforts consacrés au développement des

agents thérapeutiques de ces plantes [8].

C'est pour cela que nous nous sommes intéreséégli@r laMentha spicataet le
Thymus vulgarisvilaya de Blida région de Boufarik.

Dans le but de continuer a exploiter les plantsspant en Algérie et réputées pour
leurs vertus meédicinales, nous avons étudié I'efeeta saison de printemps et I'été sur la

composition chimique de deux plantes aromatiquiéhign et la Menthe verte.
Ce mémoire est structuré en deux parties :

Le premiére chapitre consiste en une synthéseofibphiquequi a regroupé les

géneralités sur les especes étudiée la Menthe etdgel hym.

Le second chapitre représente la partie expérafeemiu nous présenterons les

différentes étapes de nos expériences et l'intepo@ des résultats obtenus.

Enfin, une conclusion générale résumantdierde des résultats obtenus.
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1. Présentation des especes végétales étudiées

1.1. Menthe verte

Le terme« menthe »est apparu dans la langue en 1275. Il vient do Méentha, qui
I'a emprunté au grec minthé.

La menthe est une plante aromatique aux multiptepriétés. Sur le plan médicinal
elle révele des capacités antidouleur, antisepigueigestive [1].

La menthe vertporteaussi différents noms comméntha spicatd, dont les Etats —

Unis fournissent de grandes quantités, donnes ssenee riche en carvone [22].

1.1.1. Description

La Menthe verte appartient a la famille des Lasdws¢ qui comprend 6500 espéces
dispersées sur une aire géographique tres éteddle [
M. spicata (L.)est une plante herbacée tres courante dans tiasaglabre, d’'une odeur
agréable, pouvant atteindre 1 metre de hautews.esH pourvue de rhizomes et de stolons qui
assurent sa multiplication végétative, ce qui dautendre envahissante. Le feuillage est
habituellement vert profond mais les jeunes fesild®nt généralement plus claires. Les
feuilles sont gaufrées, subsessiles, lancéoléaseels vertes sur les deux faces, Elles portent
des glandes sécretant une essence, le menthol, wensonne proportion. Les fleurs

généralement rosées voire blanches sont groupé&gssat apparaissent en été [13].
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1.1.2 Cronquist (1981) classe la Menthe verte comrsait
Régne :planta

Division : magnoliophyta

Classe magnoliopsida

Ordre : lamiales

Famille : lamiacées

Genre : Mentha

Espéce :Mentha spicata L [21].

1.1.3. Compositions chimiques
M. spicata (L)contient des métabolites secondaires tels quieuiéss essentielles, les
résines, les tanins, les flavonoides et les aldetoi Elle comprend plusieurs composés

phénoligues (les flavonoides et les terpénoided) [1

Effets des constituants majeurs :

Le carvone :

- 50%

- Famille : Terpéne

- Formule : GoH140 (Brute)

- Action sur l'organisme : La carvone a été empdoyepuis des milliers d'années dans
l'alimentation, en raison de son ardbme de cumameth et de Menthe verte, en patrticulier
dans le chewing-gum. Elle est essentiellemensaéglipour soulager le systéme respiratoire

Le menthol :

-22 a2 42%

-Famille : Alcool

-Formule : GoH200 (brute)

-Action sur I'organisme : Le menthol peut étre igél en aromathérapie sous forme d'huile
essentielle de Menthe verte (médicine natureli@giestion, la nausée, les maux de gorge,
la diarrhée, les maux de téte et les refroidissésnen

La menthone :
- 4-30%
- Famille : Cétone.
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- Formule : GoH150 (Brute)
- Action sur l'organisme : La menthone est le cosgpchimique qui donne son odeur a la

menthe. Elle est surtout utilisée en aromathérapie.

[7].

o
I
©)

(b) (€)

Figure 2 : (a) : menthol ; (b) : menthone et (c) carvone [23].

1.1.4. L'intéréts biologiques

La Menthe verte sert généralement a la préparatiothé, mais nous retrouvons son
utilisation en phytothérapie, en aromathérapiggafumerie et en cosmetologie [20].

Elle est utilisée pour agrémenter les plats : $otme de pesto ou de vinaigrette. Elle
peut également étre mise en gelée ou simplementéajaa la cuisson du poisson ou des
légumes.

Connue pour son odeur évoquant les chewing-gumstéorophylle.

Elle s'utilise pour composer des dertiifs et des déodorants. Nous pouvons aussi tout
macher des feuilles de menthe pour I'haleine, @paer un bain de bouche.

Elle a également une efficacité contre les nuesibNous pouvons déposer des feuilles
dans les armoires pour éviter les fourmis [17].

Des études pharmacologiques ont démontré quiel'essentielle est utilisée
surtout pour les troubles digestifs (spasmes, nmitations, colites, état nauséeux), contre
certains parasites (acnés, dermite, démangeaisons).

Elle présente un effet expectorant en cas de hrienou de grippe. Elle est a la fois

rafraichissant et analgésique [15,20]
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1.2. Thym

C’est une plante aromatique originaire de la Ma&rdiinée. Son nom vient du grec
« Thymos» qui signifie« parfumer » ou thymol qui signifie« esprit » ou « fumée »,parce
qgu’on le brdlait lors des rites religieux. Son odest souvent assimilée a celle du citron ou de
la verveine [12]

1.2.1. Description botanique du thym :

C’est une plante originaire du bassin méditerean Elle se présente sous la forme d'un
sous-arbrisseau de type vivace et particulierenwoerffu, a tiges quadrangulaires et ligneuses
et a feuilles sessiles. Ces derniéres sont ass#espepposées, de forme lancéolée et de
couleur gris-vert.

Sa taille peut atteindre une trentaine de caiities et sa fleur affiche une teinte rosatre
(figure 3). Petite, de 4 a 6 millimetres. Elle sgroupe en épis foliacés. Elle est visible de
juin a octobre. La plante préfere les terrains@ilubcailleux, secs et trés ensoleillés et peut
pousser jusqu'a des altitudes supérieures a 1 B@@snLa récolte est généralement effectuée
alafin de I'été [16, 25]

Figure 3 : Thymus vulgaris[11].

1.2.2. MARKUS SHIRNER classe le Thym comme suit

Régne :plante

Sous régne Tracheobionta
Division : Magnoliophyda
Sous classe Asterdae

Ordre : Lamiales
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Famille : Lamiaceae
Genre: Thymus

Espéce Thymus vulgaris[8].

1.2.3. Compositions chimiques
Le Thym est composé de plusieurs composeé : endh (phénol, 40-5%), cravacrol

(phénol, Bs)paracyméne( mono terpene %t gamma-terpinéne( mono terpefng)g&figure

4) [2].
OH
OH
(a) (b) (©)

Figure 4: (a): Thymol; (b): Cavacrol; (c): Paracymeéne [23]

1.2.4. L'intéréts biologiques
Elle soulage des infections respiratdiedes que la bronchite, la grippe, la toux et les
maux de gorge, etc [11].

C’est un antiseptique et un antifongique .Ellailage les inflammations de la sphére
buccopharyngée, les caries, les soins (dentairessjisous forme de bains de bouche) et
diminue les sécrétions nasales.

Elle soulage les déreglements intestinalx que la diarrhée, les ballonnements, les
flatulences et les colopathies diverses.

Le Thym contient encore des flavonoides. Le THwais est aussi une source importante de
vitamine C. Concernant le Thym séché de calciummdaganése et de vitamine K [12].
Les propriétés antioxydants en raison de ces @@ le Thym est utilisé comme un
conservateur afin de prolonger la durée de cong8ernvdes poissons durant leur stockage.

Le Thym peut étre également utilisé pouorifpuer des liqueurs particulierement
parfumées quand elles sont a base de fleurs raesal&sé [25].
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2. les huiles essentielles

Ce sont des substances odorantes huileusesjlesjlancolores ou légerement teintes,
s’alterent facilement a I'air. Généralement de cosifjion complexe, obtenu a partir d'une
matiere premiere végétale botaniquement définiepao entrainement par la vapeur d’eau ou
autre procédé.
C'est un mélange de molécules variées, comprenarpadiculier des terpenes, et des

composeés oxygeénes (alcools, aldéhydes, cétonésg) [4,

2.1. Propriétés physico-chimique
Les principales caractéristiques sont :

Elles sont Liquides a température ambiante, vela#l tres rarement colorées.

La densité des huiles essentielles est inferieaglla de I'eau. Elle comprise entre [0.756
et 1.096] sauf pour certaines essences du clouraiteget de la cannelle.

Elles sont insolubles dans I'eau mais solulhlesda plupart des solvants organiques

Elles sont trés altérables, elles s’oxydent@atact de I'air et de la lumiere
Elles possedent un indice de réfraction souvenealt sont douées de pouvoir rotatoire
puisqu’elles sont formée principalement de compasgmeétriques [6].

2.2. Composition chimique
Les huiles essentielles proviennent des carbuegsériiques et de leur dérives
d’oxydation, des dérives aromatiques et des dédiegs (aldéhyde, cétones, ester...) [3].

2.2.1. Les composes terpéniques

La formule générale des composés terpénique ¢kt Ceur particularité structurale
la plus importante est la présence dans leur sti@edunité isopréniques a 5 atomes de
carbone figure (5). lls constituent une importardlasse des produits secondaires,
hydrophobes quelquefois volatils et unis par ungiree commune.
Selon le nombre d’unités isopréniques (figure5)lgsiconstituent, on distingue : les terpenes
ou mono terpenes enles sesquiterpenes ensdes di terpénes enyg; les triterpénes 4,
et les tétras terpenesyC[3].
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H
Figure 5: Structure d’isoprene GHg (2-méthy 1,3 butadiene) [3].

2.3. Localisation des huiles essentielles danglante

Les huiles essentielles sont produites dans leptagme des cellules sécrétrices qui
peuvent se trouver dans tous les organes de lgeplanssi bien dans les graines que dans les
racines ou dans les sommités fleuries. Les hu#ssrgielles s’accumulent en générale dans
des cellules glandulaires spécialisées. Elles siites en surface de la cellule recouvertes
d’une cuticule. Ensuite, elles sont stockées dasscéllules dites cellules a huile essentielle,

dans des poéles sécréteurs, dans des pochesisésyélans des canaux secréteurs [1, 9]

2.4. Toxicités des huiles essentielles

Bien que d'origine naturelle, les huiles esselgiebeuvent se révéler dangereuses
pour la Santé. Il est ainsi important de connaireoroduit, le choisir selon des critéres
gualificatifs Rigoureux (produit de qualité nondifiE, non contaminé par des pesticides).ll
faudra aussi de respecter Scrupuleusement les dbselsoisir le mode d’administration
adéquat. A fin d'éviter la survenue d’effets indékles. Voire méme des interactions avec
d’autres médicaments. Ainsi, les huiles essensiellgeuvent s’avérer allergisants,

photosensibilisants, les cytotoxiques, irritantpdtotoxiques et neurotoxiques... [14].

2.5. Conservation des huiles essentielles :

Les huiles essentielles doivent étre conservéeseatement pour préserver leur
qualité. Avec le temps, elles s’'oxydent, ce phénmnétant amplifié par la chaleur, I'air, la
lumiere...etc., Il faut les conserver dans un endrait, a I'abri de la lumiére, dans du verre

brun ou de I'aluminium vitrifié. Elles sont Sto&sa basse température [19].

3. Méthodes d’extraction des huiles essentielles
Difféerentes méthodes sont mises en ceuvre pourdebon des essences végétales. En
général, le choix de la méthode d’extraction detehiessentielles dépendra de la nature du

matériel végétal a traiter (graines, feuilles, &s) [18].
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3.1.Extraction par hydro distillation des huiles essentlles

Le principe de I'hydro distillation consiste a irarger la biomasse végétale dans un
alambic rempli d’eau (aujourd’hui remplacé par ulevenger), que lI'on porte ensuite a
I'ébullition (figure 6). Cette méthode est simpland son principe et son appareillage n’est
pas couteux [23].

Hydrodistillation ou distillation simple

Figure 6: Schéma du principe de la technique d’ hlyro distillation [23].

1-Chauffe-ballon ; 2 -Mélange a distillé ; 3-Themmétre ; 4- Condenseur (ou
Réfrigérant) ; 5- Arrivée et sortie d'eau vers Byig- Eprouvette ; 7- Vapeurs ; 8- Phase

Supérieure (généralement huile essentielle).

3.2Extraction par entrainement a la vapeur d’eau

Le matériel végétal est placé sur une grille pédai travers laquelle passe la vapeur d’eau.
La vapeur endommage la structure des cellules ategétt libére ainsi les molécules volatiles
qui sont ensuite entrainées vers le réfrigeérangu(@7). Cette méthode apporte une
amelioration de la qualité de I'huile essentielte minimisant les altérations hydrolytiques
[11].




Syntheése bibliographique

4 - statif 5 : ballon recette 6 : Réfrigérant

1: chauffe ballon 2: ballon 3: colonne en verre + matiere vegéetale ‘

Figure 7: Montage d’entrainement a la vapeur d’eall19].

3.3. Hydro distillation assistée par micro-onde

Ce procédé est basé entierement sur le principéiro distillation classique. Il consiste a
placer une partie du montage d’hydro distillaticansl le four a micro-ondes. Le matériel
végétal est donc placé en présence d’'une quaraaé duffisante dans un ballon disposé dans
I'enceinte du four a micro-ondes (figure 8). Letéyse de réfrigération ainsi que la partie
prévue pour la récupération des essences sons sitliéxtérieur du four. Les avantages de
cette méthode sont : la rapidité et la similituéela composition de I'huile par rapport & une
hydro distillation classique [5].

o= vepsralke —— coan

Figure 8 : Schéma de I'hydro distillation assistépar micro-ondes [5].

=
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2.1. Matériels

Schéma qui représente le protocole expérimental :

Récolte de Mentha spicataet
Thymus vulgarisdurant deux
saisons(printemps et I’été)

)

Séchage a Iair libre pendant 15

jours

Coupage de matiéeres
végetales

A 4

L’extraction

v

Conservation

2.1.1. Matériels végétal

La Menthe verte et le Thym, appartiennenta la fentiés lamiacées .Elles ont été récoltés au
niveau de la wilaya deBlida de la région de Bolfa@les plants ont été identifiés au niveau
du département biologie.

Des récoles de la partie ariennes des deux espamesié récolté au printemps (22 Mars
2019) et I'été (22 Juin 2019). Aprés le séchaggu(é 11)dans un endroit sec et a I'abri des
rayons solaires au niveau de laboratoire de rebheea entomologie appliquée pendant 15
jours au printemps et une semaine en été. Le rabw@gétal de chacune des deux especes est

coupé finement a I'aide des ciseaux (figure 12).
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=4 R

Figure 11 : Séchage a l'aire libre (Biologie, 2019)
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Figure 12

: Coupage de matiéres végétales

2.1.2 Localisation de la zone d’étude

Boufarik est une commune au Nord de la wildgaBlida en Algérie. Elle est située a 14
Km de la ville de Blida et 122 Km de Tizi OuzouleElest entouré du Nord par Tassla El
Merdja, du Sud par Ouled Yaiche, du L’East par @hetbOued Alleug du I'Ouest (Figure

13).

e Blida
DUZala 5 _|_||

HRE
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CELEe Alger
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WTE
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el ki s
T e WIS
Bouirnan b
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— SRS T
AiE

i

Figure 13 : Localisation de la région d’étude (Godg Maps)

2.2.Méthode d’extraction
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2.2.1. Extraction des échantillons

L'extraction des huiles essentielles a été réalisé laboratoire de recherche en
entomologie appliquée (Département des sciencésgijjoies et des sciences agronomiques a
'université ’UMMTO) par la méthode d'hydro digilion.

La méthode d'extraction consiste a prendre :

100 g de la matiére séche de Thym et la Menthe.ver

Ces plantes sont coupées en petit morceaux alaple@esée et mis dans un ballon
de 2 L.

La matiere végétale est ensuite immergée danseldel'eau distillée. Le ballon est
ensuite déposé surune chauffe ballon (figure 14).

Nous réglons la température au maximum, pendaninitihite jusqu'a I'ébullition,
nous avons diminué la température a la moitie gtraeel’éclatement du cellules végétales
et dégagement de vapeur qui passe a l'intérietulsede I'appareille. La durée de distillation
est de 3 heures.

L’huile essentielle recueillie par décantatiomfie 15) a la fin de la distillation a été
filtrée et récupéré puis mise dans des flaconseryar du papier aluminium et stocké a 4°C

a l'abri de la lumiére.

o f“"--“-t“i e

\B
. L o —

—_—

| R X
=1

£
Eigsase

w b g £
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Figure 14 : Montage d'un hydrodistillateur (Biologie, Juin 2019)

1) Ballon 2litres ;2) Chauffe ballon;  3) matiémegétal +I'eau distillée ; 4) ballon

5) I'extrait ; 6) entrée d’eau ; 7) sortie dlea8) réfrigérant ;
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Figure 15 : Décantation(Biologie, Juin 2019)

1) ampoule a décante ; 2)la phase huileu8g la phase aqueuse ;

2.2.2. Analyse physique et chimique des huiles estelles

2.2.2.1.Taux d’humidité
Taux d’humidité de la matiere végétale a été néepar le séchage a l'aire libre en

appliquant la relation suivante :

Avec :
.
H

- _ *
mo . Sl T nt séchage (en g).

m1 : masse de I'échantillon aprés séchage (en g).

2.2.2.2. Calcul du rendement d’huile essentielle
Selon AFNOR (1986) le rendement en huile essémtesdt estimé par le rapport des
masses de I'huile essentielle et de la matieretagééchée. Il est exprimé en pourcent (%).
Ou:
T ielle en %,

0p) =
. RHE (%) = (MH/ Mv) x 100 cupérée en g

15
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Myv : Masse de la matiere végétale séche utilisée en g

2.2.2.3. Cinétigue du rendement

Dans notre travail, nous avons étudié la cinétdweendement des huiles essentielles
de deux espece ; Ilentha spicataet le Thymus vulgarisLe but de cette étude est de
déterminer le temps nécessaire au bout duquedst plus rentable poursuivre I'extraction.Et
qualifié par lerendement maximum. La cinétique lessuivi de I'évolution de la quantité
d’huile essentielle extraite en fonction du temps.
Nous avons utilisé 100g dematiere végétale dan®lume d’eau de 1000 ml.
Nous avons réalisée deux répétitions pour chacus tdeles essentielles, ce sont les
moyennes des essais qui ont été pris en compte tppmar les courbes des cinétiques en
fonction du temps.

2.2.2.5.Densité relative a 20°C
C’est le rapport de la masse d'un certain volurtaiitt a 20°C, et la masse d'un
volumeégale d’eau distillée a la méme température.
A l'aide d’'une balance analytique, effectuer desdes successives de volume égal d’huileet
d’eau a la température de 20°C.
Déterminer la masse\d’eppindorff;
Déterminer la massé:1 d’eppindorffrempli d’eau distillée ;

Déterminer la masse2\W’eppindorff contenant d’huile essentielle.

Calcul de la densité
Avec :
Y,
D= (V1-V0)/ (V2 -V0) ) . i
V: Massed’eppindorffrempli avec I'huile.

V2: Massed’eppindorfiremplie avec d’eau distillée

2.2.2.6. pH
Nous avons mis quelques gouttes d’HE sur un tb@ypapier pH, aprés le changement de la

couleur du papier on la compare avec une gammeuweuws varient selon le pH

2.2.2.7.Indice d'acide
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C’est le nombre de milligramme d’hydroxyde de psias (KOH) nécessaire ala
neutralisation des acides libres dans un grammaeild’fessentielle(Norme AFNOR NF
T7575-103). La teneur enacides libres des corps agmente avec le temps, l'indice d'acide
permet donc dejuger de leur état de détérioration.
0.5g d’huile essentielle sont introduites dans alob contenant 1.5 ml d’éthanol neutralisé
et 2 a 3 gouttes d’indicateur coloré (phénolphtedgi
Nous titrons ensuite le liquide avec la solutiord k0 contenu dans une burette.

Nous poursuivons I'addition jusqu’a lI'obtention dirage persistant de la solution
(rose) pendant 30 secondes. Nous notons ensuiteluene de la solution d’hydroxyde de
potassium utilisé.

Calcul de l'indice d’acide

LN
la= (5.61xV)/m en (g/mol)

. Volume en ml de KOH

m : Masse en g de la prise d’essai

Figurel6 : Titrage avec le KOH (0.1N) (laboratoirede chimie, Juin 2019).

2.2.2.8. Indice d'ester

L’indice d’ester est le nombre de milligrammespa¢assium (KOH) nécessaires pour
effectuer la saponification total des esters satganus dans un gramme d’huile essentielle.
La réaction de saponification s’écrit :
R-COO-R’ + KOH - 5 R-CcK + R’-OH

17
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0.5 g d’huile essentielle est introduite dans altoln, puis a I'aide d’'une pipette jaugée
nous ajoutons 5.1 ml d’'une solution d’hydroxyde mg#assium (0.5N), ainsi que quelques
pierre ponce (pour homogénéiser I'ébullition dudenthauffage).

Nous adaptons le réfrigérant a refluer au ballariesbain d’eau bouillante pendant une heure
environ. En paralléle nous avons préparéle matgoier le dosage de I'exces de potasse avec
de I'acide chlorhydrique.

A la fin du chauffage nous avons refroidi le ballen remplacant le chauffe-ballon
par un cristallisoir rempli d’eau glacée afin derdadiminue la température du milieu
réactionnel(figure 17).

Une fois la T° du ballon diminuée, nous avons @&oig circulation d’eau dans le
réfrigérant. Retirer le ballon et placer-le sugltateur magnétique. Nous avons ajouté 5 ml
d’eau puis 2 a 3 gouttes de solution de phénolgintzl

Nous avons titré l'exces d’hydroxyde de potassiavec la solution d’acide
chlorhydrique (HCI 0.5 N) figure 15.

Calcul de l'indice d’ester
L’indice d’ester est calculé par la formule suivant
IE : indice d’acide
V : volume en ml de HCI utilisé dans cetééedmination
‘olume en ml de HCI utilisé dans cette
IE =28.05(V-Vo)/M i . , .
Jétermination de I'essai a blanc.

M : la masse de la prise d’essai.
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Figurel7 : Montage et titrage d'indice d’ester(laloratoire de chimie, Juin 2019).

2.2.3. Analyse statistique
Pour le traitement des résultats nous avonséitibmalyse de la variance MANOVA
sur deux facteurs espéce et saison a été effagtoéun logiciel IBM SPSS statistics
a >0.05 non significative.
a <0.05 significative
a < 0.025 hautement significative
a < 0.01 trés hautement significative
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3. Résultats et discussion

3.1. Les caractéristiques organoleptiques

Les caractéristiques organoleptiques des huilesnéiglles extraites sont présentes
dans le tableau 1.Les résultats d’analyse senlsoréitenus sont conformes aux normes
établies par TAFNOR.Nous remarquons que nos hwailgsun aspect mobile et liquide malgré
la variation de l'espéce et saisons. Généralenleathuiles essentielles extraites par la
technique hydrodystillation ont un aspect liquidetie
Les huiles extraites durant la saison estivaleasactérisent par des odeurs aromatiques tres
fortes avec un fond épicé. Nous remarquons quesliode I'huile de menthe est plus forte
gue celle de thym. Cela est peut-étre diaux csllséerétrices des huiles essentielles qui se

difféerent d’une plante a une autre.

Tableau 1 : Caractéristiqgues organoleptiques des liles extraites.

Especes| Saisons | Aspect Couleur Odeur Norme
AFNOR
Liquide mobile,
Printemps | Liquide Jaune pale | Fraiche Limpide ; Presque
Mentha mobile mentholé Incolore a jaune
spicata Pale ; Caractéristique
tres forte Fraiche, plus ou moins
L’éte Liquide Incolore a mentholée selon l'origine
mobile jaune pale
Liquide
Thymus | Printemps| Liquide Jaune foncé| Agréable, Mobile ; Jaune
vulgaris mobile Aromatique | Foncé ; Epicée
L'été Liquide Jaune clair Epicée Pigquante
mobile

Une différence de couleur des huiles extraitestaénarquée en fonction des saisons et de

'espéce. La couleur de I'huile essentielleMentha spicateet ddhymus vulgarigst plus
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intense dans la saison printaniere. La couleurgalm I'huile de thym est plus foncée que
celle de I'huile de menthe verte (Figure 18,19,20),

Figurel18: Huiles essentielles dWlentha  Figure 19 : Huiles essentielles d¥entha
spicata(printemps 2019) spicata(été 2019)

Figure 20 :Huile essentielle du Figure 21 : Huiles essentielles du
Thymusvulgarigprintemps 2019) Thymusvulgaris(été 2019)

E
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3.3. Analyses physiques et chimiques

3.3.1. Taux d’humidité

D’ aprés les résultats obtenus pour la saisonrgiemps, nous avons enregistré un
taux d’humidité avec une valeur de 86 % avec unendition de 6% en été polentha
spicata(figure 22, figure 23).

De méme pour I'especehymus vulgarisle pourcentage d’humidité est de 76 % pour
la saison printaniere et elle est de 70 % pouailsos estivale (figure 24, figure 25).

Nous pouvons dire que cette variation du tauxiafidité durant les deux saisons est
due aux fortes températures durant I'été. La teaipér €levée est responsable de
I'évaporation de I'eau dans la plante.

B plante séche % H plante séche %

taux o' humidité % taux d'humidite %

§0%
§6%
Figure 22: Taux d’humidité du Mentha Figure 23 : Taux d’humidité du Mentha
Spicata(saisons printemps) spicata(saisons d’éte)
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mplante seche %

W plante seche %

Etaux d'humidité % taux d'humidité %

76% 0%

\ 4

Figure 25: Taux d’humidité du Thymus

Figure 24: Taux d’humidité du Thymus ) . "
vulgaris (saisons d’'été)

Vulgaris (saisons printemps)

3.3.2. Le rendement

Le rendement (R) en huile essentielle est déterpamé&apport a 100 g de la matiére végétal
seche, Pour les deux plant@giymus vulgariet Mentha spicata
Les rendements illustrés dans les figures 26 atdi@7, montrent quEhymus vulgarig un

rendement en huile essentielle plus élevéMaptha spicatgpendant les deux saisons.

D’apres la figure 26, nous constatons que Le newaé en huile essentielle est plus
important durant la saison printaniére. Durantecstison, le rendement en huile essentielle
du Thym est de 2.5 %. Nos résultats sont similaielui Chikhoune (2007). Alors que la
période estivale le rendement est de 1.5 %. é&edement de la Menthe verte varie entre
0.97 % et 0.71% pour les deux saisons printempggéetrespectivement. Nos résultats sont
similairesa ceux d@&aleb-Toudert(2015), ou le rendement diéentha spicataest de I'ordre
0.79 % durant I'été.

Les résultats obtenus montrent que les feuillesTdgmus vulgarisont une capacité
d’extraction en huile essentielle plus importar@ela est peut étre di a plusieurs facteurs
(espéce, facteurs climatiques et environnementagiabolisme des plants, I'age et la période

de la cueillette et la situation géographique) (ietha etal, 2013).

&
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25

15

Rendem ent™a

05 -

Mentha spicata Thymus vulgaris

Figure 26 : Histogramme du rendement en huile (pritemps)

2,5

1,5

Rendement %o

0,5

Mentha spicata Thymus vulgaris

Figure 27 : Histogramme du rendement en huile (été)

3.3.4. Cinétique de rendement

La cinétique de rendement consiste a déterminerefelement en fonction du temps
d’extraction. Cette étude a pour but de fixer l@pe nécessaire pour extraire le maximum
d’huile essentielle.Afin d’éviter les pertes de pmet d’énergie (figure 28, figure 29).

Nous constatons, que le rendement en huile esberdiggmente au fur et a mesure que le
temps augmente. Aprés 45 min, le rendement destabte. Il varie entre 0.8 % et 1%(figure
28).

Nous remarquons que le rendement cumulé en bésslentielle est plus importants durant la
premiére phase [15 -30] min. Pendant le printerhpstide I'ordre 0.71 %. Par contre en été

23
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le rendement d’huile essentielle et la duré d'etiom ont été diminué durant les premieres
15 min (0.49 %).

Pour la 3™phase nous observons le ralentissement du rendemnantchaque saison : le
printemps [45-75] est de 0.28% ; I'été [30-45] @st0.22%.

Concernant la é3“°‘phase.l| y a aucun rendement qui a été enregisiné lps deux saisons
([90-180] min et [60-180] min) respectivement. Defait nous pouvons dire que I'essentiel

des huiles essentielles sont extraites lors desiB0

1,2

8 /
~ 08
c
: e
5 0,6
'E — R % printemps
o 04 cas
o —R% ete
0,2

15 30 45 60 75 90 105 120 135 150 165 180

Temps (min)

Figure 28 : Courbe de la cinétique du rendement delentha spicata
(Saison printemps, été).

Nous constatons que le rendement en huile esderdiegjmente au fur et a mesure que le
temps augmente aprés 90 min,(figure 29).Le rendedwrnent stable et il varie entre 1.5 %
et 2.4 %.

Nous remarquons que les rendements cumulés ém dmsentielle sont plus importants
durant la premiere phase [15 -60] min. Pendantilggmps il est de I'ordre de 2.12 %. Par
contre en été le rendement d’huile essentiellerandé durant sa premiere phase [15 -30]
min jusqu'a 1%.
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Pour la 3™phase nous observons le ralentissement du rendepoentchaque saison (le
printemps [75-120] min, et il est de 'ordre dedD% ; I'été [45-90] min, il est de I'ordre de
0.5 %).

Concernant la §™ phase y a aucun rendement qui a été Concernaﬁ{"i’aphase. IInya
aucun rendement qui a été enregistré pour les sigrns {{135-180] min et [105-180] min}
respectivement.

Les rendements en huiles essentielles sont plusriamgs dans la saison du printemps pour
les des deux especes étudiées qu’en été. Cetbeedifle est significative (p =0.032.05)

qui d0 aux plusieurs facteurs tels que : la péridderécolte, la durée de séchage et la
température.

3
) /
=
]
£ 15
= — 3% printemps
£ 1 —R% &té
0,5
0
15 30 45 60 75 90 105 120 135 150 165 180
temps (min)
Figure 29 : Courbe de la cinétique du rendement dithymus vulgaris
(Saison printemps, I'été)
3.3.5pH

L’huile essentielle d&entha verta un pH neutre de I'ordre de 6, donc cette huiserselle
présente un caractere neutre et I'huile essentil&hynma un pH neutre de l'ordre 7. I
convient desouligner que le pH joue un role déteami au cours des réactions chimiques et
biochimiques et peut influencer les propriétés iksaltrices d'une huile essentielle. Par

hY

conséquent, ce résultat peut amener a un bon esrastabilisateur contre les micro-
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organismes. Ce qui permettra a ces huiles de jeug@le de conservateurs dans les produits
alimentaires. (Hamadou.f)

3.3.6. Densité

La densité relative a 20°C d’une huile essentieie le rapport de la masse d’'un certaine
volume d’huile essentielle a 20°C a la masse d'alume égale d’eau distille a la méme

température.

Nous avons remarqué que la densité des huiles tedlesnde Mentha spicataet Thymus

vulgaris est de 0.862 et 0.86% successivement. Selon Garnero (1996) La densié no
renseigne sur la composition chimique.Ainsi unesdénnferieure a 0.9 indique la présence,
dans cette huile, des composeés terpéniques etatitjpbs a des taux élevés.Alors qu’une
densité supérieure a 1, elle indigue une compositiés variée en composés terpéniques

polycycliques (figure 30).

08 +
ﬂ.B iE .. .
07 + 'f
06
05 1"
04 17
o3 v
o2 7
v e

B Menthe verte

B Thym

Menthe verte Thym

Figure 30 : Densité relative

3.3.7. Indice d’acide

L’indice d’acide indique le comportement et la qitgndes acides libres présents dans notre
huile essentielle. Il peut aussi nous renseignerlaisusceptibilité de I'huile a subir des

altérations.

4
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Les résultats des acides organiques libres sostrifls dans la figure 31. Les valeurs d’indices
acides obtenus montrent que les huiles essentmikeaites durant le printemps contiennent
plus d’acide libre que celle extraite durant I'éaus constatons qu’il y a une différence trés
hautement significative pour le facteur espéceagtoss (tableau 2)’'indice d’acide des

huiles printanieres dépasse la norme (AFNOR, 2@fiff) est de 2.Ceci peut étre du a

probablement a la forte activité au métaboliquesisdaires.

L’acidité d’'une huile essentielle est un criteresddimation de sa qualité. Un indice d’acide faible
indique que les huiles essentielles sont stable® girovoquent pas d’oxydation car I'huile, en
s’oxydant, se dégrade rapidement et provoque ugmentation de I'indice d’'acidité (De Cliff et

Harerimana, 2013).

Nous constatons que les résultats d’indice d’acm@enus pour les huiles essentielles de
Mentha spicataet d&'hymus vulgarigle la période estivale sont conformes avec cesgx de
normes (AFNOR, 2009).Durant cette saison la vatkutindice d’acide dévientha spicata
(1.12) est inférieur a celle rapporté par Taleb-deti (2015) qui est de I'ordre de 3.36.

Les huiles essentielles déentha spicataet Thymus vulgariont un indice d’acide 2.24 et

2.13 successivement plus élevé durant la saisataepiére.

Saison
EEe
Printemps

25|

2|
140
104 |
05|

(]}
Menthe Thym

Indice d'acide

Espece
Figure 31: Diagramme d’indice d’acide
3.3.8Indice d’ester

Les valeurs des indices d’ester indiquent que éeride des huiles contiennent d'importantes
guantités d’acide libres, et il est admis que iansglice d’'ester est élevé mieux est la qualité

de I'huile (Hilan etal, 2006).
27 -
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Nous remarquons que l'indice d’ester est plus eldwés les huiles essentielles issues par

rapport auMenthe verte.Cette différence est hautement significative @300< 0.025).

Les variations enregistrées sur l'indice d’estartquésentées dans la figure 32. Les valeurs
d’'indice d’ester deMentha spicatadurant les deux saisons sont conformes a la n¢gkfke
ISO 3033-4,2005) avec des valeurs de (123.42, 1 &2r2gistré durant le printemps et I'été
respectivement. L’analyse statistique montre ufiérdince significative (p= 0.0270.025).
Durant la saisonestivale.Nos résultats sont siraai ceux trouvées par Taleb-Toudert
(2015).

Les résultats d'indice d’ester montrent que I'hugigsentielle issue du Thym a un indice
d’ester plus faible par rapport a la menthe vertadt les deux saisons. Ces résultats (16.83 et
56.1) durant le printemps et I'été respectivemenmnt £n dessous de l'intervalle des normes
(NF ISO 14715 ,2010) également pour les normes I@F 147515, 1999) qui est de [75 a

349] pour les huiles essentielles.

Selon Hilan etal(2006), les huiles essentielles ayant un indicestdreplus élevé sont des

meilleures qualités cela di que I'huile essentidieMentha spicata est de bonne qualite.

150,00 Saison

BEw
Y Primtamps

100,00 |

Indice d'ester

Q.00 " CE——
Mearithe Thyrm

Espéce

Figure 32 : Diagramme d’indice d’ester




Tableau 2 :

Le test statistique ANOVA (logiciel IBMSPSS statistics).

3. Résultats et discussion

Tests ANOVA

Puissanc
Somme des e
Variable carrés de type Carré Significatio  Eta-carré Paramétre  observée
Facteur dépendante 1 Ddl moyen F n partiel Parameétre d
Espece Indice d’acide 177 1 177 17,291 ,014 ,812 17,291 ,868
Indice d’ester 12781,607 1 12781,607 590,919 ,000 ,993 590,919 1,000
Cinétique du 4,090 1 4,090 318,272 ,000 ,988 318,272 1,000
rendement
Saison Indice d’acide 1,272 1 1,272 124,250 ,000 ,969 124,250 1,000
Indice d’ester 251,665 1 251,665 11,635 ,027 (44 11,635 124
Cinétique du ,135 1 ,135 10,521 ,032 ,725 10,521 ,683
rendement

=
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Conclusion

L’'objectif de notre travail est I'étude de l'effedaison sur les caractéristiques physico-
chimiqueLors de I'extraction des huiles essentieiar la méthode d’hydrodystillation, nous
remarquons que les rendements sont importantsiaternpps pouMentha spicataet Thymus
vulgaris (0.99%et2.5 %) respectivement. Par contre eneétéridement est un peu faible par
rapport au printemps (0.71% et 1.5%). D’apres ldétwe la cinétigue de rendement, le
rendement le plus important des huiles essentiallé® enregistré durant les 90 min pour le
printemps et pendant les 30 min pour la périodgast

Les caractéristiques physico-chimiques des husssrdielles étudiées permettent de mettre
en évidence la qualité de cette huile essenti@llie se distingue par une acidité faible

inférieur a 2et un indice d’ester élever.

Les résultats d’analyse statistique, nous constaforil y a une différence significative des
deux facteurs (espéce et saisons) sur les casditigas physique et chimique (indice d’acide,
indice d’ester et cinétique de rendement) des sigigsentielles étudiées.

Il serait intéressant de compléter ce travail pae étude de la cinétique de rendement et
I'indice d’ester et l'indice d’acide durant I'autara et I'hiver. Afin de déterminer la meilleure
période de récolte et d’extraction.

L’effet en huile essentielles est riche en bacséeiechampignon.
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ANNEXES

ANNEXE 01

Produits utilisée

Balance de précision




ANNEXES

ANNEXE 02

Préparation des solutions

Solution de KOH : A l'aide d’'une balance, peser 0.7g et 7g de KQidrporéparer deux
solutions 0.5N et 0.1N respectivement puis onutajo 25ml I'eau distillé, puis on agite
vigoureusement pour bien homogénéiser.

Solution de HCL (0.5N) : A l'aide dune pipette de 1 ml, préléve 0.78 ml dél lguis nous
ajoutons 25 ml I'eau distillé

Tableau 1 résultats de la cinétique d’extraction de I'hudssentielle du Mentha spicata
(saison printemps)

M menthe verte Masse
temps (min) (9) accumulé(g) R %
15 0,46 0,46 0,46
30 0,31 0,77 0,77
45 0,15 0,92 0,92
60 0,07 0,99 0,99
75 0 0,99 0,99
90 0 0,99 0,99
105 0 0,99 0,99
120 0 0,99 0,99
135 0 0,99 0,99
150 0 0,99 0,99
165 0 0,99 0,99
180 0 0,99 0,99

Tableau 2: résultats de la cinétique d’extraction de I'hudlssentielle du Mentha spicata

(saison éte)

M menthe verte Masse
temps (min) (9) accumulé(g) R %
15 0,49 0,49 0,49
30 0,15 0,64 0,64
45 0,1 0,74 0,74
60 0,08 0,82 0,82
75 0 0,82 0,82
90 0 0,82 0,82
105 0 0,82 0,82
120 0 0,82 0,82
135 0 0,82 0,82
150 0 0,82 0,82
165 0 0,82 0,82
180 0 0,82 0,82




ANNEXE 03

ANNEXES

Tableau 3: résultats de la cinétique d’extraction de I'hugigsentielle du Thymus vulgaris
(saison printemps)

M thymus Masse
temps (min) vulgaris (Q) accumulé(g) R%
15 0,65 0,65 0,65
30 0,71 1,36 1,36
45 0,45 1,81 1,81
60 0,31 2,12 2,12
75 0,18 2,3 2,3
90 0,13 2,43 2,43
105 0,07 2,5 2,5
120 0,03 2,53 2,53
135 0 2,53 2,53
150 0 2,53 2,53
165 0 2,53 2,53
180 0 2,53 2,53

Tableau 4 : résultats de la cinétique d’extraction de I'hudlesentielle du Thymus vulgaris

(saison été)

temps | M thymus vulgaris

(min) (9) M accumule( g) R %
15 0,7 0,7 0,7
30 0,3 1 1
45 0,18 1,18 1,18
60 0,14 1,32 1,32
75 0,1 1,42 1,42
90 0,08 1,5 1,5
105 0 1,5 1,5
120 0 1,5 1,5
135 0 1,5 1,5
150 0 1,5 1,5
165 0 1,5 1,5
180 0 1,5 1,5




Résume

Notre étude consiste a étudiée deux plantes arquestide la famille des lamiacéddentha

spicata et Thymus vulgarikirant deux saisons : printemps et I'été.

L’extraction des huiles essentielles de ces plardse faite par la méthode d’hydrodistillation.
Les parametres étudiés sont, indice d’acide, indiester, cinétique de rendement. Les
résultats obtenus durant cette étude ont montrédeguendements enregistrés sont importants
dans la saison du printemps pdarMentha spicataet Thymus vulgari0.99 % et 2.5 %)

respectivement.

Mots-clés :huile essentielldylentha spicata, Thymus vulgarsaisons, hydrodistillation,

rendement, I'espéce.

Abstract

Our study consists of studying two aromatic plasftshe family lamiaceaéentha spicata
and Thymus vulgarigluring two seasons: spring and summer. The extract the essential
oils from these plants was made by the hydrodasitlh method. The studied parameters are
acid number, ester index, yield kinetics. The rssobtained during this study showed that the
yields recorded are significant in the spring saa®n Mentha spicateand Thymus vulgaris
(0.99%and 2.5%) respectively.

Key words: essential oilMentha spicataThymus vulgarisseason, hydrodistilition, yield,

species.



