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| ntr oduction

Le regne végétal est riche en ressources naturefiesntielles a I'alimentation de
’homme, a son hygiéne et sa santé. Afin de tratesoigner toutes sortes de maladies, ces
plantes représentent un immense réservoir de carapgasentiels attribués aux métabolites
secondaires, qui ont 'avantage d’étre d’'une grahidersité biologique. Les huiles extraites
de plantes sont utilisées aujourd’hui comme meétradtignative de lutte contre les diverses
maladies et les insectes nuisibles des denrédses®ic

Les plantes sont une source immense de moléculasgcies complexes exploitées par
’homme dans plusieurs industries, telle que listie cosmétique, agro-alimentaire et
pharmaceutique. La diversité de molécules natwaliéi ne sont pas indispensables a la
viabilité des plantes reste une énigme pour lel®distes, qui essayent de décrypter leur role
dans la nature.

Aujourd’hui encore, diverses maladies sont trait@gsjuement par les seuls thérapies
naturelles qui font appel non seulement aux plaatematiques, mais aussi a leurs huiles
essentielles obtenues généralement par hydrokatisiil.

De nombreuses huiles essentielles sont connuesléansnde, et plusieurs milliers
d’entre elles ont été identifiees. Cependant, waibld proportion seulement présente un
intérét commercial, due a la composition chimigeecds huiles, les différentes utilisations
possibles et leur colt de production.

La forte utilisation des huiles de plantes est Bédeurs propriétés médicinales, en
'occurrence les propriétés anti-inflammatoires,tisaptiques, antivirale, antifongiques,
bactéricides, antitoxiques, insecticides, tonigsnistimulantes et calmantes.

Du fais de la diversité des bienfaits qu'apporteed huiles essentielles, plusieurs
auteurs dans le monde, se sont intéresses a I'deglhuiles essentielles, et ce sur différents
aspects ; En 2012, MAYER a réalisé une étude podan |'utilisation thérapeutiques des
huiles essentielles et a déterminé que les hu#ssngiellesont utilisée dans de nombreux
domaines, mais les ces derniéres sont particol@meintéressantes par leurs propriétés anti-
infectieuses et cicatrisantes trés significativesi@matologie.

En 1999, ISMAN émet une hypothédees huiles essentielles agissent directement sur
la cuticule des insectes et acariens a corps moplesieurs huiles essentielles semblent plus
efficaces sur les arthropodes a corps mou.

BESSEDIK_KHENFER, (2015) ont démontré que les HRuilessentielles de
'Eucalyptus globuluset Thymus algeriensisnt un effet antifongique tres élevé méme a

faible concentration.
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Malgré la nature hétérogene d'une biodiversité imseedu continent africain en
général, et de I'Algérie en particulier, peu de mrmg/ sont consacrés a I'extraction des huiles
essentielles thérapeutiques de ces plantes. Césfyoi, hous nous sommes intéressés a
étudier I'huile essentielle de la menthe poivréaetla sauge officinale, trés frequemment
employées et cultivées dans le pourtour méditeerané

Ainsi les plantes étudiées, pour lesquelles il is®xpas assez de travaux sur leurs
huiles, a attiré notre majeure préoccupation vers étude analytique de la composition
chimique des deux huiles essentielles étudgalyja officinaliset Mentha piperita.

Ce travail comporte deux parties :

Une patrtie bibliographique qui nous éclaire surdgigeces végétales étudiées, les huiles
essentielles, leurs localisations dans la plamtets| propriétés physico-chimiques et leurs
diverses utilisations, ainsi que les différentehitéques d’analyses.

Une partie expérimentale, ou on va déterminer icesacaracteristiques physico-
chimiques des huiles essentielles, et effectuer amayse qualitative de ces huiles par

chromatographie en phase gazeuse (CPG).
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Chapitre | Huiles essentielles

1. Historique
L'utilisation des huiles essentielles remonte auwus panciennes civilisations : tout

d’abord en Orient et le Moyen Orient puis au nord HAfrique et en Europe
(FRANCHOMMEget al, 1990).

Les hydrolats (eaux aromatiques) étaient tresisésilen Inde il y a plus de 7000ans.
Par l'usage des alambics retrouvés dans les ésuilabyloniennes. Les plantes aromatiques
figurent dans un traité publié en Chine par Sheng\Ly a environ 4500 ans.

En Egypte entre 3 000 et 2 000 ans avant notrel'asage fut important des pour
soigner les malades. Les premiers a utiliser I'ngldstillation semblent étre les Perses, 1 000
ans avant notre éere. L'utilisation des huiles eiskes était une pratique courante chez les
Grecs ainsi plusieurs livres ont été publiés susugt. Tels que « Histoire naturelle » de
Pline, «Les Aphorismes» d’Hippocrate, «Traités ddsurs» de Théophraste et Pédanius
Dioscoride a écrit un ouvrage sur la phytothérapes. Arabes ont apporté une amélioration
significative dans la chimie et dans la distillatides huiles. Vers la fin du XVliéme et du
XVlliéme siécle, plus de 100 huiles essentiellest sdilisées. Dans I'histoire moderne, les
vertus thérapeutiques des huiles essentielles entume place de plus en plus importante.
GATTEFOSSE (1928) un chimiste francais a utiliséelene aromathérapie pour décrire les
propriétés curatives des huiles essentielles, matmhlorsqu’il a découvert par accident que
la lavande a guéri une brdlure & sa main. En 18@btteur francais Jean Valunet a traité des
patients en meédecine et en psychiatrie. Aujourd’maus reconnaissons que les huiles
essentielles ont des effets pharmacologiques, ptygiques et physiologiques sur ’lhomme

(Francois-Xavier Garneau.,2005).

2. Les huiles essentielles
2.1. Définition
La pharmacopée européenne, décrits I'huile esdlendiomme un : « produit odorant,

de composition complexe, obtenu a partir d'une énatipremiére végétale botaniquement
définie. L'extraction se fait soit par entrainemana vapeur d’eau, soit par distillation séche,
ou par un procédé mécanique approprié sans chautfdwiile essentielle est le plus souvent
séparée de la phase aqueuse par un procédé physenueainant pas de changement
significatif a sa composition » (VELE, 2015).

Une huile essentielle (HE) est un extrait de vagé@romatique, hautement volatiles,
marqués par une forte odeur. C'est un produit dgpogition complexe. (BENAYAD, 2008).

Les huiles essentielles sont des métabolites dagas produits par les plantes pour

entre autre se défendre contre les ravageurs piages. Ces extraits contiennent en

i




Chapitre | Huiles essentielles

moyenne 20 a 60 composeés qui sont pour la plugartrtblécules peu complexes représentés
principalement par les terpénes (environ 90% degegposants sont des monoterpenes et des
sesquiterpenes,).

Les huiles essentielles contiennent un nombre dérable de familles biochimiques
(chémotypes) incluant les alcools, les phénolsglters, les oxydes, les coumarines, les 26
sesquiterpenes, les terpénols, les cétones, lékyalds. Elles ne sont pas constituées d’acides
gras, ni d’aucun autre corps gras.

Il est important de faire une différence entre hasles essentielles et les huiles
végetales. Les huiles essentielles sont obtenuesxpeession a froid (réservée aux agrumes)
ou par distillation a la vapeur d’eau. Elles samiatiles, solubles dans l'alcool et dans I'huile,
mais pas dans I'eau. Ce sont des substances oelrditie huile végétale est obtenue par

pression de la matiere, et est constituée majaitegnt de corps gras.

2.2. Production des huiles essentielles
Dans le monde, la production de I'huile essentieied’environ de 30 tonnes par an.

Les pays producteurs sont les Etats-Unis, la Chen&laroc, la Bulgarie, I'Inde, la France,
I'Egypte et 'Espagne. L'Algérie se hisse a la®Oplace avec 8000 dollars de capitaux
générés par I'exportation de lhuile essentielle, B fin des années70
(TCHOUMBOUGNAANG et al, 2009). Ces derniéres années la culture d'espdasle
essentielle a connu un recul, Le marché des hedlesntielles semble attractif et nécessite une
attention particuliére pour la conservation et flitagje ethno botanique, c’est une source de
matieres premieres a fort intérét pour l'indusplearmaceutique et cosmétique ainsi qu’un
moyen de développement durable et un moyen alierdatlutte contre les pathogénes
(BOUKHATEM et al, 2011).

2.3. Localisation des huiles essentielles (HE) dales tissus de la plante
Les huiles essentielles sont localisées dans téegesarties vivantes de la plante et se

forment dans le cytoplasme de certaines cellulgetades spécialisées (EL KALAMOUNI,
2010). Elles peuvent étre stockées et emmagadila@ssdiverses structures de la plante telles
gue les poils sécréteurs ou les trichomes, lesilesllépidermiques, les cellules sécrétrices
internes, les poches sécrétrices et les canaugtsacs. On les retrouve dans le protoplasme
sous forme d’émulsion plus ou moins stable qui t&rs® collecter en gouttelettes de grosse
taille (MARTINI, 1999).

Les huiles essentielles peuvent s’accumuler dasseléules isolées qui se distinguent

des cellules banales par leur teinte plus jaueues parois épaisses, légerement subéreuses.
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C'est le cas des Lauraceae. Elles peuvent formerfirdes gouttelettes parsemant le
protoplasme de cellules épidermiques (épidermermuypéles pétales de Rose) (BENAYAD,
2008 ; BINET, 2000).

Selon (EL KALAMOUNI, 2010) Presque toutes les pestide la plante peuvent
contenir de I'huile essentielle, on peut citer :

. Les fleurs (oranger, rose, lavande; le bouton fl@iaofle)....) ;

- Les feuilles (eucalyptus, menthe, thym, Lausayge, aiguilles de pin, sapin...) ;

- Les organes souterrains, (racines (vétiver)prhas (gingembre, acore)...... );

- Les fruits, (fenouil, anis, épicarpes des Citruk;..

- Les graines, (noix de muscade, coriandre.....) ;

- Le bois et les écorces, (cannelle, santal, ose......)

2.4. Appareils sécréteurs d’huiles essentielles dates plantes
La synthese et I'accumulation des huikseltielles sont généralement associées a la

présence de structures histologiques spécialig@ssderniéres peuvent se rencontrer dans
tous les organes végeétaux, végétatifs ou reprodisstée plus souvent situées sur ou a
proximité de la surface de I'organe (BENAZZEDDINE10).
Il existe trois types de structures sécrétrices :
1) Les poils glandulaires épidermiques (figure 01)s ptantes possédant ces poils font
partie des familles des Lamiacées (Mentha x piperit.), des Géraniacées

(Geraniumtuberosum, ...), des Verbénacées (Verbditaatfis, ...), entre autres.
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FigureOLl:Poils glandulaires dans I'épiderme de Primever€lkiae
(BENAZZEDDINE, 2010)
2) Les canaux glandulaires lysigenes : On retrouvecdeaux glandulaires dans tous les

bois résineux et en particulier chez RisacéegPinus pinaster...),( figure 02) les
ApiacéefDaucus carota ...), les CupressacéegCupressus sempervirens..) et

autres.
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Figure 02: Canal résinifére dans I'aiguille de Pin — Cota@sversalex400
(GARNEAU, 2005).
3) Les poches sphériques schizogéne : Les glandgpe@bche sont trés présentes dans

la famille des Myrtacées (Eucalyptus globulys ...), mais également chez les
Astéracée¢Matricaria perforata ...), RosacéegFragaria x ananassa...), Rubiacées
(Coffea arabica...), RutacéegCitrus limon ...) (figure 03) et autres (Garneau, 2005;
Benazzeddine, 2010; Couic-Marinier et Lobstein,301
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Figure 03: Poches sécrétrices dans le fruit du Citronr@rgs limor) —Coupe
transversale x25 (GARNEAU, 2005).

2.5. Composition des huiles essentielles
Les huiles essentielles sont des mélanges compéixeri€s, constitués de composés
organiques de structures et de fonctions chimidnéssdiverses. Généralement, on classe ces
composés en deux groupes : les hydrocarbures tquesnet les composés oxygénés
(MALECKEY ,2006).

2.5.1. Terpénes
Les terpénes jouent un rble fondamental dans legaictions entre les organismes

vivant, Permettant dans la plante d’attirer ledipishteurs. Ces composés terpéniques sont
largement rencontrés dans les huiles essentielles.
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Ce sont des hydrocarbones naturels, de structure\sdique soit a chaine ouverte;
formés d'un multiple pair ou impair d'unités de @thylbuta-1,3-diene (molécule de base) ou
appelé encore l'isoprene (figure 04), de formulel&5

La formule brute de ses hydrocarbures terpénigsie@C5HX) n dont le x est variable
en fonction du degré d'instauration de la moléaile peut prendre des valeurs (1-8) sauf
dans les polyterpenes qui peut atteindre plus d& (I&® caoutchouc) (LOOMIS, 1980 ;
MALECKEY, 2006).

o | | = - H
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Figure 04 : Suwwire'ad’ insoprer i€ U8r8 (CARNNALH al., 2UYo).

2.5.2. Composeés phénoliques
Les composés phénoliques dérives du phénylprop@6eC@) sont beaucoup moins

fréequents que les terpénes mais les polyphenoknjoun réle fondamental dans l'activité
biologique de la plante. Les composés phénoligoes lIseaucoup moins fréquents que les
terpenes

Les plantes aromatiques ont la particularité deferemer au sein de leurs organes
sécréteurs des cellules génératrices de métabaédesndaires ou il apparait clairement
comment les molécules trés volatiles sont syntbésisx partir d'unités spécifiques isoprenes
(unités méthyl-2-buta-1,3-diene) et ou les réastidraddition de ces unités conduisent aux
terpenes, sesquiterpenes, diterpenes et leurs ifgodioxydation tels que les alcools,
aldéhydes, cétones, éthers et esters terpéniqgerse(f05) (Raymond, 2005).

L’ensemble de ces produits est accumulé dans lksesesécrétrices offrant a la plante

une odeur caractéristique.

]
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2. Aromatic compounds

Aldehyde Alcohol Phenol Phenol
Cinnamaldehyde Cinnamyl alcohol Chavicol Eugenol
S
0 CH,
s X
Z = OCH,
OH
Methoxy derivative Methoxy derivative Methylene dioxy compound
Anethole Estragole Safrole

— S 0 N
OCH

3. Terpenoides (Isoprenoides)

Ascaridole Menthol
%
Figure 05: Structure chimique de certains composés d’heissentielles (BAKKALI
etal., 2008).

La qualité et la quantité extraite d'une huile e8sbe dépendent de plusieurs
parametres a savoir :

Intrinséques (propre a la plante): facteurs génétig localisation des substances, le
degré de maturité de l'organe;

Extrinseques : le sol, le climat, I'environnement ;

Technologiques : type de culture, mode de récoitale d'extraction (FARHAT, 2010).

2.6. Propriétés physico-chimiques des huiles essiefies
Les huiles essentielles sont liquides a tempéraammbiante et volatiles, ce qui les

différencie des huiles végétales. Elles sont lipdsdes et solubles dans les solvants
organiques usuels ainsi que dans l'alcool, entbdédsaa la vapeur d’eau mais trés peu
solubles dans I'eau. Il faut donc un tensioactifippermettre leur mise en suspension dans
'eau. Elles présentent une densité en génératiénie a celle de I'eau et un indice de
réfraction élevé. Elles sont altérables et sersiadleoxydation (EL KALAMOUNI, 2010).

Les huiles essentielles sont incolores ou jaune Rall’état liquide et a température a

ambiante.
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2.7. Propriétés et utilisations des huiles esserites
Les huiles essentielles aident les petites indipas quotidiennes de 'lhomme. Outre

leur action curative, elles opérent de maniere gmve en stimulant le systéme immunitaire
afin que 'organisme lutte plus efficacement cotdieinfections bactériennes et virales.

Parmi les propriétés les plus connues, on peut cite

* Le pouvoir antiseptique: a I'heure ou les germexaghiens deviennent de plus en plus
résistants, ce qui implique pour l'industrie pharendique de trouver des antibiotiques de
plus en plus puissants (mais aussi de plus en gdatructeurs de la flore saprophyte
responsable de notre immunité), les huiles esdlestieffre une véritable alternative. Les
aldéhydes et les terpenes sont connus pour leopsigies désinfectantes et antiseptiques
et s’opposent a la prolifération des germes pathegeLeur efficacité se révele en effet
stable dans le temps et la preuve est faite taigolas par leur grande efficacité, la ou
certains antibiotiques échouent désormais.

* Le pouvoir antibactérien: Les phénols (carvacrblyntol) possédent le coefficient
antibactérien le plus élevé, suivi des monotergengeéraniol, menthol, terpinéol),
aldéhydes (néral, géranial), etc.

* Le pouvoir antivirale: Les virus donnent lieu a geshologies trés variées dont certaines
posent des problemes non résolus. Aujourd’hui,hleides essentielles constituent une
aubaine pour traiter ces fléaux infectieux ou leasvsont trés sensibles aux molécules
aromatiques.

* Le pouvoir antifongique: Les mycoses sont d’'unai@dé criante, car les antibiotiques
prescrits de maniére abusive favorisent leur eidansavec les huiles essentielles on
utilisera les mémes groupes que ceux cités plus bauajoutera les sesquiterpéne et les
lactones sesquiterpéniques. Par ailleurs, les regcos se développent pas sur un terrain
acide. Ainsi il faut chercher a alcaliniser le &énr (FARHAT, 2010 ; MAACHEet al,
1986).

2.8. Conservation des huiles essentielles
La conservation des huiles essentielles est trpsriante car la présence de fonctions

chimiques réactives retrouvées dans les terpénefavurise les réactions d’oxydation. En
effet, I'exposition a la lumiere, I'air, et a lanipérature ambiante ou élevée, favorisent leur
oxydation. Ces dégradations peuvent modifier lepgpétés de I'huile essentielle ou remettre

en cause son efficacité.

2



Chapitre | Huiles essentielles

Il est recommandé donc de les stocker dans desnBaen verre ambre ou fonce, de
maniéere a les protéger de la lumiére, il faut éJie forts écarts de température et le contact
avec l'air, il faut bien refermez les flacons aptessge car les arbmes s'évaporent dans
I'atmosphere.

(BECHAALANY, 2005) les flacons doivent étre stockés position verticale car en
position horizontale il y a un risque que le boutkoit attaqué par I'nuile (les huiles ont une
action corrosive sur le plastiqgue). Dans ces cant les huiles essentielles se conservent
plusieurs années.

2.9. Méthodes d’obtention des huiles essentielles
La quantité d’huile essentielle contenue dans lesites est toujours faible, voire

infime. Il faut parfois plusieurs tonnes de planpesir obtenir un litre d'huile essentielle, ce
qui explique leur colt élevé. Cependant, les hudlesentielles sont généralement diluées
avant d'étre utilisées a cause de leur toxicitérap tfortes concentrations (COUIC-
MARINIER et LOBSTEIN, 2013).

L’extraction des huiles essentielles est certaimgr@ephase la plus délicate, elle a pour
but de capter les produits les plus subtils élabpar le végétal (NOGARET-EHRHART,
2008). Elle ne doit pas entrainer de changemergsifisatifs dans leur composition
moléculaire (BONNAFOUS, 2013).

Le choix de la technique dépend principalement alenktiere premiere et de ses
caractéristiques, (sa nature proprement dite). «drelement en huile essentielle/matiere
premiéere végétale » peut étre extrémement varsaddta les plantes. Ce choix conditionne les
caractéristiques de I'huile essentielle, en pditcu sa viscosité, sa couleur, sa solubilité, sa
volatilité son enrichissement ou appauvrissementcemnains constituants (BRUNETON,
2009).

Les huiles essentielles sont généralement obtgraresdistillation, enfleurage ou expression
a froid (cas particulier des agrumes) (GROSJEAN3]9

2.9.1. Distillation
De maniere générale, la distillation est une tempimide séparation qui se base sur la

différence de densité entre un liquide et la vapengendrée (GARNERO, 1996). Elle
implique la condensation de la vapeur et la réatmér des fractions liquides résultantes.
Il existe en effet deux différents procédés utilisae principe : I'entrainement a la

vapeur d’eau et I'hydrodistillation.

=,
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2.9.1.1. Entrainement a la vapeur d’eau
Il s’agit d’'un procédé d'extraction le plus amgié a été apporté par les Egyptiens au

IXe siécle (LAKHDAR, 2015).
Le montage (Fig. 01) comprend trois cuves reliédseeelles par des tubes, la premiere recoit
de l'eau et la seconde les plantes. L'eau est donent chauffée et la vapeur passe dans la
cuve contenant les plantes. La vapeur circule \zetsales plantes et se charge de principes
actifs formant ainsi un mélange gazeux homogenei-ces’échappe par un long tuyau fin en
forme de serpentin qui baigne dans un récipieraud®oide. La vapeur, ainsi refroidie, se
condense en gouttelettes dans le liquide findhdmisieme cuve (I'essencier).

L’huile essentielle étant plus Iégere que I'eatirésupérer en surface, tandis que I'eau
qui se trouve en dessous sera utilisée pour ceEerdux florales appelées aussi hydrolats
(eau de rose, eau d’oranger) (MASSO, 2007).

vapeur d eau chargee

d'H.E

eau frode

hydrosol ou hydrolat

Figure 06: schéma de la distillation par entrainement\alaeur d’eau

L’huile essentielle est le plus souvent séparéadehase aqueuse par décantation, un
procédé physique n’entrainant pas de changememfsificitifs de sa composition
(GARNERO, 1991; BENJILALI, 2004). Cette séparatieat déterminée dans une large
mesure par le degré de solubilité de I'huile esskbatdans I'eau (EL-KALAMOUNI, 2010).

1.2.9.1.2. Hydrodistillation
I'hydrodistillation vient du mot composé hydro-igaignifie en grec « eau » et -

distillation qui vient du latirstilla,« goutte » et ddistillare (latin savant), « tomber goutte a
goutte ». Ce procédé d'extraction date de I'épadpida révolution industrielle (au XIXe
siecle).

Dans ce cas, le matériel végétal est en contaattdiwec I'eau (Figure 07). Le procédé

consiste a immerger directement le matériel végetaditer (intact ou éventuellement broye)
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dans un récipient rempli d’eau qui est ensuiteéparébullition. Les vapeurs hétérogénes sont
condensées sur une surface froide et I'huile esdlense sépare par différence de densité
(Bruneton, 1993). Parfois un additif ionique estudg, il s’agit souvent de NaCl qui permet
d’augmenter la force ionique de I'eau et donc dobt un meilleur rendement en huile
essentielle (PISTELLI, 2015).
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Figure 07: Appareil d’hydrodistillation (CAZAU-BEYRET, 2013

(1) Chauffe-ballon ; (2) eau en ébullition ; (3jH&rmomeétre ; (4) réfrigérant aeau ; (5)
arrivée et sortie d’'eau ; (6) éprouvette gradué® matériel végétal ; (8) huile essentiel ou
essence.

Lors de la distillation des huiles essentiellessgurs phénomenes sont a la base
d’échange de matiéere entre les phases solidedégti la vapeur d’eau, d’ou l'influence d’un
grand nombre de parametres sur la qualité et deraant de I'huile essentielle (HAXH al.,
1985).

2.9.2. Expression a froid ou expression mécanique
Ce proceédé est réservé aux variétés de fruits antgd comme les agrumes (oranges,

citrons, mandarines...). Les huiles essentiellemnt contenues dans de petites glandes
contenues dans leur écorce (zestes). Cette métwdat sans chauffage : elle consiste a
soumettre la substance végétale a une forte preadiaide d'une presse hydraulique. (Figure

08) Celle-ci est réalisée grace a des machinesgigninées (Anonyme ,2008).

Figure 08: presse hydraulique utilisée dans I'expressitmoid
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L’extraction par expression a froid des fruits erdj consiste a trier ces plantes selon
leur taille, puis a les presser a froid, sans dlagef afin de libérer I'huile essentielle du fruit.
Celle-ci monte a la surface puis se sépare pariftgyation. L'extraction a partir de I'écorce
consiste a prélever les zestes et a les broyes, ues presser par frottement contre des
ustensiles pourvus de pointes en métal, pour ronegreacs oléiferes contenat les essences
végétales. Le résultat est un mélange aqueux aild’'lessentielle finira par remonter a la
surface.

2.9.2.1. Qualités et avantages de I'expression @i
L’expression a froid est le procédé le plus sinqplene modifie pas le produit obtenu.

A cet effet, on désigne ce dernier par « essemtaon pas huile essentielle.

Pour la méme raison, l'activité thérapeutique elessences produites par expression a
froid, est nettement supérieure aux huiles esdlastieCeci grace a des constituants non
volatils, entrainés par l'essence lors de l'expesmanuelle, tels que des flavonoides,
terpénoides stéroides, acides gras et furocoursasimestituées. Ces composés sont absents
des huiles essentielles, qui sont constituées amegut par des molécules volatiles qui
passent durant la distillation.

Par ailleurs, les méthodes a sec (manuelles oumuggess) limitent I'oxydation et les
essences sont plus stables grace a la présenoeogdaérols antioxydants naturels.

2.9.2.2.Inconvénients de I'expression a froid
L’expression & froid présente tout de méme desw&aients :

-Le produit pressé a froid a souvent une duréaeleourte (environ six mois).

-Il ne s'applique qu'a un seul type de plante atgsmes.

-Les outils nécessaires doivent étre remplacédieéégment.

-Il nécessite « un bon apprentissage », donc unire di@euvre qualifiée colteuse.

On peut en conclure que la rentabilité est moipdirerapport aux procédes actuels.

2.9.3. Autres méthodes
Les méthodes d’extractions n’échappent pas aulaj@wement des nouvelles technologies.

En effet, durant ces derniéres années sont appirusouveaux procédés de distillation,
notamment I’hydrodistillation par micro-onde soudev Le procedé VMHD (Figure09) a éte
élaboré et breveté, en 1994, par la société Archine VMHD consiste a chauffer la plante
sélectivement par rayonnement microonde dans uceirda dont la pression est réduite de
facon séquentielle. Par ce procédé I'huile estiangrainée dans le mélange azéotropique

formé avec la vapeur d’eau propre a la plantesali Trés rapide et peu consommatrice

o
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d’énergie, le procédé livre un produit qui, le phsuvent, de qualité supérieure a celle du
produit d’hydrodistillation traditionnelle (Temps dravail divisé par 5 ou 10 et température

plus basse).

———
générateur
micro-ondes

/ \
l‘ '}
» > A [ [
Vase florentin WX
= X
———
Huile essentielle Pompe a vide
Phase aqueuse

<}

Réacteur double enveloppe
Maténel végétal

Figure 09: Hydrodistillation par micro-ondes sous vide gu($¢ MHD).

Autre exemple
1. P'extraction au C@supercritique

L'originalité de cette technique repose sur le antwutilisé: il s’agit du CQ ou autres en

phase supercritique. A I'état supercritique, le ZC@est ni liquide, ni gazeux, et cela lui
confere un excellent pouvoir d’extraction, moduéahl volonté en jouant sur la température
de mise en ceuvre. Les fluides supercritiques comen®0Oy sont de bons solvants a I'état

supercritique, et de mauvais solvants a l'étatiga@ARTHE, 2007).

2.10. Méthodes d’identification physico-chimique ds huiles essentielles
Les analyses physico-chimiques des huiles esdestiebncernent essentiellement les

parametres suivants :

-la miscibilité
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-I'indice d’acide
- 'indice d’ester
A ces parametres, on peut aussi ajouter les casditigées organoleptiques telles que

l'aspect, la couleur et l'odeur.

2.11. Différentes techniques d’analyse des huilessentielles
2.11.1. Chromatographie en Phase Gazeuse (CPG
La chromatographie en phase gazeuse (CPG) estéthede d’analyse qui s'applique

aux composeés gazeux susceptibles d’étre vaporiséscipauffage sans décomposition
(STOBIECKI, 2000).

La CPG est la technique usuelle dans I'analyséndidass essentielles. Elle permet d’opérer la
séparation de composés volatils de mélanges traépleres et une analyse quantitative des
résultats a partir d’'un volume d’injection redMRPINO, 1995).

Pour chacun des composés, deux indices de réteyulaime et apolaire, peuvent étre obtenus.
lls sont calculés a partir des temps de rétentiomed gamme étalon d’alcanes ou plus
rarement d’esters méthyliques linéaires, a tempéraprogrammeée (indice de rétention)
(VAN DEN DOOL, 1963). lls sont ensuite comparés aeeux de produits de référence
(mesurés au laboratoire ou décrits dans la litiéext

2.11.1.1.Principe
La chromatographie en phase gazeuse, reposantasuarigration différentielle de

composés entre deux phases non miscibles ; une pta®nnaire contenue dans une colonne
et une phase mobile (gaz vecteur), qui traverge pbise stationnaire. La CPG est fondée sur
des mécanismes d’absorption, de distribution desenasi d’exclusion. Elle s’applique aux
composés gazeux ou susceptibles d'étre vaporiséshmuffage sans dégradation (non
thermolabiles) (BENAZZOUZ ., 2011).

2.11.1.2. Mode opératoire
Le mélange a analyser est vaporisé a l'entrée dmlienne qui renferme la phase

stationnaire, puis transporté a travers celle-cia@le du gaz porteur. Les différentes
molécules du mélange vont alors se séparer et siertia colonne les unes apres les autres.
Un certain laps de temps est marqué, qui est fumade l'affinité de la phase stationnaire
avec ces molécules.

Les composés rencontrent un détecteur (le FIDr plaum lonisation Detector est celui
recommandé par la pharmacopée européenne pouuiles kBssentielle) qui va évaluer en

continu la quantité de chacun des constituantarégpu sein du gaz porteur, ceci grace a la

5,
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mesure de différentes propriétés physiques du mélayjazeux puis, il envoie un signal
électronique vers un enregistreur (PENCHEV., 2010).

2.11.1.3. Identification
Au préalable tous les étalons potentiellement prtésdans les huiles essentielles sont

injectés en CPG afin de déterminer leurs tempstintion (Tr) et de constituer une banque
de données. Les constituants de l'huile essentied®nnue, injectés dans les mémes
conditions que les étalons, présentent différemtgiul seront comparés a ceux des étalons
pour permettre leur identification.

L’enregistrement de I'intensité du signal généré Ipadétecteur en fonction du temps
permet d’obtenir un tracé appelé chromatogramnparér duquel, il est possible d’identifier
un soluté et de déterminer sa concentration damsalange (PENCHEV., 2010).

Malgré tout, ceci ne peut suffire & une bonne idieation, sans I'apport du couplage
entre la CPG et une technique d’identification sscopique : en général la spectrométrie
de masse (CPG/SM). La combinaison de ces deuxitpEsicomplémentaires, est applicable

a I'analyse d’'un grand nombre de substances orgasjaussi bien gazeuses que liquides.

2.11.2. Analyse structurale par spectrométrie de nsse
La spectrométrie de masse est une méthode physicoguie appliguée a la

détermination structurale des composés organigiéie. permet d’accéder a la masse
moléculaire d’'une substance et apporte des infeomatstructurales par le biais de I'étude
des fragments moléculaires obtenus (LUCITLA, 200BFFERTY, 1994).

Parmi les méthodes analytiques, la spectrométriendsse (MS) occupe une place
privilégiée grace a ses caractéristiques: méthadément sensible (détection de composés a
I'état de traces en quantité inférieure au millignae), spécifique, applicable a des mélanges
complexes, combinables a de nombreuses techniduematographiques et possédant une
grande variété d’applications (analyses chimiqueali@tives et quantitatives, interaction
entre molécules, biomédecine, entre autres)(CUQ)199

Généralement, le spectre fournit des indicatiogsipes quant a la structure et l'identité
du composé analysé. Ces informations pourrontuéiiisées a des fins d'analyse quantitative

(GRAEVE, 1985).

&
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3. Principe de la spectrométrie de masse
Le principe de la spectrométrie de masse congiste bombardement d'une molécule

a I'état gazeux a l'aide faisceau d'électrons, @'omolécule a I'état gazeux pour produire une
série de fragments enregistrables et caractérestiga la molécule initiale.

Notons que la plupart des composés organiquesesnpatentiels d'ionisation compris entre 7

et 20 eV. L'efficacité de l'ionisation s'accroitav'énergie des électrons, pour atteindre un
seuil compris entre 50 et 100 eV.

2.11.3. Le couplage Chromatographie en Phase GazelSpectrométrie de Masse
(CPG/SM)
La chromatographie en phase gazeuse couplée ada@pétrie de masse (GC-MS) en

mode impact électronique (SM-IE) est la technicuelus utilisée pour I'analyse des huiles
essentielles a cause de leur faible volatilité (CIOLA, 2006).

Cette méthode permet de connaitre, dans la gramajerité des cas, la masse
moléculaire d’'un composé et d’obtenir des informragi structurales relatives a une molécule
a partir de sa fragmentation (CAVALLI, 2002).

Les techniques de couplage sont plébiscitées canéoessitent pas d'étapes de
purification préalable des composés, elles reptésemun gain de temps important surtout
lorsque les quantités d’échantillons disponibled $aibles (CUYCKEUS, 2004). Il existe de
nombreux exemples de l'application de cette teammigour I'analyse de mélanges de
produits naturels complexes et, en particulier,nt&anges de flavonoides (COLOMBO,
2006).

Si, dans la majorité des cas le couplage CPG/SMtiftmme correctement, certains
auteurs ont souligné les difficultés rencontrées te I'identification de molécules possédant
des spectres de masse insuffisamment différenetide superposables, comme pour le 1-
endo-bourbonanol (sesquiterpenetricyclique) et J&-germacradien-5-ol (monocyclique)
(JOULAIN ; LARENT, 1989). C’est le cas de certasesquiterpenes et diterpenes, puisque

ces molécules sont construites a partir des méntgéisopréniques.
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1. Sauge officinale $alvia Officinalis)
1.1 Généralités
La sauge, %alvia Officinalis) de la famille des labiées est un sous arbrisseauedle et

biannuelle d’origine méditerranéenne, aussi appelee de Gréce, herbe sacrée, grade
sauge, thé de Gréce, thé d’Europe. La sauge legplante guérisseuse par excellence.

Il existe environ 900 especes identifiees autoumdnde (MAKSINOVICet al. 2007 ;
LONGARAYet al., 2007). En Algérie les espéces qui ont été détées sont environ une

trentaine. Plusieurs appellations ont été donnéesauge.

1.2. Origine de I'espéce
La sauge officinale, est originaire du pourtourbdissin méditerranéen. Son nom lui vient du

latin Salvare (sauver) (Anonyme, 2011).
De nos jours, elle n'est plus utilisée que comnrbdaromatique.

1.3. Description morphologique
Cette plante vivace a tiges ligneuses a la basmaftt un buisson dépassant parfois

80cm, rameaux vert-blanchatre. Feuilles assez geafijure 10), épaisses, vert-blanchatres,

et opposées; fleurs bleu-violacé (figure 11) aairépis terminaux laches, disposées par 3 4 6
en verticilles espacés. Calice campanulé a 5 denggies et 9 corolle bilabiée supérieure en

casque et levre inférieure trilobée; fruits en ferde tétrakénes (HANS 2007).

Figure 10: sauge officinale (feuilles)  Figurell: sauge officinale (fleurs et feuilles)

La racine de la sauge est brunatre et fibreuseigeamesure de 20 a 30 cm et est trés
rameuse. Les feuilles, opposés, pétiolés, rugueasberds dentelés, réticulées molles a
surface supérieure blanchatre, persistent I'hivace au revétement de poils laineux qui les
protegent. Les fleurs bleu rose-lilas, visible daiM Aout, elles sont grandes groupées a la

3

base des feuilles supérieures. L’'ensemble forngraleds épis.
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1.4. Classification
La sauge appartient a la grande famille des lara@ck existe plus de 600 variétés a

travers le monde, toutes ne sont pas comestild@sicoup d’entre elles sont utilisées comme

plantes ornementales.

Selon Cronquist, (1981) la sauge suit la clasgifiossuivante :
Regne : Plantae

Division : Magnoliophyta

Classe : Magnoliopsida

Ordre : Lamiales

Famille : Lamiaceae

Genre :Slvia

Espece Salvia officinalis L

1.5. Répartition géographique
Cette plante vivace est originaire des régions tegdnéenne orientales. Elle préfere

les terrains chauds et calcaires. Elle croit de i@manspontanée sur tout le bassin
meéditerranéen, depuis I'Espagne jusqu'a la Turqidans le nord de I'Afrique.

Espece euro méditerranéenne, assez commune eneA(geitivée) (BABA AISSA,
2000).

1.6. Principes actifs de la sauge officinale
La plante contient de I'huile essentielle a foenposante en cétones monoterpeniques,

en tanins catéchiques, des acides polyphenol cgigog (rosmarinique, caféique,
chlorogénique, p-coumarique, férulique), ainsi qles principes amers diterpeniques, des

triterpenes pentacyclique.

1.7. Utilisation de la sauge officinale
La sauge est une des plantes les plus utiliséesespropriétés importantes ; elle est

considéré comme un stimulant pour les gens anémsiiquaur les personnes stressées et
déprimées.

Pour usage externe, elle est appliquée en gargariemtre les inflammations de la
bouche tels que les abces, et pour le nettoyatgecitatrisation des plaies (DJERROUMI ;
NACEF, 2004).
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» Usage culinaire
Les feuilles de Sauge officinale sont un condintentrant, apprécié depuis I'antiquité. Elles

Peuvent étre consommeées fraiches, mais leur pagfaffine au séchage.
Les feuilles sont employées comme aromates enneyigout particulierement dans les
marinades et dans l'assaisonnement du gibier. leegsfsont utilisées dans lindustrie

alimentaire pour la confection de confitures (FRWLRE 2009).

» Usages en pharmacopée
La sauge ouvre l'appétit, elle régularise la digestUne infusion de sauge permettra de

faire passer un repas trop copieux. Son effet @agimodique atténue les crampes d'estomac
et les douleurs intestinales.

La sauge est un remede ancestral bien connue desefe pour réguler le cycle
menstruel et éviter le phénoméne de syndrome préstme!.

Elle est aussi trés utile pour minimiser les tresbde la ménopause. Bien que son
action hormonale ne soit pas encore clairementiddac la sauge permet de réguler la
transpiration et les bouffées de chaleur, elle #imganisme a s'adapter aux changements

hormonaux durant cette délicate période.

» Usage en cosmétique
La sauge est un fixateur de parfum connu dansrede de la parfumerie. En Frottant

une feuille de sauge sur la peau avant d'appligagrarfum, il durera plus longtemps.
Utilisée dans les soins capillaires, la sauge pedadutter contre les pellicules et donne
de la brillance aux cheveux. (ANONYME ;2011).

» Toxicologie
L’huile essentielle de sauge officinale peut rév@lisqu'a 50% de thuyone qui est une

substance épileptisante et neurotoxique. Néanmair@ine toxicité aigue ou chronigque n'a
été signalée apres son emploi aux doses usuelkededdles de sauge et de son huile
essentielle (jusqu'a 15gouttes par jours).

Cependant la thuyone provoque un effet localamtit aprées sa résorption. Une
consommation chronique de thuyone peut ainsi iedalides troubles irréversibles du systeme
nerveux central a des perturbations des fonctiépsatigues, rénales et cardiaques.

Une toxicité aigue est enregistrée apres admatisir d’'une forte dose de I'huile
essentielle de sauge. A cet effet, la consommadgnliere de sauge méme sous forme de

tisane ne parait pas recommandée.
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Le potentiel de sensibilisation reste faible suripue des réactions allergiques restent
jusqu'a présent et serait liés a la présenced#aatarnosolique qui agirait comme allergene
dangereux. (TEUSCHER al, 2005).

2. Menthe poivrée Mentha piperita)
2.1. Origine de l'espece
La menthe poivrée est originaire du Moyen-OrientAaie. En effet, elle se rencontre

sur tous les continents et s'adapte a tous lesaitmormis les plus extrémes. Elle aime les
terrains frais, argileux et calcaires (ZYBAK, 2000)

Cette plante est presque cultivée dans I'ensedddaégions du monde : en Europe, en
Asie (Russie, Kirghizstan, Turkménistan, Chine,obadnde), en Australie, en Afrique du
Nord (Maroc, Kenya, Tanzanie, Angola) et en Améig{Canada, Etats-Unis, Brésil,
Argentine, Chili).

2.2. Généralités
La menthe est connue des Egyptiens et des japanaisa cultivaient et utilisaient le

menthol depuis plus de 2000ans .Hippocrate déesitvertus stomachiques et diurétiques, et
Charlemagne en impose la culture parmi d’autrestptaa essences.

Au cours du 18éme siécle, ce sont les Anglais qtirépandu la menthe poivrée en
Europe et en Amérique.

La menthe est I'une des especes la plus connuei ghsnplantes médicinales. Ses
feuilles renferment une huile essentielle ayant plepriétés antiseptique dont le principe
actif est le menthol qui est contenu dans touggdate, son contact procure une sensation de
fraicheur, voire d’anesthésie locale. Son usage noenaromatisant en pharmacie, en
alimentaire et en confiserie est trés largemetisét (KELLER-DIDIER(2004)).

2.3. Description morphologique
Mentha piperita est un hybride issu d’'un croisement spontané eviergha aquatica

(la menthe aquatique} Mentha spicata (la menthe verte (BAUDOUX, 2002).

Elle doit son nom latin (piperita) a son odeustoaractéristique fortement poivrée et
froide, en raison de I'huile essentielle que comient ses feuilles. C’est une plante sauvage,
herbacée vivace, qui appartient a la famille dewihaées, grande famille de plantes souvent
productrices d’huiles essentielles largement répasdans le monde.

La plante de menthe est rampante, a tiges quadeargp) ascendantes, pouvant
atteindre 1,20 m de hauteur, ses feuilles sont s§g®) ovales, aigués et dentées,
généralement d'une belle couleur verte, souveaesidparfois duveteuses, a partir desquelles

se dégage une forte odeur caractéristique facilemeennnaissable. Les fleurs, qui poussent

=




Chapitre I Monographie despeses étudiees

en grappes a l'aisselle des feuilles sont de coutese, les tiges sont de couleur pourpre
(MORIGANE, 2007) (figure 07).

Figure 12 Mentha piprita (menthe poivrée) (Gayda, 2013).

2.4. Classification
Le nom menthe vient du Grec « minthe » nom d’'un@phe transformée en fleur par

proserpine et de « piperita » qui signifie « pog&veela menthe est 'une des espéces les plus
célébres parmi les plantes médicinales.

Régne : plantae

Division : Magnoliphyta

Classe : Magnolipsida

Ordre : lamiales

Famille : lamiaceae

Genre MENTHA

Espéce Mentha piperita

2.5. Répartition géographique
On cultive la menthe poivrée en Europe, en AsieAkigque du Nord et en Amérique

du Nord. Elle résulte d’'une hybridation entre lanthe aquatigue (Mentha aquatiqua) et la
Menthe verte (Mentha spicata).
Elle affectionne les sols humides et frais ou antraire, secs, en fait cela dépend de

I'espéce. Elle doit de préférence étre plantée dansndroit ensoleillé. Elle nécessite un sol

I
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drainé, fertile et frais, riches en calcaire etaegile. Elle requiert un PH entre 6 et 7. Elle se
reproduit grace a des stolons (ABBAS ,2005).

2.6. Principes actifs de la menthe poivrée
Les principes actifs de la menthe poivrée sontcgalement les huiles essentielles

contenant surtout du menthol, néomenthol, isoménthenthone ; tanins dont surtout de
I'acide rosmarinique et des dérivés de I'acide icai et les flavonoides.

Les feuilles de bonne qualité destinées a un ughganaceutique contiennent plus de
9ml d’huile essentielle par Kg de feuilles sechd®DIF ,2009).

2.7. Utilisation de la menthe poivrée
La menthe verte est employée trés couramment coni@ee aromatique,

principalement dans les cuisines méditerranéemiaes, le the a la menthe ou le taboulé.

» En phytothérapie
La menthe poivrée occupe une place privilégiée tiaphytothérapie digestive grace a

I'huile essentielle que renferment ses feuilleguetiui confere un trés grand pouvoir calmant

des spasmes intestinaux. Elle est active aussiesucrampes digestives et les nausées.
L’action antiseptique de 'huile essentielle limles fermentations intestinales et soigne les
ballonnements. Une étude clinique réalisée en k%0ontré que la menthe, associée au
fenouil, est particulierement efficace pour soigtes troubles de la digestion tels que

nausées, ballonnements. Pesanteur apres le repakeud épigastrique. C’est aussi un

stimulant du systéme nerveux (DUBAND et CARNA, 1992

&






p

N

Chapitre I : Matériel et
méthodes




Chapitre | Matériels et méthodes

1. Matériels végétale
1.1. Présentation botanique des plantes étudiées

1.1.1.Salvia officinalis (Sauge officinale)
La sauge, $alvia officinalis) est une touffe pouvant atteindre 80 cm de haut

(TEUSCHER e#l., 2008).

1.1.2.Mentha piperita (Menthe poivrée)
La menthe poivré@Mentha piperita) (figurel3) est une plante herbacée et vivaceseui

multiplie par rhizome ; elle se propage égalemantsgolons.

Figures 13: menthe poivréeVientha piperita

2. Matériels de laboratoire
Durant 'essai au laboratoire, nous avons eu recaux matériels suivant :

» Appareillage
- Chromatographe en phase gazeuseégulation électronique de pression de type

Chrompack CP 9002 ;
- Balance de précision ;

» Verreries
Burettes, Une pipette graduée de 1ml et microtfgpke 'ordre du micro litre, Erlenmeyer a

bouchon rodé, Béchers, Fiole, Entonnoir, seringue.

» Reéactifs et produit chimique
-Alcool (70° ,85°,96°) ;
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-Hydroxyde de potassium (KOH) ;
-Solution de phénolphtaléine ;
-Acide chlorydrique (HCI) ;

3. Caractérisation physico chimique des huiles esselles étudiées
La qualité de TI'huile essentielle utilisée (figut4) est définie par des normes

admises portant sur les indices physicochimiques ihormes pour définir la qualité
d’'une huile essentielle ont été déterminées pasiguus organisations connus a I'échelle
mondiale :1ISO : international standard organisati®BNOR : association frangaise de
normalisation.

Dans notre cas nous avons déterminés les indicede(aester, et miscibilité) en

suivant la norme AFNOR.

2o ‘//'/ e
Figure 14: huiles essentielles &alvia officinalis et Mentha piperita
(original, 2017)

3.1. Indice d’Acide (I1A)
L’indice d’acide d’'une huile essentielle est défpar la quantité en milligrammes de

potassium (KOH) nécessaire pour la neutralisatem atides libres contenus dans 1g d’huile
essentielle (AFNOR ,2000).

3.1.1. Mode opératoire
Ce test a été réalisé au niveau du laboratoirgdddabromatologie du département de

Pharmacie Université Mouloud Mammeri Tizi-ouzou.

On pése 2¢g d’huile essentielle de menthe poivedencdissout dans 5ml d’'un mélange
a volume égal d’éthanol a 96° et d'éther de pétiodesolvant est neutralisé par I'hydroxyde
de potassium (KOH) 0,1M en présence de 0,5ml dsoiation de phénolphtaléine utilisée

comme indicateur coloré.
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La titration se termine lorsque la couleur rosesigée, et on note alors le volume

(figure 15 et 16).

Figure 15: résultats obtenus pour I'indice d’acide pouréeeléchantillon (HEe mentha
piperita) (original 2017)

Figure 16: résultats obtenus pour I'indice d’acide pouréen2 échantillon (HE dsalvia
officinalis) (original 2017).

L’indice d’acide est calculé par la formule suivant

A= (56.1*n)/m

IA : Indice d'acide (sans unité).

n : Volume de KOH utilisée pour ik@ation(en ml).
m : Masse en grammes de I'huile retiske.

56.1 : masse molaire de KOH

3.2. Miscibilité a I'éthanol
Pour chaque type d’huile essentielle étudiée, amsatrois burettes de 25ml contenant

chacune 20 ml d’alcool (figure 17) a différentes@entrations : 70, 85, 96°.
A température ambiante de 20°C, on introduit 1,8 'huile essentielle dans un

Erlenmeyer de 200 ml.

E
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On procede a la titration a 0.1ml d’alcool jusqgdissolution compléte. On continue a
ajouter le solvant par fraction de 0.5ml jusqu'a 20 en agitant fréquemment et
énergiquement jusqu'a obtention d’une solution idtag clair) puis on note le volume n, si la
solution devient trouble ou opalescente avant guelume ajouté n’atteigne 20ml, on note le
volume n1l utilisé au moment de I'apparition du bieuou de I'opalescence puis le volume n2
au moment de la disparition du trouble ou de I'epaénce.

Figure 17: Titration a I'alcool a différentes concentratipour les deux huiles essentielle
(Original 2017)

Selon la pharmacopée européenne, différent castedithn de la miscibilité d’'une huile
essentielle sont possible dont :

> 1% cas : Si une solution limpide n’est pas obtenuésapddition de 20 ml d’alcool, On

refait 'essai avec un alcool de titre plus élevé.

E
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» 2éme cas : une huile essentielle est dite solldns n volumes d’alcool d'un titre de
85° particulierement , avec un trouble compris emit et n2 volumes si la solution
limpide dans n volumes devient trouble dans nl mek (nl < 20) et le demeure
apres addition progressive de nouvelles quantitéeabl de méme titre , jusqu'a
concurrence de n2 volumes d’alcool, la solutiorevethant limpide (n2 < 20).

Dans notre cas d’étude on se retrouve dan¥fecas.

3.3. Indice d’esters
L’indice d’ester est le nombre de milligrammes déagsium (KOH) nécessaire pour

effectuer la saponification totale des esters@miéenus dans 1gr d’huile essentielle.
La réaction de saponification s’écrit : R-COO-R®K — R-COO-K+-R’-OH

3.3.1. Mode opératoire
Un échantillon de 2 g d’huile essentielle est idtib dans un ballon. A l'aide d’'une

burette nous ajoutons 25ml d'une solution d’hydaexyde potassium (0.5N). Ainsi que
quelques billes en verre.

Nous adaptons le réfrigérant a refluer au ballon Isubain d'eau bouillante et
maintenons le ballon sur le bain d’eau pendant ueéel précisée dans la norme huile
essentielle.

Nous laissons ensuite refroidir ballon et démonterngibe. Nous ajoutons 20ml d’eau
puis 5gouttes de solutions de phénolphtaléine au ba

Nous titrons I'excés d’hydroxyde de potassium alesolution d’acide chlorydrique
(Hcl 0.5N).

L’indice d’esters est calculé par la formule suiean

IE=28.05*(V-Vo)/M E findice d’ester.

:Volume en ml de HCI utilisée dans cette

Détermination (53.7ml)
o Wolume en ml de HCL utilisée dans cette
Détermination a I'essai a blanc.

M : la masse de la prise d’essai.

E
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Nous avons effectues un essai a blanc, dans lesesnéonditions opératoires et en
utilisant les mémes réactifs, en ajoutant 5ml diati (0.5N) neutralisé pour I'essai a blanc.

3.4. Caractéristiques organoleptiques
Les caractéristiqgues organoleptiques (apparenagewoodeur, gout) étaient autrefois

les seules indications permettant d’évaluer laitudlune huile essentielle, mais comme ses
propriétés ne donnent que des informations tregé@s sur ces essences, il est nécessaire

d’utiliser d’autres techniques de caractérisatilus précise.

4. Analyse biochimique de I'huile essentielle dsalvia officinalis et deMentha piperita

L’'analyse chimique des deux huiles essentielfab/ia officinalis, Mentha piperita) est

basée sur l'identification des composés chimiquessmtiels.

» Chromatographie en Phase Gazeuse(CPG)
La chromatographie en phase gazeuse, est un ctsular de chromatographie de

partage utilisée pour I'analyse de petites molécutdatiles (SCHWEDT ,1992).

L’analyse des deux huiles étudiées est faite laorédoire de technologie alimentaire de
L'ENSA d’ALGER.

Les analyses chromatographiques sont effectuéesursushromatographe en phase
gazeuse a régulation électronique de pression ple Ghrompack CP 9002, (figure 18).
L’appareil est équipé d’'une colonne capillaire dites fondue de type DB-5 de 30 m de
longueur, 0,25 mm de diamétre(e25um d’épaisseur de film, d’'un détecteur a ionisatien
flamme réglé a 280°C et alimenté par un mélanggadeH?2/air et d’un injecteur split splitless
réglé a 250°C. Le gaz vecteur est I'azote a 1 ml/iné mode d’injection est le split (rapport
de fuite de 1/50, débit de fuite 66 ml/min). La mrature de la colonne est programmeée de
50°C (3mn) a 250°C a raison de2°C/min, puis eshieaue a 250°C pendant 10 min.

Figure 18: Appareil de CGMS (original, 2017)
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1. Caractéristique physicochimiques des huiles esgeelles étudiées
L’'importance de I'indice acide et I'indice d’est@pose sur la qualité de I'huile.
1.1. Indice d’acide, d’ester et miscibilité des deuhuiles essentielles

La caractérisation physico-chimique des deux bBugleidiées est basée sur le calcul de
l'indice d’acide, d’'ester et la miscibilité a thanol.

- La valeur de l'indice d’acide a plus faible (irntur a 2) est obtenue avec ['huile
essentielle denentha piperita. La valeur de I'indice d’acide la plus élevée astitenu avec
I'huile essentielle dealvia officinalis (Tableau 01).

-Pour lindice d’ester, la valeur la plus élevéea ekstenu avec I'huile essentielle de

mentha piperita et la valeur la plus faible est obtenue avecaka officinalis.

Tableau 01: Valeurs d’indices d’acide et d’ester des deuikelsiessentielles.
Indices Indice d’acide Indice d’ester

Huiles essentie
Salvia officinalis 1.683 59

Mentha piperita 0.280 422.15

Selon la pharmacopée francaise(2012), la valeud’iddice d'acide doit étre au
maximum égale a 2. Dans notre cas I'indice d’aesiedans les normes pour les deux huiles
essentielles.

La faible valeur de I'indice d’acide de I'huile esdielle deMentha piperita (0.280) est
probablement du a la faible teneur en acides libggg ne sont pas altérées lors de
I'extraction de I'huile et de sa conservation. Cgeixplique par le phénomene d’hydrolyse
des esters qui engendre ces acides avec le temps.

Nos résultats rejoignent ceux de (FELLAH EI 2006) sur I'huile essentielle de
Salivia officinalis, collectée dans deux régions de Tunisie géognaphient différentes et
ont montré des indices d’acides (IA) compris eru49 et 1.41 et des indices d'ester (IE)
compris entre 7.57 et 8.22.

L'acidité d’'une huile essentielle est un critere giealité. Un indice d’acide faible
indiqgue que les huiles essentielles sont stablesxytation de [I'huile provoque
'augmentation de l'indice d’acidité (Clif et HARERANA, 2013).
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Les valeurs d’indices d’ester indiquent que lesxddwiles contiennent d'importantes
guantités d’acide libres, et il est admis que loesdjindice d’'ester est élevé mieux est la
qualité de I'huile (HILAN etal., 2006).

1.2. Miscibilité a I'éthanol des deux huiles essaptles

La miscibilité indique si deux liquides peuvent reélanger pour former une
solution homogeéne.

Nous sommes dans les normes de la pharmacopéaifafdp12), 1mL de

'huile essentielle de Myrte est miscible a 20°ChglaimLd’alcool a 70%. L’huile
essentielle d&lentha piperita est miscible dans 4.Iml d’alcool a 70% (Table@d),

ce qui n’est pas le cas de 'huile essentiell&al@a officinalis ou nous n‘avons pas
eu de résultats avec l'alcool a 70% cela nous anéma changer de concentration
d’alcool (Tableau 02).

Tableau 02: Miscibilité des deux huiles essentielles danksdal (Salvia officinalis, Mentha

piperita)
alcools 70% 85% 96%
huiles
essentielles
Mentha Miscible a 4.9mL| 6mL solution15.6mL
piperita trouble disparition de
I'opalescence
Salvia Sans résultats Sans résultats Miscible a
officinalis 13.5mL

Les propriétés physicochimiques de nos deux hupesmettent une meilleure
caractérisation ; mais peuvent varier avec la ®s@na géographique, les conditions

climatiques, la nature du sol.

2. Caractéristigues organoleptiques des huiles esgielles (Salvia officinalis, Mentha
piperita)
Les deux huiles essentielles analysées sont deen@juide, de couleur jaunatre avec

une odeur tres variable agréable pouviiatha piperita et Salvia officinalis et camphré pour

la sauge (tableau03).

=
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Tableau 03: caractéristiques des deux huiles essenti€llefficinalis, M.piperita)

Huile Aspect Couleur Odeur Saveur

essentielle

S.officinalis | Liquide Jaune Camphrée | Piquante
foncé

M.piperita | Liquide Jaune Douce et | Rafraichissante
clair agréable

Les deux huiles essentielles ont une odeur agréavec un caractere herbal rappelant
les plantes fraiches.

Une étude analogue menée par HILANakt(2006) , a indiqué que I'huile essentielle
Sofficinalis originaire du littoral libanais est un liquide e, jaune pale et fortement
cinéolique par contre celle des montagnes, etléggsde limpide, jaune foncé et fortement
cinéolique.

Par ailleurs TALEB-TOUDERT .K. (2015) signale dadss travaux que I'huile
essentielle de&salvia officinalis de la région de Kabylie est liquide, incolore, pamgée et
piquante alors que notre substance est liquidenejaioncé, camphrée et piquante.les
différences enregistrées peuvent étre attribuéerégine géographique a la nature du sol ou
au stade du cycle végétatif au moment de la @¢DIE FIGUEIRDO eal, 2008).

3. Composition chimique des huiles essentielles étée ; Salvia officinalis, Mentha
piperita
Pour l'identification des composants chimiques desgx huiles essentielles nous avons

calculé I'indice de kovats pour chaque pic enregiptr la CPG :

Tr(A)- Tr(Cn)
o] oo |

Ou: IK est I'indice de Kovats.

IK = 100n+| 100 x

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

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

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

immédiatement le composé.
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Apres l'identification des pic enregistrée par CFigures 19, 20), les deux huiles
essentielles sont formées d’hydrocarbures repré&separ des terpenes, ainsi par des
COmposEés oxygeneés tels que les alcools et lessgsadnieau 04).Les monterpenes sont les

principaux constituants des deux huiles essésiel
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Tableau 04: Identification des composants chimique par CR&dkux huiles
essentiellesSalvia officinalis, Mentha piperita).

Constituants Sofficinalis M.piperita
Alpha.Thuyone 0.01 0.24
a.pinene 0.75 0.91
Camphene 25.78 0.47
Sabinene 3.15 0.39
B.Pinene 7.39 1.15
Myrcene 10.58 0.24
Carene 0.03 -
a.terpinene - 0.34
P.Cymene - 2.52
Limonéne 1.83 1.88
Eucalyptol (Cineol) 13.36 5.64
y.Terpinene 4.46 0.07
Terpinolene 2.14 -
Linalool 0.008 0.10
Borneol 0.08 6.34
Menthol - 33.47
Menthone - 28.66
A.Terpéneol 0.03 1.00
Anis-Aldehyde - -
Citonellol - -
Nerol - -
Citral - 0.07
Thymol 0.49 5.25
Carvacrol 0.96 -
Eugenol 0.03 -
Nerolidol - -
Pulegone - 0.76
Alpha.phellandrene 2.76
Piperitone - 0.13

L’huile essentielle des deux espéces ont une dizdéncomposés communa lpinéne,
le B pinéne et le sabinéne sont les composés commambudles essentielle étudiées. Les
concentrations de pinéne varient de 0.75% a 0.92% pour nos deuarditions et celle d@
pinene varient de 1.15% a 7.40% pour les deuxrditioas, Le limonéne est présent chez les
deux échantillons étudiés avec une méme propoagamoximativement (1.83% ch&alvia
officinalis et de 1.88 chellentha.piperita) (Tableau 05).




Chapitre I

Tableau 05: Composants communs aux deux huiles essentielles

constituants

Salvia officinalis

Mentha piperita

Alpha.thuyone 0.01 0.24
A.pinene 0.75 0.91
Camphéne 25.78 0.47
Sabinéne 3.15 0.39
B.Pinéne 7.39 1.15
Myrcene 10.58 0.24
Limonéne 1.83 1.88

Eucalyptol(Cineol) 13.36 5.64
Y.Terpinéne 4.46 0.07
Linalool 0.008 0.10
Bornéol 0.08 6.34
A.Terpéneol 0.03 1.00
thymol 0.49 5.25

Résultats et discussion

Le menthol est le composant dominant chdentha piperita avec une proportion de

33.47% ; et ce composé est absent Sabda officinalis.

Le constituant le plus riche ch&alvia officinalis est le camphéne avec une proportion
de 25.78% par contre chbtentha piperita (0.49%).

L’huile essentielle d&alvia officinalis est plus riche en sabinéne (3.15%), ce composé

existe en tres faible proportion (0.39%) chidentha piperita. L'huile essentielle d&entha
pepirita est constituée de composés spécifiques qu’on neuketpas chezalvia officinalis
tels que le menthone(28.66%), le menthol(33.47%jtaihs composeé ne sont retrouves que
chez une des deux especes, le camphéne présechapsalvia officinalis le menthol et le
menthone chellentha piperita (tableau 06).

Tableau 06: Composants particuliers a chaque une des ddlestassentielles

Composants Salvia officinalis Mentha piperita
Caréne 0.03 -
A.terpinéne - 0.34
P.Cymene - 2.52
Térpinoléne 2.14 -
Menthol - 33.47
Menthone - 28.66
Ciytral - 0.07
Cavracrol 0.96 -
Eugenol 0.03 -
Pulegone - 0.76
Alpha.Phellandrene 2.76 -
Piperitone - 0.13
38 B




Chapitre Il Résultats et discussion

Plusieurs études a travers le monde ont été ééalisurSalvia officinalis, ainsi nous
remarquons que la chimique de notre huile présgesedissemblances par rapports a celles
mentionnées dans les différentes études citésldaableau : cette difference réside dans la
différence de concentrations en constituants rmaies de I'huile essentielle. Les variations
notées dans le profil chimique de I'HE @alvia officinalis provenant de différent pays
(Tableau 07) est liée a plusieurs facteurs tels: que

Le facteur environnemental (BERNARTH ak, 1991, GRELLA etal., 1998), les
conditions climatiques et géographiques ( RISTI@ g1997) qui changent d’'un pays a un
autre et a la période de la cueillette.

La différence dans la composition chimique de I'Eialement étre attribuée aux variations
de I'ontogenese (ALIZADEH ddl., 2011).

Tableau 07 Comparaison des teneurs en composés majoriirbudle essentielle dgalvia

officinalis
Composé o thuyone Camphéne 1.8 cinéole Auteur
SO 0.01 25.78 13.36 Notre échantillon
S1 0.72a1.5 8al0 55a62 Rami et Zheng
Guo, 2011.
S2 41248 0.12 7.94 Alizadeh et
Shaabani, 2012.
S3 7.41 14.19 16.29 Bouaziz et al.,
2009.
S4 40.37 15.78 8.07 Pierozan et al.,
2009.
S5 42.96 13.00 7.54 Pierozan et al.,
2009.
S6 24.8 10.9 14.8 Delamare et al.,
2009.

SO : notre échantillon dwlvia officinalis

S1 :Salvia officinalis de Syrie (Rami et Zheng Guo, 2011)
S2: Salvieofficinalis d’'lran(Alizadeh et Shaabani,2012)
S3 :Salvia officinalis de Tunisie (Bouaziz et al ., 2009)
S4 :Slvia officinalis du Brésil (Pierozan et al ., 2009)

S5: Salvia officinalis du Brésil (Pierozan et al ., 2009)

&



Chapitre I Résultats et discussion

S6 :Salvia officinalis du Brésil ( Delamare et al ., 2009)

D’autres études réalisées stvia officinalis a travers le bassin méditerranéen ont rapporté

la composition chimique suivante :

L’étude menée par Place et al .,(1995), Saivia officinalis d’'ltalie ; a montré que les

principaux composés sontlthuyone (39.32%).

Les travaux TSANKOVA et al.,(1994) ont révélé gase tonstituants majoritaires de I'HE de
Salvia officinalis issue de Bulgarie sontlthuyone (29.40%), le camphre(11.70%).

L’étude réalisée par COULADIS et al ., (2002) merque I'HESalvia officinalis poussant en
Serbie est composée essentiellement de camphB89§2%, I'a thujone (19.90%).

Pour notre cas le composé majoritaire est le canpltig5.78%) ce qui explique I'odeur
camphrée de I'huile essentielle 8alvia officinalis suivi de cinéol (13.36%) ainsi I'odeur
rafraichissante dé&lenthe piperita proviendrait du taux élevé du menthol (33.47%)det
menthone (28.66%). Selon la pharmacopée europddmiie essentielle délentha piperita
devrait contenir environ 40% de menthol et 30% 8% |la menthone.

Ces résultats confirment une fois de plus quégioe géographique et I'environnement dans
lequel une plante croit influent considérablemeamnsdla composition chimique de I'huile

essentielle.

Les deux huiles essentielles analysées sont aodessitmajoritairement de monotérépnes
comme lo pinéne, I8 pinene, le camphéne, le limonéne, le térpinolkEnmmenthol, le

bornéol et le sabinéne ; ces composés ont été isbcakactérisés par leur activités biocide et
répulsive contre de nombreux insectes ravageurdateges stockées (Keitaatt,

2000 ;Ketoh e#l., 2002 ; Papachristos et Stamouplos .,2002 ;Keflewet Soltani 2004).

o






Conclusion

Au terme de notre étude principal d’analyse la cositppn chimique des deux huiles
essentielles ayant été obtenues par hydrodistitiai partir de feuilles de deux plantes de la
famille des lamiaceaeSdlvia officinale, Mentha piperita), afin de trouver les composants
majoritaires essentiels a la santé. Le travailatherche entrepris rentre dans le cadre de la
valorisation des Plantes Aromatiques et Médicinales

Sur la base des analyses effectuées au labordesirggsultats obtenus nous ont permis
I'identification de 19 composants ch&alvia officinalis(sauge officinale) avec un chémotype
riche en montérpenes dont lescomposés majoritsiresle camphéne(25.78) ,cineol(13.36%°
et myrcéne(10.58%) ; en effet, I'effet antifongique I'huile essentielle de |&alvia
officinalis est attribuée a la présence de camphre et duhgarap offre une propriété
antifongique. Il est capable d’inhiber les infeogofongiques a la fois a l'intérieur qu'a
I'extérieur et offre un soulagement aux problem@settions tels la dysenterie, les maladies
de la peau, le pied d’athléte ou encore la dermatitte propriété est 'une des raisons pour
lesquelles elle est utilisée dans les produitode@our la peau.

Pour 'huile essentielle dslentha piperita 20 composés sont identifier le composant
majoritaire est le menthol (33.47%) suivi du memni¢28.66%) et le bornéole (6.34%).

-Notons que le menthole attribue ses vertus Afi&mnmatoire, antalgique locale,
tonique et stimulante.

-Le menthone offre les propriétés cholagogues eblécdtiques qui facilitent
I'évacuation de la bile vers l'intestin et le foie.

En comparants nos résultats avec ceux d’autresiodars, nous pouvons dire que les
deux huiles essentielles analysées se distinguant 'abondance de leurs différents
constituants chimiques et parfois méme par leuactéristiqgue organoleptique bien qu’elles
appartiennent toutes a la méme famille botaniquweh&nt que la période d’extraction,
meéthodes de séchage et d’analyse, ainsi I'origéwgaphique, 'environnement dans lequel
évolue la plante et I'organe étudié influencentsidé@rablement la composition chimique de
I'huile essentielle.

Il serait judicieux d‘exploiter ces résultats dalas luttes biologique des insectes
nuisibles, comme méthode alternative aux produiisiicues néfastes pour I'alimentation et
la santé, en effet I'industrialisation de ces hpermettra une meilleure production végétale

plus écologique, et une meilleure préservatiorad#dsphere.

-y
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Annexes

Les tableaux 1 et 2 nous renseignent sur la naesecomposants chimiques des deux huiles

essentielles étudiées et leurs temps de rétention

Tableau n°1 : composition chimique de I'huile esséielle de laMentha piperita

Temps de rétention Composés chimiques Quantité (%)
14.268 Alpha-pinene 0.910
15.135 Camphene 0.047
16.715 Sabinene 0.394
16.912 Beta-pinene 1.155
17.868 Myrcéne 0.248
18.675 Alpha.phellandrene 0.033
19.562 Alpha.terpinéne 0.188
20.086 Limonene 1.88
20.455 P.cymene 2.521
20.675 1.8 cinéole 5.649
22.512 4.terpinene 0.075
25.508 Linalol 0.109
29.770 Menthone 28.660
30.350 Bornéol 6.348
31.419 Menthol 33.472
32.165 Alpha terpeneol 1.008
35.585 Pulegone 0.769
36.60 Pipéritone 0.134
38.154 Citrol 0.077
39.604 Thymol 5.257
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Tableau n°2 : composition chimique de I'huile esseielle de salvia officinalis

Temps de Composés chimiques Quantité (%)
rétention

13.575 Alpha thujone 0.751
13.890 Alpha pinéne 0.184
14.518 Camphéne 25.781
16.765 Sabinéne 1.266
17.038 Beta pinene 7.392
18.070 Myrcéne 10.584
19.160 Caréne 0.038
19.645 Alpha-phellandréne 2.736
20.145 Limonéne 1.834
20.667 1.8 cineole 13.368
22.643 y.terpinene 4.461
24.685 Terpinoléne 2.142
25.500 Linalool 0.008
30.205 Bornéol 0.084
32.122 Alpha-terpéneol 1.635
38.864 Carvacrol 0.964
39.364 Thymol 0.492
43.710 Eugénol 0.036




Résumé

Les plantes aromatiques sont des sources inépessdbl substances naturelles douées
de propriétés biologiques présentant un intérét péar la santé et I'agriculture. Dans ce
contexte, les huiles essentiellesS&via officinalis (sauge officinale) et dilentha piperita
(menthe poivrée) obtenus par hydrodistillation, ggakent diverses vertus (thérapeutiques,
antibactériens, antifongiques).L’étude de leurs rac@ristiques  physico-chimique et
organoleptique (IA, IE, Miscibilité) est réaliséa BRboratoire: Une analyse qualitative par
CPG nous a permis la détermination des composaitiques des deux huiles essentielles
(Salvia officinalis, Mentha piperita).

Mots clés: Salvia officinalis, Mentha piperita, CPG, huile essentielle, IA, IE.

Abstract

Aromatic plants are inexhaustible sources of giftatural substances.their properties
are a real interest. In this context, essentia ofl the sagdSalvia officinalis) and minth
(Mentha piperita)obtained by hydrodistillation, are analysed (thetdjr, anti-fungal and
antibacterial). Studying their characteristics mus—chemical and organoleptic (1A, IE,
Miscibility) was carried outA qualitative analysis by GPC allowed us to deteenmthe
chemical compositions of the two essential d#a\(a officinalis, Mentha piperita).

Key words: Salvia officinalis, Mentha piperita, CPG, essential oil, 1A, IE.



