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Introduction générale
Depuis toujours, I’homme a pu compter sur la nature pour subvenir a ses besoins de base:

nourriture, abris, vétements et également pour ses besoins médicaux. L utilisation
thérapeutique des extraordinaires vertus des plantes pour le traitement des maladies de
I’homme est trés ancienne et avec 1’histoire de I’humanité [1].

Actuellement, les plantes aromatiques possédent un atout considérable gréce a la
découverte progressive des applications de leurs huiles essentielles dans les soins de santé
ainsi
que leurs utilisations dans d'autres domaines d'intérét économique. Leurs nombreux usages
font
qu'elles connaissent une demande de plus en plus forte sur les marchés mondiaux.
Traditionnellement, différentes techniques de distillation et machines de traitement sont
utilisées pour extraire les huiles essentielles de plantes aromatiques a I'échelle du laboratoire,
pilote et commerciale [2 -3].

Le travail de recherche a été réalisé au sein de laboratoire N°4 au département de S.M
université ain tmouchent sur le theme « Extraction des huiles essentielle par différents
méthodes »

Ce théme a entamer plusieurs acceptes :
e Extraction des huiles essentielles par différents méthodes.
e Elaborer une nouvelle méthode par Micro-onde.

e Valorisation des déches de citron (peau et grain).

On a étudié plusieurs facteurs Rendement, Densité, CCM, pH sur différents composer des
huiles essentielles suivants : Ail, peau de Citron, grain de Citron, Romarin, Menthe, Rose,
Amende.

L’inter de cette recherche est la valorisation de déche de citron pour extraire des huile
essentiel pour aborder 1’oxydation des d’eau usée qui pose un probléme d’environnements.

Cette recherche a fait I’objet de deux communications internationales dans un congre
CIEDD’123 par affiche qui a eu lieu le 5-6 juin 2023 université U.S.T.O.

Ce mémoire est réparti en quatre chapitres :

-Le premier chapitre cite des généralité sur les huiles essentielles et leurs inters .
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- Le deuxiéme chapitre est consacré a une étude bibliographique sur les composer étudies (
Ail, peau de Citron, grain de Citron, Romarin, Menthe, Rose, Amende) , leurs classifications
et composition chimique, Taux de consommation, ces sous-produits et leur intérét.

- Le troisieme chapitre décrit différents méthodes extraction des huiles essentielles, nous
avons élaboré une nouvelle méthode par Micro-onde et la caractérisation physico-chimiques
CCM, pH.et densité.

- Le quatrieme chapitre décrit résultats et discussion qui mette en valeurs notre rechercher par
les résultats trouver qui sont a décroits au références bibliographique.

Enfin, une conclusion générale permet de résumer les résultats des travaux présentés.



Introduction Generale :
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Chapitre I : GENERALITE SUR LES HUILES

INTRODUCTION

Depuis toujours, I’homme a pu compter sur la nature pour subvenir a ses besoins de base:
nourriture, abris, vétements et également pour ses besoins médicaux. L’utilisation
thérapeutique des extraordinaires vertus des plantes pour le traitement des maladies de

I’homme est trés ancienne et avec 1’histoire de I’humanité
Actuellement, les plantes aromatiques possedent un atout considérable grace a la

découverte progressive des applications de leurs huiles essentielles dans les soins de santé
ainsi que leurs utilisations dans d'autres domaines d'intérét économique. Leurs nombreux

usages font qu'elles connaissent une demande de plus en plus forte sur les marchés mondiaux.

Traditionnellement, différentes techniques de distillation et machines de traitement
sont utilisées pour extraire les huiles essentielles de plantes aromatiques a I'échelle du

laboratoire, pilote et commerciale
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I .1 Historique des huiles:
Les premicres preuves de fabrication et d’utilisation des huiles essentielles datent de

I’an 3000 avant J.C. Les huiles essentielles semblent donc avoir accompagné la civilisation
humaine depuis ses premiéres geneses. Les egyptiens puis les grecs et les romains ont
employé diverses matiéres premiéres végétales ainsi que les produits qui en découlent,
notamment les huiles essentielles. Ces utilisations concernaient différents domaines :

parfumerie, médecine, rites religieux, coutumes paiennes, alimentation [1].

L’étape byzantine de la civilisation a permis 1’instauration des bases de la distillation et avec
I’¢ére arabe de la civilisation, I’huile essentielle devient un des principaux produits de
commercialisation internationale. Ainsi, vers I’an mille, Avicenne, médecin et scientifique
persan, a défini précisément le procédé d’entrailnement a la vapeur. L’Iran et la Syrie

deviennent les principaux centres de production de divers types d’extraits aromatiques.

Par la suite, les huiles essentielles ont bénéficié des avancées scientifiques, au niveau des
techniques d’obtention et de 1’analyse de leur composition chimique. Parallelement, leur
utilisation a aussi tiré profit de I’avénement de 1’aromathérapie. René-Maurice
GATTEFOSSE a crée, en 1928, le terme de I’aromathérapie et il a mené de nombreux travaux
concernant les huiles essentielles, notamment leurs propriétés ; ces résultats seront a 1’origine

de nombreuses Autres recherches [2].

I .2. Définition huiles essentielles :
Les Huile Essentielle sont le produit de la distillation d’une plante ou d’une partie de

plante (fleur, racine, écorce, feuille). Ce sont des substances de consistance huileuse mais sans
corps gras, plus ou moins fluides, voire rétinoides, tres odorantes, volatiles, souvent colorées
[3]. L'huile essentielle est le produit noble résultant de la distillation d'une plante aromatique
(la sauge), d'une Beur (la rose), d'une semence (la carotte), d'un bois (le santal), d'un fruit (la

bergamote), d'une baie (le genievre) ou encore d'une séve d'arbre (la térébenthine) [4].

Les huiles essentielles appartiennent, le plus souvent, aux familles des coniféres

(Sapins, Pin, Cédre, Cypreés, etc.), des Apiécées (Fenouil, Carvi, Cumin, Anis, etc.), des

Lamiacées (Menthe Poivrée, Thym, Romarins, Lavande, etc.), des myrtacées (Girofle,
Eucalyptus, etc.), des rutacées (Citron, Orange, etc.), des lauracées comme la Cannelle etc.

[1].
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I .3.Localisation des huiles essentielles :
Les huiles essentielles sont tres répondues dans le regne vegétal, on les rencontre

surtout dans les phanérogames, mais quelques cryptogames en renferment également. Dans la
plupart des cas, les essences se trouvent toutes formes dans les différents organes, elles sont
alors localisées soit dans les glandes des poils seécréteurs, soit dans des réservoirs

Intracellulaires ayant la forme des canaux [5].

Les huiles essentielles peuvent étre stockées dans tous les organes végétaux : feuilles,
fleurs, écorces, bois, racines, des rhizomes, fruits et des graines. La synthése et I’accumulation
sont généralement associées a la présence de structures histologiques spécialisées, souvent
localisées sur ou a proximité de la surface de la plante : cellules a I’huile essentielles des
Lauraceae ou des Zingiberaceae, poils sécréteurs des Lamiacées, des poches secrétrices des

Myrtaceae ou des Rutaceae, canaux sécréteurs des Apiaceae ou des Astéracée[6].

Les trichomes glandulaires sont les sites primaires de la biosynthése d'huile essentielle, et les
plantes qui manquent de telles structures spécialisées synthétisent et amassent seulement des
traces de monoterpenes. En conséquence, la dynamique du développement de ces structures
ainsi que le process(s) sécréteur d'huile et le mécanisme(s) ont une incidence directe avec la

production de I'huile/ le potentiel du systéme producteur [7].

Toutes les parties des plantes aromatiques peuvent contenir de I'huile essentielle.

e Fleurs : Oranger, Rose, Lavande ; le bouton floral (Girofle) ou les bractées (Ylang ylang).
e Feuilles : Eucalyptus, Menthe, Thym, Laurier, Sarriette, Sauge, Aiguilles de pin et sapin.
e Organes souterrains, exemples : racines (Veétiver), rhizomes (Gingembre, Acore).

e Fruits : Fenouil, Anis, épicarpes des Citrus.

e Graines : Noix de muscade, Coriandre.

e Bois et les écorces : Cannelle, Santal, bois de Rose
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I .4.Propriétés physiques des huiles essentielles :
e Les huiles essentielles sont des substances de consistance huileuse, plus ou moins fluides,

d’odeur aromatique trés prononcée, généralement incolores ou jaune pale ;

e La plupart des huiles essentielles ont une densité inférieure a celle de I’eau et sont

entrainables a la vapeur d’eau ;

e La densité nous renseigne sur la composition chimique : ainsi une densité inférieure a 0.9
indique la présence, dans cette huile, de composés terpéniques et aliphatiques a des taux
¢levés, alors qu’une densité supérieure a 1 indique une composition tres variée en composés

terpéniques polycycliques ;

e Leur point d’ébullition est toujours supérieur a 100°C et dépend de leurs poids moléculaires
e Elles possedent un indice de réfraction souvent élevé et sont douées de pouvoir rotatoire ;

e Elles se distinguent des huiles fixes et des principaux lipides, en ce sens qu’elles se
Volatilisent sous ’action de I’air et de la chaleur ;

e Les huiles essentielles sont solubles dans les graisses et les solvants apolaires, la solubilité
est plus ou plus ou moins grande dans les alcools a différents titres ; tres peu solubles dans

I’eau a laquelle elles communiquent leurs odeurs, cette eau est dite «eau distillée florale» [8

9.

1.5.Composition chimique des huiles essentielles :
La composition chimique des essences est complexée et peut varier selon I’organe, les

facteurs climatiques, la nature du sol, les pratiques culturales et le mode d’extraction [10], les
HEs sont un mélange de constituants appartiennent a trois catégories du composés : Terpenes,

aromatiques et d’origine diverses.

I .6.Principaux domaines d’application :
En raison de leurs diverses propriétés, les HEs sont devenues une matiere d’importance

économique considérable avec un marché en constante croissance. En effet , elles sont
commercialisées et présentent un grand intérét dans divers secteurs industriels comme en
pharmacie par leurs pouvoirs antiseptique, analgésique , antispasmodique, apéritif |,
antidiabétique..., en alimentation par leur activité anti-oxydante et leur effet aromatisant, en

parfumerie et en cosmétique par leur propriété odoriférante.
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I .6.1. Aromathérapie :

L’aromathérapie est une forme de médecine alternative dans laquelle les HEs ont une grande
importance car elles induisent de nombreux effets curatifs. Ainsi elles s’utilisent de plus dans
diverses spécialités médicales telles que : la podologie, I’acupuncture, massoKinésithérapie,

I’ostéopathie, la rhumatologie ainsi que dans 1’esthétique.

I .6.2. Agro-alimentaire :
En vertu de leurs propriétés antiseptiques et aromatisants, les HEs sont employees

quotidiennement dans les préparations culinaires (ail, laurier, thym,...). Elles sont également
tres prisees en liquoristerie (boissons anisées, Kummel) et en confiserie (bonbons,
chocolat,...). Leur pouvoir antioxydant leur permet de conserver les aliments en évitant les

moisissures, conservation du smen par exemple par le thym et le romarin.

I .6.3. Cosmétologie et parfumerie :
Les HEs sont recherchées dans I’industrie des parfums et des cosmétiques en raison de leurs

propriétés odoriférantes. L’industrie de la parfumerie consomme d’importants tonnages
d’essences (60%) en particulier celles de rose, de jasmin, de violette, de vereine,...Les HEs
sont aussi consommées en cosmétologie pour parfumer les produits cosmétique : les
dentifrices, les shampoings, les crémes solaires, les rouges a lévres, les savons, etc... Les
produits d’hygi¢ne, détergents et lessives par exemple, consomment eux aussi beaucoup

d’HEs pour masquer les odeurs (souvent peu agréables) des produits purs.

I .6.4. Pharmacie :
Les essences issues de plantes sont utilisées en grande partie dans la préparation d’infusion

(menthe, verveine, thym,...) et sous la forme de préparations galéniques. Plus de 40% de
médicaments sont a base de composants actifs de plantes, par exemple gastralgie estun
digestif antiacide qui se compose d’HE de carvi. De méme, elles permettent par leurs
propriétés aromatisants de masquer I’odeur désagréable de médicaments absorbés par voie

orale.

Aussi beaucoup de médicaments vendus en pharmacie sont a base d’HEs comme par

exemple les collyres, les cremes, les élixirs,...
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I1.a-Rosmarinus officinalis L.

Nouveau nom officialisé en 2017 : Salvia rosmarinus Schleid

a.l :Historique :
Le romarin, ou rosmarinus officinalis de son nom en latin, trouve son origine en

Europe du Sud, ou il est depuis longtemps utilisé comme aromate et plante médicinale.
Dans I’ Antiquité, les Grecs le dédiaient a la déesse Aphrodite et les Romains le faisaient
braler pour son effet bienfaisant. Plus tard, son effet énergisant fut mis au centre et le
romarin devint un symbole porte-bonheur. Les mariées portaient une couronne de romarin,
une branche était posée dans le berceau des baptisés et I’herbe aromatique accompagnait
les morts dans leur dernier voyage.

Au Moyen-Age, le romarin était utilisé comme plante médicinale pour obtenir gloire et
célébrité. Aux temps anciens, cette plante aromatique avait des usages externes a la cuisine
: on I'utilisait contre les rages de dents et les pieds froids, les problémes gastriques,
I’athérosclérose, les symptomes d’empoisonnement, la fatigue, les attaques cérébrales et
pour la circulation sanguine. En outre, on se protégeait avec du romarin des mauvais
esprits et de la peste aussi.

11 est aujourd’hui principalement cultivé aux Pays-Bas et dans les pays des Balkans. Une
partie de la récolte est destinée a 1’industrie, ou le romarin sert notamment d’ingrédient

aromatique pour la production de savons.

a.2 :Nomenclature :
Nom accepté (Checklist 2017)

Rosmarinus officinalis L.

Nom vernaculaire

Deutscher Name : Rosmarin
Nom francais : Romarin officinal

Nome italiano : Rosmarino

a.3 :Description botanique Rosmarinus ocinalis :
Rosmarinus ocinalis appartient a la famille botanique des Lamiacées au sein du
genre Rosmarinus. C’est un arbrisseau toujours vert de 0,5 a 2 m. La tige ligneuse
est couverte d’une écorce grisatre et se divise en de nombreux rameaux opposes.

a.3.1 :Feuilles :
Les feuilles sont sessiles, opposées et coriaces, enroulées sur les bords. Les fleurs
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bleu violacées, visibles de janvier a mai, sont groupées en grappe a I’extrémité des

rameaux.

a.3.2 :Fleurs :
Les fleurs sont trés variées. Elles ont de couleur blanc créme, solitaires,

relativement larges. La base des sépales adhére a 1’ovaire infere, le calice et la
corolle sont soudés et sa paroi renferme des poches d’essence aromatique.
a.3.3 :Fruits :

Le fruit a une forme ovoide, entouré par un calice brun et persistant.
L’inflorescence et le calice ont une pilosité trés courte ; I’inflorescence est en épis
tres courts et les bractées mesurent 1 a 2mm. La reproduction peut se faire par voies
sexuée (graine) et asexuée (bouture et éclat de touffes). Les modes de dissémination
qui lui sont propres sont : la gravité, le vent, ’eau, les animaux (mammiféres,

oiseaux, insectes, etc.) et ’homme .

Figure-11.1 :Rosmarinus ocinalis

11
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Chapitre 11 :

a.4 :Classification :

Tableau-11.1 :La systématique de romarin [1].

Classification phylogénétique APG IlI

Regne Archéplastides
Clade Angiospermes
Clade Dicotylédones vraies
Clade Noyau des Dicotylédones vraies
Clade Astéridées

Clade Lamiidees

Ordre Lamiales

Famille Lamiacées
Sous-famille Népétoidées

Genre Rosmarinus

Espéce Officinalis

12
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Tableaull-2. :Classification botanique d’ globulus

Classification de Cronquist

Régne Plantae
Sous-régne Viridiplantae
Division Magnoliophyta
Classe Magnoliopsida
Sous-classe Astéridées
Ordre Lamiales
Famille Lamiacées
Genre Rosmarinus
Espéece Officinalis

13
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a.5 :Composition chimique
Tableaull-3. : Composition chimique des huiles essentielles du romarin des stations d’étude

Localité Y oukous Draa Hammam Acommacha

N Compasés = Pourcentage Fourcentage Pourcentage
i () () (@)
1 a-Pinéne 932 - 3.39 3.41
2 Camphéne g - 14 40 14 .47
3 Sabinéne QBEO 240 15 93 1 (]
<& B-Pinéne QET - - 1 .47
5 p-Cyméne 903 - 1.58 1.59
6 1.8 ciné¢ole 1032 Tz.91 3259 3276
7 r-Terpinéne 1047 - 1.74
= a-Terpinoléne 108EE .50 1.19 1.19
9 Linalol 109 - 010 o1
1y Camphre 1143 17.16 4 46 4 48
11 Pinocamphone 1154 - 617 620
1= Boméol 1169 418 ToaE G733
13 Terpinéne-34-ol 1178 1.B8 3.64 3.66
% I-Dodecéne TTR3 - oo o9
15 l-a-Terpineol 1188 0.9 3.31 3.32
16 Werbénone 1228 - 102 102
17 Il | 1229 - 0.15 .15
15 N 1253 - .11
19 Bomyl acétate 1287 0.01 030 .31
20 o-Copadéne 1378 - LER 03

21 Tetradecdéne 1386 - 0.12

a.6 :Usage thérapeutique

Les propriétés thérapeutiques du romarin incluent la réduction de I'inflammation, la
stimulation de la digestion, I'amélioration de la circulation sanguine, la protection contre les
maladies cardiaques et le cancer, ainsi que la réduction des symptdmes de l'asthme et de
I'arthrite. Le romarin est egalement utilisé pour traiter les maux de téte, les troubles de la
mémoire, la dépression et I'anxiété.

Le romarin peut étre utilisé de différentes manieres, par exemple en infusion, en décoction, en
huile essentielle ou en teinture. Il est également disponible sous forme de compléments
alimentaires tels que des capsules ou des comprimés. Il est important de noter que certaines
personnes peuvent étre allergiques au romarin ou avoir une sensibilité a ses composants, il est
donc conseillé de consulter un professionnel de santé avant de l'utiliser en usage

thérapeutique.

I1.b.Menthe :
b.1 :Généralité sur Menthe
Les menthes forment un genre (Mentha) de plantes herbacées vivaces de la famille
des Lamiacées (Labiées), sous-famille des Nepetoideae, tribu des Mentheae, sous-tribu

des Menthinae. Ce genre comprend de nombreuses espéces, dont beaucoup sont cultivées
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comme plantes aromatiques et condimentaires, ornementales ou médicinales. Le principal

producteur est le Maroc, notamment pour la préparation du thé a la menthe [1].

Si les menthes sont connues et appréciées pour leurs qualités aromatiques depuis
I'Antiquité, certaines ont acquis une grande valeur économique depuis quelques décennies.
Des 18 espéces de menthes actuellement acceptées, seulement trois (Mentha aquatica, M.
canadensis, M. spicata) et leurs hybrides (M. x gracilis, M. x piperita, M. x villosonervata)

dominent le marché mondial pour la production d'huile essentielle

Figure-11.2 :menth

b.2:Nomenclature
*  EnArabe:glix

= Nomscientifique:Mentha spicata[43]
b.3 :Description botanique
Les fleurs de Mentha se caractérisent par une combinaison de caractéres [2] :

e herbes vivaces, stoloniféres, souvent stérilisées ;
¢ inflorescence en faux verticilles de fleurs ;

e calice plus ou moins actinomorphe a 4 ou 5 lobes ;


https://fr.wikipedia.org/wiki/Maroc
https://fr.wikipedia.org/wiki/Th%C3%A9_%C3%A0_la_menthe
https://fr.wikipedia.org/wiki/Menthe_aquatique
https://fr.wikipedia.org/wiki/Mentha_canadensis
https://fr.wikipedia.org/wiki/Mentha_canadensis
https://fr.wikipedia.org/wiki/Mentha_spicata
https://fr.wikipedia.org/wiki/Stolon_(organe)
https://fr.wikipedia.org/wiki/Verticille
https://fr.wikipedia.org/wiki/Calice_(botanique)
https://fr.wikipedia.org/wiki/Actinomorphe
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e corolle a 2 levres légeres ;
e 4 étamines plus ou moins égales, filets nus, anthere avec theques (moitié d'anthere)
distinctes, paralléles ;

e nucule (akéne a paroi dure) subellipsoide, a apex arrondi.

L'identification des espéces de menthe est difficile en raison de l'importance des

hybridations qui se produisent dans ce groupe

b.4 :Distribution géographique
Cette plante est originaire d'Europe Meéridionale.
Vers 1750, on commence a la cultiver dans le comté de Mitcham (Surrey) en Angleterre. De
13, elle diffuse en Asie, Amérique du Nord et Australie.
Aujourd'hui, elle est présente et cultivée dans presque toutes les parties tempérées de la
planete. Elle est parfois présente dans des pays au climat tropical.

Présente dans toute la France.

Mints Market - Market Size, by Region, Global, 2018

B High
Medium
B [ow

Source : Mordor Intelligence ME

Figure-I1. 3:Distribution du menthe dans le monde[3].
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b.5 :Classification :
Classification

Regne Plantae

Division Magnoliophyta

Classe Magnoliopsida

Ordre Lamiales

Famille Lamiaceae

GenreMenthal., 1753

Classification phylogénétique

Ordre Lamiales
Famille Lamiacea

b.6 :Structure chimique :
Le menthol existe a I'état natif sous la forme d'un seul énantiomére : (1R,2S5,5R), en bas a

gauche du schéma

(+)-Menthol (t)-Isomenthol  (+)}-Neomenthol (t)-Neoisomenthol
(1:H3 CH; CHa CH;
HO” i HO” : HO” : HO" :
HC CHs  HCTCHs  HiC” CHs HiC”CHy
(-)-Menthal (-)-Isomenthal (-)-Neomenthaol (-)-Neoisomenthal
(;Hg CH3 CH;} CHE

|

HO“"O HO" HO“"O HO”

A A

HiC® CHs HiC®  CHs HiC"™ CHs HiC®  CH;

Figure-11.4:Lastructure des principaux composants de I'huile essentielle de menthe.[3]
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Dans les composés naturels, le groupe isopropyle est orienté trans par rapport aux deux
groupes, méthyle et alcool, en position cis. Ainsi il peut étre dessiné de I'une ou I'autre des

facons ci-dessous :

HOJ/S\E = gDH The S

CThair formm of
{—I2—MAA=rmthal [ B Tl daT=1]

Représentation de structure (a-e) I'huile essentielle de menthe.[3]

Dans |'état fondamental, chacun des trois substituant est en position équatoriale,
faisant du (—)-menthol et de son énantiomére (1S,2R,5S) les isomeres les plus stables. Il
existe deux formes cristallines pour le menthol racémique. L'une a des points de fusion
de 28 °C et I'autre de 38 °C. Pur, le menthol a quatre formes solides, dont la plus stable est

la forme a.

b.7 :Propriétés thérapeutiques

La menthe est I'une des plantes médicinales les plus célébres. Elle est connue et
utilisée dans le pourtour méditerranéen depuis [I'Antiquité. Elle aurait des vertus
digestives, spasmolytiques, carminatives, antiseptiques, toniques et stimulantes. Elle
participerait a I'équilibre digestif et améliorerait le tonus général. Les herboristes, méme s'ils
connaissent parfaitement les diverses especes de menthes, traitent des propriétés de «la
Menthe » de maniére collective (Lieutaghi9, 1966), exception faite de la menthe pouliot.

e Menthe a I'eau en Provence.

e Limonade a la menthe servie en Syrie.

La menthe verte est employée trés couramment comme herbe aromatique,
principalement dans les cuisines méditerranéennes, par exemple dans le thé a la menthe ou
le taboulé, et asiatiques (vietnamienne) avec les nems et les salades.

La menthe poivrée est la plus utilisée en phytothérapie, pour ses propriétés, connues
de la tradition et étudiées scientifiguement .[4,5]. En France, la menthe poivrée est trés

cultivée pour les besoins pharmaceutiques (notamment contre les démangeaisons), en
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particulier dans les régions de Milly-la-Forét et de Chemillé, pres d’Angers. Elle contient une
forte quantité de menthol, a I'origine de la sensation de fraicheur ou de froid (car stimulant les
mémes récepteurs que ceux qui dans la bouche sont sensibles au froid). La menthe poivrée
contient aussi d'autres terpenes. L'odeur est caractéristique de la saveur camphrée. L'essence
de menthe verte est moins soutenue car elle est plus pauvre en menthol, remplacée par
la carvone, principe actif du carvi.

Par ailleurs, I'huile essentielle de menthe est trés utilisée en aromathérapie (surtout la
menthe poivrée), en phytothérapie et dans la médecine japonaise (surtout la menthe du Japon).
Elle ne doit pas étre mise en contact avec les muqueuses tant qu'elle n'est pas diluée.

e Culinaire, boisson

e Alcool de menthe, liqueur de menthe et sirop de menthe sont des boissons courantes,
généralement colorées artificiellement en vert ou bien incolores. Le sirop de « menthe
glaciale » est généralement blanc ou légerement bleuté alors que le sirop de
menthe traditionnel est souvent coloré en vert (sans colorant, sa couleur naturelle est

en effet plus proche du brun que du vert émeraude).

I1-c.citron
c.l: généralite

Le citron (ou citron jaune) est unagrume, fruit du citronnier Citrus limon (L.) Burm. f.
(classification de Tanaka). Il existe des formes douces (citron doux) et acides (citron acide), le

plus commun de nos jours, dont le jus a un pH d'environ 2,5.

Figurell- 5 :Deux citrons jaunes, un entier et un coupé en deux.
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Figurell- 6:Fleur de citronnier

Figure 11-7 :Citrons vrac

Ce fruit, mQr, a une écorce qui va du vert tendre au jaune éclatant sous l'action du froid. La
maturité est en fin d'automne et début d'hiver dans I’hémisphere nord. Sa chair est juteuse, le
citron acide est riche en vitamine C, ce qui lui vaut - avec sa conservation facile - d'avoir été
diffusé sur toute la planéte par les navigateurs qui l'utilisent pour prévenir le scorbut. De

I'écorce on extrait une huile essentielle qui contient principalement du limonéne et du citral.
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Pépin

Columelle :

Quartier ou
segment

Septum ou
parol carpellaire

Citrus x limon - Vema'

Figure 11-8 : composition de citron

c.2 :Histoire :

Phanias d'Erése semble soupconner que le citron puisse tirer son nom du mot Cédron[6].
L'origine du citron jaune est longtemps restée inconnue, notamment en raison de son
polymorphisme et de sa diversité inter-variétale. Les chercheurs situaient son ancétre sauvage
dans la région d'Assam, la région indo-birmane ou en Chine[7]. Des études phylogénétiques
en 2016 montrent qu'il est né en Méditerranée et est issu d'un hybride entre la bigarade (ou
orange amére) et le cédrat vers le V® millénaire av. J.-C..

Bien que le citron ait longtemps été confondu avec le cédrat, des récits grecs remontant
au 111° siecle indiquent que le citron a fait son apparition en Gréce Antique a partir
du IV®siécle avant J-C. Le botaniste Théophraste lui attribue des qualités médicinales,
notamment pour lutter contre les poisons. "Il est utile dans le cas d'empoisonnement par un
liqguide vénéneux, il agit violemment dans le ventre et fait évacuer le poison." Il sert
également a éloigner les parasites des vétements et a parfumer [8].

Selon l'auteur grec Athénée de Naucratis, le citron commence a étre consommeé en aliment a
partir du 11° siécle, servant notamment d'assaisonnement.

Le citronnier servait & l'origine de plante ornementale dans les jardins de plaisance au Moyen
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Age, notamment les jardins islamiques & partir du X° siécle. Le citron est progressivement
introduit dans I'alimentation médiévale ou il est utilise comme fonds acide destiné
essentiellement aux aménagements de légumes crus ou d'assaisonnement de toute nourriture
au méme titre que le verjus, le vinaigre ou le jus d'orange. Il est cependant probable qu'il ait
servi de technique de conservation de la viande par I'acide depuis I'Antiquité.

Durant le Moyen Age, le citron sert pour les marins a lutter contre le scorbut, en raison de sa
grande teneur en vitamine C. Il est présent sur les bateaux des conquistadors espagnols lors de
la conquéte de I'Amérique et est implanté dans les régions les plus ensoleillées comme la

Californie ou la Floride.

c.3 :Description du fruit :

Au niveau de la morphologie externe, le citron est un fruit charnu particulier, un type
de baie appelé hespéride. De forme ovale, il est doté chez de nombreuses variétés, d’un
mucron ou d’un mamelon cerné d’une aréole, dépression circulaire plus ou moins profonde et
large a I’extrémité stylaire. La croissance du pédoncule au cours de la fructification donne
naissance a la columelle, axe central plus ou moins fibreux du fruit qui comporte autant de
faisceaux libéro-ligneux qu’il y a de carpelles auxquels ils aboutissent. Le calice persistant au
niveau de la région pédonculaire, possede 5 sépales verts, soudés en forme de coupe.

Au niveau anatomique, le péricarpe de cet agrume, appelé aussi écorce, est composé
de deux couches superposées : la couche externe, également nommée « flavedo » (riche en
flavonoides, pigments jaunes, du latin flaveo, « jaune »), est formée de I’épicarpe et du
mésocarpe externe, et correspond au zeste; la couche interne blanche et spongieuse,
également nommée « albédo » (du latin albedo, « blancheur »), est le mésocarpe interne qui
constitue la source la plus importante en pectines et en glucides. Selon la maturité du citron, la
couleur du flavedo varie de vert a jaune vif. Il renferme de nombreuses glandes a huile
essentielle a 1’arome trés typé. Ces glandes, riches en terpénes, constituent une véritable
barriére chimique contre les insectes et les microorganismes et permettent de protéger le fruit
des attaques extérieures. L’écorce est formée de 1’épicarpe et du mésocarpe.

L’endocarpe mince limite la pulpe charnue. Il émet vers I'intérieur des sacs ou
vésicules a jus (ces sacs sont des poils endocarpiens, cellules fusiformes constituées d’une
grande vacuole ou s’accumulent eau, glucides et acide citrique) contenues dans 8 a 12
quartiers (ou segments) bien différenciés séparés par un septum, mince membrane formée a

partir de 1’épiderme interne des carpelles (cette paroi carpellaire contenant de la cellulose, de
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I’hémicellulose et des pectines délimite les segments correspondant aux loges carpellaires).
Les graines de type pépin se forment dans les loges carpellaires a partir de deux rangs
d’ovules placés sur les cotés de I’angle formé par les septa a leur confluence avec la

columelle.

Classification phylogénétique APG IV

e Bourgeons, fleurs et fruits de citron sur la méme plante

Un phénomeéne singulier peut parfois se manifester sur certains individus : la navelisation (de
I’anglais navel, cette variété se caractérisant par la présence fréquente d’un second petit fruit
qui fait penser a un nombril) qui est analogue a la superfétation chez ’homme. La fleur
comporte plusieurs étages de carpelles, le second étage se formant au-dessus et a I’intérieur du
premier et donnant naissance a un petit fruit plus ou moins avorté. Ce second fruit peut se
former entierement a I’intérieur du fruit principal ou, au contraire, €tre repoussé¢ vers
I’extérieur en donnant naissance a une protubérance plus ou moins accentuée.

Certains citronniers dits « variegata » produisent des citrons présentant des panachures durant
la phase de madrissement. Les fleurs et la chair des fruits sont roses.

Les citrons verts sont des especes d’agrume (limes), et non un citron cueilli avant maturité

c.4 : classification :
Tableau-11. 4 : Classification phylogénétique APG IV

Régne Archéplastides

Clade Angiospermes

Clade Dicotylédones vraies

Clade Noyau des Dicotylédones
vraies

Clade Rosidées

Clade Malvidées

Ordre Sapindales

Famille Rutacees
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c.5 :Compositionchimique :

Tableau- 11.5 : Composition chimique de citron

Energie

(kCal) | 29 kCal
Protéines 1,19
Lipides 0,39
Glucides 9,32 ¢
Fibres 2,80
Eau 88,98 ¢

I1-d.Amande
d.1 :Généralité :

Figure —11.10 :Amandes vertes, entiéres.
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Figure-11. 13 :Coque ouverte, et amandon/amande.

L’amande est une graine riche en lipide (54 %), et en particulier en acide
oléique et linoléique, en oméga-6. Elle est aussi remarquablement riche en protéines (22 %),
quoique dépourvue de certains acides aminés essentiels comme la méthionine et la lysine.
Depuis 1’Antiquité, ’amande a tenu une place importante dans la patisserie orientale et
méditerranéenne. Elle connait depuis deux décennies un regain d’intérét. La hausse de la
demande est tirée par le désir de nombreux consommateurs de se tourner vers des aliments
d’origine végétale, en particulier pour le grignotage, les collations et en-cas, réputés bons pour
la santeé.

Au sens botanique, le terme amande a la valeur générale de « graine contenue dans le noyau
d’une drupe qui contient une importante réserve alimentaire permettant a 1’embryon de se
développer ». Dans la langue commune, le terme amande peut suivant le contexte désigner

aussi bien le fruit de I’amandier tel qu’il apparait sur 1’arbre que la coque une fois que ce fruit
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est débarrassé de ses écales, ou encore la graine une fois sortie de sa coque (c’est I’amande au
sens botanique, dans le commerce on parle d’amandon) et enfin cette graine débarrassée de

son tégument (ou amande mondée).

d.2 :Description botanique

Une amande, la coquille, ouverte, blanchie. De forme ovoide, recouverte d’une peau veloutée
au toucher, verte et duveteuse, I’amande est un fruit a coque ressemblant a une petite péche
verte, dont la chair reste mince, dure et séche et ne devient jamais juteuse.

Sur le plan botanique, le fruit de ’amandier (Prunus dulcis) est une drupe dont la partie
externe (composé de 1’épicarpe et de ’endocarpe) est d’abord un peu charnue et couverte
d’une peau duveteuse, de couleur verte (vert gris bleuté). Le fruit vert est comestible en entier.
La chair devient progressivement seche, la partie interne de 1’épicarpe, croquante et de bonne
saveur chez I’amande verte devient un noyau dur et fibreux a maturité qui se détache bien de
la chair.

Lorsqu’elle arrive a maturité, la pulpe s’asséche et s’ouvre en deux valves en libérant le
noyau. Cette partie ligneuse, oblongue, jaune ambré, crevassée correspond a I’endocarpe. Elle
est trés dure et nécessite un instrument (comme un casse-noix) pour étre ouverte. Elle libére
alors une graine ou « amande » au sens botanique (dans le monde de la production, on parle
d’« amandon » ou d’« amande décortiquée »). La graine est entourée d’un tégument brun,
légérement velu, assez coriace. Apres avoir enlevé cette peau, on obtient une « amande
“mondée” » qui se partage aisément entre ses deux cotylédons et laisse apparaitre la gemmule
et la radicule.

L’amande est une graine oléagineuse a la chair pale, croquante, douce ou amére (pour les
amandes sauvages). Oblongue et aplatie, pointue a I’extrémité portant le germe, I’amande est
naturellement trés toxique car elle est treés riche en cyanure. L’amande douce est le produit
d’une sélection par les étres humains. Elle contient encore un peu de cyanure, mais en

quantité bien moindre que la graine sauvage (I’amande amére).
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d.3 Propriétés physiologiques

En raison de sa richesse en lipides et en protéines, on sait depuis longtemps que 1’amande
apporte beaucoup d’énergie sous un faible volume. Cependant, depuis une vingtaine d’années,
des recherches ont permis de découvrir et argumenter d’autres effets physiologiques.

Sur le systéme cardio-vasculaire

Un premier essai clinique a été réalisé en 1992 auprés de volontaires hypercholestérolémiques
soumis a deux régimes successifs de trois semaines, I’un avec 100 g/jour d’amandes, I’autre
sans amandes. Il a été constaté que la cholestérolémie moyenne a diminué de 8,5 % lors du
régime avec amande comparée a celui sans amande.Un second essai clinique assez similaire
comportant quatre semaines de traitement de sujets hypercholestérolémiques confirma le
premier avec des baisses de 7,5-15 % de la cholestérolémie et surtout de 10-19 % de la LDL-
cholestérolémie (« mauvais cholestérol ») chez les sujets traités par 100 g/jour d’amande
comparés a d’autres sujets soumis a deux régimes distincts sans amandePlus récemment, des
doses plus modérées d’amandes (~ 37 g/jour) furent administrées durant un mois a des
patients hypercholestérolémiques. Elles aboutirent a une diminution moyenne statistiguement
significative de 4,4 % du taux de LDL-cholestérol dans le sang. A une dose plus élevée (~ 74
g/jour), la diminution fut de 9,4 %. En 2003, ce furent 25 volontaires aux cholestérolémies
normales qui furent soumis pendant 4 semaines a un régime défini dans le cadre du « National
Cholestérol Education Program’s » des Etats-Unis, enrichi ou pas en amandes a raison de 0
%, 10 % (34 g/jour) ou 20 % (68 g/jour) de I’énergie totale fournie. Résultat : une baisse
significative de 7 % de la LDL-cholestérolémie fut constatée dans le groupe au régime enrichi
par 20 % d’amandes (mais pas dans celui a 10 % d’amandes). Cette baisse correspond a une
réduction estimée a 11 % du risque d’accident cardiovasculaire. D’autres essais ont permis de
constater que des régimes alimentaires de 4 semaines, riches en protéines végeétales,
phytostérols, fibres et accompagnés de 32 g/jour d’amandes se sont avérés presque aussi
efficaces qu’un traitement par un médicament hypocholestérolémiant accompagné d’un

régime pauvre en lipides saturés et riche en blé complet,[4]
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d.4 Classification :

Reégne Plantae
Sous-régne Tracheobionta
Division Magnoliophyta
Classe Magnoliopsida
Sous-classe Rosidae

Ordre Rosales
Famille Rosaceae
Genre Prunus

Tableau 6 : Classification d’ amande

I1-e.ail
e.l: genéralité :

Figure 14 : ail
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L’ail (pluriel : ails ou aulx), ail commun ou ail cultivé (Allium sativum) est une espece de
plantes potageres vivaces monocotylédones dont les bulbes, a 1’odeur et au goit forts, sont
souvent employés comme condiment en cuisine. La téte d’ail se compose de plusieurs caieux
(ou cayeux, ou gousses). La fleur d’ail est aussi consommée.

On en distingue plusieurs types.

Originaire d’Asie centrale, il aurait été utilisé depuis 5 000 ans en région méditerranéenne, en
particulier en Egypte. Il est aujourd’hui toujours trés apprécié dans de nombreuses régions

pour ses qualités gustatives et médicinales.

e.2 :composition chimique :
64 % d’eau

27,5 % de glucides

6 % de protéines

3 % de fibres

Divers : prostaglandine, acide phénols, phytostéroides, polyphénols, flavonoides...

Vitamines (mg par 100 g) : B1 (0,2), B2 (0,08), B3 (0,65), B5 (0,6), B6 (1,2), C (30), E (0,1),
A...

Minéraux (mg par 100 g) : Potassium (446), Soufre (200), Phosphore (144), Calcium (38),
Magnésium (21), Sodium (10), Chlore (30)...

Oligo-éléments : Fer (1,4), Zinc (1), Manganése (0,46), Bore (0,4), Cuivre (0,15), Nickel
(0,01), Molybdéne (0,07), lode (0,003), Sélénium (7 a 20 ppm).
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e.3 Composition de I’huile essentielle :

Disulfure de diallyle 54,25

Trisulfure de diallyle 1,34

Tétrasulfure de | 6
diallyle
Sulfure de diallyle 5,7

Trisulfure de méthyl- | 1,34
allyle

Disulfure de allyl- | 0,13

propyle

Disulfure de méthyl- | 1,94

allyle

Tableau 6 : Composition de I’huile essentielle
f-les rose

f.1: généralite :

La rose est la fleur du rosier, arbuste du genre Rosa et de la famille des Rosaceae. La rose des
jardins se caractérise avant tout par la multiplication de ses pétales imbriqués, qui lui donne sa

forme caractéristique.
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Rose

Nom vulgaire ou nom vernaculaire ambigu :

I'appellation « Rose » s'applique en francais a plusieurs taxons distincts.
~ 1

Figure 17 :Cardinal de Richelieu
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Figure 18:'Cuisse de Nymphe émue'.

Appréciée pour sa beauté et sa senteur, elle est célébrée depuis 1’ Antiquité par de
nombreux poetes et écrivains ainsi que par des peintres, pour son parfum et pour ses couleurs
qui vont du blanc pur au pourpre foncé, en passant par le jaune et toutes les nuances
intermédiaires. Elle est présente dans presque tous les jardins et dans de nombreux bouquets.
Elle est devenue la « reine des fleurs » dans le monde occidental — la pivoine lui disputant ce
titre en Chine.

La rose est I’'une des plantes les plus cultivées au monde et elle occupe la premiere
place dans le marché des fleurs. Mais on oublie souvent que les rosiers sont aussi des plantes
sauvages (le plus connu en Europe est 1’églantier) aux fleurs simples a cing pétales, qui sont
devenus a la mode, pour leur aspect plus naturel, depuis quelques décennies sous le nom de
« roses botaniques ».

Les rosiers cultivés sont le résultat de plusieurs millénaires de transformations,
d’abord empiriques puis, dés la fin du xviii®siécle, méthodiques, en particulier par
I’hybridation. Les variétés sont innombrables, on estime a plus de trois mille le nombre

de cultivars disponibles actuellement dans le monde[5].

f.2 : Histoire :

Les poétes Hésiode, Archiloque de Paros au vie siécle av. J.-C., Anacréon de Téos la
chantaient deja. Puis Théophraste, au ive siécle av. J.-C., parle le premier de la culture de la
rose dans son ouvrage Des odeurs et Histoire des plantes, ou, au Livre I, il parle du rosier
comme d’un sous-arbrisseau. Au Livre II, il écrit qu’elles se reproduisent par fragments de
tige ; au Livre 1V, comparant ses boutons a ceux des grenades; au Livre VI de Histoire des

plantes, ou il le définit comme sous-arbrisseau et « plante buissonnante » et lie le parfum des
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roses a leur terroir et au Livre X, pour mettre la couleur du laurier-rose en comparaison avec
celle de la rose. Il comprend toutes les roses (podoviat) sous la dénomination de « sauvage
»[6].

.3 : Classification botanique :

La description botanique, la génétique, I’origine, la distribution et la classification des
especes botaniques sont traités dans 1’article rosier
Les espéces botaniques de rosiers, qui appartiennent au genre Rosa, sont au hombre de cent a
deux cents selon les auteurs et se répartissent en quatre sous-genres: Plathyrhodon,
Hesperhodos, Hulthemia (parfois considéré comme un genre distinct) et Eurosa.
Le sous-genre Eurosa est subdivisé en onze sections : Pimpinellifoliae (rosiers pimprenelle),
Gallicanae (rosiers galliques), Caninae, Carolinae, Gymnocarpae, Cinnamomeae (rosiers

cannelle), Chinenses, Banksianae, Laevigatae, Bracteatae et Synstylae.

Les travaux de génétique montrent que cette classification ne refléte pas 1’évolution
des especes de roses. Cette classification n’est donc utile que pour la détermination d’un
rosier trouvé dans la nature.

Seules une douzaine d’especes et leurs taxons dérivés (variétés, formes), ont été utilisées pour
créer la plupart des rosiers cultivés, genéralement a fleurs dites « doubles » ou « pleines », aux
tres nombreux pétales. De plus en plus de formes « naturelles » sont cultivées dans les jardins,
ce sont les « roses botaniques », dont la forme simple, semblable a 1’églantine, et la rusticité
s’accordent bien avec la tendance d’un jardin plus « sauvage ». Les rosiéristes modernes
cherchent a exploiter la diversité du genre Rosa pour introduire dans leurs obtentions des

génes particuliers, par exemple de résistance au froid ou a certaines maladies.

f.4 :composition chimique :
Composition : elle contient une proportion remarquable d’acides gras poly-insaturés, connus

pour leurs effets protecteurs des membranes cellulaires : acide alpha-linolénique (C18 :3) 24 a
39 %, acide linoleique (C18:2) 41 a 51 %, et des insaponifiables (0,8 a 1,6 %) dont acide

trans-retinoique (vitamine A acide).
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Chapitre 111 : méthode de travaille

I11.1. Matériaux et techniques expérimentales :
Ce chapitre est consacré a la présentation des équipements et méthodes utilisés dans

notre étude pour I'extraction des I'huiles essentielles des différentes composes : peau de Ciron,
grain de Citron, les Roses , Amande , Menthe , Ail et Romarin par Hydro distillation ,
Extraction assistée par Micro-Ondes, Distillation a vapeur saturée , Expression mécanique a

froid, Enfleurage chaud et a froid , Extraction par les solvants .

111.1.1.Matériel utilisé :
111.1.1.1 Matériel végétal :

Les feuilles, les tiges, composes ont été rincer avec I’eau distiller , sécher puis disposées a
température ambiante dans un endroit sec, propre et aéré a 1’abri de la lumiére et de ’air en

attendant 1’extraction.

111..1.1.2.Matériel et produits utilisés :
0 Un ballon

0 Un réfrigérant

0 Une ampoule a décantation
0 Une balance

0 Erlenmeyer

0 Burette

0 n-Hexane

111.2.Extraction des huiles essentielles :

I11...2.1. Hydrodistillation simple
La méthode par hydro distillation est traditionnellement la plus couramment utilisée

(environ 80% des cas) car elle est la plus économique [1] Elle consiste a immerger
directement
le matériel végétal a traiter (intact ou éventuellement broy¢) dans un alambic rempli d’eau qui
est ensuite porté a ébullition. Les vapeurs hétérogénes sont condensées sur une surface froide
et
I’huile essentielle se sépare par différence de densitée [2]
I11..2. 2. Hydro-distillateur
L’appareil utilisé pour I’hydro-distillation schématisé dans la (Figure 1),
il est constitué d’un chauffe ballon qui permet la distribution homogéne

dans le ballon, un ballon en verre ou I’on place un composer et I’eau
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distillé , une colonne de condensation de la vapeur (réfrigérant) qui
vient de I’échauffement du ballon, une ampoule & décanter en verre
également qui recoit les extraits de la distillation et au méme temps pour

faire la separation de la phase aqueuse de la phase huileuse (décantation).

1. Chauffe-ballon 5. Arrivée et sortie de I’eau
2. Eau en ébullition 6. Eprouvette graduée

3. Thermomeétre 7. Les zestes d’agrumes

4. Réfrigérant a eau 8. Huile essentielle de zeste

Figure-111 .1 : Montage d’un hydro-distillateur (LUCCHESI, 2005).

Le matériel végétal ayant fait I’objet de notre étude est constitué de la
romarin , ail et grain de citron .le premier provient de université et les deux
dernier en a récupérer de la plantation plante potageres et d’agrumes située a
Beni ghanam de la ville d’Ain temouchent.
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111..2.3 Préparation des fruits et des plantes

Aprés la collecte des graines citron , romarin et ail. Au niveau du
laboratoire de chimie numéro 5 instruite SM . ont été d’abord nettoyes,

lavées, séchés avec une serviette en coton.

111.2.4.Protocole expérimental d’extraction :

e On a 23 g de grain de citron est introduit avec 500 ml d’eau dans
un ballon de 1000 ml. L’ensemble est porté & ébullition pendant
environ lheures.

e On a 25 g de romarin est introduits avec 500 ml d’eau dans un
ballon de 1000 ml. L’ensemble est porté a ébullition pendant
environ lheures.

e Ona 100g d’ail est introduits avec 500 ml d’eau dans un ballon de
1000 ml. L’ensemble est porté & ébullition pendant environ
lheures.

Apreés installation et fermeture du montage, la mise en marche du chauffe
ballon est effectuée avec un réglage optimum du chauffage pour permettre
une stabilité de I’extraction & une vitesse constantes bien maitrisée
(BOUSBIA, 2011).Sous I’effet de la chaleur, les cellules libérent leurs
contenus aromatiques qui seront entrainés par la vapeur d’eau en passant
par un refroidisseur. Une fois condensées, eau et molécules aromatiques du
fait de leurs différences de densité, se separent en une phase aqueuse
chargée de composés volatils (MNAYER, 2014) et une phase organique :
I’huile essentielle. (BRUNETON, 1987).

Lorsque les densités de ces deux phases sont proches on peut observer une
émulsion (SCIMECA et TETAU, 2005). Le liquide recueilli résulte en un
distillat avec une couche de I’huile mince a la surface qui sera par la suite,
aprées repos du liguide séparé par décantation. (BADJOUDJ et
GOUASMIA, 2015).
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L’huile essentielle obtenu est récupérée et conservée dans des vials de
couleur brune, hermétiquement fermés et stockés dans un endroit frais (4°C)
a ’obscurité (BOUSBIA,2011).

Figure -111.2 : Montage d’hydro distillation de romarin

I11.3. extraction par vapeur :
Il existe trois méthodes de distillation qui repose sur le principe d’entrainement des

constituants volatils du matériel végétal par la vapeur d’eau : I'hydro distillation, la distillation
a la vapeur saturée et I’hydro diffusion.

La différence entre ces trois modes réside dans le degré de contact entre I'eau liquide et le
matériel végétal [3]. On a prés comme expérience la distillation & vapeur sature, on a utilise

la menthe et les roses collecte de université Belhadj bouchaib ain tmouchent.
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I11. 3.1.Protocole expérimentale :
On a pris 700 g de menthe et 500 g fleur de rose on les a rincer avec de 1’eau distille ,

séches puis on les a mis dans la pareille de vaporisation quelle est constitué plusieurs étages
premier lieux on bas on mets I’eau distille 250 ml et dans chaque pavions supérieur on mets (
la menthe ou bien les roses ).aprés 20 munites de vaporisation on a récupérer de I’huile

essentiel en bas du bac .

Figure-111. 3 : extraction par vapeur du menthe

I11. 4..Expression mécanique a froid :
Ce mode d’obtention particulier est réalisé uniquement pour les fruits de la famille

Botanique des Rutaceae (citron, orange, bergamote, mandarine, etc.). C’est une méthode
simple

qui consiste a briser mécaniquement par abrasion les poches oléiféres localisées au niveau de
I’écorce ou du péricarpe du fruit pour en recueillir le contenu [4]. L huile essentielle est
séparée du jus de fruit par un procédé mécanique de décantation a froid. Le produit obtenu ne
subissant pas de modifications, les essences obtenues par extraction mécanique possédent une
activité thérapeutique nettement supérieure a celle des HE produites par d’autres procédés. En

effet, contrairement aux HE uniquement constituées de molécules volatiles, les essences,

39



Chapitre 111 : méthode de travaille

quant a elles, renferment des composés non volatiles comme des flavonoides ou encore des

stéroides [5].on a pris 100g d’amande rincer puis séche sous mécanique a froid.

I11. 4.1.protocole expérimental :
on a rincer ces amande puis mis dans une appareille de compression a froid aux niveau de

laboratoire de géni-civil .&pre 1 mois on a trouvé de huiles sur la plaque quand a pu le

récupérer.

Figure-111. 4 : Expression mécanique a froid d’amande

I11. 5.Enfleurage :

La technique est 1’un des plus anciens procédés, elle a été au départ utilisee par les
Egyptiens. Il semblerait que I’application majeure soit en parfumerie, et ne concerne que les
fleurs fragiles, qui gardent I’odeur aprés la cueillette, mais dont 1’hydro distillation risque de

dégrader les molécules odorantes présentes. [6].

I11. 5.1.Protocole expérimental enfleurage a chaud :
On a pris 200g de feuille de roses rincer avec 1’eau distille ,séche on a mettre les fleurs

des roses en contact avec un corps gras inodore (grese du mouton) ,chauffer a une
température entre 60-70°C puis filtrer pour récuperer le filtras. Ce dernier est épuisé par un
solvant organique (alcool éthanoique de 95%). Mis dans un entonnoir de décantation sous un
bécher qui contient de la glasses pour diminuer la température a partir de cette manipe il aura

migration des huile essentiel du corps gras ver 1’alcool éthylique ce dernier présente deux
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phase , une phase liquide (huile essentielle et I’alcool éthylique) deuxieéme phase solide qui
représente la matiére gras .

On a fait la distillation de la partie liquide qui représente deux produit miscible pour
séparation de ce deux dernier (I’huile essentiel et I’alcool éthylique) partir de la température
d’ébullition 80C ° de I’alcool éthylique quand a pu récupérer a la fin, a partir de cette méthode

on a pu séparer le mélange et récurer le huile essentielle.

Figure —111.6 : Enfleurage a chaude
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Figure-111. 7 : Extraction liquide-liquide
I11. 5.2.Protocole expérimental enfleurage a froid :

On a pris 300g de roses on a mettre dans un support qui gan tient une matiére grace
(graisse de mouton) les roses sont super poser 1’une par a port a I’autre (une par une) puis on
a ajouté un deuxiéme support sur interface puis emballer par un plastique alimentaire pour
éliminait la vaporisation et cette méthode répéter chaque les 5 jour sur le produit gras pour

une durée 1 mois.

Figure —I111.8 : Enfleurage a froid

Cette méthode n’a pas été réussit a cause de la chaleur ambiante qui dépasse 15C°

111.6.Extraction assistée par micro-ondes :
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La méthode consiste a placer le matériel végétal dans un réacteur micro-ondes sans
ajouter ni eau ni solvant organique. Les parties du végétal les plus riches en eau, comme les
vacuoles, absorbent les ondes puis les convertissent en chaleur, engendrant une augmentation
rapide et soudaine de la température au sein de ces structures. Ces dernieres eclatent sous la
pression régnant dans 1’extracteur, libérant ainsi les molécules olfactives. Puis les vapeurs
d’eau
entrainent I’HE. Un systéme de refroidissement a 1’extérieur du four micro-ondes permet la
condensation de facon continue du distillat, composé d’eau et d’huile essentielle,

Pour les plantes aromatiques, apres seulement 30 minutes d’extraction, les rendements
en huiles essentielles obtenus sont identiques a ceux obtenus apres 6 heures
d’hydro distillation[7].

111.6.1.Protocole expérimentale :
On pris 800 g de la peaux de citron rincer avec 1’eau distille , séches et ramouler . on a mis le
contenue dans un cristallisoir quille gan tien un bicher vide de 20ml on a mis un bag qui
contient de la glasses sur ce dernier puis tout se Ia on la mit dans micro-onde a température
100C* avec 500 w a une durée de 20 mn voir Figure.
on fait la méme manipe pour roses, on a pris 500 g des feuille des roses rincer avec 1’eau
distille , seches .
A partir de ce manipe on a pu récupere 1’huile essentielle 15ml (rose et citron) dans bécher de

20ml .

Figure —I11.9 : Préparation de peau de citron ramouler
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Sccondor |

Figure-111. 11 : Refroidissment du systéme durée 15 min

I11. 7.Extraction liquide —liquide :
On introduit la solution a extraire et le solvant d'extraction n-hexane dans

l'ampoule a 1'aide d'un entonnoir a liquide placer le bouchon sur I’ampoule puis la
prendre dans ses mains : I’une placée sur le robinet, I’autre sur le bouchon.
Retourner I’ampoule en I’orientant telle que le robinet soit dirigé vers une fenétre
ou un mur, a I’opposé de toute personne présente
> Ouuvrir le robinet pour dégazer.
> [Fermer le robinet, puis agiter verticalement, répéter 3 fois.
» Reposer I’ampoule sur son support puis enlever le bouchon ; Attendre que les
deux phases soient bien séparées.
» En ouvrant/refermant le robinet, vider la phase la plus dense dans un premier
bécher, puis la moins dense dans un second bécher.
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I11.7.1. Protocole expérimentale :
On faite cette manipe pour tous les huiles extrait par distillation micro-onde, en

fleurage a chaude et distillation a vapeur sature on ajoutent 10 ml cyclohexane a partir de
cette manipe on a pu séparer [’huile essentielle et I’eau ce dernier le cyclohexane .on ajoute 1

mg de NaCL pour vérifier qui reste plus de molécule d’eau de la phase I’huileuse .

Figure-111. 12 : Extraction liquide-liquide.

111 .8. Chromatographie sur couche mince :

La chromatographie sur couche mince (CCM) est une méthode qui permet de séparer
les constituants d’un mélange et éventuellement de les identifier ; elle permet également de
contrbler la pureté d’une substance. Le mélange est fixé sur un support appelé phase
stationnaire (un gel de silice déposé en couche mince sur une plaque), est entrainé par un
solvant approprié appelé éluant (phase mobile) qui migre par capillarité sur la plaque. Les
constituants du mélange se séparent par migration différentielle, chacun d'eux est d'autant plus
entrainé par I'éluant qu'il est plus soluble dans celui-ci et moins adsorbé sur la phase

stationnaire. Aprés migration les taches doivent étre révélées.

111 .9 Densité relative :
La densité ou densité relative d’une huile essentielle est le rapport de sa masse

volumique a la masse volumique de I’eau distillée, a 20°C. Cette grandeur sans dimension. La

densité des huiles essentielles est trés souvent inférieure a 1 (densité de 1’eau).

111.10.Mesure de pH :
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pH: l'abréviation de potentiel d'hydrogéne mesure [l'activité chimique des ions
hydrogénes (H+) en solution de papier pH. On a mis quelques gouttes d'H E sur un bout de

papier pH, aprés le changement de la couleur du papier on la compare avec une gamme de

couleurs qui varient selon le pH.

I11.11.Preparation de parfume :

I11.11.1.Protocole expérimentale :
A partir plusieurs mélange d’huile ; 10ml huile de citrons, 10ml huile de romarin , 10 huile

de rose et 70ml de alcool éthanol 96° on pus faire un parfume qui a fraichissent.
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Chapitre IV : Résultat et discussion

IV.1.Introduction :
Ce chapitre est consacrés la présentation et la discussion des résultats obtenus , a partir

de la préparation a I’extraction des huiles essentielles ,rendement, la caractérisation CCM, pH

,densité c’est différents technique ont été étudier et compares par des références.

IVV.1. Calcul du rendement :
Le rendement R en huile essential est. déterminé par rapport a la matiére séche a 1’aide

de la formule suivante:

R%——" x 100
My
Mh:Masse d'huile essentielle (g)
Mv: Masse du materiel végétal (g)
IV.1. 1. Rendement de I’huile essentielle
les essais d’extraction huiles ont été réalisés pour  chaques

composes; afin de s’assurer de la répétabilité des résultats.

Les résultats des rendements sont exprimés en pourcentage et sont transcrits
dans le tableau suivant :

Tableau IV.1. : Rendement des huiles

Les huiles Romarin menthe Rose grése ail Grain Peaux
citron citron
Rondement% 0.024 0.014 0.053 0.11 0.39 0.3

La comparaison des résultats révele une différence significative de rendement en HE
Le rendement dhuile essentiel Grain citron obtenu, est dune quantité

importante de I'huile essentiel de celles des autres.

47




Chapitre IV : Résultat et discussion

Rendement %

0,45
0,4
0,35
H romarin
0,3
B menth
0,25 |
M rose grese
0,2 — )
M ail
0,15 " Mgraincitron
0,1 e paux citron
0,05 . -
0 Bl o= , , ,

T
romarin menth rose grese ail grain citron paux citron

Figure —1V.1 : Graphe de rendement

IV.2. Mesure de pH :
On a plonger le papier pH metre dans chaque huiles essentielle on a trouve les résultats dans

le tableaux suivant :

Figure-IV.2 : Papier pH

On a mis quelques gouttes d'H E sur un bout de papier pH, apres le changement de la couleur

du papier on la compare avec une gamme de couleurs qui varient selon le pH
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Tableau IV.2. : pH des huiles
Les huiles Rose Rose Menthe Citron Grain Romarin
Micro-ond vapeur Micro-ond citron
pH 5 4 6 5 6 55

-On a remarqué que les huiles avez un caractere acide dans un intervalle de pH 4 a 6

pH

rose uv rosevapo menth

citronuv grinde

citron

romarin

rose uv
M rose vapo
B menth
citron uv
grin de citron

H romarin

Figure —1V.3 : Graphe de pH

IV.3.Chromatographie sur couche mince (CCM) :

AR P
s

3

4

5

6

Figure —1V.4 : Chromatogramme des huiles essentielles extraits

(citron) et des huiles essentielles commerciales.
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6.

o & w0 DN PE

Ligne de front.

Ligne de dépot.

L’huile essentielle extraite de peau de citron .
L’huile essentielle extraite de grain de citron.
L’huile essentielle commerciale de citron(l).

L’huile essentielle commerciale citron(2).

L’analyse par CCM (Figure —I1V.4) montre que les huiles essentielles extraites

sont constituées de plusieurs taches Rf = 3 a 6,5 et es huiles essentielles

commerciales sont respectivement égale pour les différents méthodes utiliser

6
5 .
M Grin Citron
4 - Peau Citron
3 - | ail
B romarin
2 -
H menth
1 - M rose
0 - B amande
Grin Peau il romarin menth rose amande
Citron Citron

Figure —1V.5:Graphe de CCM

Les chromatogrammes correspondants aux différents extraits sont illustrés par la

figure suivante :

Selon I'analyse CCM des I’huiles essentielles extraite par hydro-distillation

montre la présence d’une seule tache ayant un rapport frontal identique a celui

du limonéne pur (Rf = 4). L’absence d’autres taches que celle du limonene

montre que cette huile extraite est composée seulement du limonéne. Cette

différence avec nos résultats peut étre expliquée par la présence des différents

constituants dans notre huile essentielle contrairement a celle qui montre la

présence d’une seule tache de cette HE et celle-ci est due a I'utilisation de la

référence limonene pure .
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L’analyse CCM de HE de citron a montrer la présence de plusieurs taches selon
BOUKABACHE Meriem et BOUDJEFDJOUF Fatima Zohra, comme
referencel-6 la comparaison de cette huile avec notre résultat révéle qu’il n’y a

pas une différence importante et cela est di a la grande similitude entre ces
huiles.

3

Figure —1V.6 : Plague CCM de citron mar (BOUKABACHE et
BOUDJEFDJOUF.,

1. Ligne de front.
2. Ligne de dép6t.

3. L’huile essentielle de citron.

IV.4. Densité relative :

Tableau I1V.3 : La densité des huiles essentielles.

Huiles romarin menth rose ail Paux citron | Grain citron

Densité 0.016 0.01 0.012 0.009 0.011 0.015

La densité relative d’HE De romarin est égale a 0.016
La densité relative d’HE de menth est égale a 0.01
La densité relative d’HE de rose est égale a 0.012

La densité relative d’HE d’ ail est égale a 0.009

La densité relative d’HE de Paux citron est égale & 0.011.
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La densité relative d’HE de Grain citron est égale a 0.015

L’indice d’acide de I’HE de romarin ; menth ; rose ; ail ; Paux citron et Grain citron est égal a
0.073.
L’examen de ce tableaux, montre que les propriétés physicochimiques des
huiles étudiées varient suivants la nature d’agrume utilisée. La densité
relative des huiles se situe entre 0.009 et 0.016, L’indice d’acide est

pratiguement identique pour les types d’agrumes utilisés.

Ces parameétres répondent aux critéres de qualité des huiles essentielles
fixées par les organismes internationaux (inférieurs a 0.009 pour la densité et

inférieurs a 0.016 pour I’indice d’acide selon les normes d’AFNOR.
Les propriétés physicochimiques des huiles essentielles obtenues par hydro-

distillation d’agrumes utilisées suggérent une huile essentielle de tres bonne qualité.

densité
0,018
0,016
0,014 +— — .
romarin
0,012 +— — o
[ |
0,01 | [ ment
0,008 +— __ Hrose
0,006 +— —  Hail
0,004 +— —  Hpauxcitron
0,002 +— — L
grain citron
0 T T T T T 1
romarin menth rose ail paux grain
citron citron

Figure —1V.7 : graphe de densité

IVV.5 .Conclusion :
e Le pH des huiles est acide dans I’intervalle 4-6
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e Le rendement des graines de citron résultats malgré la masse est faible
e CCM de grain de citron donne une valeur de 4.1 par rapport aux autres huiles

e Leromarin plus dense par rapports aux autres huiles
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Conclusion Générale :

Les objectifs de ce travail consiste a la réalisation, I’optimisation et 1’application
d’un dispositif d’extraction des huiles essentielles, en appliquant différents techniques Hydro
distillation , Extraction assistée par Micro-Ondes, Distillation a vapeur saturée , Expression

mécanique a froid, Enfleurage chaud et a froid , Extraction par les solvants .

L’extraction de notre échantillon par la nouvelle méthode par Micro-onde qui a permet
d’obtenir des résultats quantitativement (rendement en huile essentielle importants) et
qualitativement (composition des extraits) équivalents.

Les différentes analyses effectuées sur les extraits, on entame par 1’analyse par
chromatographie sur couche mince (CCM) des huiles essentielles montrent que, des composés
identifies sont présents parmi ces composées de références en tant qu’il est la molécule
principale de ces huiles essentielles. Les valeurs potentiel d’acide des extraits huiles sont
acide dans I’intervalle pH 4-6 ainsi que les densités relatives comprises entre 0.82 et 0.84, Ces
valeurs répondent aux criteres de la bonne qualité des huiles essentielles selon les normes
AFNOR.

Perspectif de cette recherche, huiles essentielles de la valorisation de déchet du grain

de citron peut étres utiliser a oxydation d’un colorant toxique et eau usées.
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Résumé

L’intéret de cette recherche est la valorisation de deéche de citron pour extraire des huile
essentiel pour aborder 1’oxydation des d’eau usée qui pose un probléme d’environnements.

Le travail de recherche a été realisé au sein de laboratoire N°5 au département de S.M
université ain tmouchent sur le theme « Extraction des huiles essentielle par différents
méthodes »

Ce théme a entamer plusieurs acceptes :

*Extraction des huiles essentielles par différents méthodes.

«Elaborer une nouvelle méthode par Micro-onde.

*Valorisation des déches de citron (peau et grain)

On a étudié plusieurs facteurs Rendement, Densite, CCM, pH sur différents composer des
huiles essentielles suivants : Ail, peau de Citron, grain de Citron, Romarin, Menthe, Rose,
Amende.

Les différentes analyses  effectuées sur les extraits, on entame par [’analyse par
chromatographie sur couche mince (CCM) des huiles essentielles montrent que, des composés
identifies sont présents parmi ces composées de références en tant qu’il est la molécule
principale de ces huiles essentielles. Les valeurs potentiel d’acide des extraits huiles sont
acide dans ’intervalle pH 4-6 ainsi que les densités relatives comprises entre 0.009 et 0.016,
Ces valeurs répondent aux critéres de la bonne qualité des huiles essentielles selon les normes
AFNOR.

Mots clé :ail , romarin , menth , rose , citron , ammande , huiles essentielles, hydrodistillation.

abstract

The interest of this research is the recovery of lemon dregs to extract essential oil to address
the oxidation of waste water which poses an environmental problem.

The research work was carried out in laboratory N ° 5 in the department of S.M university ain
tmouchent on the theme "Extraction of essential oils by different methods™

This theme to start several accepts:

* Extraction of essential oils by different methods.

* Develop a new microwave method.

* Valorization of lemon dregs (peel and grain).

We studied several factors Yield, Density, CCM, pH on different compounds of

following essential oils: Garlic, Lemon peel, Lemon seed, Rosemary, Mint, Rose, Almond.
The various analyzes carried out on the extracts, starting with the analysis by thin layer
chromatography (TLC) of the essential oils, show that identified compounds are present
among these reference compounds as it is the main molecule of these oils. essential. The acid
potential values of the oil extracts are acid in the pH range 4-6 as well as the relative densities
between 0.009 and 0.016. These values meet the criteria of good quality essential oils
according to AFNOR standards.

Key words: garlic, rosemary, mint, rose, lemon, almond, essential oils, hydrodistillation.
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Figure 1 : presontation theme au niveau du congreée international
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Figure 2 : presontation theme au niveau du congrée international
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