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Résumé

Résumé

Ce mémoire de fin d'étude se concentre sur I'extraction des huiles essentielles de la
plante Atriplex coriacea, en comparant les méthodes d'hydrodistillation et d'extraction par
micro-ondes pour déterminer leurs rendements respectifs. L'hydrodistillation, une technique
traditionnelle, utilise la vapeur d'eau pour extraire les composés volatils des plantes, tandis
que I'extraction par micro-ondes est une méthode plus moderne qui emploie des ondes
électromagnétiques pour chauffer et libérer les huiles essentielles de maniére plus efficace.
Les résultats expérimentaux montrent que I'extraction par micro-ondes offre un rendement
superieur qui est egale a 4.1 , plus rapide et avec une meilleure conservation des composés
thermosensibles par rapport a I'hydrodistillation offre un rendement inferieur qui est égale a
2.91. La partie expérimentale du mémoire inclut également des analyses physico-chimiques
approfondies des huiles essentielles extraites d'Atriplex coriacea, portant sur la composition

chimique via Densité relative, I’indice d’acide, l'indice de réfraction, et la solubilité dans

divers solvants. Ces analyses permettent de caractériser précisément les huiles essentielles et
d'identifier leurs principales composantes bioactives, ouvrant ainsi la voie a des applications
potentielles dans les domaines pharmaceutique, cosmétique, et agroalimentaire. En
conclusion, cette étude met en lumiere les avantages de l'extraction par micro-ondes pour
obtenir des huiles essentielles de haute qualité, tout en offrant une évaluation compléte des
propriétés physico-chimiques des extraits d'Atriplex coriacea.

Mots-clés: Huiles essentielles, Extraction assisté par mico-ondes , I’ Atriplex coriacea ,

Activités antioxydants .



Abstract

Abstract

This thesis focuses on the extraction of essential oils from the plant Atriplex coriacea,
comparing the methods of hydrodistillation and microwave extraction to determine their
respective yields. Hydrodistillation, a traditional technique, uses steam to extract volatile
compounds from plants, while microwave extraction is a more modern method that employs
electromagnetic waves to heat and release essential oils more efficiently. Experimental
results show that microwave extraction offers a higher yield, equal to 4.1, which is faster and
better preserves thermosensitive compounds compared to hydrodistillation, which offers a
lower vyield, equal to 2.91. The experimental part of the thesis also includes in-depth
physicochemical analyses of the essential oils extracted from Atriplex coriacea, focusing on
chemical composition through relative density, acid index, refractive index, and solubility in
various solvents. These analyses allow for precise characterization of the essential oils and
identification of their main bioactive components, paving the way for potential applications
in pharmaceutical, cosmetic, and food industries. In conclusion, this study highlights the
advantages of microwave extraction for obtaining high-quality essential oils, while providing

a comprehensive evaluation of the physicochemical properties of Atriplex coriacea extracts.

Keywords: Essential oils, Microwave-assisted extraction, Atriplex coriacea, Antioxidant

activities
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Introduction Générale

Introduction :

Les huiles essentielles sont des extraits concentrés de plantes aromatiques qui ont été
utilisés depuis I’antiquité pour leurs propriétés thérapeutiques, cosmétiques et culinaires.
Ces substances volatiles, obtenues par diverses méthodes d'extraction, renferment des
composés chimiques complexes responsables de leurs arémes distinctifs et de leurs multiples
bienfaits pour la santé. La fascination pour les huiles essentielles remonte a I'Antiquité, ou
elles étaient employées dans les pratiques médicales et des préparations cosmétiques [1].

Les méthodes d'extraction des huiles essentielles sont variées et jouent un rdle crucial
dans la préservation de la pureté et de I'efficacité des composés volatils. Parmi les techniques
les plus couramment utilisées, la distillation & la vapeur est la plus ancienne et la plus
répandue. Elle consiste a faire passer de la vapeur d'eau a travers les matériaux végétaux
pour libérer les huiles essentielles, qui sont ensuite condensées et séparées de I'eau. Cette
méthode est particuliérement efficace pour les plantes robustes comme la lavande, le romarin
et I'eucalyptus. D'autres méthodes incluent la pression a froid, principalement utilisée pour
les agrumes comme l'orange et le citron, et I'extraction par solvants, qui est employée pour
obtenir des absolues a partir de fleurs délicates comme le jasmin et la rose [1].

L'extraction au CO2 supercritique est une technique moderne qui utilise du dioxyde
de carbone a des pressions élevées pour extraire les huiles essentielles. Cette méthode
préserve mieux les composés thermosensibles et donne un produit de haute qualité sans
résidus de solvants. En outre, I'extraction par micro-ondes et I'nydrodistillation assistée par
micro-ondes sont des technologies émergentes qui offrent des temps d'extraction réduits et
une efficacité accrue [2].

Au sein de ce vaste domaine des huiles essentielles, I'Atriplex coriacea occupe une
place unique. Cette plante, appartenant a la famille des Amaranthacées, est particulierement
remarquable pour sa résilience dans des environnements arides et salins. Connue sous le hom
de "saltbush" en anglais, elle est largement distribuée dans les régions arides et semi-arides,
notamment en Afrique du Nord et en Australie. L'Atriplex coriacea est utilisée depuis
longtemps dans la médecine traditionnelle pour ses propriétés diurétiques, anti-
inflammatoires et digestives. Ses feuilles et ses tiges sont souvent transformées en infusions
et décoctions pour traiter divers maux, allant des troubles digestifs aux infections cutanées.

2.

Sur le plan écologique, I'Atriplex coriacea joue un role crucial dans la stabilisation
des sols et la lutte contre la désertification. Sa capacité a croitre dans des sols salins et
pauvres en nutriments en fait une plante idéale pour la réhabilitation des terres dégradees [3].
De plus, elle est utilisée comme fourrage pour le bétail dans les régions arides, contribuant
ainsi a la sécurité alimentaire des populations locales.
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Introduction Générale

Les composes bioactifs présents dans I'Atriplex coriacea, tels que les flavonoides et
les saponines, ont suscité un intérét croissant dans la recherche scientifique moderne.

Ces composés possédent des propriétés antioxydantes, anti-inflammatoires et
antimicrobiennes, ouvrant la voie a de nouvelles applications thérapeutiques et
nutraceutiques. Des études récentes se sont concentrées sur les effets potentiels de I'Atriplex
coriacea dans le traitement du diabete, des maladies cardiovasculaires et des infections
microbiennes [3].

La partie pratique de cette recherche se concentrera sur l'extraction des huiles
essentielles de I'Atriplex coriacea en utilisant deux méthodes : I'hydro-distillation et
I'extraction assistée par micro-ondes. Ces techniques seront comparées en termes de
rendement, de qualité des huiles obtenues et d'efficacité globale. Les analyses chimiques
permettront d'identifier et de quantifier les principaux composés terpéniques présents dans
les extraits, offrant ainsi une compréehension plus approfondie des potentialités
thérapeutiques et industrielles de cette plante.

Ce travail se structure autour de plusieurs chapitres, chacun apportant une vision
détaillée des aspects théoriques et pratiques liés a I'étude des huiles essentielles. La premiere
partie traite des généralités sur les huiles essentielles, suivie d'une présentation des
différentes méthodes d'extraction. Ensuite, un focus sera fait sur I'Atriplex coriacea, ses
caractéristiques botaniques et ses usages traditionnels. Enfin, la partie pratique au
laboratoire, incluant I'extraction par hydro-distillation et micro-ondes ainsi que les analyses
des extraits, sera détaillée pour conclure sur les résultats obtenus et les perspectives futures
de recherche dans ce domaine.

En somme, l'étude des huiles essentielles, leurs méthodes d'extraction et les
propriétés spécifiques de plantes comme [I'Atriplex coriacea révéle une richesse de
connaissances et d'applications. Ces plantes et leurs extraits offrent non seulement des
solutions naturelles pour le bien-étre et la santé, mais aussi des bénéfices environnementaux
et économiques significatifs.. Cette exploration nous permettra de mieux comprendre et
valoriser les trésors que la nature met a notre disposition.
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Chapitre | Généralités sur les huiles essentielles

I. Historique

L'utilisation des huiles essentielles remonte aux civilisations chinoises et égyptiennes,
étant considérée comme I'une des plus anciennes formes de médecine et de cosmétique. Les
Egyptiens ont produit des pommades en extrayant des huiles essentielles de plantes
aromatiques, les utilisant dans des rituels spirituels, médicinaux et cosmétiques, et méme la
reine Cléopatre les utilisait pour leur parfum. Les Grecs ont également béneficié des
connaissances égyptiennes, notamment avec Hippocrate, qui recommandait les massages aux
huiles essentielles et réferencait de nombreuses plantes médicinales. Les Romains et les
Arabes ont également contribué a ces connaissances, lI'alchimiste Avicenne étant un pionnier
dans la distillation des plantes médicinales. Ces connaissances se sont maintenues, notamment
dans les monastéeres, ou I'on préparait des solutions antibactériennes pour lutter contre les
épidémies. Méme si cette connaissance a été parfois perdue au fil des siécles, les plantes ont
continué a étre utilisées pour soulager ou guérir des maladies, et de nos jours, la science
confirme de plus en plus I'efficacité de ces traditions ancestrales [4].

L'histoire des huiles essentielles en Algérie remonte a plusieurs siecles. Les méthodes
traditionnelles d'extraction des huiles essentielles, telles que la distillation a la vapeur, étaient
pratiquées depuis longtemps par les populations locales pour extraire les essences aromatiques
des plantes. Ces huiles étaient utilisees a des fins médicinales, cosmétiques et méme
spirituelles. Au fil du temps, I'Algérie a développé une industrie de production d'huiles
essentielles, en exploitant les riches ressources naturelles du pays, notamment les plantes
médicinales et aromatiques qui poussent dans différentes régions, comme le thym, la menthe,
la lavande, le romarin et le cyprés. Dans les temps modernes, I'Algérie continue de produire
des huiles essentielles de haute qualité, qui sont utilisées a la fois localement et a I'étranger
dans divers secteurs, tels que Il'industrie pharmaceutique, cosmétique, alimentaire et de bien-
étre. De plus, l'intérét croissant pour les produits naturels et I'aromathérapie a également
stimulé la demande pour les huiles essentielles algériennes sur le marché international [5].

En conclusion, I'histoire des huiles essentielles en Algérie témoigne d'une richesse
floristique exceptionnelle, mais aussi des défis persistants en matiére de développement de la
filiere. Depuis les premieres actions de contrfle dans les années 1940 jusqu'aux initiatives
récentes de promotion de la culture des plantes médicinales, le potentiel demeure largement
sous-exploité. Malgré des avancées, notamment dans le cadre de la politique agricole, une
compréhension approfondie de l'utilisation économique et médicinale des plantes reste
nécessaire pour stimuler leur valorisation dans le pays et au-dela [6].
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1.1.Définitions des huiles essentielles

Les huiles essentielles sont des substances volatiles, généralement liquides, extraites
de plantes aromatiques par différents procédés tels que la distillation a la vapeur d'eau,
I'expression a froid ou la pression mécanique. Elles sont constituées d'un mélange complexe
de composes biochimiques naturels, comprenant principalement des terpenes, des esters, des
cetones, des alcools, des aldéhydes et des phénols, parmi d'autres [7].

Ces composés chimiques conferent aux huiles essentielles leurs caractéristiques
olfactives uniques ainsi que leurs propriétés thérapeutiques. Les huiles essentielles sont
utilisées depuis des millénaires dans diverses cultures a des fins médicinales, thérapeutiques,
cosmétiques et rituelles en raison de leurs propriétés antiseptiques, anti-inflammatoires,
analgésiques, antispasmodiques, relaxantes, stimulantes, et bien d'autres encore [7].

Elles sont largement utilisées en aromathérapie, une forme de médecine alternative qui
exploite les bienfaits des odeurs pour améliorer la santé et le bien-étre. En cosmétique, les
huiles essentielles sont souvent ajoutées a des produits de soins de la peau et des cheveux
pour leurs propriétés hydratantes, antioxydants et régénérantes. En parfumerie, elles sont des
composants essentiels pour créer une grande variété de parfums [7].

On trouve aussi des autres définitions d’huile essentielle :

1.1.1. Définition ANSM

Produit odorant, généralement de composition complexe, obtenu a partir d’une matiére
premiére végétale botaniquement definie, soit par entrainement par la vapeur d'eau, soit par
distillation séche, ou par un procédé mécanique approprié¢ sans Chauffage. L’huile essentielle
et le plus souvent séparée de la phase aqueuse par un procédé physique n’entrainant pas de
changement significatif de sa composition [8].

1.1.2.Définition selon la norme 1SO 9235

Une huile essentielle et définie comme un produit obtenu a partir d'une matiére
premiére d'origine végétale, apres séparation de la phase aqueuse par des procédes physiques :
soit par entrainement a la vapeur d’eau, ou par procédé mécanique a partir de I’épicarpe des
Citrus, ou par distillation séche [8].

1.1.3.Définition Selon L’AFNOR

Elle désigne un produit obtenu a partir d’une matiére premiere d’origine végétale,
apres séparation de la phase aqueuse par des procedés physiques.

Cette définition par procedé d’obtention est restrictive, elle exclut les produits obtenus
par tout autre procedé d’extraction (solvants organiques, fluides a I'état supercritique, corps

gras) [9].
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1.1.4.Définition D’aprés NAVES 1976

Cette définition peut étre étendue aux HE obtenues par expression a froid de I'écorce
ou zeste des fruits du Citrus, a cause de l'intervention de I'eau dans les procédés mécaniques
pour entrainer le produit libéré des alvéoles oléiferes [10].

I.2. Répartition et localisation des huiles essentielles

La répartition et la localisation des huiles essentielles dans les plantes varient en
fonction de plusieurs facteurs, notamment le type de plante, la partie de la plante utilisée et les
conditions de croissance [11]. Voici quelques exemples de répartition et de localisation des
huiles essentielles dans différentes plantes :

1.2.1. Répartition

La répartition des huiles essentielles dépend de facteurs tels que 1’espéce végétale, la
partie de la plante, le stade de croissance et les conditions environnementales.

Les huiles essentielles se trouvent généralement dans des structures spécialisées
comme les glandes sécrétrices, les poches secrétrices, les trichomes glandulaires et les canaux
sécreteurs.et Variabilité intra et inter espéces [11].

Exemples :

> Feuilles : Concentration dans des glandes ou des poches spéciales, notamment chez le
laurier

> Fleurs: Production par des glandes ou des structures spéciales, comme chez la
lavande et le géranium.

> Tiges et branches: Accumulation dans 1’écorce et le bois, par exemple chez
I’eucalyptus.

» Racines : Moins fréguent, mais présent, comme dans la valériane [11].

1.2.2. Localisation

Les structures histologiques spécialisées, souvent situées sur ou pres de la surface de la
plante, sont élaborées par des glandes sécrétrices présentes sur presque toutes ses parties. Ces
glandes sécretent les huiles essentielles, soit dans le cytoplasme de certaines cellules, soit sous
forme de petites gouttelettes, comme c’est courant pour les substances lipophiles. La synthése
et I’accumulation des huiles essentielles sont généralement associé€es a diverses structures de
surface, telles que les cellules a huiles essentielles des lauracées, les poils secréteurs des
lamiaceées, les poches sécrétrices des myrtacées et des rutacées, ainsi que les canaux sécréteurs
présents dans de nombreuses familles de plantes. Il est & noter que les organes d’une méme
espece peuvent contenir des huiles essentielles de composition différente selon leur
emplacement dans la plante [12].

Concernant 1’Atriplex, les huiles essentielles se trouvent principalement dans les
parties aériennes de la plante, telles que les feuilles, les tiges et parfois les fleurs. Cependant,
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leur concentration et leur composition peuvent varier selon 1’espece, le stade de croissance et
les conditions environnementales [12].

Selon belaiche (1979) souligne I’importance des huiles essentielles pour les plantes
désertiques, en raison de leur capacité a conserver une humidité vitale. Les vapeurs
aromatiques émises par ces huiles permettent de saturer 1’air autour de la plante, ce qui limite
I’¢lévation de la température pendant la journée a des niveaux intolérables pour la vie
végétale, et empéche une chute excessive de température pendant la nuit [13].

1.3. Classifications

La classification des huiles essentielles est une distinction souvent utilisée dans
I'industrie et le commerce des huiles essentielles. Cette classification se base généralement sur
des critéres tels que la production, la demande sur le marché, et parfois la quantité d'huile
produite a partir d'une certaine plante [14]. On peut classer les HE en trois groupes :

1. Huiles majeures

e Les huiles majeures sont les plus volatiles, ce qui signifie qu'elles s'évaporent
rapidement et sont percues en premier dans un mélange aromatique.

e Elles sont souvent utilisées pour donner une impression initiale a un parfum ou
a un mélange aromatique.

e Leurs ardbmes sont généralement frais, Iégers et stimulants.

e Exemples : huile essentielle de bergamote, huile essentielle de citron, huile
essentielle de menthe poivré [14].

2. Huiles médianes

e Les huiles médianes sont moins volatiles que les huiles majeures, mais plus
volatiles que les huiles de base.

o 4

e Elles forment le coeur ou le corps d'un parfum ou d'un mélange aromatique.

e Leurs arbmes sont plus équilibrés et persistent plus longtemps que ceux des
huiles majeures.

e Elles contribuent a la cohérence et a la profondeur d'un parfum ou d'un
mélange aromatique.

o Exemples : huile essentielle de lavande, huile essentielle de romarin, huile
essentielle de géranium [14].

3. Huiles de terrain (de base)

e Les huiles de base sont les moins volatiles, ce qui signifie qu'elles s'évaporent
lentement et sont percues en dernier dans un mélange aromatique.

e Elles apportent de la stabilité et de la persistance a un parfum ou a un mélange
aromatique.

e Leurs ardmes sont riches, profonds et terreux.
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e Elles sont souvent utilisées comme fixateurs pour retenir les notes plus
volatiles et prolonger la durée de vie du parfum.

e Exemples : huile essentielle de bois de cédre, huile essentielle de patchouli,
huile essentielle de vétiver [14].

1.4. Composition chimique

Comme toute substance, les huiles essentielles se caractérisent par une composition
chimique analysable et trés variable. Le nombre de composants isolés est d’environ des
milliers et il en reste beaucoup a découvrir [15].

Ces constituants appartiennent, de facon quasi exclusive, a deux groupes caractérisées
par des origines biogénétiques distinctes :

> Le groupe des terpénoides (les composés terpéniques)
» Le groupe de composés aromatiques dérivés du phenylpropane, beaucoup moins
fréquents.

Elle pouvant, également refermer divers produits issus du processus de dégradation
mettant en jeu des constituants non volatils [15].

1.4.1. Les composés Les terpénoides

Le terme terpéne rappelle la toute premiére extraction de ce type de composé dans
I'essence de térébenthine. Les terpénoides Dans les huiles essentielles, sont celles qui ont la
masse moléculaire n'est pas élevée c'est a dire, ceux dont les molécules les plus volatils. Ils
portent dans la plupart des cas la formule générale (C5H8)n. Suivant les valeurs de n, on a les
hémiterpenes (n =1), les monoterpénes (n=2), les sesquiterpénes (n=3), les triterpenes(n=6),
les tétraterpenes (n=8) et les polyterpenes. Les constituants des huiles essentielles sont tres
variés [15].

On y trouve en plus de terpenes, des hydrocarbures, des esters, des lactones, des
aldéhydes, des alcools, des acides, des cétones, des phénols, des oxydes et autres [15].

p- Bisaboléne pB- Caryophyléne Longifoléne
il OCOCH,
OH ¥ .
Carotol B-Vétivone Acétate de Cédryle

N, P

Figure 01 : Structure chimique de quelques sesquiterpenes extraits des H.E [15].

Mémoire de fin d’études, Master Génie Chimique, A.SIAD & A.ELHAOUARI, 2023-2024 Page 7



Chapitre | Généralités sur les huiles essentielles

a) Mono terpenes

Les mono terpenes sont les plus simples constituants des terpenes dont la majorité
(90%) est rencontrée dans les huiles essentielles. 1ls comportent deux unités isoprene (CsHs),
selon le mode de couplage «téte-queue ».1ls peuvent étre acycliques, monocycliques ou

bicycliques. A ces terpénes se rattachent un certain nombre de produits naturels a fonction
chimique spéciales [16].

| @
'
Myrcéne Sabinéne (+)-Camphéne Limonéne
o i:b\:’n ?/
LTI
K Pipériténone Menthol Carvone Pulegone /

Figure 1.2 : structure chimique de quelques mono terpenes extraits des H.E [16].
b) Les sesquiterpenes

Ils comportent trois unités d’isopreéne, ce sont des dérivés d’hydrocarbures. Leur
formule est C15Hy4 soit une fois et demie la molécule des terpénes. Il s’agit de la classe la plus
diversifiée des terpénes qui se divisent en plusieurs catégories structurelles, ils se trouvent
sous forme d’hydrocarbures ou sous forme d’hydrocarbures oxygénés [16].

LA
.
- I
c
OAc
Caulerpenyne Eudesma-4(15),7-diene-5a,11-diol Chabralidione B
Chrvai D an-100m_al CIvsai D an-10ie snathanal Cinal N an_ 1 Nmi_snatbnd sathanne ™

Figure 1.3 : Exemples de quelques sesquiterpénes [16].
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1.4.2. Les composés aromatiques

Les huiles essentielles sont des mélanges naturels de composés aromatiques, tels que
les terpénes, les cétones et les alcools, produits par les plantes. Chaque huile essentielle
possede une composition unique qui détermine son arébme et ses propriétés thérapeutiques.
Ces composeés sont responsables des diverses applications des huiles essentielles en
aromatherapie, en cosmétique et en parfumerie, en raison de leurs effets bénéfiques sur la
santé et leur parfum agréable [16].

4 D

CHO HiC

7

CHYO

o
\Vanilline Eugénol J

Figure 1.4 : Exemples de composés aromatiques [16].

1.4.3. Les composés d’origines diverses

Ce sont des produits résultant de la transformation de molécules non volatiles
entrainables par la vapeur d’eau. Il s’agit de composés issus de la dégradation d’acides gras,
de terpénes. D’autres composés azotés ou soufrés peuvent subsister mais sont rares. Enfin, il
n’est pas rare de trouver dans les concreétes des produits de masses moléculaires plus
importantes non entrainables a la vapeur d’eau, mais extractibles par les solvants [13].

1.5. Facteurs de variabilité de la composition des huiles essentielles

Etant formées de mélanges généralement complexes, les huiles essentielles présentent
une tres grande variabilité, tant au niveau de leur composition, qu'au plan du rendement des
plantes d'origine [17]. Cette variabilité peut s'expliquer par différents facteurs, que pouvons
regrouper en deux catégories:

a) Les facteurs intrinseques

Liés a l'espéce, au type de clone, a l'organe concerné, a l'interaction avec
I'environnement type de sol ou climat, ...) et au degré de maturité du végétal concerné, voire
au moment de la récolte au cours de la journée [17].

b) Les facteurs extrinseques

Huang et al. (1995) ont montré l'influence des méthodes d'extraction sur la
composition des huiles essentielles. Le stockage des matieres premieres avant distillation peut
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également influencer la composition et le rendement des huiles essentielles. Par ailleurs le
temps de stockage des huiles essentielles apres extraction tend aussi a modifier la composition
de ces huiles [17].

D'autres travaux ont mis en évidence l'influence de l'origine géographique de la
matiére premiere [17].

1.6. Propriétés physico-chimiques des huiles essentielles

Toutes substances d’origine naturelle ou chimiquement synthétisées posseédent des
propriétés physico-chimiques spéciales [15]. Les huiles essentielles aussi ayant en commun
un certain nombre de propriétés spécifiques, a savoir :

e A température ambiante, les huiles essentielles sont généralement liquides.

e A basse température, certaines huiles essentielles cristallisent : celles de menthe et de
thym, lorsque les flacons sont stockés au réfrigérateur.

e Les huiles essentielles sont volatiles, ce qui les oppose aux “huiles fixes” ou “huiles
végétales”. Cette volatilité explique leur caractére odorant ainsi que leur mode
d’obtention par entrainement a la vapeur d’eau.

e Les huiles essentielles sont trés solubles dans les huiles grasses (qui constituent un tres
bon véhicule lorsque 1’on souhaite les diluer), les lipides (d’ou le principe de
I’enfleurage anciennement utilisé pour extraire les huiles essentielles en les mettant en
contact avec une graisse animale comme la lanoline), I’éther, la plupart des solvants
organiques ainsi que dans 1’alcool (de titre élevé).

e De caractere liposoluble, les huiles essentielles ne se dissolvent pas dans 1’eau.
Rajoutées dans un bain, par exemple, elles flottent, leur densité est généralement
inférieure a 1, et sont susceptibles de provoquer des irritations, voire des brdlures
cutanées. Il faut donc impérativement utiliser un tensio-actif pour permettre leur mise
en suspension dans 1’eau. Elles possédent un indice de réfraction élevé et ont souvent
un pouvoir rotatoire.

e Les huiles essentielles sont altérables, sensibles a I’oxydation, mais ne rancissent pas.
Elles ont, en effet, tendance a se polymeériser pour former des produits résineux. Leur
conservation nécessite de 1’obscurité (flacons en verre opaque) et de I’humidité [15].

1.7. Obtention des huiles essentielles

Les huiles essentielles et leurs composants sont généralement extraits de sources
naturelles ou produits par synthése chimique aprés caractérisation de leur structure. La
synthese chimique est importante dans la production des composants des HE en raison des
contraintes liées a l'extraction a partir de plantes aromatiques. Cependant, la synthese
chimique peut conduire a des melanges racémiques et a des produits environne mentalement
nocifs, nécessitant une purification. Pour pallier ces inconvénients, de nouvelles technologies
comme la bioconversion sont utilisées pour produire des HE naturelles. Ainsi, trois
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principales stratégies sont employées pour obtenir des HE : I'extraction naturelle, la synthése
chimique et la bioconversion [18].

1.8. Conservation des huiles essentielles

La plupart des molécules constitutives des huiles essentielles sont insaturées, ce qui les
rend instables et sensibles a I’altération. Selon les conductions de conservation. Les essences
naturelles peuvent étre sujettes a des réactions secondaires telles que : le réarrangement
moléculaire, la polymérisation, 1’oxydation, la fermentation, 1’hydrolyse, etc.... [9].

Il est possible de limiter ces dégradations en prenant certaines précaution :

e [L’utilisation des flacons de faible volume en aluminium, en acier inoxydable ou en
verre brun, entierement remplis et fermés de fagon étanche.

e Le stockage a basse température.

e La conservation sous atmosphere d’azote.

e [’adjonction d’antioxydants.

e Le réfrigérateur peut étre utilisé pour prolonger leur durée de vie, mais surveillez la
solidification [9].

1.9. Toxicité des huiles essentielles

Les huiles essentielles sont des mélanges complexes de molécules ; dont la structure et
les propriétés chimiques permettent de dégager des caractéristiques communes (lipophile,
faible poids moléculaire) leur assurant une bonne diffusion dans 1’organisme. Malgré le peu
d’études sur ces molécules, il faut retenir leur pouvoir toxique. Notamment leur hépato
toxicité, neurotoxique et toxicité cutanée recemment. Leur utilisation trés variée constitue un
fort potentiel d’intoxication, que cette derniere soit accidentelle ou par utilisation erronée
[19].

Les signes cliniques que nous avons répertoriés a partir des cas cliniques sont peu
caractéristiques de ces intoxications. Il reste donc difficile pour le clinicien de faire un
diagnostic différentiel. Le traitement reste symptomatique, mais on peut espérer qu’il sera un
jour plus ciblé et donc plus efficace. Il convient de rester vigilant et de faire évoluer cette idée
qu’aujourd’hui, tout produit « naturel » est forcément bon et dénué de toute toxicité [19].

Certaines substances naturelles peuvent présenter des effets néfastes pour I’homme au
méme titre que certaines substances de synthése. Les huiles essentielles contenant surtout des
phenols et des aldéhydes peuvent irriter la peau, les yeux et les mugueuses. Celle-ci peut aussi
provenir des contaminants (si I’huile essentielle est impure) et/ou des produits de dégradation
de celles-ci car elles se modifient a I’air, a la chaleur et a la lumiere [20].
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1.10. Domaines d’utilisations des huiles essentielles

Les applications des HE sont nombreuses. En raison de leurs diverses propriétés, les
huiles essentielles 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,
antispasmodique, antidiabétique, analgésique, apéritif, antiseptique..., en alimentation par
leur activité antioxydant et leur effet aromatisant, en parfumerie et en cosmétique par leur
propriété odoriférante [20].

1. Industrie alimentaire

En industrie alimentaire, on cherche toujours a avoir une conservation saine et de
longue durée pour les produits consommés ainsi qu’une qualité organoleptique meilleure [21].

Une nouvelle technique pour réduire la prolifération des micro-organismes réside dans
I’utilisation des HE [21].

Certains plantes sont utilisées brutes (€épices et aromates), d’autres le sont sous forme
d’huiles essentielles ou de rétinoides [22].

2. Pharmacie

L’industrie pharmaceutique utilise les HE dans le domaine d’antiseptiques externes ;
elle tire parti des propriétés bactériostatiques, bactéricides, antifongiques, protectrices, etc.
Des essences naturelles. A titre d’exemple, I’huile essentielle d’eucalyptus est largement
utilisée en pharmacie pour ses propriétés anti infectieuses, cicatrisantes, et pour la réparation
des tissus [9].

Les plantes aromatiques sont aussi utilisées a I'état brut, en particulier pour les
préparations d'infusion (menthe, mélisse, verveine, fleurs d'oranger, etc.) et sous la forme de
préparations galéniques simples [22]. Plus de 40% de médicaments sont a base de composants
actifs de plantes.

De méme, elles permettent par leurs propriétés aromatisants de masquer l'odeur
désagréable de médicaments absorbés par voie orale. Aussi beaucoup de médicaments vendus
en pharmacie sont a base d'HE comme par exemple les collyres, les cremes, les élixirs [23].

3. Industrie chimique

Les huiles essentielles sont employées dans l'industrie chimique comme matieres
premiéres, additifs et agents fonctionnels pour diverses applications telles que la synthése de
produits chimiques, les ardmes alimentaires, les solvants industriels et les agents
antimicrobiens. Elles suscitent également un intérét croissant dans la recherche pour leur
potentiel dans de nouveaux domaines d'application chimique [22].

Les huiles essentielles ont également un rdle tres important a jouer dans
I'assainissement de l'air pollué que I'on respire et qu'elles désodorisent, parfument,
désinfectent [9].
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4. Phytothérapie

L'aromathérapie et une forme de médecine alternative dans laquelle les HE ont une
grande importance car elles induisent de nombreux effets curatifs [23].

Le terme aromathérapie vient du chimiste Francais René-Maurice Gatte fosse, qui a
utilisé I'HE de lavande pendant la premiere guerre mondiale pour soigner des blessures et des
infections [21].

Ainsi elles s'utilisent de plus en plus dans diverses spécialités médicales telles que : la
podologie, I'acupuncture, I'ostéopathie, la rhumatologie ainsi que dans I'esthétique [23].

5. Utilisation en aéro-ionisation

Dans les locaux, on peut aseptiser I'atmosphére avec un ionisateur d'huiles essentielles.
Il se forme ainsi des aérosols vrais aromatiques, ionisées, créant de I'oxygene naissant
ionique, fortement bactéricide, tout en contribuant a dépolluer I'atmosphére [21].

Elles servent dans la fabrication du "paragerm ", solution volatile a base d'essences
naturelles (citron, lilas) a activité bactéricide, acaricide et fongistatique qui s'est révélée sans
aucune toxicité pour I'nomme aux doses utilisées [21].

6. Parfumerie et cosmétologie

Les HE sont recherchés 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 verveine,...etc., les
HE sont aussi consommeées en cosmétologie pour parfumer les produits cosmétiques : les
dentifrices, les shampoings, les cremes solaires, les rouges a lévres, les savons [23].

L'utilisation des HE dans les crémes et les gels permet de préserver ces cosmétiques
grace a leur activité antiseptique et antioxydant, tout en leur assurant leur odeur agréable
[20].

I.11. Les Critéres de qualité

L’huile essentielle utilisée en thérapeutique doit posséder de nombreux critéres de
qualité :
1.11.1. L’espece botanique

La certification botanique doit étre apparaitre selon la nomenclature internationale
sous son nom latin précisant le genre, 1’espéce et la sous-espece [24].
1.11.2. Le cycle végétatif

Selon le stade de récolte, les proportions des différents constituants pourront varier
[24].
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1.11.3. L’organe producteur

Selon la partie de la plante (feuilles, fleurs, racines...) il peut exister plusieurs huiles
essentielles pour la méme plante avec des compositions chimiques et des activités différentes
[24].

1.11.4. L’origine géographique

Cela permet de connaitre I’environnement dans lequel grandit la plante et de
caractériser ainsi I’huile essentielle obtenue. Il y a des différences de composition chimique
selon le pays d’origine. Une méme plante grandissant dans des lieux différents avec
changement de situation géographique (altitude et latitude), avec variation de la nature du sol,
peut produire des HES différentes [25].

1.11.5. Le mode de culture

Il définit si la plante est cultivée ou sauvage. Il est souvent représenté par un label si la
plante provient d’une culture biologique [25].

1.11.6. Le chémotype

Il définit la molécule aromatique révélatrice des principales propriétés thérapeutiques
de I’huile essenticlle. Une plante de méme variété botanique peut produire des HE de
compositions chimiques différentes selon son origine, son pays, son climat, son sol. Une huile
essentielle peut contenir de vingt-cinq a cent molécules biochimiques différentes. Ce qui
explique la polyvalence d’action des HE [25].

1.12. Conclusion

Les Huiles Essentielles sont utilisées depuis I'antiquité par toutes les civilisations.

Leur efficacité n'est plus remise en cause, notamment grace aux travaux des
précurseurs qui recherchaient au travers de I'aromathérapie, des alternatives a la médecine
allopathique classique.

Les HE sont des mélanges complexes de composés organiques; elles sont extraites a
partir des différents organes de la plante (feuilles, fruits, fleurs, graines,...etc.) Par divers
procédés d'extraction.

Leur utilisation en aromathérapie, en cosmétique, en parfumerie et dans d'autres
domaines est basée sur leurs multiples applications, allant de la relaxation et du soulagement
du stress a la stimulation des fonctions cognitives et a I'amélioration de la santé de la peau.

L'extraction des huiles essentielles de L'Atriplex sera présentée dans le chapitre
suivant.
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Chapitre 11 les procédés d’extraction des huiles essentielles

I1.Introduction

L'extraction des huiles essentielles est une étape cruciale dans le processus de
production, car elle détermine en grande partie la qualité et la pureté du produit final. Ce
processus repose sur une connaissance approfondie des plantes aromatiques, de leurs
constituants et des techniques adaptées a leur extraction [26].

Parallelement, les méthodes d'analyse jouent un réle essentiel dans la caractérisation
des huiles essentielles, en permettant d'identifier et de quantifier les composes volatils qui
leur conférent leurs propriétés uniques. Ces méthodes, allant de I'analyse chromatographique
a la spectrométrie de masse, offrent des outils précieux pour évaluer la qualité, l'authenticité
et la pureté des huiles essentielles [26].

Dans ce chapitre, nous explorerons donc les différentes techniques d'extraction, telles
que la distillation, l'expression a froid, I'nydrodistillation, ainsi que les méthodes plus
modernes comme I'extraction par solvants ou par CO2 supercritique. Nous aborderons
également les principes et les applications des méthodes d'analyse les plus couramment
utilisées dans le domaine, mettant en lumiere leur importance pour garantir la qualité et la
sécurité des huiles essentielles.

En combinant expertise traditionnelle et technologies de pointe, la science des
procédés d'extraction et des méthodes d'analyse des huiles essentielles offre un éclairage
précieux sur ces trésors de la nature, ouvrant la voie & de nouvelles découvertes et
applications dans des domaines aussi variés que la santé, la cosmétique, ou encore
I'aromathérapie [27].
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I1.1. Les procédés d’extraction des huiles essentielles

Il existe plusieurs méthodes pour extraire les huiles essentielles. Cette opération est
des plus difficiles et des plus délicates puisqu'elle a pour but de capter les produits les plus
subtils et les plus fragiles élaborés par le végétal et ce, sans en altérer la qualité. Selon la
technique utilisée, nous pouvons obtenir des huiles essentielles, des concrétes, des absolues,
des pommades, des rétinoides ou des infusions. Le choix de la méthode la mieux adaptée se
fait en fonction de la nature de la matiere végétale a traiter, des caractéristiques physico-
chimiques de l'essence a extraire, de l'usage de I'extrait et I'arbme du départ au cours de
I'extraction [28].

Les techniques d'extraction doivent donc, tout en tenant compte des codts d'obtention
liés au rendement, au temps passe et au materiel utilisé, viser a résoudre, au mieux, ces
difficultés dans le but d'obtenir des extraits de la plus haute qualité, c'est a dire les plus
proches possibles de I'essence originelle [28].

Il est noté aussi que ces différentes méthodes d'extraction donnent un résultat différent
de composition et d'odeur des produits obtenus pour la méme plante.

Les principales sont basées sur :

La Distillation.

La Macération.

L'Expression a froid.

L'Extraction assisté par micro-onde.

Extraction assistée par ultrasons

L'Extraction par le dioxyde de carbone liquide ou supercritique.
L'Extraction par solvants volatils.

Entrainement a la vapeur d’eau [29].

VVVVVYVYYYY

Ces techniques représentent une combinaison de méthodes conventionnelles et innovantes :
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Les procédes d’extraction des huiles essentielles.

Les procédés d’extraction conventionnels Les procédés d’extraction innovants

Extraction assisté par
micro-ondes

La Distillation

L'Extraction par le
dioxyde de carbone
liquide ou supercritiaue.

La macération

Extraction assistée par
ultrasons

L’Expression & froid

Entrainement a la
vapeur d’eau

L'Extraction par
solvants volatils

11.1.1. Les procédés d’extraction conventionnels

L'extraction des huiles essentielles peut se faire par plusieurs procédés
conventionnels, chacun ayant ses propres avantages et inconvénients selon la nature de la
plante et la qualité de I'huile recherchée. Voici les principaux procédés utilisés :

11.1.1.1. La distillation

La distillation est une méthode conventionnelle largement utilisée pour extraire les
huiles essentielles. En raison de sa simplicité et de son efficacite, elle est largement utilisée
dans I’industrie des huiles essentielles. Pendant le processus de distillation, la matiere
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végétale est placée dans un alambic ou un appareil de distillation et chauffée. La chaleur fait
évaporer 1’eau contenue dans la matic¢re végétale ainsi que les composés volatils, comme les
huiles essentielles. La vapeur résultante est ensuite refroidie, la condensant en un liquide
[30].

Les huiles essentielles ne se mélangent pas a l'eau, se séparant naturellement et
s'accumulant a la surface. La distillation, un procédé qui extrait les composés aromatiques
des plantes sans solvants chimiques, est idéale pour les plantes riches en huiles essentielles
résistantes a la chaleur. Malgré son caractére traditionnel, la distillation reste populaire pour
sa simplicité, son efficacité et sa capacité a produire des huiles de haute qualité. Cependant,
des méthodes d'extraction plus innovantes sont également développées pour répondre a des
exigences specifiques de purete, d'efficacité et de durabilité [30].

Il existe plusieurs méthodes de distillation des huiles essentielles, chacune adaptée a
des besoins spécifiques en termes de plantes, de volumes de production et de qualité des
huiles essentielles. Voici quelques-unes des méthodes de distillation les plus couramment
utilisées :

a) Hydro-distillation :

Est une méthode de distillation utilisée pour extraire les huiles essentielles des
plantes. Contrairement a la distillation entrainement a la vapeur, qui utilise la vapeur d’eau
pour extraire les composés volatils des plantes, ’hydro distillation utilise I’eau comme
solvant. Le processus d’hydro distillation consiste a tremper des matiéres végétales dans
I’eau, puis a chauffer 1’eau pour créer de la vapeur. Cette vapeur d’eau, qui contient des
composés vegétaux volatils, est ensuite condensée pour former un mélange d’huiles
essentielles et d’eau [31].

Cependant, I'hydrodistillation peut parfois nécessiter des temps de distillation plus
longs que d'autres méthodes et peut entrainer une dilution de I'huile essentielle dans I'eau.
Pour cette raison, certaines personnes préferent d'autres méthodes de distillation, comme la
distillation a la vapeur d'eau, pour obtenir des huiles essentielles plus concentrées et pures
[31].

Sortie d'eau

e Réfrigérant

Entrée d'eau

Thermomeétre ————
e
\
\"\
\\
\

]
/ =
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Chauffe-ballon ——= Erlenmeyer

Figure 11.1 : Schema de I’Hydrodistillation [31].
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b) Distillation a la vapeur d'eau sous pression :

Cette méthode utilise une pression plus élevée que la distillation traditionnelle, ce qui
permet d'extraire des huiles essentielles a des températures plus basses. Cela peut préserver
davantage les composés volatils sensibles a la chaleur [32].

c) Distillation fractionnée :

Cette méthode implique la distillation répétée de la méme matiere végétale pour
séparer les différents composés volatils en fonction de leur point d'ébullition. Elle peut étre
utilisée pour obtenir des fractions spécifiques d'huiles essentielles avec des profils
aromatiques distincts [32].

Thermometre

Colonne de

— i "
fractionnement Bvacuation digau

Condenseur

Entréee d'eau

9

l Bec Bunsen I

Figure 11.2 : Schémas de la distillation fractionnée [33].
d) Distillation par entrainement a la vapeur d'eau:

Cette méthode utilise la vapeur d’eau pour libérer les composés volatils contenus
dans les plantes, notamment les huiles essentielles. La vapeur d'eau est ensuite refroidie et
condensée, séparant I'huile essentielle de I'eau. Cette technique est trés utilisée car elle extrait
efficacement les huiles essentielles tout en conservant leurs propriétés aromatiques [34].

D Eau froide
Eau chaude
Eau + huile essentielle

FPlante arcomatique 2: Huile essentielle
O: Hydrolat

Feu
D Eawu
D Wapeuw

MhpN=
200N0

D Wapeur + huile essentielle

Figure 11.3 : Distillation par entrainement a la vapeur d'eau [34].
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e) Distillation continue :

Au cours de ce processus, la matiére végetale est continuellement introduite dans le
systeme de distillation tandis que les huiles essentielles sont extraites en continu. Cela peut
étre utilisé pour la production a grande échelle et I’extraction continue d’huiles essentielles.
Chacune de ces différentes méthodes de distillation présente des avantages et des
inconvénients en termes de rendement, de qualité et de colt, et le choix de la méthode
dépend souvent des caractéristiques spécifiques de l'usine et des exigences de production
[33].

11.1.1.2. La macération

Est une méthode d'extraction d'huile essentielle qui consiste a tremper des matiéres
végeétales dans un solvant tel que de I'huile végétale ou de I'alcool pour en extraire les
composés aromatiques. Pendant le processus de macération, les plantes sont laissées dans le
solvant pendant une période prolongée, permettant aux composes volatils de se dissoudre
lentement dans le solvant [35]

Le processus peut étre effectué a température ambiante ou parfois a des températures
Iégerement élevées pour accélérer I'extraction. Une fois la macération terminée, le mélange
est filtré pour séparer la matiére végétale des huiles essentielles dissoutes dans le solvant. La
maceération est particulierement adaptée a l'extraction des huiles essentielles de plantes
fragiles ou fragiles pouvant étre endommagées par les méthodes de distillation thermique.
C'est également une méthode populaire pour préparer des huiles de massage et des extraits
aromatiques utilisés dans les parfums et les cosmétiques [36].
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filtration
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Figure 11.4 : Montage de La macération [36].
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11.1.1.3. L’Expression a froid

L'expression a froid est une methode d'extraction des huiles essentielles utilisée
principalement pour les agrumes tels que les citrons, les oranges et les mandarines.
Contrairement a la distillation qui utilise de la vapeur d'eau, I'expression a froid implique le
pressage mécanique des écorces des fruits pour libérer les huiles essentielles. Ce processus
se fait sans chauffer les écorces, préservant ainsi la fraicheur, I'aréme et la qualité des huiles
essentielles extraites. L'expression a froid est souvent privilégiée pour obtenir des huiles
essentielles naturelles et non altérées, idéales pour une utilisation dans divers domaines tels
que la parfumerie, la cosmétique et I'aromathérapie [37].

11.1.1.4. L"Extraction par solvants volatils

L'extraction par solvants volatils est une méthode utilisée pour extraire les huiles
essentielles des plantes. Dans ce processus, des solvants liquides comme I'hexane ou I'éther
sont utilises pour dissoudre les composés aromatiques des plantes. Une fois que les
composés volatils sont dissous dans le solvant, celui-ci est généralement évaporé pour laisser
derriere lui les huiles essentielles. Bien que cette méthode puisse étre efficace, elle présente
des préoccupations en termes de sécurité et de pureté, car certains solvants peuvent étre
toxiques et peuvent laisser des résidus dans les huiles essentielles. En raison de ces risques,
I'extraction par solvants volatils est souvent utilisée avec prudence et d'autres méthodes
d'extraction plus sGres peuvent étre privilégiées lorsque cela est possible [38].

11.1.2. Les procédés d’extraction innovants

Les procédés d'extraction innovants visent a améliorer I'efficacité, la qualité, et la
durabilité de la production des huiles essentielles. Ces méthodes, souvent plus sophistiquées,
permettent de préserver les composés sensibles et de réduire I'impact environnemental [39].

Voici quelques-unes des techniques d'extraction innovantes :
11.1.2.1. Extraction assisté par micro-ondes

C'est une technique novatrice pour extraire les huiles essentielles provenant des
végétaux. Au cours de cette procédure, les micro-ondes sont employées afin de chauffer
rapidement et de maniére homogéne la matiére végétale, ce qui permet de libérer les
composés volatils, y compris les huiles essentielles, de maniere plus performante que les
techniques de chauffage traditionnelles. La matiere végétale est attaquée par les micro-ondes
qui agitent les molécules, ce qui permet I'extraction des composés aromatiques [39].

Cette méthode peut réduire considérablement le temps d'extraction par rapport aux
méthodes traditionnelles, tout en préservant la qualité des huiles essentielles extraites.
Cependant, il est important de contrdler soigneusement les parametres de température et de
duree pour éviter toute degradation des composeés sensibles a la chaleur et garantir la sécurité
et la qualité des produits finaux. L'extraction assistée par micro-ondes présente un potentiel
significatif pour améliorer I'efficacité et la durabilité des processus d'extraction des huiles
essentielles [40].
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Figure 11.5 : Montage de I’Extraction assisté par micro-ondes[39].

11.1.2.1.1. Principe de I'extraction assistée par micro-ondes (EAM)

g

e Absorption sélective des micro- e Chauffage rapide et uniforme de
ondes : Les micro-ondes sont I"'échantillon : Le chauffage rapide
absorbées sélectivement par les et uniforme induit par les micro-
molécules polaires présentes ondes permet d'accelérer le
dans I'échantillon, telles que I'eau processus d'extraction des composés
ou les solvants organiques. Cette d'interét, améliorant ainsi l'efficacité
absorption sélective entraine un et la vitesse de I'extraction par
chauffage rapide et uniforme de rapport aux méthodes
I'échantillon [41]. conventionnelles [41].

11.1.2.2. L"Extraction par le dioxyde de carbone liquide ou supercritique.

Est une méthode avancée et innovante pour extraire les huiles essentielles des
plantes. En utilisant du dioxyde de carbone a des températures et des pressions spécifiques,
on obtient un fluide supercritique qui agit comme un solvant efficace pour extraire les
composés aromatiques. Ce fluide pénétre la matiére végétale, dissout les huiles essentielles
et autres composés désirés, puis est relaché, laissant derriére lui des extraits purs et exempts
de résidus de solvant [42].

Cette méthode offre une grande précision de contrdle sur le processus d'extraction,
permettant ainsi d'obtenir des produits finaux de haute qualité, tout en préservant les
propriétés naturelles des plantes [43].
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11.1.2.3. Extraction assistée par ultrasons

C'est une approche inédite pour extraire les huiles essentielles provenant des plantes.
Dans cette méthode, les ondes ultrasonores sont utilisées pour faire bouger la matiere
végetale immergée dans un liquide. Les ultrasons provoquent la formation de bulles de
cavitation qui engendrent des turbulences, ce qui contribue a la rupture des cellules végétales
et & la libération des huiles essentielles naturelles. Cette technique permet une extraction plus
rapide et performante que les techniques classiques, ce qui implique souvent une utilisation
réduite de solvants chimiques. De plus en plus couramment employée dans I'industrie des
huiles essentielles, I'extraction assistée par ultrasons est de plus en plus répandue afin de
générer des extraits de qualité supérieure tout en préservant les propriétés naturelles des
plantes [44].

p 1 5.7 Transducer
\ [
[ 1 |!!I
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p - LT » h-depth of probe
D C 7 ‘ *in liquid
C——
- :1” +« Jacketed glass beaker

Figure 11.6 : Schema de I’Extraction assistée par ultrasons [45].

Principe :

Génération d'ultrasons Cavitation acoustique Effets mécaniques

e e R

e Les ultrasons sont des
ondes sonores a haute
fréquence,
généralement entre 20
kHz et 100 kHz.

e Un transducteur
piézoélectrique
convertit I'énergie
électrique en vibrations
mécaniques d'ultrasons
[46].

e Lesvibrations
ultrasonores créent des
cycles de compression et
de décompression dans le
solvant, formant des
bulles de cavitation.

e Lorsde laphase de
compression, les bulles
croissent en taille, et
pendant la phase de
décompression, elles
implosent violemment.
[46].

L'implosion des
bulles de cavitation
génére des microjets
et des ondes de choc
qui brisent les parois
cellulaires.

Cela améliore la
pénétration du
solvant dans la
matrice solide et
libére les composeés
intracellulaires. [47].
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I1.2. Avantages et inconvénients des procédés d’extraction

Tableau I1.1 : Avantages et inconvénients des procédés d’extraction [48].

Procédés d’extraction

Avantages

inconvénients

Hydrodistillation

-Extraction des composés
volatils.
- Extraction a basse

-Perte de certains composés
volatils
-Faible efficacité d'extraction

température. - Temps de traitement plus
- Faible colt long
Entrainement a la vapeur -Extraction sélective des | - Perte de certains composés.

d’eau

composés volatils
- Conservation de la qualité
des composés

- Dépendance a la qualité de
la vapeur.
- Codts énergétiques

La macération

- Utilise des équipements et
des matériaux peu colteux

- Applicable a une large
gamme  de  matériaux
végetaux.

- Préservation de la qualité
des composés sensibles a la
chaleur

-Nécessite des périodes de
trempage prolongées pour
une extraction compléte.

- Risque de perte de qualité
des extraits en raison de la
dégradation.

L’Expression a froid

- Méthode simple et rapide
ne nécessitant pas de
chauffage supplémentaire.

- Minimise la dégradation
des composés volatils et
thermosensibles.

- Limité aux agrumes.

- certaines méthodes
d'expression a froid peuvent
nécessiter des temps de
traitement prolongés pour
une extraction compléte.

Extraction assisté par
micro-ondes

- Processus d'extraction
considérablement plus
rapide par rapport aux
méthodes conventionnelles.
- Extraction plus complete
des  composés  cibles,
conduisant a des
rendements d'extraction
plus élevés.

- Réduction  de la
consommation d'énergie
grace a des  temps
d'extraction plus courts.

- Un chauffage excessif ou
non contrdlé peut entrainer
une dégradation des
composeés thermosensibles.

- Le colt des équipements
spécialisés peut étre
prohibitif  pour  certaines
entreprises ou laboratoires
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Extraction assistée par
ultrasons

- Permet une extraction
rapide des composés cibles

grace a l'action  des
ultrasons.
- Réduit le risque de

composés non extraits ou
mal extraits.

- Compatible avec tous les
solvants

- Les ultrasons peuvent
potentiellement provoquer la
dégradation des composés
sensibles a la chaleur ou & la
cavitation.

- La maintenance et le
calibrage  réguliers  des
équipements sont nécessaires
pour assurer leur bon
fonctionnement.

11.3. intérét de I'extraction

Tableau 1.2 : Intérét de I'extraction [49].

intéréts de I'extraction

objectif

avantages

Isolation de Composeés
Actifs

Séparer et concentrer les
composeés bioactifs pour une
utilisation spécifique.

Obtention de substances
pures nécessaires a la
formulation de produits
alimentaires, cosmétiques,
pharmaceutiques, et
aromatiques

Amélioration de la Qualité
des Produits

Obtenir des extraits de
haute qualité, exempts de
contaminants indésirables.

Amélioration des propriétés
organoleptiques (godt,
odeur) et des bénéfices
thérapeutiques des produits
finis.

Valorisation des Matiéres
Premiéres Naturelles

Utiliser efficacement les
ressources naturelles en
extrayant des composes de
haute valeur.

Maximisation de la
rentabilité des cultures et
des plantes, notamment
dans les industries
agroalimentaires et
cosmétiques.

Production de Substances
pour la Recherche

Fournir des extraits
standardisés pour des études
scientifiques

Facilitation de la recherche

sur les propriétés
biologiques,
pharmacologiques et
toxicologiques des
COMpOSES.

Développement de
Nouveaux Produits

Creer des produits
innovants avec des
propriétés  fonctionnelles

améliorées

Introduction de nouveaux
ingrédients actifs dans les
marchés des compléments
alimentaires, des
médicaments, et des
cosmétiques.
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Optimisation des Procedés
Industriels

Développer des méthodes
d'extraction plus efficaces et
durables.

Réduction des codts de
production, diminution de
I'empreinte
environnementale, et
amélioration de la sécurité
des procedés.

Préservation des Propriétés

Extraire les composés sans

Maintien de l'efficacité des

Bioactives altérer  leurs  propriétés | composés actifs pour une
biologiques et | utilisation optimale dans les
thérapeutiques. applications thérapeutiques

et nutraceutiques.

Extraction Sélective Cibler ~ des  composés | Production d'extraits
specifiques tout en |enrichis en  composes
éliminant les substances | d'intérét avec une pureté
indésirables. élevée, augmentant ainsi

leur efficacité et leur
sécurité.

Réduction des déchets

Utiliser les résidus végétaux
et autres sous-produits pour

Diminution des déchets
industriels et valorisation

I'extraction de composés | des sous-produits,
bioactifs. contribuant a une économie
circulaire.

I1.4.Les méthodes d’analyses des huiles essentielles

Les huiles essentielles sont des mélanges complexes de composés volatils qui
nécessitent des techniques d'analyse précises pour identifier et quantifier leurs constituants.
[50].

Voici les principales méthodes d'analyse utilisées pour évaluer la composition
chimique et la qualité des huiles essentielles :

11.4.1.Chromatographie en Phase Gazeuse (GC)

La chromatographie en phase gazeuse (GC) est une technique analytique largement
utilisée pour séparer et analyser les composés volatils présents dans un échantillon. Son
principe repose sur la distribution différentielle des composés entre une phase mobile
gazeuse et une phase stationnaire fixée a l'intérieur d'une colonne chromatographique.
L'échantillon est introduit dans I'injecteur de la GC ou il est vaporisé, puis transporté par un
gaz porteur a travers la colonne chromatographique. Les composés se séparent en fonction
de leurs interactions avec la phase stationnaire et leur volatilité. A la sortie de la colonne, les
composés sont détectés par un détecteur, générant ainsi un chromatogramme. La GC est
largement utilisée dans divers domaines, tels que I'analyse des huiles essentielles, I'industrie
alimentaire et pharmaceutique, ainsi que dans la surveillance environnementale, en raison de
sa haute résolution, de sa sensibilité et de sa rapidité [50].
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11.4.2.Chromatographie en Phase Liquide (HPLC)

La chromatographie en phase liquide (HPLC) est une méthode analytique de pointe
utilisée pour séparer, identifier et quantifier les composés présents dans les huiles
essentielles. Dans cette technique, I'échantillon est injecté dans un flux continu de phase
mobile liquide, qui traverse une colonne stationnaire remplie de particules fines. Les
composes de I'échantillon se séparent en fonction de leur affinité pour la phase stationnaire
et la phase mobile, permettant ainsi leur isolation et leur détection. Les détecteurs
couramment utilisés en HPLC comprennent les détecteurs UV-Vis, les détecteurs de
fluorescence et les détecteurs de masse (MS). La chromatographie en phase liquide offre une
sensibilité élevée, une résolution fine et une grande précision dans la quantification des
composés, ce qui en fait une méthode essentielle pour I'analyse des huiles essentielles dans
divers domaines, tels que I'industrie pharmaceutique, alimentaire et cosmétique [51].

11.4.3.Spectrométrie de masse (SM)

La spectrométrie de masse (SM) est une technique analytique puissante utilisée pour
identifier et caractériser les composés présents dans un échantillon. Dans cette méthode, les
molécules sont ionisées pour former des ions, qui sont ensuite séparés en fonction de leur
rapport masse sur charge (m/z) et détectés. Cette technique permet de déterminer la masse
moléculaire des composés, d'identifier leur structure et de quantifier leur présence dans
I'échantillon. La spectrométrie de masse est largement utilisée dans de nombreux domaines,
notamment la chimie, la biologie, la pharmacologie et la médecine, pour des applications
telles que I'analyse des huiles essentielles, la découverte de médicaments et la recherche en
protéomique [52].

11.4.4.Spectroscopie infrarouge (IR)

La spectroscopie infrarouge (IR) est une technique d'analyse qui permet d'étudier les
liaisons chimiques dans les molécules. Elle repose sur I'absorption de rayonnement
infrarouge par les liaisons moléculaires vibrantes, ce qui permet d'identifier les groupes
fonctionnels présents dans les échantillons. Utilisée dans divers domaines, de la chimie a la
biologie, elle est couramment employée pour l'identification des composés organiques et la
caractérisation des polymeres [52].

11.4.5.Résonance magnétique nucléaire (RMN)

La résonance magnetique nucléaire (RMN) est une technique d'analyse puissante
utilisée en chimie et en biologie pour étudier la structure moléculaire des composés. Fondée
sur le comportement des noyaux atomiques dans un champ magnétique, la RMN permet de
déterminer la distribution des atomes et de leurs environnements chimiques dans une
molécule. Lorsque les noyaux atomiques sont placés dans un champ magnétique, ils
absorbent et émettent de I'énergie a des fréquences spécifiques, ce qui donne des
informations sur leur structure et leur connectivité atomique. La RMN est largement utilisée
pour caractériser les composes organiques et inorganiques, ainsi que pour étudier les
interactions moléculaires, la cinétique chimique et les processus biologiques [53].
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11.5. Défis et Perspectives Futures

Les huiles essentielles sont des composés aromatiques extraits de plantes [54].
largement utilisés en aromathérapie, cosmétique, et dans l'industrie alimentaire. L'extraction
de ces huiles présente plusieurs défis et offre diverses perspectives d'innovation :

11.5.1. Amélioration des techniques d’extraction

L'amélioration des techniques d'extraction des huiles essentielles vise a optimiser les
processus pour augmenter l'efficacité, la qualité et la durabilité. Cela inclut I'ajustement des
conditions de processus comme la température et la pression, l'utilisation de prétraitements
tels que la macération et les enzymes, et l'adoption de nouvelles méthodes d'extraction
comme l'extraction assistée par micro-ondes et par CO2 supercritique [55]. L'usage de
solvants écologiques réduit l'impact environnemental, tandis que [l'intégration de
technologies combinées et I'automatisation permettent un contréle précis et une optimisation
en temps réel des parameétres.

Enfin, des initiatives comme le recyclage des solvants et I'amélioration de I'efficacité
énergétique des équipements contribuent a réduire lI'empreinte écologique des procédés
d'extraction [55].

11.5.2. Innovations technologiques a venir

Les avancées technologiques a venir dans l'extraction des huiles essentielles
promettent d'améliorer I'efficacité et la durabilité des procédés. De nouvelles techniques,
telles que l'utilisation de champs électriques pulsés et I'extraction assistée par laser, ainsi que
I'amélioration des équipements grace a des capteurs intelligents et a I'intelligence artificielle,
sont envisageées. L'introduction de solvants verts, comme les liquides ioniques et les solvants
biosourcés, aidera a réduire lI'impact environnemental [56].

Enfin, des systemes d'extraction modulaires et portables favoriseront la production
locale, réduisant les codts de transport et I'empreinte carbone. Ces progrés visent a renforcer
la qualité et la durabilité des huiles essentielles [56].

11.6. Considérations économiques et environnementales

Les considérations économiques et environnementales sont des facteurs essentiels
dans le développement des techniques d'extraction des huiles essentielles. Les colts de
production, incluant I'équipement et la main-d'ceuvre, ainsi que les prix du marché, influent
sur les choix des méthodes d'extraction [57] . Paralléelement, la durabilité environnementale
est devenue une préoccupation majeure, favorisant l'adoption de pratiques respectueuses de
I'environnement comme l'utilisation de solvants verts et le recyclage des solvants. L'équilibre
entre rentabilité économique et responsabilité environnementale est recherché pour assurer la
durabilité a long terme de I'industrie des huiles essentielles [58].
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11.7.Conclusion

Les méthodes d'extraction des huiles essentielles ont évolué des techniques
conventionnelles, telles que la distillation & la vapeur et I'extraction par solvants, vers des
méthodes innovantes comme I'extraction par CO2 supercritique et I'extraction par micro-
ondes. Les techniques traditionnelles, bien que répandues, sont énergivores et peuvent avoir
un impact environnemental négatif. En revanche, les méthodes modernes offrent des
avantages en termes de rendement, de pureté et de conservation des composes bioactifs, tout
en étant plus écologiques.

Une fois les huiles essentielles extraites, leur analyse est cruciale pour garantir leur
qualité, leur authenticité et leur conformité aux normes réglementaires. Les meéthodes
d'analyse, telles que la chromatographie en phase gazeuse (CPG), la chromatographie en
phase liquide (CPL), la spectrométrie de masse (SM) et la spectroscopie infrarouge (IR),
fournissent des informations détaillées sur la composition chimique des huiles essentielles.
Ces techniques permettent d'identifier et de quantifier les composés présents, d'évaluer leur
pureté et de déterminer leurs propriétés sensorielles.

Cependant, ces nouvelles technologies nécessitent des investissements importants et
des adaptations des infrastructures existantes. Pour garantir la durabilité, il est crucial de
continuer a évaluer leur impact environnemental et économique a long terme. En définitive,
I'avenir des huiles essentielles dépendra d'un équilibre entre innovation, durabilité et qualité,
permettant des pratiques d'extraction plus responsables et efficaces.
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I11. Introduction

L'Atriplex coriacea, communément connue sous le nom d'armoise coriace, est une
plante fascinante appartenant a la famille des Amarantacées. Cette espece vivace se distingue
par ses adaptations exceptionnelles aux environnements arides et salins, ce qui en fait un sujet
d'étude intéressant pour les botanistes et les écologistes. Morphologiquement, I'Atriplex est un
sous-arbrisseau qui peut atteindre une hauteur de 30 a 100 cm. Ses feuilles sont épaisses,
charnues et souvent couvertes d'une fine couche de poils microscopiques. Ces poils donnent
aux feuilles une apparence grisatre ou argentée, une adaptation qui réduit la perte d'eau par
transpiration et refléchit la lumiére solaire intense, protégeant ainsi la plante des températures
extrémes [59].

L'habitat naturel de I'Atriplex se situe principalement dans les régions semi-arides a
arides, ou les sols sont souvent salins ou alcalins. Ces conditions hostiles sont généralement
inhospitalieres pour la plupart des plantes, mais I'Atriplex prospere grace a ses mécanismes
physiologiques spécialisés. Par exemple, cette plante posséde une grande tolérance a la
salinité, lui permettant d'absorber et de sequestrer les ions de sel dans ses tissus sans subir de
dommages. Cela lui donne un avantage concurrentiel dans des habitats ou I'accumulation de
sel dans le sol limite la croissance d'autres especes végetales [59].

Ecologiguement, I'Atriplex joue un réle crucial dans la stabilisation des sols et la
prévention de I'érosion. Ses racines profondes et étendues aident a maintenir la structure du
sol, réduisant ainsi les risques d'érosion éolienne et hydrique. En outre, cette plante sert de
source de nourriture importante pour la faune locale, notamment pour les herbivores qui se
nourrissent de ses feuilles riches en nutriments. L'Atriplex est également utilisé dans des
projets de réhabilitation des terres dégradées, en raison de sa résilience et de sa capacité a
améliorer la fertilité et la structure du sol [60].

Sur le plan agronomique, I'Atriplex est étudiée pour ses potentialités comme plante
fourragere dans les zones arides. Sa capacité a survivre et a produire de la biomasse dans des
conditions de stress hydrique et salin en fait une ressource précieuse pour les éleveurs dans les
régions ou les paturages traditionnels ne sont pas viables. En plus de ses utilisations pratiques,
I'étude de cette plante offre des perspectives intéressantes pour la compréhension des
mécanismes de tolérance au stress environnemental chez les plantes [60].

En résumé, I'Atriplex est une plante aux multiples facettes, remarquable par ses
adaptations ecologiques, son réle dans la stabilisation des sols, et son potentiel en tant que
ressource agricole dans les environnements difficiles. Son étude continue de révéler des
aspects fascinants de la résilience végétale et des stratégies de survie dans des conditions
extrémes, contribuant ainsi a des avancées importantes dans les domaines de I'écologie, de
I'agronomie et de la conservation. [61].
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I11.1. Caractéristiques Morphologiques

L'Atriplex coriacea, également connue sous le nom de "Saltbush coriacea"[62].
Présente plusieurs caractéristiques morphologiques distinctives qui permettent de l'identifier
facilement. Voici une description détaillée de ces caractéristiques :

111.1.1 Description physique de la plante

L'Atriplex coriacea est un sous-arbrisseau vivace atteignant 30 a 100 cm de hauteur.
Elle a des feuilles épaisses, charnues, et recouvertes de poils microscopiques, leur donnant
une apparence grisatre ou argentée. Ces feuilles, disposées alternativement, sont losangées a
lancéolées. Les tiges ligneuses a la base sont résistantes et se ramifient abondamment, formant
une structure buissonnante. La plante produit de petites fleurs verdatres en inflorescences
denses, pollinisées par le vent, et ses fruits sont des akénes entourés de bractées persistantes.
Ces caractéristiques permettent a I'Atriplex de prospérer dans des environnements arides et

salins [63].

Schémas représente les Composants de I'Atriplex coriacea et leur Caractéristique [64].
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Racines d'Atriplex coriacea Graines d'Atriplex

Figure 111.1: les Composants de I'Atriplex coriacea [65].
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111.1.2. Adaptations morphologiques

L'Atriplex forme des touffes compactes (touffes) qui réduisent la transpiration en
limitant I'exposition directe au soleil et au vent et créent un microclimat favorable a leur base.
Feuilles épaisses et argentées avec un revétement trichome ou cireux qui minimise la perte
d'eau et reflete la lumiére du soleil. La plante possede un systeme racinaire profond qui puise
I’eau du sol et accumule le sel dans ses tissus pour survivre dans les sols salins. Les tiges
lignifiees offrent une structure solide et les graines protégées peuvent résister a des conditions
environnementales difficiles. Ces adaptations maximisent 1’efficacité de 1’utilisation de 1’eau
et assurent une protection contre les éléments et les herbivores [66].

111.1.3. Classification Botanique :

L'Atriplex coriacea est une plante remarquable appartenant a la famille des
Amaranthaceae, connue pour son adaptation aux environnements arides et salins [67] .

Voici la classification botanique détaillée de ce tableau :

Tableau I11.1 : Classification Botanique de I'Atriplex coriacea [68].

Régne Plante

Division Magnoliophyta (Angiospermes)

Classe Magnoliopsida (Dicotylédones)

Ordre Caryophyllales

Famille Amaranthaceae (anciennement Chenopodiaceae)
Genre Atriplex

Espéce Atriplex coriacea

111.2. Répartition Géographique et Habitat

L'Atriplex coriacea est une plante remarquable par sa capacité a survivre et a prospérer
dans des environnements extrémement arides et salins. Grace a ses adaptations
morphologiques uniques, cette espece est largement répartie dans certaines des régions les
plus inhospitalieres du globe. Voici un apercu de sa repartition géographique et de ses habitats
typiques [69].
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111.2.1. Répartition Géographique

L'Atriplex coriacea se trouve dans plusieurs régions d'Afrique, notamment les régions
sahariennes et semi-arides d'Algérie, du Maroc et de Tunisie, ainsi que les plaines salines de
Somalie et d'Ethiopie. En Afrique australe, on le trouve dans les déserts de Namibie et dans
les zones semi-arides d'Afrique du Sud. On le trouve également au large des cotes de la
Mauritanie et du Sénégal. Cette plante est adaptée aux sols salés et sableux, prospere dans les
milieux arides et contribue a la stabilité des sols et a la restauration écologique [70].

En Algérie, I'Atriplex coriacea se trouve principalement dans les régions suivantes :

e Régions Sahariennes: Elle est présente dans les zones désertiques du Sahara algérien,
ou elle s'adapte aux conditions de sécheresse intense et aux sols sablonneux [71].

e Régions Semi-Arides: On la trouve également dans les zones semi-arides du nord du
Sahara, ou les sols sont souvent pauvres et salins [71].

e Zones Cotieres: Bien que moins fréquente, elle peut étre observée dans certaines
régions cotiéres ou les conditions de sol salin sont propices a sa croissance [71].
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Figure 111.2: Distribution de 1’ Atriplex coriacea dans I'Algeérie et la région qui nous intéresse
d’Abadla [72] .
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111.2.2. Habitat

Les habitats typiques de I'Atriplex a en Algérie incluent : [73].
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La plante est bien adaptée aux
sols salins et sablonneux des
régions sahariennes et semi-
arides, ou elle joue un role
essentiel dans la stabilisation des
sols et la prévention de I'érosion.

Elle colonise efficacement les
terrains perturbés ou dégradés,
contribuant a la réhabilitation
des sols et a la végétalisation
des zones arides.

L'Atriplex peut étre trouve le
long des routes et dans
d'autres espaces anthropises,
ou elle aide a contrbler
I'érosion et a améliorer la
qualité du sol.

111.3. Propriétés Médicinales

L'Atriplex, bien que principalement connue pour ses capacités d'adaptation aux
environnements arides et salins, posséde également des propriétés médicinales qui ont été
exploitées dans diverses traditions de médecine traditionnelle [74]. Voici un apercu des
propriétés médicinales de cette plante :

A. Propriétés Antioxydants

Les feuilles de I'Atriplex coriacea contiennent des composés phénoliques et des
flavonoides, qui sont connus pour leurs propriétés antioxydants. Ces composés aident a
neutraliser les radicaux libres dans le corps, réduisant ainsi le stress oxydatif et aidant a
prévenir diverses maladies chroniques [75].

B. Propriétés Anti-inflammatoires

Les extraits de I'Atriplex ont démontré des effets anti-inflammatoires, aidant a réduire
I'inflammation dans le corps. Cela peut étre bénéfique dans le traitement de conditions
inflammatoires comme l'arthrite et les maladies auto-immunes [76].

C. Propriétés Antimicrobiennes

Certaines études ont révélé que I'Atriplex possede des propriétés antimicrobiennes,
aidant a combattre diverses infections bactériennes et fongiques. Cela en fait un potentiel
remede naturel pour les infections cutanées et autres affections microbiennes [77].
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D. Propriétés Diurétiques

La plante est également utilisée pour ses propriétés diuréetiques, favorisant
I'élimination de I'excés de sel et d'eau du corps. Cela peut étre utile dans le traitement de
I'nypertension et des conditions liées a la rétention d'eau [78].

111.3.1. Usage en Médecine Traditionnelle

Dans la médecine traditionnelle, I'Atriplex coriacea est utilisée pour traiter divers
maux, notamment les problemes digestifs, les affections respiratoires et les troubles de la
peau. Les feuilles et les graines sont souvent utilisées sous forme de décoctions ou d'infusions.
[79].

111.3.1.1 Principes Actifs et Composés Biochimiques

L'Atriplex coriacea contient une variété de principes actifs et de composés
biochimiques qui contribuent a ses propriétés médicinales et a sa capacité a survivre dans des
environnements difficiles [79].

Le tableau suivant présente la composition biochimique de I'Atriplex.

Tableau I11.2 : Composition biochimique de I’ Atriplex coriacea [80].

Composés Phénoliques Flavonoides Quercétine, kaempférol,

et leurs glycosides.

Acides Phénoliques Acide caféique, acide
chlorogénique
Triterpenes et Stéroides Triterpénes Acide ursolique, acide
oléanolique.
Stéroides Béta-sitostérol.
Oxalates Comme beaucoup d'espéces du genre Atriplex, cette plante contient des

oxalates. Bien qu'ils puissent avoir des effets bénéfiques a petites doses, ils
peuvent étre toxiques a des niveaux élevés, particulierement pour le bétail.

Minéraux L'Atriplex est riche en minéraux essentiels, notamment en potassium,
magnésium et calcium. Ces minéraux sont importants pour divers
processus biologiques et contribuent aux effets diurétiques de la plante.

Tanins Les tanins présents dans I'Atriplex ont des propriétés astringentes et

antimicrobiennes. 1ls peuvent aider a réduire les inflammations et a

combattre les infections.
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111.3.2. Utilisations Traditionnelles et Contemporaines

L'Atriplex coriacea, une plante résiliente qui prospére dans les régions arides et semi-
arides, a été utilisé pendant des siécles dans les pratiques traditionnelles pour ses nombreux
bienfaits. Aujourd'hui, cette plante polyvalente continue d'étre une ressource précieuse, tant
dans les contextes traditionnels que contemporains [81]. Explorons brievement comment
I'Atriplex est utilisée a la fois dans les pratiques traditionnelles et dans les applications
modernes.

111.3.2.1 Utilisations Traditionnelles

L'Atriplex a été largement utilisé dans la médecine traditionnelle, ou ses feuilles et
tiges étaient transformées en infusions ou décoctions pour traiter divers maux, notamment les
troubles digestifs, les inflammations et les infections cutanées. Elle était également appréciée
pour ses propriétés diurétiques et son efficacité dans le soulagement des douleurs articulaires.
En tant que source de nourriture, ses feuilles étaient consommeées comme légumes,
particulierement en période de pénurie alimentaire, aprés avoir été cuites pour rendre les
nutriments plus accessibles [82].

Pour le bétail, I'Atriplex était une source de fourrage précieuse, surtout dans les
régions ou les autres options étaient limitées. Enfin, elle était utilisée pour stabiliser les sols et
lutter contre I'érosion, contribuant ainsi a la réhabilitation des terres dégradées et a la
préservation des écosystemes fragiles [82].

111.3.2.2. Utilisations Contemporaines

L'Atriplex demeure une ressource polyvalente et précieuse, utilisée dans divers
domaines aujourd'hui. En réhabilitation écologique, elle stabilise les sols et restaure les
écosystémes dégradés, tandis qu'en phytothérapie, ses composes bioactifs sont exploités pour
leurs propriétés médicinales [83].

Cultivée comme fourrage pour le bétail, elle améliore la productivité agricole, et dans
la recherche scientifique, elle est étudiée pour ses potentiels bienfaits contre diverses
maladies. Intégrée dans des systemes agro forestiers, elle contribue a enrichir les sols et a
promouvoir la biodiversité [83].

111.4. Méthodes de culture et de Récolte

L'Atriplex coriacea, une plante tolérante au froid, pousse dans les zones arides et semi-
arides et est reconnue pour sa capacité a stabiliser les sols et restaurer les terres dégradées. La
culture et la récolte de cette plante nécessitent une compréhension approfondie des conditions
environnementales et des pratiques agricoles adéquates. Cette introduction explore les
principes essentiels de la culture et de la récolte de I'Atriplex, en décrivant les étapes clés pour
réussir tout en maintenant sa durabilité [84].
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111.4.1. Technique de culture

Pour cultiver I'Atriplex coriacea avec succes, voici une technique de culture qui peut
étre suivie :

Tableau I111.3 : Technique de culture [85].

Choix de Sélectionnez un site ensoleillé avec un sol bien drainé. Assurez-
I'emplacement vous que l'emplacement offre une exposition adéquate au soleil,
car I'Atriplex prospere dans des conditions ensoleillées.

Préparation du sol | Labourer le sol pour le débarrasser des mauvaises herbes et des
débris végétaux. Assurez-vous que le sol est meuble et aéré pour
permettre une bonne croissance des racines. Si nécessaire, ajoutez
du compost ou du fumier bien décomposé pour améliorer la fertilité

du sol.
Plantation des Les graines d'Atriplex peuvent étre semées directement dans le sol
graines ou démarrées en pépiniére, selon les préférences. Semez les graines

a la profondeur recommandée, généralement de 1 a 2 centimeétres, et
espacez-les selon les instructions specifiques de la plante.

Arrosage Pendant les premiéres semaines apreés la plantation, assurez-vous de
maintenir le sol humide pour favoriser la germination des graines et
I'établissement des plantules. Une fois que les plantes sont établies,
elles sont plus résistantes a la sécheresse, mais un arrosage régulier
peut étre nécessaire par temps tres sec.

Récolte La récolte de I'Atriplex peut étre effectuée lorsque les plantes ont
atteint une taille suffisante, généralement aprés 6 a 12 mois de
croissance, selon les conditions locales. Coupez les parties
supérieures des plantes avec des ciseaux de jardinage ou une
cisaille, en veillant a laisser une certaine hauteur pour permettre une
repousse.

111.4.2.Conditions optimales pour la croissance

Pour assurer une croissance optimale d’Atriplex, certaines conditions doivent étre
remplies. Cette plante prospere dans les climats arides et semi-arides, tolere bien les
températures ¢élevées et nécessite trés peu d’eau une fois établie, méme si un arrosage régulier
est crucial au début. 1l préfere les sols sableux aux sols limoneux et bien drainés avec un pH
de 6,5a 8,5 et peut tolérer les sols salins et pauvres en nutriments [86].
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Il a besoin d’une exposition adéquate au soleil, au moins 6 a 8 heures de lumicre
directe par jour. Si nécessaire, le sol doit étre laboureé et ajouté du compost.

Les graines doivent étre semées a une profondeur de 1 a 2 cm avec un espacement
correct. Un désherbage régulier et une fertilisation légere favorisent une croissance
vigoureuse des plantes, et la surveillance des ravageurs et des maladies est importante pour
garder les plantes en bonne santé. [87].

Ultrastructure
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Figure 111.3 : Principaux effets d'une forte salinité sur les plantes [87].

L'Atriplex est une plante robuste, bien adaptée aux environnements arides et salins.
Pour maximiser sa croissance, plusieurs conditions optimales doivent étre respectées [88].

Ce schéma illustre les conditions optimales a respecter pour maximiser la croissance
de I'Atriplex coriacea : [88].
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111.4.3. Méthodes de conservation

Les méthodes de conservation de I'Atriplex coriacea, comme pour de nombreuses
autres plantes, sont essentielles pour maintenir sa qualité et ses propriétés aprés la récolte.
Voici quelques techniques courantes a intégrer dans un schéma : [89].

Les méthodes de conservation de I'Atriplex coriacea

N

Séchage
Séchage a l'air libre Séchage en intérieur
Stockage
A 4 A\ 4
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111.5. Etudes de cas et Recherche actuelle

L'Atriplex coriacea suscite un intérét croissant dans le monde scientifique en raison de
ses nombreuses propriétés bénéfiques et de sa résilience environnementale. Les études de cas
et les recherches actuelles se concentrent sur ses applications potentielles dans divers
domaines, notamment l'agriculture, la médecine et la rehabilitation écologique. Cette section
explore les travaux récents et les découvertes qui mettent en lumiére I'importance de cette
plante dans la recherche moderne [90].

I11.5.1.Recherche récents sur les propriétés médicinales

Au cours des dernieres années, les recherches sur les propriétés médicinales de
I'Atriplex coriacea ont suscité un intérét croissant dans le domaine de la phytothérapie et de la
médecine alternative. Cette plante, également connue sous le nom de "salsepareille de mer",
est une espece végétale résiliente, trouvant son habitat dans les environnements arides et
salins a travers le monde. Ses feuilles épaisses et charnues, ainsi que ses racines profondes,
ont été traditionnellement utilisées par diverses cultures pour leurs vertus thérapeutiques [91].

Les recherches récentes se sont concentrées sur l'identification des composes bioactifs
présents dans I'Atriplex et sur leur potentiel pour traiter un large éventail de conditions
médicales, allant de I'inflammation et du stress oxydatif aux troubles métaboliques tels que le
diabete. Cette introduction vise a explorer les avancées les plus récentes dans ce domaine
passionnant, offrant ainsi un apercu des possibilités thérapeutiques prometteuses offertes par
cette plante fascinante [91].

111.5.2. Etudes de cas sur I'utilisation thérapeutique

Ces études de cas mettent en évidence le potentiel thérapeutique diversifié de
I'Atriplex coriacea, allant du traitement des affections cutanées et du diabéte a la lutte contre
les infections bactériennes résistantes. Ces résultats prometteurs encouragent des recherches
plus approfondies et des essais cliniques pour valider et optimiser I'utilisation de cette plante
dans la médecine moderne [92].
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Tableau I11.3 : Etudes de cas sur l'utilisation thérapeutique [93].

Etude de Cas | Traitement des Affections | Gestion du Diabéte de | Propriétés
Cutanées Type 2 Antimicrobiennes
Contexte Dans une région aride | Dans une communauté | Dans un hopital en Inde, les
d'Australie, les habitants locaux | rurale au Maroc, ou le | infections nosocomiales
souffrent souvent de diverses | diabéte de type 2 est | résistantes aux
affections cutanées, telles que | répandu, les traitements | antibiotiques sont  une
l'eczéma et le psoriasis, | pharmaceutiques modernes | préoccupation majeure.
exacerbées par des conditions | sont souvent inaccessibles
climatiques sévéres et un | ou colteux.
manque  dacces a  des
traitements meédicaux
modernes.
Objectif Evaluer l'efficacité des extraits | Investiguer  I'effet  des | Tester  lefficacité  des

d'Atriplex coriacea dans le
traitement des affections
cutanées.

extraits d'Atriplex sur la
régulation de la glycémie
chez les patients
diabétiques.

extraits d'Atriplex contre
des souches bactériennes
résistantes aux
antibiotiques

Meéthodologie

Des crémes topiques a base
d'extraits de feuilles et de tiges
d'Atriplex ont été préparées.
Les volontaires  souffrant
d'eczéma et de psoriasis ont
appliqué ces crémes deux fois
par jour pendant 8 semaines.
Les améliorations ont été
mesurées en utilisant des
échelles standard d'évaluation
des affections cutanées.

Un groupe de 50 patients
diabétiques a été divisé en
deux groupes : I'un recevant
un extrait aqueux d'Atriplex
et lautre un placebo,
pendant une période de 12
semaines. Les niveaux de
glucose sanguin a jeun et

postprandial ont été
mesurés réguliérement,
ainsi que les niveaux
d'HbAlc.

Des extraits de feuilles
d'Atriplex ont été préparés
et testés in vitro contre des

bactéries couramment
responsables  d'infections
nosocomiales, y compris

Staphylococcus aureus
résistant & la méthicilline
(SARM) et Pseudomonas
aeruginosa. Des tests de
diffusion sur disque et de
dilution en milieu liquide
ont été utilisés pour évaluer
I'activité antimicrobienne.

Résultats

Les volontaires ont signalé une
réduction  significative  des
symptémes, y compris une
diminution de [lirritation, des
démangeaisons et de
l'inflammation. Les analyses
ont montré une amélioration de
I'nydratation de la peau et une

réduction des marqueurs
inflammatoires, confirmant
I'efficacité des extraits
d’ Atriplex.

Le groupe recevant I'extrait
a montré une réduction
significative des niveaux de
glucose sanguin et d'HbAlc
par rapport au groupe
placebo. Les patients ont
également  signalé  une
amélioration de leur bien-
étre  général et une
réduction des symptobmes
associés au diabeéte.

Les extraits ont montré une

activité inhibitrice
significative  contre les
souches bactériennes

testées, y compris celles
résistantes aux
antibiotiques courants. Ces
résultats suggérent que les
extraits d'Atriplex coriacea
pourraient étre développés
en agents antimicrobiens
alternatifs pour traiter les
infections résistantes.
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Chapitre 111 Etude botanique de L’Atriplex coriacea

111.6. Conclusion

L'Atriplex coriacea occupe une place importante dans la médecine traditionnelle et
contemporaine grace a ses nombreuses propriétés bénéfiques. Historiquement, cette plante a
été utilisée pour traiter divers maux tels que les troubles digestifs, les inflammations et les
infections cutanées, témoignant de sa valeur dans les pratiques de guérison ancestrales.
Aujourd'hui, les recherches modernes confirment et élargissent ces usages en identifiant des
composés bioactifs aux propriétés antioxydants, anti-inflammatoires et antimicrobiennes. Ces
découvertes ouvrent de nouvelles perspectives pour [l'utilisation de [I'Atriplex dans la
phytothérapie et le développement de produits médicinaux naturels. Ainsi, l'intégration de
cette plante dans la médecine contemporaine non seulement honore les savoirs traditionnels,
mais contribue également a I'innovation thérapeutique et a la promotion de la santé globale.

En somme, I'Atriplex est une plante versatile et précieuse, dont la culture et
I'utilisation peuvent contribuer significativement au développement durable et a la résilience
des écosystemes.
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Chapitre 1V Matériels et méthodes

IV.1. Cadre d’étude

Ce travail a été effectué au sein du laboratoire de chimie, département de génie des
procédés, au niveau de la faculté de technologie de I’Université Hassiba Ben Bouali chlef.
Dont on s’intéresse a 1’extraction et a la caractérisation des huiles essentielles, ou notre étude
est devisée en deux partie de mode d’extraction :

e L’hydro-distillation ;
e [’extraction par solvant assisté par micro-ondes.

Ce travail repose sur le protocole expérimental suivant :

e Analyses physico-chimiques d’espece végétale étudiée ;
e [’extraction de I’huile essentielle d’Atriplex Coriacea ;

e Analyses physico-chimiques effectuées sur I’extrait ;

e Evaluation des activités biologiques de I’huile essentielle.

IV.2. Préparation de la charge

Le matériel vegeétal utilisé dans notre étude consiste en des valves fructiféres de la
plante Atriplex Coriacea, provenant de la région d’Abadella dans la wilaya de Bechar, située
au sud-ouest de 1’Algérie.

IV.2.1. Préparation de I’échantillon solide pour ’extraction

Les différentes étapes de préparation de 1’échantillon aux expériences sont présentées
le schéma suivant :

La plante d’Atriplex coriacea

4 N\
Séchage
g J
' 1\
Triage
\\ J
Y
- AN V2 \ ( ¢
Les racines [ Les valves Les feuilles
Y, g

[ Broyage S Tamisage ]

Schéma V.1 : Les étapes de préparation 1’échantillon solide.
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1V.2.1. Séchage

Les valves fructiferes ont été séchées pendant 5h a température 30°C jusqu’a ce que la
masse de soit constante.

Figure V.1 : Séchage de la plante.

IV.2.2. Triage

Pour débarrasser la matiére premiere des parties inutiles afin de garder seulement les
valves fructiféres de la plante.

[ 2SO

Figure IV.2 : La plante avant et aprés le triage.

1V.2.3. Broyage

Le broyage a été effectué a 1’aide d’un broyeurs pour 15 a 20 secondes jusqu’a
I’obtention d’un poudre.

Figure IV.3 : Broyage des valves.
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1V.2.4. Tamisage

La poudre est placée dans un tamiseur vibratoire électrique, qui sert a récupérer les
particules ayant des diamétres (1 mm, 0.1 mm).

Les diamétres étudiés

Figure 1V.4 : L’étape de tamisage des valves.

IVV.3. Matériels et produits

Pour assurer cette étude nous avons utilisé des différents produits chimiques et
appareillages, a savoir ;

IV.3.1. Appareillages

e Dispositif de I’hydro-distillation
e Dispositif micro-onde

e Evaporateur rotatif sous pression
e Balance de précision

e Ampoule a décanter

e Agitateur magnétique

e Refractomeétre

e Etuve incubateur

e Spectrophotométre

e Infrarouge

e Four a moufle

e Incubateur

e Dessiccateur
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Matériels et méthodes

IVV.3.2. Produit chimique et réactifs

Tableau V.1 : Les produits chimiques et les réactifs.

Les réactifs

Propriétés (masse /pureté)

Eau distillé M=18 g/mol
Ether de pétrole M=86.178 g/mol
Méthanol (CH3-OH) M=32 g/mol

Ethanol (C,HgO)

M=46.068 g/mol ; P (96%)

Acétone (C3HgO)

M=58.0791 g/mol

Carbonate de sodium (Na,COs)

M=105.988 g/mol

Hydroxyde de potassium (KOH) M=56.11 g/mol
Phénolphtaléine M=318.33 g/mol
Chlorure de sodium (Na CI) M=58.44 g/mol
DPPH C=4 mg/ml
Acide gallique C=5q¢l/l

Acide ascorbique D=1.69 kg/I
Acide chlorhydrique (H CI) M=36.46 g/mol

IVV.4. Analyses physico-chimique d’Atriplex coriacea

Avant d’extraire les huiles essentielles, nous devons procéder a quelques analyses
préliminaires de la plante, illustrées dans le schéma suivant :

Les valves
fructiféres

Matiére séche

Taux d’humidité

Dosage de sucres
totaux

Schéma IV.2 : Plan générale d’analyse physico-chimique sur la plante.
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1V.4.1. Matiere seche (AFNOR ,1982)

La teneur en extrait sec est déterminé par dessiccation a 105°C, suivie de la pesée du
résidu jusqu’a obtention d’un poids constant. A cette fin, un échantillon de 4g des valves
fructifére de diameétre différents (0.1mm a 1mm) est placé dans des creusées en porcelaines
préalablement séchée et pesée. Les creusees sont ensuite placées dans une étuve a 105°C
pendant 24 heures. Aprés le séchage, la capsule est transférée dans un dessiccateur pour
refroidissement et absorption maximale de I’humidité avant d’étre pesée.

Les pesées doivent étre faites rapidement ; le résidu étant hygroscopique.

La matiére séche en gramme pour 100g (%)

M.S(%) = pﬂ* 100 (1)
ou:
o P : le résidu sec;
o P’ : la prise d’essai du broyat des valves évaluée en gramme.

Figure IV.5 : Les étapes de détermination de la matiére seche.

1V.4.2. Taux d’humidité (AFNOR ,1986)

Le taux d’humidité est la quantité d’eau contenue dans la matic¢re végétale. Le contenu
consiste a prendre une masse 4g de la poudre dans une capsule verrerie, Puis sécher dans
I’étuve pendant 5 heures a 105+5°C. Retirer la capsule de I’étuve, les refroidir dans le
dessiccateur pour éviter toute réhydratation, apres refroidissement, les peser a 1’aide d’une
balance. L’opération est répétée jusqu’a 1’obtention d’un poids constant. La teneur en eau a
été déterminée par la formule suivante :

MI-MZ 00 @)

H(%) =
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Ou:

H : Humidité (%) ;

e M1 : Masse de la capsule + la matiere fraiche avant séchage en g ;
e M2 : Masse de I’ensemble apres séchage en g ;

e M : Masse de la prise d’essai.

Matiere séche(%) = 100 — H(%) (3)

Figure 1V.6 : Séchage des échantillons dans I’¢tuve.

I1V.4.3. Cendres (NF V 05-113,1972)

Les cendres constituent les résidus de composés minéraux aprés 1’incinération d’un
¢échantillon contenant des substances organiques d’origine animale, végétale ou synthétique.

e Principe :

L’échantillon est calciné a 550°C dans un four a moufle jusqu’a I’obtention de cendres
blanchatres.

Pour préparer la Dans des creusées en porcelaine, peser 4g de 1’échantillon. Puis les
placer dans un four a moufle réglé a 550+£15°C pendant 5 heures jusqu’obtention d’une
couleur grise claire ou blanchatre, Retirer les creusées du four et les mettre a refroidir dans le
dessiccateur, puis les peser.

La matiére organique est calculée selon la formule suivante :

MO(%) = ~—= * 100 (4)

Ou:
e MO : Matiére organique (g) ;
e M1 : Masse de la creusées +la prise d’essai(g) ;
e M2 : Masse de la creusées + cendres (Q) ;
P : Masse de la prise d’essai (g).

Mémoire de fin d’études, Master Génie Chimique, A.SIAD & A.ELHAOUARI, 2023-2024 Page 49



Chapitre 1V Matériels et méthodes

La teneur en cendres (Cd) est déterminée comme suit :

Cd = 100 — MO(%) (5)

Figure IV.7 : L’échantillon avant et aprés leur passage au four.

1V.4.4. Dosage des sucres totaux

Le taux des sucres est déterminé apres la stérilisation de filtrat, selon la méthode de
Dubois (1966) [94].

1V.4.4.1. Préparation de I’échantillon au dosage (extraction et purification)

Nous avons quelques étapes a suivre qui sont :

1. Extraction

e Peser 2.5g du broyat dans un bécher de 250ml et additionner 100ml d’eau distillée
et 3g de carbonate de sodium pour neutraliser 1’acidité ;

e Porter a I’ébullition, tout en agitant, pendant 30 minutes ;

e Transvaser, aprés ébullition, la solution dans une fiole de 250 ml.

Figure 1V.8 : Préparation de la solution d’extraction.

2. Clarification

e Ajoutez de petites quantités de solution d’acétate de plomb a 10% en agitant
continuellement jusqu’a ce qu’un précipité se forme ;

e Ensuite ajoutez de I’eau distillée jusqu’au trait de jauge de la fiole ;
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e Filtrez la solution a travers un filtre a papier pour récupérer le précipité.

Figure V.9 : Les étapes de clarification.

3. Elimination de I’acétate de plomb

e Additionner au filtrat une petite quantité de carbonate de sodium déshydraté pour
précipiter I’acétate de plomb du sodium ;

e Vérifier I’absence de ’acétate de plomb dans la solution en ajoutant une petite
quantité de carbonate de sodium a une partie de la solution contenue dans un tube a
essai. Si le précipité apparait, continue a ajouter de carbonate de sodium jusqu’a la
disparition de tous les ions de plomb.

4. Dosage

Prélever 5 ml de filtrat et les diluer dans 50 ml d'eau distillée. A partir de cette
solution, ajouter 1 ml de solution de phénol a 5% et agiter vigoureusement. Ensuite, ajouter 5
ml d'acide sulfurique concentré en 5 secondes en versant doucement le long des parois du
récipient, puis agiter rapidement. Laisser refroidir dans I'obscurité pendant 30 minutes.
Mesurer ensuite la densité optique a 490 nm.

Figure 1V.10 : Dosage des sucres.
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IV.4.4.2. Courbe d’étalonnage

La gamme d'étalonnage est réalisée de la maniére suivante :

e Une solution mére de glucose a-D(+) est préparée a une concentration de 1%. A partir
de cette solution, on préleve 1 ml que I'on compléte avec de I'eau distillée jusqu'a un
volume total de 100 ml ;

e Ensuite, des dilutions de différentes concentrations sont préparées : 10, 25, 40, 60, 75,
et 100 pl/ml ;

e Pour chaque concentration, on préléve 1 ml auquel on ajoute 1 ml de phénol a 5% et 5
ml d'acide sulfurique & 98% ;

e Les tubes sont placés dans une étuve pendant 5 minutes a 105°C, puis laissés dans
I'obscurité pendant 30 minutes ;

e Enfin, la densité optique de chaque concentration est mesurée a 490 nm, et on trace la
courbe d'étalonnage DO=f(C) (annexe 1).

Avec :

e C:laconcentration en pl/ml;
e DO : la densité optique.

IVV.5. Méthodes d’extraction des huiles essentielles

Les plantes aromatiques renferment des composés organiques dans leurs cellules, dont
les parfums sont généralement solubles dans I'eau. L'hydro distillation et la micro-onde sont
les méthodes principales utilisées pour extraire ces composés aromatiques des plantes.

Pendant I'extraction, les matiéres végétales sont chauffées jusqu'a ébullition en
présence d'eau. Cette chaleur provoque I'éclatement des cellules des plantes, libérant ainsi les
composeés organiques volatils qu'elles contiennent.

La vapeur d'eau formée se mélange aux composés organiques sous forme gazeuse. Ce
mélange gazeux est ensuite refroidi et condensé, ce qui permet de séparer la phase organique
supérieure, tres huileuse et parfumée. Cette phase, appelée "huile essentielle”, contient la
majorité des composés aromatiques extraits de la plante.

Pour détailler cette méthode, nous avons le schéma suivant :
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La matiére séche (les
valves)

[ Extraction assistée par J
V

v v

[ Micro-ondes } [ Hydro-distillation J

I 1 Séparation des

[ Distillat J HES

—

)
L Décantations J

) v

Phase organique Phase aqueuse
(Hydrolat) (Résidu)

Ajouter un solvant

y

Evaporateur rotatif

Elimination de
solvant

Huile essentielle

Schéma IV.3 : Protocole générale d’extraction des huiles essentielles.
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%+ Avant le processus d’extraction, il est a noter qu’on a planifié nos expériences
d’extraction pour les deux procédés utilisés la méthodologie des plans d’expériences.

v Méthode d’étude

Nous appliquons cette méthode selon I’instruction fournie par [Esse Leon WOGNIN
et al].

v Paramétre d’étude.

La méthode des plans d'expériences établit une relation entre la réponse (grandeur
physique étudiée) et les facteurs (variables modifiables par I'expérimentateur). Elle permet de
comprendre comment les facteurs influencent la réponse et interagissent entre eux.

Le principe est de créer un modéle mathématique reliant la réponse aux facteurs, en
quantifiant les variations des parameétres d'entrée et les variations observées de la sortie. Ces
variations sont obtenues a partir de différentes configurations expérimentales des facteurs, qui
doivent étre prédétermineées et realisables, tout en assurant que les facteurs soient
indépendants.

v' Traitement mathématique

Pour étudier l'influence de plusieurs facteurs sur une réponse, une méthode courante
consiste a faire varier un seul facteur tout en gardant les autres constants. Une stratégie plus
efficace consiste a faire varier tous les facteurs simultanément en utilisant leurs valeurs
extrémes. Les codes utilisés sont :

e +1 pour la valeur maximale ;
e -1 pour la valeur minimale.

Les essais sont représentés sous forme de matrice. Dans cette étude :

e Pour I’hydro-distillation on examine I'influence de 4 facteurs (F1, F2, F3, F4) sur la
réponse R(Rendement). Le plan factoriel complet 24, le 2 représentant 2 valeurs
extrémes des facteurs, et le 4 ¢’est le nombre de facteurs. On doit donc réaliser 2*= 16
essais pour ce plan.

e Et pour la micro-onde, le plan factoriel complet réaliser 2°=8 essais.

La matrice des expériences les deux manipes est présentée dans les (Tableau V.2 et
Tableau V.3).

IV.5.1. Extraction des huiles essentielles par hydro-distillation

Parmi les techniques conventionnelles d'extraction des huiles essentielles, I'hydro-
distillation qui est la plus ancienne. Trés facile a mettre en ceuvre, cette méthode utilise 1'eau
comme solvant. Elle permet d'extraire des composeés qui ne se dissolvent pas dans I'eau.
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Principes

e La substance contenant I’espeéce volatile a extraire est mélangée avec de 1’eau et
I’ensemble est porté a 1’ébullition ;

e La phase gazeuse, contenant I’espéce volatil et la vapeur d’eau, arrive en haut de la
colonne, passe dans le réfrigérant ensuite elle se condense ;

e Le résultat de I’hydro-distillation est le distillat. Ce dernier comporte alors deux
phases liquides, qu’on peut séparer par décantation.

Technique

L’opération consiste a introduire une quantité de 10 g de masse vegétale sechée des
diametres différant [0.1 a 1mm] dans un ballon en verre de 500 ml, on y ajoute une quantité
d’eau distillée [40 a 120 ml], avec une agitation continue [min, max] jusqu’a la fin
d’extraction avec une température fixée [80 a100 °C]. Le mélange est portées a ébullition a
I’aide d’une chauffe ballon, les cellules végétales éclatent et libérent les molécules odorantes.

Les vapeurs chargées d’huile essentielle passent a travers le tube vertical puis dans le
serpentin de refroidissement ou aura lieu de la condensation. Puis sont récupérées dans un
erlenmeyer.

Le résultat de I’hydro-distillation est le distillat obtenu, ce dernier comporte alors deux
phases liquides (une phase organique et une phase aqueuse), la récupération de cette huile est
réalisée par extraction a 1’éther de pétrole. Qu’on peut séparer par décantation.

Figure 1V.11 : Dispositifs d” hydro-distillation.

o 1:Thermométre 5 : Colonne réfrigerant
o 2 : Colonne de distillation 6 : Réfrigérateur

o 3: Chauffe ballon 7 : Erlenmeyer

o 4:Ballon 8 : Soupeur
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IV.5.2. Extraction des huiles essentielles par micro-ondes

C’est un procédé innovant, utilisant les micro-ondes et les solvants transparents pour
extraire les HES a 1’aide d’un rayonnement d’énergie est d’une séquence de mise sous vide de
facon rapide et sélective des produits chimique de diverses substance.

Principe

La micro-onde est pour principe de cibler directement le cceur des cellules (les
molécules de la plante) et en trés rapidité, économie du temps d’énergie et d’eau extrait
dépourvu de solvant résiduel.

Technique

Dans cette méthode d’extraction assistée par micro-ondes est une nouvelle technique
qui combine I’utilisation des micro-ondes et d’autres méthodes traditionnelles. Dans ce cas,
chauffé la matiére végétale par micro-ondes dans une prégnante close dans laquelle la
pression est limitée de maniere réguliére. Les composés volatils sont entrainés par la vapeur
d’ecau formée a partir de I’cau nette a la plante. Ils sont récupérés de la méme étape
classique ; condensation, refroidissement et décantation.

L’opération consiste a introduire une quantité de 10g de masse végétale séchée des
diamétres différents [0.1 & 1mm] dans un ballon en verre de 1000 ml, on y ajoute une
quantité d’eau distillée [40 a 120 ml], avec une puissance fixée [50 a 80 w] pendant 15 min a
20min maximum pour récupérer tout le distillat.

Figure 1V.12 : Dispositifs de micro-ondes.

o 1:Mélange (plante /eau distillée) 5 : Entrée et sortie de réfrigérant
o 2:Ballon 6 : Réfrigérateur

o 3:Micro-ondes 7 : Distillat obtenu

@)

4 : colonne de distillation
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IVV.5.3. Séparation des huiles essentielles du distillat

Le distillat obtenu ne permet pas la récupération de I’huile essentielle par simple
décantation.

1V.5.3.1. Extraction par solvant

On emploie un solvant pour extraire I’huile du mélange, dans notre cas le solvant est
I’éther de pétrole. Alors dans une ampoule a décanter de 250ml on verse 20ml d’éther de
pétrole (dont sa densité est de 0.65, et sa température d’évaporation est de 40-60C°), puis
100ml de distillat salé. On agite pendant 03 min en dégazant de temps en temps. Une fois
I’opération de dégazage est terminer on laisse décanter 5 a 10 min sur un support. Apres
décantation, les deux liquides non miscibles se séparent progressivement, jusqu’a ce que
deux phases distinctes soient observees.

On ¢limine la phase aqueuse et on ne laisse que I’huile dans la phase organique. On
récupére a chaque fois les phases organiques.

Figure 1V.13 : Dispositif d’ampoule a décanter pour séparer la phase aqueuse de la
phase organique.

1VV.5.3.2. Elimination de solvant

A I’aide d’un évaporateur rotatif, on élimine le solvant volatil par évaporation. On
place la solution contenant le solvant a évaporer dans le ballon et on le met ensuite sous
rotation fixée a 200 tour/min. On plonge le ballon dans un bain marie sous une température de
40°C, pour procéder a une évaporation assez rapide, jusqu’a la disparition compléte du
solvant.

Peser le produit obtenu afin de pouvoir déterminer ultérieurement.
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Principe d’évaporateur rotatif

Cet appareil est basé sur la distillation du macérat sous vide (I’abaissement du point
d’ébullition sous pression réduite).

e |l a pour but d’évaporer rapidement des solvants apres avoir été utilisés dans une
extraction ou dans un milieu réactionnel.

e [ ’¢évaporation du solvant est menée sous pression réduite que 1’on obtient au moyen
d’une trompe a eau ou d’une pompe a vide.

e [ ’évaporateur rotatif est installé sous une Sorbonne, dont on baisse la vitre durant la
manipulation.

Figure 1V.14 : Dispositifs d’évaporateur rotatif.

o 1:Bain-marie 4 : réfrigérateur

o 2:pompe sous vide 5 : condenseur

o 3: ballon renfermant le solvant a évaporée 6 : Robinet de mise sous vide
o 7 : Ballon de récupération du solvant
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1VV.5.4. Conservation de I’huile essentielle obtenue

La conservation des huiles essentielles exige certaines precautions indispensables.
C’est pour cela nous les avons conservées a une température voisine de 4°C, dans un flacon en
verre foncé ou flacon couvrait par papier aluminium fermé hermétiquement pour la préserver
de I’aire et de la lumiére, et n’oubliée pas la fermez bien des bouchons.

IVV.6. Caractérisation des huiles essentielles

Les propriétés physiques des huiles sont déterminées par leur qualité et leur degré de
purification. Il est important de noter que les huiles, en tant que produits naturels, contiennent
de nombreux acides gras. Ce schéma présente toutes les analyses réalisees pour évaluer la
qualité d’huile extraite.

Huile essentielle extraire

'_-\
Etude analytique Analyse physico- Extraction des Activités
chimique polyphénols biologiques
Propriétés Densite relative Extraction Activités
organoleptiques solide-liquide antioxydant
Potentiel
Rendement d’hydrogene Dosage des DPPH
polyphénols
Indice de totaux CAT
réfraction :
T OH
Indice d'iode Indice d’acide Dosage des
: flavonoides Activités
Indice de Indice d’ester antibactérien
peroxyde
Indice de Diffusion sur

saponification milieu gélosé

Schéma V.4 : Plan général sur les analyses de la caractéristique d’HES.
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IV.6.1. Etude analytique

L’étude analytique des huiles essentielles c¢’est une discipline multidimensionnelle qui
combien des techniques avancées de chimie analytique et des essais biologique pour
comprendre et exploiter les propriétés de ces composeés naturels.

IV.6.1.1. Analyse de propriétés organoleptiques

Les tests organoleptiques sont trés subjectifs, mais ce sont toujours une partie trés utile
et nécessaire de I'évaluation des huiles essentielles.

A. L’odeur

Les parfumeurs possédent une aptitude particuliére & classer et caractériser les
substances chimiques par leur odorat. Ce sens chimique extrémement sensible permet de
détecter les produits naturels, avec une perception pouvant atteindre dix millioniemes de
grammes par litre d'air [AFNOR, 1989].

B. Lacouleur

La coloration d’une HE dépend des produits qui la constituent [AFNOR, 1989].
C. L’aspect physique

L’aspect physique d’une essence végétale change selon les composés qui la
constituent aussi, cette essence peut apparaitre sous forme liquide, solide ou semi solide
[AFNOR, 1989].

IV.6.1.2. Rendement (AFNOR, 1986)

Le rendement en huile essentielle (RHE) est déterminé par le rapport entre la masse
d'huile essentielle extraite (M") et la masse de matiére végétale utilisée (M). Exprimé en
pourcentage, ce rendement est calculé a I'aide de la formule suivante :

RHE(%) = % +100 (6)

e RHE : rendement de huile essentielle en (%);
e M’ : masse d’huile essentielle en (Q) ;
e M : masse de matériel végétale utilisé en (g).
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1V.6.2. Analyse physico-chimique

L’étude analytiques étaient autre fois la seule méthode pour évaluer la qualité des
HES, mais elles fournissent des informations limitées. Désormais, des techniques de
caractérisation plus précises sont nécessaires. La qualité et la valeur des HES sont définies par
des normes basées sur des indices physico-chimiques.

1V.6.2.1. Densité relative (NF T 75-111)

Elle est définie comme étant le rapport de la masse d'un certain volume d'huile a 20°
C, ala masse d'un égal volume d'eau distillée a la méme température.

A été calculée a partir de la relation suivante :

D20 = 22mo ©)

ml-mo0
Ou:
e mO : la masse du pycnométre vide en (g);

e ml : la masse du pycnometre empli d’eau en (g) ;
e m2 : lamasse du pycnométre empli d’huile en (g).

» Protocole

La détermination de la densité des essences des plantes étudiées est réalisée a
l'aide d’un pycnometre. Le volume prélevé est de 0.20 ml pour chaque huile, ainsi que
pour I'eau. La densité de chaque essence.

Figure 1V.15 : Le pycnométre 1 : vide, 2 : contient I’eau distillée, 3 : contient Le HE

1V.6.2.2. Potentiel d’hydrogéne (PH)

Le pH mesure l'activité chimique des ions hydrogénes H+ en solution. Le pH mesure
I’acidité ou la basicité d’une solution. Cette méthode décrit l'acidité ionique du produit a
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analyser, son principe consiste a introduire I'électrode du pH-métre dans le produit apres le
réglage de la température d'étalonnage. La lecture se fait directement sur le pH-métre.

> Protocol

Dans un bécher en mis de 100 ml d’eau distillée, puis en ajouté une 2 ml de (agent
émulsifiant) et 0.5 g de HE avec une agitation jusqu’a le mélange et homogeéne,

Puis pesé la partie d’appareil qui mesure le pH, aprés nous attendons quelques
secondes pour que la valeur se stabilise.

Figure IV.16 : PH-métre

1V.6.2.3. Indice de réfraction (NF T 75-112)

L'indice de réfraction d'une substance est le rapport de la vitesse de la lumiére dans le
vide et dans la substance. Le principe consiste a mesurer I'angle de réfraction de I'échantillon
maintenu dans des conditions de transparence et d'isomorphisme. Les mesures ont été
effectuées a I'aide d'un réfractomeétre.

> Protocol

e Nous avons utilisé une liquipipette pour placer I'huile essentielle (HE) dans la cellule
de mesure jusqu'au repére indiqué, puis nous avons refermé le couvercle ;

e Aprés quinze (15) secondes (temps nécessaire pour que l'appareil se stabilise a 20
°C);

e Nous avons ajusté les deux boutons jusqu'a ce que le repére soit centré dans la cellule,
puis nous avons lu la valeur de I'indice de réfraction sur I'appareil.
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Figure IV.17 : Refractomeétre.

1V.6.2.4. Indice d’acide (NF T 60-204)

L'indice d'acide est défini comme étant le nombre de milligrammes de potasse
nécessaire pour neutraliser les acides gras libres présents dans un gramme d'huile. La
détermination de l'indice d'acide de I'huile extraite est une mesure qui a souvent une tres
grande importance commerciale. Elle se fait sur I'huile séchée et pesee.

Le principe consiste a la mise en solution d'une prise d'essai dans un mélange de
solvants, puis titrage des acides gras libres présents a l'aide d'une solution d'hydroxyde de
potassium en présence de phénolphtaléine

IA été calculée a partir la relation suivant :

__ VXx56.11xN

IA = (8)

V : le volume de potasse employé ;
N : la normalité de la solution ;

e P :lamasse de laprise d’essai ;

IA : indice d’acide.

e Protocol

Neutraliser de I'éthanol (95% a 20 °C) avec une solution d'hydroxyde de potassium
(0,2 mol/l) :

1. Placer la solution d'éthanol (C:H20) dans un bécher (le volume n'a pas d'importance)
et ajouter quelques gouttes de phénolphtaléine.

2. Titrer I'éthanol avec la solution de potasse jusqu'a ce que la solution devienne rose,
indiquant un pH neutre.
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3. Pendant la neutralisation de I'éthanol avec I'nydroxyde de potassium, celui-ci agit
comme solvant pour les acides gras contenus dans I'huile essentielle et I'nydroxyde de
potassium présent dans la phase aqueuse.

Ensuite :

1. Peser 1 g d'huile dans un bécher a I'aide d'une balance analytique.

2. A l'aide d'une éprouvette graduée de 10 ml, ajouter 5 ml d'éthanol neutralisé dans le
bécher contenant I'huile, puis ajouter 3 gouttes d'indicateur coloré au mélange
réactionnel.

3. Titrer le mélange réactionnel avec I'nydroxyde de potassium, noter le volume au
moment du changement de couleur de la solution, indiquant un changement de réactif,
et appliquer la formule.

Figure 1V.18 : Les étapes de I’indice d’acide.

1V.6.2.5. Indice d’ester (NF T 75-104)

L’indice d’ester correspond a la masse d’hydroxyde de potassium nécessaire pour
neutraliser les acides libérés par 1’hydrolyse des esters contenus dans une masse m d’HE, &
I’aide du dosage en retour de 1’exces de potasse par une solution (initialement titrée) d’acide
chlorhydrique.

A été calculée a partir de la relation suivant

_ 2805

e = 22 (vo-V1) — 1A 9)

m
Ou:

e VO : volume de HCL utilisé pour I’essai blanc (ml) ;
e V1 :volume de HCL utilisé pour la détermination ;
e m: masse de prise d’essai (Q) ;

e 1A :indice d’acide déterminé ;

e le:indice d’ester.
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Durant I’expérience on utilisera de la potasse et de I’acide chlorhydrique & 0.5 mol/I.

» Protocol

1. Dans un ballon de 100 ml, on introduit 1 g d'huile essentielle (H.E) et 25 ml d'une
solution alcoolique d’hydroxyde de potassium (KOH) 0,5 M a l'aide d'une burette,
ainsi que quelques pierres ponce.

2. Le mélange est porté au reflux pendant 1 heure. Apres refroidissement de la solution,
on ajoute 20 ml d'eau distillée et 5 gouttes de phénolphtaléine.

3. L'excés de KOH est titré avec une solution d'acide chlorhydrique (H CI) 0,5 N jusqu'a
la disparition de la couleur rose.

4. Une opération a blanc est réalisée dans les mémes conditions que précedemment

Figure 1V.19 : Les étapes de I’indice d’ester.

IV.6.2.6. Indice d’iode (NF T 60-203)

Le principe consiste & additionner, a une prise d'essai en solution dans le chloroforme,
un exces d'halogene d'iode ou réactif de wijs, on détermine I'excés d'iode par addition d'iodure
de potassium et d'eau distillée, on titre I'iode libéré par une solution de thiosulfate de sodium
(0.1 N) en présence d'empois d'amidon.
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A éte calculée a partir de la relation suivant

_ 12.59xC(V1-V2)
- m

Ii (10)

C : concentration en (mol/I) de la solution de thiosulfate de sodium utilisée ;

e V1 :volume en (ml) de la solution Na,S,03 utilisée pour I’essai a blanc ;

e V2 :volume en (ml) de la solution Na,S,0;3 utilisée pour la détermination ;

e M : masse en (g) de la prise d’essai ;

e li:indice d’iode.

» Protocol
Tout d'abord, préparer la solution d’iode et la solution de chlorure de potassium. Dans

une fiole, dissoudre 0,5 g d’huile essentielle dans 20 ml de solution d’iode et 10 ml de
solution de chlorure de potassium. Boucher la fiole et bien agiter pour assurer un mélange
homogeéne. Ensuite, laisser la fiole reposer pendant 30 minutes dans un endroit sombre pour
éviter la dégradation par la lumiere.

Ajouter ensuite 20 ml de solution d’hydroxyde de sodium et quelques gouttes de
solution d’amidon comme indicateur. Effectuer enfin le titrage avec la solution de thiosulfate
de sodium jusqu’a la disparition de la couleur bleue.

Figure 1V.20 : L’étape de I’indice d’iode.

1V.6.2.7. Indice de peroxyde (NF T 60-220)

L'indice de peroxyde représente la quantité des substances de I'échantillon, qui
oxydent I'iodure de potassium avec libération d'iode dans les conditions de travail décrites.

Le principe se base sur le traitement du corps gras en solution, dans I'acide acétique et
le chloroforme, par une solution d'iodure de potassium, et titrage de l'iode libéré avec une
solution de thiosulfate de sodium.
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L'indice de peroxyde (Ip), exprimé en milliéquivalents d'oxygéne actif par
kilogramme, est fourni par la formule :

__ VxTx8000

m

Ip (11)

ou:

e 'V : nombre de millilitres de solution de thiosulfate de sodium normalisée pour 1’essai,
corrigée en fonction des résultats de 1’essai a blanc ;

e T :titre exact de la solution de thiosulfate de sodium utilisée ;

e M : masse en (g) de la prise d’essai ;

e Ip :indice de peroxyde.

> Protocol

Tout d'abord, préparer la solution de chloroforme et la solution d’acide acétique dans
le méme erlenmeyer. Dissoudre 1,5 g d’huile essentielle et agiter doucement la solution.
Ajouter ensuite 0,5 g d’iodure de potassium solide et agiter pendant 1 minute pour assurer un
mélange homogene. Laisser la solution reposer dans un endroit sombre pendant 1 minute, puis
compléter avec de I’eau distillée jusqu’a atteindre 100 ml pour arréter la réaction. Effectuer le
titrage avec la solution de thiosulfate de sodium jusqu’a la disparition de la couleur jaune.

Enfin, ajouter quelques gouttes de solution d’amidon comme indicateur et poursuivre
le titrage jusqu’a la disparition de la couleur bleue.

Figure IV.21 : Les étapes de I’indice de peroxyde.

1V.6.2.8. Indice de saponification (AFNOR NET 60-2006)

Le nombre de saponification et le nombre de milligramme de hydroxyde de potassium
capable de saponifiée un gramme de huile ou de gras, on peut aussi déterminer par se nombre
la longueur de la chaine carbonique des acides gras.
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A été calculée a partir de la relation suivant :

_ (VO-V)xNx56.11
B m

Is (12)

ou:

e VO : volume de KOH en (ml) sans 'utilisation d’huile ;

e V:

e N

volume de KOH dans la solution saponification ;

: normalité de KOH ;
e m:
e |s:

masse d’huile ;
indice de saponification.

» Protocol

Dans un ballon de 100 ml, on met 0.4 g de huile, on I'ajoute 20 ml de KOH, alcoolique
0.2N, on chauffe le mélange jus qu'a I'ébullition avec distillation pendant 30 mn jusqu'a la
disparition des goutte de huile ,c'est-a-dire il se transforme en savon, en laisse le mélange
quelque minute puis on ajoute 5 goutte de indicateur de phénolphtaléine, donc on dose le
mélange de saponification et on calcule le nombre de saponification.

Figure 1V.22 : L’étape de I’indice de saponification.
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1V.6.3. Extraction des polyphénols

Plusieurs procédées d’extraction peuvent étre utilisés, du fait de la diversité des
métabolites secondaires en particulier des polyphénols.

Les solvants utilisés sont présenté dans le tableau :
Tableau V.2 : Les propriétés des solvants utilises.

Propriétés/ Solvant Formule brute Polarité T°eb
Ethanol C,HsO Polaire 79°C
Acétone C3HgO Polaire 56°C
Eau distillée H,O Polaire 100°C
Méthanol CH3OH Polaire 64°C

1V.6.3.1. Extraction solide liquide (macération)

La macération est un procédé qui consiste a laisser séjourner (quelques heures ou
jours) un solide dans un liquide froid pour extraire les composées solubles et une infusion
dans un solvant a froid. L‘opération bien que généralement longue et a rendement souvent

médiocre, est la seule méthode utilisable dans le cas de 1‘extraction d‘un ensemble de
molécules fragiles [AFNOR, 1982].

A. Extraction par éthanol

On mélange 10g de poudre d’Atriplex avec 100ml d’éthanol dans une erlenmeyer et
on le laisse pendant 3 jours (72h) dans un endroit sombre. Apres cette période on fait une
triple filtration puis ont procédé a I’évaporation de 1’éthanol a 40°C a I’aide d’un rota-vapeur,
et on pése 1’extrait.

B. Extraction par acétone

Méme étapes précédente, avec 1’évaporation de I’acétone a 40°C, et on pése 1’extrait.

C. Extraction par I’eau distillée

Méme étapes précédente, avec 1’évaporation de 1’Ethanol a 40°C, et on pese 1’extrait.

FigurelV.23: Macération par différents solvants.
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1V.6.3.2. Dosage des polyphénols totaux

Le dosage des polyphénols totaux dans les différentes extraits est estimée par la
méthode colorimétrique Folin-Ciocalteu est la plus utilisée [94].

La détermination des composés phénoliques totaux dans les échantillons ’OMWW
traités a été réalisée par spectrophotométrie en utilisant 1’acide gallique comme référence. Une
courbe d’étalonnage, détaillée en annexe 1, a été élaborée avec des standards préparés dans
des flacons de 4 ml, couvrant des concentrations de 5, 2.5, 1.25, 0.625 g/I.

» Principe

Le réactif de Folin-Ciocalteu est constitué¢ par un mélange d’acide phosphotungstique
(H3PW12040) et phosphomolibdique (HsPMO1,04), il est réduit par les phénols en un
mélange d’oxydes bleus de tungsténe (WsO,3) et de molybdene (MOgO,3).Ces derniers
présentent un maximum d’absorption a 765 nm dont I’intensité est proportionnelle a la
quantité de polyphénols présents dans les extraits végétaux [95].

> Protocole

Un volume de 20 pL d'extrait, préparé dans le (méthanol ou I'éthanol), a été mélangé
avec 3 ml d'eau distillée et 1 ml de réactif de Folin-Ciocalteu a 10 %. Aprés une agitation
manuelle pendant 1 minute a température ambiante, 2 ml de solution aqueuse saturée de
carbonate de sodium (6 %) ont été ajoutés. La solution a ensuite été a nouveau agitée et
chauffée a 40 °C pendant 30 minutes dans un bain-marie. L'absorbance de tous les extraits a
été mesurée a 765 nm avec un spectrophotometre UV-visible, en utilisant une solution témoin
sans extrait comme référence [94].

Une solution mere aqueuse d'acide gallique a 5 g/L a été utilisée pour préparer les
solutions avec précision.

Figure 1V.24 : Dosage des polyphénols.
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1V.6.3.3. Dosage des flavonoides totaux (FT)

La quantification des flavonoides a été realisée en utilisant une méthode basée sur la
formation d'un complexe stable entre le chlorure d'aluminium et les atomes d'oxygéne
présents sur les carbones 4 et 5 des flavonoides [96].

> Protocole

La méthode au trichlorure d'aluminium (Al Cl3) est employée pour quantifier les
flavonoides dans nos extraits. 1000 pL d'extrait dilué sont mélangés avec 1000 pL d'une
solution d'AICl3 a 2%. Apres une incubation de 15 minutes a température ambiante et a l'abri
de la lumiére, les absorbances sont mesurées a 430 nm. Un témoin est préparé de la méme
maniére, mais I'extrait est remplacé par 1000 pL de solvant (éthanol ou méthanol) [96].

Figure 1V.25 : Dosage des flavonoides.

1V.6.4. Activités biologiques

L'étude des activités biologiques de [I'huile essentielle d'Atriplex coriacea est
essentielle pour découvrir ses propriétés thérapeutiques et potentielles applications médicales.
Cette analyse permet d'explorer les composés bioactifs présents dans I'huile et d'évaluer leurs
effets sur divers systémes biologiques, ouvrant ainsi la voie a de nouvelles utilisations en
médecine et en pharmacologie.

1V.6.4.1. Activité antioxydant

On peut définir les antioxydants comme des molécules qui empéchent ou diminuent
l'oxydation d'autres molécules. Une réaction d’oxydoréduction, dont fait partie I'oxydation,
assure le transfert des électrons d'une molécule donnée vers un agent oxydant. De nombreuses
méthodes sont utilisées pour de I’activité antioxydant des composés phénoliques purs ou
d’extrait. Dans notre étude nous avons utilisé des tests chimiques comme suit :
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IV.6.4.1.1. Test au DPPH
L’activité antioxydant des extraits est mesurée par I’utilisation de la méthode de
DPPH, qui est un radical libre, stable, et posseéde une bande d’absorbance a 517 nm.

a) Principe

Le Diphényle picryl-hydrazyle (DPPH) est un radical libre stable, de couleur violette
en solution, avec une absorbance caractéristique a 517 nm. Lorsque le DPPH est réduit en
diphényle picryl-hydrazine par un composé ayant des propriétés anti radicalaires, cette
couleur violette disparait rapidement. La décoloration observée est inversement
proportionnelle a la capacité des antioxydants présents dans le milieu a donner des protons
[Sachez-Moreno, 2002].

, ©
o N o,.{ogiz.gw

DPPI (radical libre) DIPH (non radical)

RH : antioxydant ; R": radical hibre

Figure 1V.26 : Mécanisme réactionnel intervenant lors du test DPPH entre I'espece
Radicalaire DPPH°® et un antioxydant.

b) Protocole

Le 2 diphényl-1-picryl-hydrazyl (DPPH) est déterminé par spectrophotométrie en se
référant au protocole d’Itaeduok. (2017) modifié, Un volume de 1 ml de chaque extrait a
différentes concentrations est ajouté a 1 ml d’une solution méthanoique de DPPH 0.004% de
4 mg de DPPH dans 100ml de méthanol. Aprés une incubation 30 min a température
ambiante et a I’obscurité, 1’absorbance du mélange réactionnelle est mesuré a 517 nm [97].

Le pourcentage d’inhibition (I %) du radical DPPH par I’extrait méthanoique ou
aqueux est calculé selon la formule suivante :

1% = [1 — (Abs Echantillon/Abs Controle)] x 100 (13)
Ou:

e | % : pourcentage d’inhibition du radical DPPH ;
e Abs Echantillon : Absorbance de 1’échantillon ;
e Abs Control : Absorbance du contrdle.
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Figure 1VV.27 : Solution de DPPH.

» Paramétre 1C50

L’IC50 ou la concentration inhibitrice de 50 % du radical libre DPPH (aussi appelée
EC50 pour Efficient Concentration 50%), est définie comme étant la concentration
d’antioxydant, requise pour diminuer la concentration initiale du radical DPPH® de 50%. Elle
est inversement liée a la capacité antioxydants. Plus la valeur de I'IC50 est basse, plus
I'activité antioxydants d'un composé est grande. Les IC50 sont déterminées graphiquement par
les régressions linéaires des pourcentages d’inhibition de DPPH® en fonction des différentes
concentrations des extraits testés.

Figure 1V.28 : Dosage de test DPPH.

1V.6.4.1.2. Testau TAC

La capacité antioxydant totale (TAC) des extraits des plantes est évaluée par la
méthode de phospho-molybdene. Cette technique est basée sur la réduction de molybdene Mo
(V1) présent sous la forme d'ions molybdate MoO4? & molybdéne Mo (V) MoO?®" en présence
de I'extrait pour former un complexe vert de phosphate/ Mo(V) a pH acide [Prieto et al,
1999].
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» Protocol

Selon la méthode décrit par [Prieto et al, 1999] :

e Un volume de 0.3 ml de chaque extrait méthanolique a été mélangé avec 3 ml de
solution du réactif (0.6 M d’acide sulfurique, 28 mM de phosphate de sodium et 4 mM
de molybdate d’ammonium) ;

e Les tubes ont été vissés et incubés a 95 °C pendant 90 min ;

e Aprés refroidissement, 1’absorbance des solutions a été mesurée a 695 nm contre le
blanc qui contient 3 ml de la solution du réactif et 0.3 ml du méthanol.

Figure 1V.29 : Les étapes de test TAC.

IV.6.4.1.3. Testau OH (piégeage des hydroxydes)

L’activité de piégeage des hydroxyles (OH") c’est un mélange réactionnel (1,1 ml)
contenant 500 pL de FeSO4 (1,5 mM), 350 puL de H202 (6 mM), 150 pL de salicylate de
sodium (20 mM) et 100 pL de différentes concentrations du composé testé a été préparé. Le
mélange a été incubé a 37 °C pendant 15 min et I'absorbance a été mesurée a 562 nm.

Le pourcentage d'effet de piégeage a été calculé a partir des formules:
Activité de piégeage (%) = [1— (A1 - A2)/A0]x100 (14)
Ou:

e A : l'absorbance du contrdle (sans échantillon) ;
e Al :l'absorbance en présence de I'échantillon;
e A2 :l'absorbance sans salicylate de sodium.

L'acide ascorbique a été utilisé comme standard [98].
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Figure 1V.30 : Les étape de test OH .

1VV.6.4.2. Activité antibactérienne

L’activité antibactérienne des huiles essentielles est un domaine de recherche trés
actif, mettant en évidence leur potentiel comme agents naturels pour combattre les infections
bactériennes.

a) Methode de diffusion (antibiogramme)

Pour évaluer ’activité antimicrobienne des extraits des valves fructiferes d’Atriplex
coriacea nous avons adopté la méthode de diffusion sur milieu gélose en utilisant les disques
stériles appelée antibiogramme.

Le principe de la méthode repose sur la diffusion du composé antimicrobien en milieu
solide dans une boite de Pétri, avec création d’un gradient de concentration, apres un certain
temps de contact entre le produit el le microorganisme cible.

L’effet du produit antimicrobien sur la cible est apprécié par la mesure d’une zone
d’inhibition, et en fonction du diamétre d’inhibition. La souche sera qualifiée de sensible, tres
sensible, extrémement sensible ou résistante.

Les souches bactériennes choisies sont :

e Staphylococcus +

e Entérobactérie BLSE +

b) Milieux de culture
Nous avons utilisé comme milieux de culture les milieux suivants :

e Gélose nutritive pour les souches bactériennes ;

e (Gé¢lose Muller Hinton pour la réalisation de I’antibiogramme et 1’activité
antibactérienne ;

e Gélose chapmans spécifique pour staphylococcus.
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> Préparation des milieux de culture
e Remplir et déverser a la boite pétree ;
e Laisser sécher al’Aire libre ;
e Conserver en Réfrigérateur (5°C)

Figure 1VV.31 : Gélose Mueller Hinton.

La gélose Sabouraud pour I’isolement et I’entretien de la levure et 1’é¢tude de sa
sensibilité aux extraits.

c) Stérilisation du matériel

L’eau distillée, les tubes a essai utilisés dans la préparation des solutions bactériennes
et les disques en papier Wattman (6 mm de diametre) enrobés dans du papier aluminium ont
été stérilisés a I’autoclave a 121°C pendant 30 minutes.

d) Préparation des concentrations des extraits

Les extraits (Methanolique et ethanolique) de la plante Atriplex coriacea officinale ont
été dissous dans le diméthyle-sulfoxyde (DMSO) pour les extraits bruts dans 1’eau distillée
afin de préparer les différentes concentrations (1 ; 0.5 ; 0.25 ; 0.125 mg /ml) avec des
dilutions successives, sachant que la concentration de la solution mére de chaque extrait est de
1g/ml.

e) Préparation de I’inoculum

Les boites de Pétri sont incubées pendant 24 heures & 37°C pour les souches
bactériennes la lecture des résultats se fait par la mesure du diametre, en mm, de la zone
d'inhibition.
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f) Lecture

La lecture a été faite par la mesure des diamétres des halos d’inhibition au tour des
disques a I’aide d’un pied a coulisse. Les résultats sont exprimés par le diametre de la zone
d’inhibition et peut étre symbolisé par des signes d’aprés la sensibilité des souches Vis-a-vis
des extraits. On classe la bactérie dans I’une des catégories :

e 6mm < x < 7mm Résistante (-)

e 7mm < x <8mm intermédiaire (+)
e 8mm < x <9mm sensible (++)

e X>9mm trés sensible (+++)

Figure 1V.32 : Protocole expérimental de I'activité antibactérien.

Mémoire de fin d’études, Master Génie Chimique, A.SIAD & A.ELHAOUARI, 2023-2024 Page 77



CARAPITREY :

RESULTATS ET
d7SCHUSSTIONS



Chapitre V Résultats et discussion

V. Introduction

Dans ce chapitre nous représentons les résultats de toutes les expériences réalisées
pour notre étude phyto-chimique, antibactérienne et anti-oxydante concernant les valves
fructiféres de la plante Atriplex coriacea, ainsi que leurs discussions.

V.1. Analyses phyto-chimique

Les propriétés organoleptiques et physico-chimiques constituent un moyen de
vérification et de controle de la qualité de I’HE. Nos essais ont été effectués selon un
protocole précis et obéissent aux normes édictées.

V.1.1.Taux d’humidité et matiére séche

Teneur en eau des valves d'atriplex coriacea

B MS(%)
B TH(%)

Figure V.1 : Représentation sectorielle du taux d’humidité des valves d’Atriplex.

e MS(%) : Matiere végétal séché en (%)
e MH(%) : Teneur en humidité en (%)

» Interprétation

On constate que la plante d’Atriplex coriacea provenant de la région d’Abadella
posséde une teneur en eau de 24%.

V.1.2. Cendre et dosage des sucres totaux

teneur des valves d'Atriplex"* sec™
33,00%

H Dosage des sucres totaux

Cendres

Figure V.2: détermination de la teneur en sucre et les cendres.
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» Interprétation

L’expression cendre est un terme se rapportant a la partie inorganique d’un échantillon
alimentaire restant aprés que 1’échantillon a été brulé & des températures éleves.

Le dosage des sucre totaux est base sur la condensation des produits de déshydratation
des oses avec un chromogeéne qui est le phénol. D’aprés la courbe d’étalonnage (annexe 1), on
montre qu’il y a du sucre dans la plante d’Atriplex avec une concentration de 9.1 mg/g MS.

V.2. Extraction des huiles essentielles

Les extractions sont parmi les méthodes les plus utilisées en analyse pour separer les
mélanges. Elles reposent sur la différence d'affinité d'un soluté entre deux phases non-
miscibles entre elles.

V.3. Caractérisation des huiles essentielles

La caractérisation des huiles essentielles est un processus important pour déterminer

leurs propriétés chimique, physique et biologiques. Voici un apergu des différentes méthodes
et techniques utilisées pour cette caractérisation :

V.3.1. Propriétés organoleptique

Les parameétres organoleptiques de notre HE sont en accord avec ceux répertoriés dans
les normes AFNOR.

Tableau V.1 : Propriétés organoleptiques de I'HE.

Paramétre observation AFNOR
L’odeur Spécifique Menthe
La couleur Jaune, transparent Jaune verdatre
L’aspect Liquide, limpide non visqueux Liquide mobile

Figure V.3: Huiles essentielles obtenues.

Mémoire de fin d’études, Master Génie Chimique, A.SIAD & A.ELHAOUARI, 2023-2024 Page 79



Chapitre V Résultats et discussion

V.3.2. rendement d’extraction en HE

Lorsque nous avons calculé le rendement d’huile essentielle obtenu, nous avons réalisé
les tableaux des expériences en utilisant le plan d’expérience avec différents paramétres
comme suit :

V.3.2.1. Par hydro-distillation

Tableaux V.2 : Rendement d’extraction des huiles essentielles par HD.

Essai F1 F2 F3 F4 Rendement (%)
1 - - - - 2.49
3 - + - - 291
4 + + - - 2.22
5 - - - + 2.73
6 + - - + 1.6
7 - + - + 1.47
8 + + - + 2.77
9 - - + - 2.48
10 + - + - 2.73
11 - + + - 1.02
12 + + + - 2.21
13 - - + + 2.25
14 + - + + 2
15 - + + + 1.77
16 + + + + 1.82

Les parameétres utilisé est leur intervalles sont :

o F1: Rapport (m/v) en (g/ml) , [%,41] ;

o F2: Diamétre de granulométrie en (mm) ,[0.1,1];

o F3: Température d’extraction en (°C) , [80, 100].

o F4: Vitesse d’agitation en (100/300 tr/min) , [min, max] ;

Avec le code est ;

o +1 pour la valeur maximale ;
o -1 pour la valeur minimale.

» Interprétation

On remarque que ’essai 2 (en rouge) a obtenu le rendement le plus bas (1%), tandis
que I’essai 3 (en vert) a atteint le rendement le plus élevé (2.91%), suivi de pres par 1’essai 8
(2.77%). Ainsi, nous concluons que le paramétre de 1’essai 3 est le meilleur pour obtenir le
rendement maximal.
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V.3.3.2. Par micro-ondes

Tableaux V.3 : Rendement d’extraction des huiles essentielles par MO.

Essai F1 F2 F3 Rendement (%)
1 - - - 2.23

2 + - - 2.29

3 - + - 2.73

4 + + - 4.1

5 - - + 2.75

6 + - + 3.9

7 - + + 2.9

Les parameétres utilisé est leur intervalles sont :

o F1: Rapport (m/v) en (g/ml)

1 1

At E

o F2 : Diamétre de granulométrie en (mm) ,[0.1,1];

o F3: puissance en (w)

Avec le code est :

o +1 pour la valeur maximale ;
o -1 pour la valeur minimale.

» Interprétation

On remarque que ’essai 8 (en rouge) a obtenu le rendement le plus bas (1.41 %),
tandis que 1’essai 4 (en vert) a atteint le rendement le plus élevé (4.1 %), suivi de pres par
I’essai 6 (3.9 %). Ainsi, nous concluons que le paramétre de 1’essai 4 est le meilleur pour

obtenir le rendement maximal.

V.3.3. Comparaison entre les deux procedés

L’étude des paramétres d’extraction qui ont été réalisé par hydro-distillation et micro-
ondes nous a permis de faire la comparaison suivante :

Tableaux V.4 : Comparaison entre les deux procédés.

Paramétres d’extraction optimale

Les techniques d’extraction | La masse Rendement de I’HE (%) Durée
d’AC (g) \_ max d’extraction

Hydro-distillation 10 1 2.91 2.30h

Micro-onde 10 1.41 4.1 15-20 min
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> interprétation

On remarque que les rendements obtenus par micro-onde est sensiblement plus grands
gue ceux obtenus par hydro-distillation, et méme dans un temps d’extraction plus court.

Nous optons pour la méthode innovant d’extraction assistée par micro-onde en raison
de sa simplicité, praticité et rapidité. Elle ne nécessite que 15 minutes pour offrir un
rendement optimal. Ce rendement éleve et cette efficacité accrue sont dus a la capacité des
MOs de chauffer uniformément et rapidement, permettant une libération plus rapide et
compléte des huiles essentielles.

V.3.4. Propriétés physico-chimique

La détermination des propriétés physico-chimiques inclus le (tableau V.5). Comparé
avec la norme AFNOR ci-dessus, nous constatons une similitude ou égalité entre les deux. Ce
qui suggére que nos extraits obtenus sont conformes aux normes AFNOR.

De plus, on peut affirmer que les HES obtenues par les deux procédés présentent des
propriétés similaires et donc une qualité équivalente.

On constate également que ’huile extraite par micro-ondes donne de bons résultats,
avec des variations de petits pourcentages par rapport a 1I’hydro-distillation, comme indiqué
dans le tableau suivant.

Tableaux V.5 : Les propriétés physico-chimiques d’HE des valves d’AC.

Les techniques d’extraction
Propriétés physico-chimiques s aten | fe s Norme AFNOR
Densité relative 0.832 0.836 0.840 - 0.860
PH 6 6.03 5-6.5
Indice de réfraction 1.335 1.338 >1.333
Indice d’acide 2 2 <2
Indice d’ester 8.07 8.09 -
Indice d’iode 0.13 0.14 -
Indice de peroxyde 11 12.5 -
Indice de saponification 10.07 10.09 -

e Densité relative

Nous avons remarqué la densité de I’HE de I’ Atriplex est égale 0,832 g/l pour I’'HD et
0.836 g/l pour I'MO, a comparer aux Résultats de norme (0,840-0,860). Ce paramétré lié a la
composition chimique de cette huile qui est affectée par un grand nombre de facteurs tels que
le phénotype, le moment de récolte, le type de terrain, la conservation, le procédé et les
conditions d’extraction.
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e PH

L’huile essentielle des valves par hydro-distillation (HD) et micro-onde (MO) présent
un pH acide (PHup = 6<7, PHymo =6.03<7), cette valeur de pH joue un réle déterminant des
réactions chimique et biochimique par des inconvénients, mais par conséquence, ce résultat
peut amener & un bon caractere stabilisateur contre les micro-organismes ; ce qui permettra a
I’extrait de jouer le role de conservateurs dans les produits alimentaires.

e L’indice de réfraction

L’indice de réfraction c’est un parameétre qui renseigne sur la pureté¢ de I’HE. Il varie
selon la composition chimique et méme la masse volumique. L’indice de réfraction mesuré a
la température ambiante a 1’aide du réfractométre, la valeur de I’indice réfraction de I’HE est
égale 1,335 pour I’huile essentielle extraite par HD et 1.338 pour I’huile essentielle extraite
par MO, cette valeur est dans les normes.

e L’indice d’acide
Il indique d’une part le degré de conservation d’une huile et d’autre part la qualité
d’huile, souvent cet indice est de valeur inférieure ou égale a 2, d’aprés le résultat obtenu on

remarque que I’HE (Ia=2) par les deux techniques (HD & MO) vérifient les normes
recommandées.

e L’indice d’ester

La valeur de I’indice d’ester de I’huile d’Atriplex soit 8.07 pour HD & 8.09 pour MO,
ce que veut dire que cette huile contient une quantité appréciables d’acides gras libres. Par
conséquent, des précautions de pré-raffinage et conditionnement doivent étre prises afin de
limiter une dénaturation ultérieure qui conduirait a une décoloration de I’huile.

e L’indice d’iode
L’huile extraite est caractérisée par un indice d’iode a une moins durée de
conversation.

e L’indice de peroxyde

C’est un critere tres utile pour apprécier les premieres étapes d’une détérioration
oxydative d’une huile. Ca valeur est de 11 Pour HD et 12.5 pour MO.

¢ L’indice de saponification

La valeur de I’indice de saponification est de 10.07 pour HD et 10.09 pour le MO, on
constate que I’HE contienne des acides gras.
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V.3.5. Extraction des polyphénols

L’extraction des polyphénols des huiles essentielles vise a isoler ces composés
bénéfiques des plantes. Les polyphénols, présents dans les huiles essentielles, sont reconnus
pour leurs propriétés antioxydants et leur bienfaits pour la sante.

V.3.5.1. Extraction par macération

Les préparations des extraits de la partie aérienne des valves d’Atriplex ont été
réalisées en utilisant des solvants comme le méthanol, 1’éthanol et I’acétone. Cette extraction
a produit des extraits méthanoliques, éthanoliques et acétoniques, exprimés en pourcentage de
la masse d’extrait par rapport a la masse de la poudre des valves.

Les résultats obtenus sont présentés comme suite :

a) Le rendement le plus éleveé a été observé avec I’extrait méthanolique.
e 13.91 % pour les valves d’AC.

b) Suivi par le rendement de I’extrait éthanolique.

e 10.01 % pour les valves d’AC.

c) Enfin I’extrait aqueux possede le plus faible rendement.

e 12 % pour les valves d’AC.

13,91%

M le rendement de I'extrait acétonique
M le rendement de I'extrait ethanolique
le rendement de |'extrait méthanolique

7,71%

les valves d'atriplex coriacea

Figure V.4 : Rendement d’extraction par trois solvants dans les valves d’Atriplex.

V.3.5.2. Dosage des polyphénols totaux et Flavonoides des extraits

L'étude quantitative de I'extrait méthanolique, préparés a partir de fleurs d’Atriplex
coriacea au moyen des dosages spectrophotométries avaient pour objectif de la détermination
de la teneur des polyphénols totaux et des flavonoides totaux.

Les analyses quantitatives sont déterminées a partir des équations de la régression
linéaire de chaque courbe d'étalonnage.
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V.3.5.3. Dosage des polyphénols totaux

Afin de déterminer la teneur en polyphénols totaux pour I'extrait méthanolique des
valves fructiferes de 1I’Atriplex, nous avons estimés par la méthode de réactif de Folin-
Ciocalteu [Al Farsi et al. (2005)].

L'absorbance a été lue dans une longueur d'onde de 765 nm. Les résultats sont obtenus
a partir de la courbe d'étalonnage de I'acide gallique (annexe 02).

L'évaluation quantitative des polyphénols totaux montre une corrélation positive entre
la variation de ces polyphénols (0 a 100 pg/ml) et l'absorbance avec un coefficient de
corrélation

R"2 = 0,992

La quantité des polyphénols a été rapportée en milligramme d'équivalent d'acide
galliqgue par gramme de poids sec de I'échantillon (mg EAG/g Ps). A partir de la courbe
d'étalonnage (annexe.), le résultat de la teneur des polyphénols totaux dans I'extrait de fleurs
d’Atriplex a été déterminé dans le tableau suivant :

Tableaux V.6 : La teneur des polyphénols totaux.

Plants Teneur polyphénol totaux (mg EAG/g
d’extrait)
Valve fructiféres d’ Atriplex coriacea 2.912

Les résultats du dosage des polyphénols totaux relévent la richesse de I'extrait
méthanolique en composés phénoliques totaux avec un taux estimé a  2,9* 103mg EAG/ g
d'extrait.

V.3.5.4. Dosage des flavonoides

Pour déterminer la teneur en flavonoides totaux de I’extrait méthanolique, nous avons
utilisé la méthode au trichlorure d’aluminium [Yi et al. 2007], avec une absorbance mesurée a
une longueur d’onde de 510 nm. Les résultats ont été obtenus a partir de la courbe
d’étalonnage de la quercitrine (annexe 03).

A partir de cette courbe d’étalonnage, la teneur en flavonoides dans 1’extrait des valves
d’AC a été déterminée, comme indiqué dans le tableau suivant :

Tableaux V.7 : Teneur des flavonoides 1’extrait.

Plante Teneur des flavonoides (mg eq AG/g
I’extrait)
Valve fructiféeres d’Atriplex coriacea 7.524

M¢émoire de fin d’études, Master Génie Chimique, A.SIAD & A.ELHAOUARI, 2023-2024 Page 85




Chapitre V Résultats et discussion

» interprétation

Les résultats du dosage de flavonoides est tres faible de 1’extrait méthanolique en
composés phénoligues totaux avec un taux estime a 7,524 mg EAG /g extrait.

V.3.6. Activités biologiques

Les HES sont reconnues pour leurs multiples activités biologiques grace a leurs
composants naturels. Leurs propriétés antimicrobiennes, antioxydants les rendent précieuses
en aromathérapie et phytothérapie.

V.3.6.1. Piégeage du radical libre DPPH

L'activité anti-radicalaire est réalisée par le test de DPPH (2,2-diphenyl-1-
picrylhydrazyl) cette méthode est basée sur la réduction d'une solution alcoolique de DPPH en
présence d'un oxydant que donne un hydrogéne ou un électron, la forme non radicalaire
DPPH-H est formé [bortolomeazzi et al, 2007]. L'activité antioxydant de [I'extrait
méthanolique de la valve d’atriplex vis-a-vis du radial DPPH a été evaluée par
spectrophotométrie en suivant la réduction de ce radical qui s'accompagne par son passage de
la couleur violette a la couleur jaune a 517 nm. Cette couleur disparait rapidement [sanchez-
Moreno, 2002].

Les courbes de régression montrent que le pourcentage d'inhibition du radical DPPH
augmente avec l'augmentation de la concentration d'extrait de la plante (valve atriplex
coriacea).

A une concentration de 100 pg/ml, l'extrait méthanolique. De valve atriplex a releve
un pourcentage d'inhibition de (90.98 %) cette valeur est significativement élevée (annexe
05).

V.3.6.2. Capacité anti-oxydante totale

La capacité antioxydant totale des extraits bruts est exprimée en nombre d‘équivalents
d‘acide ascorbique par gramme de 1‘extrait lyophilisé (ug EAA/g EL) a partir d‘une courbe
d‘étalonnage, établie en utilisant 1‘acide ascorbique comme référence (y=0,0025x) (annexe
07). A la différence des autre testes, la CAT permet non seulement de quantifier 1‘apport de
l‘activité antioxydant des polyphénols mais aussi d‘autres composés antioxydants tels que les
vitamines (C, E....etc.) [Prieto et al, 1999].

Selon la courbe d’étalonnage de I’acide ascorbique, les résultats exprimés aux
concentrations des extraits. A la concentration de 1000pg/ml, différentes activités ont été
enregistrées par 1’extrait assisté au Micro-ondes qui est (10 %), qui ont montrés une efficacité
comparativement de 1’extrait assistée par hydro-distillation qui est (9.2 %).
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Chapitre V Résultats et discussion

V.3.6.3. Piégeage des hydroxydes

La puissante réactivité des radicaux hydroxyles entraine une augmentation
d’interaction avec les biomolécules et peut facilement traverses les biomembranes et
provoquer des dommages cellulaires. La détection du radical libre OH" est obtenue par
I’hydroxylation du salicylate dans le systéeme de réaction de fenton (présence de FeSO, et
H,0,) [98].

Les résultats de pourcentage d'effet de piégeage comme suit :

Tableaux V.8 : Résultats du test OH".

HE extrait par procédé Activité de piegeage (%)
Hydro-distillation 83.5
Micro-ondes 103

On note que les huiles extraites par les deux procédés ont un effet antioxydant significatif
pour tous les tests élaboreés.

V.3.6.4. Activité antibactérienne

L’évaluation de I’activité antimicrobienne de notre extrait d’atriplex coriacea a été
réalisée sur deux bactéries par la méthode des aromatogramme en milieu gélosé.

Notre objectif est de définir 1’activité antibiotique de I’extrait avec les bactéries, et la
zone inhibition. Les résultats montrent qu’aucun spectre n’inhibées souches testées par une
maximale concentration de 1’extrait voir (annexe 08).

Tableaux V.9 : Résultats du test antibactérien sur les deux souches bactéries.

Les souches | Extrait Diamétre Reésultats

bactériennes

Staphylococcus Ethanol 20 mm Tres sensible (+++)

aureus Méthanol 13 mm >x>9 mm Tres sensible (+++)

Entérobactérie SPP Ethanol 10 mm Tres sensible (+++)
Méthanol 8 mm<x<9 mm Sensible (++)

v' Les extrait sont super sensibles vis a vis les différentes souches étudiées ce qui
permet de dire que les huiles essentielles et méme les extraits des valves
fructiféres de I’atriplex ont un effet antibactérien significatif, ce qui confirme
son utilisation en médecine traditionnelle.
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Conclusions générales et perspectives

Conclusions genérales et perspectives

En conclusion, ce mémoire de fin d’études a permis d’examiner en détail I’extraction
des huiles essentielles de la plante Atriplex coriacea en comparant des méthodes
traditionnelles telles que 1’hydro distillation avec des techniques modernes comme
I’extraction assistée par micro-ondes. Les résultats expérimentaux ont démontré que
I’extraction par micro-ondes offre un rendement supérieur, plus rapide et une meilleure
préservation des composeés thermosensibles comparativement a I’hydro distillation.

Ce rendement accru et cette efficacité améliorée peuvent étre attribués a la capacité
des micro-ondes de chauffer uniformément et rapidement, permettant une libération plus
rapide et plus compléte des huiles essentielles.

En outre, I’étude botanique détaillée de la plante Atriplex coriacea a fourni une
compréhension plus approfondie de ses caractéristiques, de ses cycles de vie et de son
adaptabilit¢ aux environnements salins. Cela renforce I’importance de cette plante non
seulement en tant que source de composés actifs pour des applications industrielles et
thérapeutiques, mais également en tant qu’élément clé dans la préservation et la gestion des
éco-systémes salins.

Les analyses physico-chimiques approfondies ont également permis de caracteriser
précisement la composition chimique des huiles essentielles extraites d’Atriplex coriacea.
Cela inclut I’identification de leurs composantes majoritaires ainsi que leur potentiel
d’activités antioxydants, qui pourraient contribuer a des applications pharmaceutiques,
cosmeétiques ou agroalimentaires.

Des analyses chromatographiques sont nécessaires pour caractériser ces huiles et pour
identifier tous les composants chimiques de ces huiles ainsi une optimisation des conditions
opératoires des deux procedés est primordiale pour améliorer le rendement de 1’extraction

Ces résultats mettent en lumiére la capacité de cette plante a produire des huiles
essentielles aux propriétés biologiques intéressantes, ouvrant ainsi la voie a de nouvelles
utilisations et découvertes dans ces domaines.

En résumé, cette étude a contribué a élargir nos connaissances sur I’extraction et le
potentiel d’applications des huiles essentielles de 1’ Atriplex coriacea, tout en mettant en avant
I’importance d’investir dans des techniques d’extraction innovantes et écologiquement viables
pour répondre aux besoins croissants dans divers secteurs industriels et thérapeutiques.
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Les Annexes

Annexe 01 : Courbe d’étalonnage pour le dosage des sucre totaux [99].
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Les courbes d’étalonnage pour le dosage des polyphénols et flavonoides.

Annexe 02 : Courbe d’étalonnage de 1’acide gallique pour dosage des phénols totaux.
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Annexe 03 : Courbe d’étalonnage de la quercitrine pour dosage des flavonoides totaux.
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Les courbes d’étalonnage pour le test DPPH.

Annexe 04 : courbe d’étalonnage d’acide ascorbique DPPH.
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Annexe 05 : Pourcentage d’inhibition du DPPH en fonction de concentration d’extrait les
valves d’Atriplex.
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Annexe 06 :
Tableau | : Pouvoir antioxydant de 1’acide ascorbique.
C R1 R2 R3 Control | 11% 12% 13% moyenne | Sd
g/
ml
0 0 0 0 0 0 0 0 0 0
120 | 0.09 | 0.093 | 0.094 1.1 91.8181 | 91.5454 | 91.4545 | 91.6060 0.1892
60 | 0.561 | 0.647 | 0.631 11 49 41.1818 | 42.6363 | 44.2727 4.1580
30 | 0.856 | 0.868 | 0.866 1.1 22.1818 | 21.0909 | 21.2727 | 21.5151 0.5844
15 | 0.963 | 0.954 | 0.947 11 12.4545 | 13.2727 | 13.9090 | 13.2121 0.7291
75 | 1.031 | 1.081 | 1.024 1.1 6.2727 1.7272 6.9090 4.9696 2.8259
3.75 | 1.047 | 1.055 | 1.048 1.1 4.8181 4.0909 4.7272 4.5454 0.3962
IC50 65.9804
pg/ml
=0.065980
4 mg/ml
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Tableau Il : pouvoir antioxydant des extrais.

C Al A2 A3 DPPH 11 12 13
2 0.031 0.036 0.034 0.436 92.8899 |91.7431 | 92.2018
1 0.042 0.041 0.047 0.436 90.3669 | 90.5963 | 89.2201
0.5 0.081 0.079 0.091 0.436 81.4220 | 81.8807 | 79.1284
0.25 0.109 0.11 0.119 0.436 75 747706 | 72.7064
0.125 0.11 0.115 0.121 0.436 74.7706 | 73.6238 | 72.2477
0.00625 | 0.136 0.135 0.136 0.436 68.8073 | 69.0366 | 68.8073
0 0.436 0.436 0.436 0.436 0 0 0
I moy 92.2782 |90.0611 | 80.8103 | 74.1590 | 73.5474 |68.8837 |0 |IC50
Sd 0.4077 0.5606 1.1213 0.9683 0.8664 0.1019 0 | 3.765820
Annexe 07 : Courbe d’étalonnage de I’acide ascorbique [93].
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Annexe 08 : Résultats test antibactérien.

Figure. | : Résultats du test antibactérien sur les deux souches bactériennes

A : Staphylococcus, B : Entérobacteérie.
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Annexe 09 : Méthode de plan d’expérience.

e Résultats par minitabe

Full Factorial Design

Factors: 3 Base Designs: 3; 8
Runs: 8 Replicates: 1
Blocks: 1 Center pts (total): 0

All terms are free from aliasing.

Design Table

Run A
1 - - -
2+ - -
3 - + -
4 + + -
5 - - +
6 + - +
7 - + +
8 + + +

Factorial Fit: Y1 versus m/v; granulo; P

Estimated Effects and Coefficients for Y1 (coded units)

Term Effect Coef
constant 3,433
m/v 1,560 0,780
Granulo 1,025 0,513
P -1,130 -0,565
m/v*granulo 0,700 0,350
m/v*p -1,475 -0,737
granulo*P -2,450 -1,225

m/v*granulo*p -2,275 -1,138

S =% PRESS = *

Analysis of variance for Y1 (coded units)

Source DF Seq SS Adj SS AdjMs F P

Main Effects 3 9,5222 9,5222 3,1741 * *
m/v 1 4,8672 4,8672 4,8672 *
granulo 1 2,1013 2,1013 2,1013 *
P 1 2,5538 2,5538 2,5538 * *

2-wWay Interactions 3 17,3363 17,3363 5,7788 * *
m/v*granulo 1 0,9800 0,9800 0,9800 *
m/v*p 1 4,3512 4,3512 4,3512 *
granulo*P 1 12,0050 12,0050 12,0050

3-wWay Interactions 1 10,3513 10,3513 10,3513
m/v*granulo*p 1 10,3513 10,3513 10,3513

Residual Error 0 * * *

Total 7 37,2098
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Least Squares Means for Y1

Mean
m/v
-1 2,653
1 4,212
granulo
-1 2,920
1 3,945
P
-1 3,998
1 2,868
m/v*granulo
-1 -1 2,490
1-1 3,350
-1 1 2,815
1 1 5,075
m/v*p
-1 -1 2,480
1-1 5,515
-1 1 2,825
11 2,910
granulo*p
-1 -1 2,260
1-1 5,735
-1 1 3,580
11 2,155
m/v*granulo*P
-1-1-1 2,230
1-1-1 2,290
-1 1-1 2,730
1 1-1 8,740
-1 -1 1 2,750
1-1 1 4,410
-1 1 1 2,900
11 1 1,410

Predicted Response for New Design Points Using Model for Y1

SE 95% 95%
Point Fit Fit CI PI
2,23000 * - % . %
2,29000 *
2,73000 ®
8,74000
2,75000
4,41000 ®
2,90000 *
1,41000 *

%
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values of Predictors for New Observations

New Obs m/v granulo P
1 -1 -1 -1
2 1 -1 -1
3 -1 1 -1
4 1 1 -1
5 -1 -1 1
6 1 -1 1
7 -1 1 1
8 1 1 1
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Effects Plot for Y1

Alias Structure
I

m/v

granulo

P

m/v¥*granulo
m/v*p

granulo*p
m/v*granulo*P

* NOTE * Could not graph the specified residual type because MSE = 0 or the
degrees of freedom for error = 0.

Regression Analysis: Y1 versus m/v; granulo; P

The regression equation is
Yl = 3,43 + 0,780 m/v + 0,513 granulo - 0,565 P

Predictor Coef SE Coef T P
constant 3,4325 0,9302 3,69 0,021
m/v 0,7800 0,9302 0,84 0,449
granulo 0,5125 0,9302 0,55 0,611
P -0,5650 0,9302 -0,61 0,576

S =2,63095 R-Sq = 25,6% R-Sq (adj) = 0,0%

Analysis of variance

source DF SS MS F P
Regression 3 9,522 3,174 0,46 0,726
Residual Error 4 27,688 6,922

Total 7 37,210

Source DF Seq SS

m/v 1 4,867
granulo 1 2,101
P 1 2,554

Residual Histogram for Y1
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