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Résumé :
Ce travail porte sur I’extraction des huiles essentielles de I’Inula viscosa, Pélargonium
graveolens et Rubus fruticosus appartenant a la flore Algérienne de la région de Médéa.
L’utilisation de deux procédés différents I’entrainement a la vapeur d’eau et
I’hydrodistillation montrent une variabilité sur la quantité extraite. Cette derniére augmente
sous l’influence du séchage et du broyage de la matiére végétale. La modélisation
mathématique des données expérimentales obtenues révele I’impact remarquable de la
localisation des huiles essentielles dans les particules solides sur le comportement de la
cinétique d’extraction. L’activité antibactérienne de 1’huile de Pélargonium graveolens et de
I’extrait de Rubus fructicosus ont été évaluées par les techniques d'aromatogramme sur les
souches bactériennes (Staphylococcus aureus, Serratia sp, Kleibseila pneumonia, Escherichia
coli et Pseudomonas aerogenosa).
Mots clés : Inule visqueuse ; Pélargonium graveolens; Rubus fruticosus; huile essentielle;
activité antibactérienne, modélisation mathématique.
Abstract :
This work consists in the essential oils extraction of : Inula viscosa, Pélargonium graveolens
and Rubus fruticosus .Belonging to the Algerian flora of Medea region . The use of two
different processes steam distillation and hydrodistillation shows a varibility on the extracted
amount . This last increases under the influence of the drying and granulating of the plant
material . Mathematical modeling of the obtained experimental data reveals the remarquable
impact of the essential oil localisation in the solide particles on the extraction kenetic
behavior. Antibacterial activity of the Pélargonium graveolens oil and of Rubus extrat using
aromatogramme thecnics on the bacterial strains : (Staphylococcus aureus, Serratia sp,
Kleibseila pneumonia, Escherichia coli et Pseudomonas aerogenosa) was evaluated.
Keywords : Inula viscosa ; Pelargonium graveolens; Rubus fruticosus; Essential oil

antibacterial activity, mathematical modeling.
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Introduction générale

La diversité biologiques sur notre planéte qui englobe toutes les ressources génétiques
(animales végétales et microbiennes) présente un réservoir naturel des intéréts innombrables

pour I’Homme.

Partant de ce concept fondamental, il devient aisé de comprendre la valeur potentielle du

régne végétale qui n’a guerre cessé d’étre la source des médicaments.

Le régne végétal compte plusieurs centaines de milliers d’espeéces, parmi lesquelles 10%
d’especes peuvent produire des essences aromatiques, I’importance de ces derniéres s’avére

salvatrices pour les scientifiques.

L’inqui¢tude majeure qui a suscité les recherches résidait dans 1’évaluation phytochimique qui
a pu cerné 15% des espéces dénombrées tandis que 6% ont ete valorisées par leurs activites

biologiques .

La valorisation de ces ressources naturelles végetales passe essentiellement par I’isolation des
huiles essentielles, cette importante opération est délicate car elle nécessite de satisfaire le
compromis entre plusieurs exigences parmi lesquelles le rendement des substances bioactives
qui ne sont présents dans les plantes qu’a des faibles teneurs, la sélectivité, la pureté des
produits et le colt de I’opération. Un tel but pousse a approfondir la connaissance des
phénomenes mis- en jeu dans cette opération ainsi que celle des différents facteurs qui

peuvent les controler.

La bioclimatologie et 1’étendu de 1’aire géographique de notre pays sont a ’origine de
I’existence d’une importante diversité dans la flore Algérienne, malheureusement un petit
nombre d’espéces que compte notre flore a été investigué. Soucieux de la nécessité de
contribuer a dévoiler la valeur de ces ressources naturelles, 1’objectif principal de notre
recherche étant situé dans le contexte de valoriser des matiéres végétales méditerranéennes le
Pélargonium graveolens, I’Inule visqueuse et le Rubus fruticosus , ces trois plantes
appartenant a trois familles différentes recouvrent un potentiel de principes actifs inépuisables

témoigné a travers la littérature.

Deux ordres de préoccupation se rencontrent dans cette étude et lui donne sa substance : le
premier a trait a 1’extraction des huiles essentielles du Pélargonium graveolens, 1’Inule

visqueuse, le Rubus fruticosus. L’autre objectif assigné a ce travail est I’investigation
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approfondie de ces huiles essenticlles via la détermination des cinétiques d’extractions et leur

modélisation mathematique.

Dans ce dernier axe I’ambition principale avouée par notre recherche étant de dévoiler les
parameétres naturels tels que la différence de la localisation des huiles essentielles et ceux
technologiques comme le mode d’extraction affectant le comportement cinétique des

extractions.

Notre travail a été organisé autour de deux chapitres, dans un premier chapitre nous exposons
une synthese des connaissances bibliographiques sur les trois espéces étudiés en abordant
leur description botanique, anatomique et phytochimique. Une rubrique illustrant leur
importance meédicinale et leur utilisation a été introduite également dans ce chapitre. Le
second chapitre décrit dans sa premiére partie les mesures expérimentales des cinétiques
d’extractions des huiles essentielles. La deuxiéme partie du méme chapitre a été consacré a la
modélisation mathématique et nous discuterons la validité de quatre modéles appliqués afin

de décrire le comportement des cinétiques d’extraction des huiles essentielles.

Dans une troisieme partie le potentiel bioactif du Pélargonium graveolens et Rubus ont été

éventuellement dévoilés comme un dernier point de cette étude.
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Chapitre | : Synthese bibliographique

A- Description des plantes :

I.A.1 Introduction :

De tout temps, le régne végétal a offert a ’Homme des ressources essentielles a son
alimentation, a son hygiene et sa santé. Aujourd’hui encore, diverses maladies sont traitées
uniquement par les seules thérapies naturelles qui font appel non seulement aux plantes
aromatiques, mais aussi a leurs huiles essentielles obtenues par différentes méthodes

d’extraction [1].

L’étude des huiles essentielles est toujours d’une brilante actualité malgré son ancienneté et
les développements exponentiels des biotechnologies végétales. L histoire de 1'aromathérapie
naquit ainsi , avec les progres de la science, de nouveaux principes actifs et de nouvelles
propriétés pharmacologiques qui ont permis de faire des plantes aromatiques et médicinales

(PAM) d’authentiques médicaments[2].

Les huiles essentielles représentent une importance économique considérable, vu leur
application dans les domaines variés, allant des industries alimentaires, aux industries

pharmaceutiques en passant par les industries des parfums et cosmétiques.

L’ Algérie recéle d’importantes potentialités en matieres de plantes aromatiques et médicinales
en raison de la flore spontanée, qui est particulierement riche en plantes utiles telles que :
I’ortie, le thym, la menthe, la morelle noire, la bourrache,... ceci est lié¢ principalement a la

diversité de son climat et a la nature de ses sols [3].
I.A.2 Etude bibliographique des trois plantes aromatiques étudiées :

I.LA.2.1 L’espéce Inula Viscosa(L.)Aiton:

Inula Viscosa(L.)Ait(syn.Dittrichia viscosa L) est une plante pérenne appartenant a la famille
des Astéracées, connu sous le nom d’Aunée visqueuse et elle a pour nom vernaculaire
Mgramane-Terhala[4].

Inula viendrait du grec : Inéo qui signifie je purge. (allusion a une propriété thérapeutique de
la plante) [5] Viscosa veut dire visqueuse : Aunée visqueuse [6].

Il existe d’autres espéces : Inula bifrons, Inula britanica, Inula conyza, Inula ensifolia, Inula
graveolens, Inula helenium, Inula helvetica, Inula hirta, Inula montana, Inula salicina, Inula

spiraeifolia.
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I.A.2.1.1 Taxonomie : Sa taxonomie est configurée dans le tableau suivant :

Tableau (I-1) : Taxonomie de 1’Inule Visqueuse [7,8].

Embranchement Spermaphytes
Sous-embranchement angiospermes
Classe Dicotylydones
Sous classe Gamopetales
Ordre Campunulales
Famille compositae
Genre Inula
Espece Viscosa
Synonymie Dittrichia Viscosa
Nom commun Inule, aunée visqueuse
Noms vernaculaires Magramane ou Amagramane
en Afrique du Nord.

I.A.2.1.2 Aspect botanique :

Inula viscosa (L) est une plante annuelle, herbacée, visqueuse et glanduleuse, & odeur forte
qui appartient a la famille des Astéracées(Composées). Elle peut atteindre 50 cm & 1m de
hauteur et présente des capitules a fleurs jaunes trés nombreuses au sommet de la tige.

Les feuilles sessiles sont ondulées, rudes recouvertes sur les deux faces de glandes
visqueuses qui dégagent pendant la phase végétative une odeur forte et cre.

La floraison commence a partir du mois de Septembre, les inflorescences sont de longues

grappes fournies de capitules jaunes. Les fleurs périphériques sont liguiliformes, celles du
centre sont tubulaires.

Les fruits sont des akeénes velus a aigrette grisatre [9].

(A) (B) (©)
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(D) (E)
Figure (I-1) : Inule visqueuse. A: Feuilles d’Inule visqueuse, B : Akénes de I’Inule
visqueuse, C : Fleur de I’inule, D : Vue de plante entiére .E : Capitules de fleurs.

I.A.2.1.3 Aspect anatomique :

Les feuilles de I’Inule visqueuse possedent de longs poils protecteurs, de nombreux trichomes
glandulaires et des stomates sur les deux faces de la feuille (Figure (I-2) (a)). Les poils
protecteurs ont une structure complexe constituée d’environ 10 cellules basales arrangées
dans une rangée verticale en diminuant progressivement de I’ampleur vers 1’extrémité
supérieure. Les trichomes glandulaires sont plus courts sécrétant une substance emprisonnée

entre la paroi cellulaire et la cuticule de la cellule de la téte (Figure (1-2) (c)) [10].

Les complexes de stomates de type anomocytique situés au dessus des chambres substomatal
du mésophile sont facilement distingués sur 1’épiderme(Figure (I-2) (b)). Le parenchyme
spongieux est compact ne laissant que quelques espaces intercellulaires. Toutes les cellules
palissadées du parenchyme contiennent des inclusions vacuolaires de formes sphériques

remplies de lipides et des composés phénoliques [10,11].
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Figure (1-2): (2)Vue par MEB d’une coupe transversale de la feuille d’Inule visqueuse x 500um. (b),
(c) Vue par MEB de la surface [11].(b) x 200um, (c) x 50um.

Des investigations histochimiques réalisés par A.Nikolakaki et N.S. Christodoulakis [11] ont
conduit a la localisation des sites sécréteurs dans la feuille de 1’Inule visqueuse. Les cellules
du mésophile et les trichomes glandulaires sont trés actives dans la sécrétion d’un large
spectre de composeés intéressants, ils produisent les polysaccharides et les protéines en outre
des terpenes. Les produits volatils sont sécrétés par les trichomes et les poils protecteurs
[12,13]. Les produits sécrétés dans les feuilles de 1I’Inule Visqueuse sont soit exsudé a travers
de fins pores dans la cuticule ou s’accumule au dessous de la cuticule puis ils sont évacués

vers 1’extérieur apres une légeére rupture de la cuticule par un facteur externe [13].

1.A.2.1.4 Aspect phytochimique :

Les parties aériennes de 1’Inule visqueuse produisent des :

%+ Monoterpenes : Cinéole,thymol ,borneol , carvacrol [14, 15,16].
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% Sesquiterpenes : Neérolidol et ses derivés, fokienol, chamazuléne , acide alpha-
costique, acide iso-costique, 2,5-dihydroxyisocostique et 2,3- dihydroxyisocostique,
tomentosin, inuviscolide [14,15,17-25].

¢ Triterpenes esters :Faradiol et calenduladiol [26,27].

++ Flavonoides :Méthylaromaendrine,dihydroflavonol3-O-acetil-aromadendrina,
quecertin , Sakuranetin, 3,30-di-O-Methylquercetin[16,28-31].

®,

% Phénylpropanoides : Acide clorogénique , cinamaldéhyde[28,32] .

®,

% Polycetides. : Acide palmitique, acide oléique, acide linoléique [14- 16].

Les racines de 1’Inule visqueuse contiennent de nombreux composés comme 1’Inuline,le
camphre d’Aunée [30], 3-methoxy-p-cymene-7-yl isobutyrate, isovelerate et le
nerylisovalerate, de la paraffine et trois sesquiterpénes essentiels : I’alantole, 1’alontolactone
et I’acide allantique [31,32].

En effet I’influence de plusieurs facteurs sur la variabilité¢ de la qualité chimique de I’huile
essentielle de I’Inule visqueuse a été dévoilée dans plusieurs travaux antérieurs.

Les conditions environnementales comme les conditions climatiques et édaphiques peuvent

influencer aussi la composition.

Tableau(l-2): Composition des huiles essentielles de 1’Inule visqueuse provenant de

différents pays.

Constituents % Jordanie | Italie Italie (Bar Turquie Espagne | France
(1brid) (Sardinia) Apulia) | (Fethiye) (Jaén) (Corsica)
[24] [15] [33] [34] [35] [36]
Acide isocostique - - 62,37 - - -
Fokienol 20,87 - - - 38,8 21,1
T-Cadinol - - - tr - -
Nerolidol - 1,9 2,09 15 7,1 -
a-Copaene 1,15 - - tr 0,2 0,2
E-Nerolidol 19,75 19 - - 7,1 8,6
B-Eudesm-6-en-4 a —ol| 5,64 - - - - -
a-Vetivone 3,60 - - - - -
a-Eudesmol 2,68 2,0 0,15 0,3 - 2,2
oxide de Caryophyllen| 2,57 8,0 0,84 1,5 - 2,5
Selin-11-en-4 a —ol 2,18 1,8 - - - 1,6
Cedren-14-ol-acetate | 2,00 - - - - -
Khusimol 1,80 2,6 - - - -
Globulol 1,79 16,8 - - 0,4 -
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Bornéol - - - 25,2 tr -
Isobornyld’acétate - - - 22,5 - -
Bornyld’acétate - 19,5 - -
6-Cadinene - 3,9 tr - 1,7 0,2
v-Cadinene - 1,4 - 0,1 - 0,2
Valerianol - 12,0 - - - -
*tr : trace.

I.A.2.1.5 Répartition géographique :
L’Inule visqueuse est une plante largement répandue dans le Nord de 1’ Algérie et dans tout le
bassin méditerranéen .On la trouve dans les rocailles, les garrigues, les terrains argileux un
peu humides sur les bords des routes[10] , en Europe (Espagne, France...), Asie (Chine,
Turquie, Japon) et en Afrique (Algérie, Tunisie Maroc...).on le trouve dans les sols salés, les

prairies humides et les bords de cours d’eau[5] (Figure( I-3)).

Figure (1-3): La carte géographique de L’Inule.

I.A.2.1.6 Aspect pharmacologique et utilisation traditionnelle :

Inula viscosa L a été largement utilisé dans la médecine traditionnelle, et elle a fait I’objet de
plusieurs études démontrant ses multiples activités biologiques et pharmacologique
(Tableau 1-3) :
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Tableau (I-3): Importance pharmacologique et utilisation traditionnelle de 1’Inule visqueuse

[4,24,36-41].
Nomdela | Partie Usage Activité
plante récoltée traditionnel pharmacologique
(famille)
Inula Aérienne Utilisée en cataplasme pour traiter les Activité anti-
viscosa Ait. abces, la gale, dermatoses, impétigo, inflammatoire.
(Astéracées) furoncles, des ulceres comme Activité

cicatrisant des plaies cutanées.
Traitement des infections
respiratoires, bronchiques,
tuberculose, anémie, de la pression
artérielle, le diabéte et les
néphropathies.

Activité antiseptique, activité

antipyrétique.

antimicrobienne.

Activité
antifongique.
Activité

antitumorale.

I.LA.2.2 L’espéce Pélargonium graveolens:

Les Géraniums Rosats sont originaires d'Afrique Australe ou ils sont indigénes [42]. Le

P.graveolens (famille Géraniacées), appartient a la catégorie des plantes vivaces a feuillage

odorant[43]. Le genre Pelargonium comprend plus de deux cents espéces, mais cing ou Six

variétés seulement sont exploitées pour la production des huiles essentielles (HE). On

regroupe sous le nom générique de « Géranium Rosat », le Pélargonium graveolens, le P.

roseum, le P.odoratissimum, le P. capitatum et le P. radula, cultivés au Congo, a la Réunion,

a Madagascar, en Egypte, et dans les régions méditerranéennes [42].

I.A.2.2.1 Taxonomie : La position taxonomique du Géranium Rosat est comme suit :

10
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Tableau (I-4) : Taxonomie de Géranium Rosat [44,45].

Embranchement Spermaphytes
Sous-embranchement | Angiospermes
Classe Dicotylydones
Sous classe Dialypetales
Ordre Geraniales
Famille Geraniaceae
Genre Pélargonium
Espéce graveolens
Synonymie Géranium odorant.
Nom commun Géranium Rosat
Noms vernaculaires Al jhasll

I.A.2.2.2 Aspect botanique :
Le Géranium Rosat est une plante aromatique appartenant a la famille des Géraniacées, Les
tiges sont vertes et tendres et les feuilles persistantes sont lobées (5 a 7 lobes) et opposees.
Elles sont couvertes de poils glanduleux microscopiques qui dégagent un parfum au toucher
ou sous l'effet de la chaleur. Le systeme racinaire est pivotant [46].
Les fleurs sont groupées par paire. Elles sont de couleur rose et disposées en ombelles.
Chaque fleur est constituée de :

- 5 sépales égaux présentant parfois une extrémite effilée.

- 5 pétales dont 2 différents, striés de rouge.

- 7 étamines.

- 5 Carpelles [9,46-48].
La récolte des pousses se fait a plusieurs reprises. En Algérie, on pratique ordinairement la
premiére coupe en mois de Juin. On doit livrer les tiges et les feuilles aux distilleries aussitot
qu’elles ont été récoltées. Chaque pied y fournit en moyenne 1kg de feuilles, et 1 hectare
environ 40000kg [49].

11
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(€) (D)
Figure (I-4) : Pélargonium graveolens. A:Vue de plante entiere, B : Fleur du
Pélargonium graveolens

C : Fruits murs, D : Feuilles du Pélargonium graveolens

Poils tecteurs

Poils sécréteurs

Tige

Figure (I-5) : Tige montrant les poils tecteurs et les poils sécréteurs.

12
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1.A.2.2.3 Aspect anatomique :

Les résultats d’observations microscopiques effectuées ont permis de distinguer la
présence des poils sécréteurs chez le Géranium Rosat. De I’extérieur a I’intérieur on observe
la présence d’une couche épidermique (une seule assise de cellules) qui émette les poils
sécréteurs et protecteurs, suivi d’un parenchyme chlorophyllien (plusieurs assises de cellules
rondes), un sclérenchyme, des faisceaux cribro-vasculaires (phloéme et xyleme) et enfin par
un parenchyme médullaire. (Figure (1-6) et (1-7) )

D’aprés les observations des coupes réalisées, nous pouvons dire que le Géranium
Rosat ne possede que des structures sécrétrices superficielles. Ce sont des poils sécréteurs.

Des résultats similaires ont été apportés par plusieurs auteurs [50], que I’'HE de Géranium

Rosat est localisée au niveau des poils sécréteurs seulement.

Couche
épidermique

Parenchyme
chlorophyllie

Sclérenchyme

Parenchyme
médullaire

Poil tecteur

Poil
sécréteur

Phloéme

Xvlém

13
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Figure (1-7) : Faisceau cribro-vasculaire au niveau de la tige (Gx400).

£

© 1

Téte sécrétrice

Pied sécréteur

Figure (1-8) : Observations au microscope photonique d’un poil sécréteur pluricellulaires

[51].

1.A.2.2.4 Aspects phytochimiques :

Le profil

chromatographique fait apparaitre

la présence de certains composants

caractéristiques: Citronellol, formate de citronellyle, isomenthone, géraniol, linalool, formate

de géranyle et Oxyde de rose[52].

L’HE de Géranium se compose majoritairement de 2 alcools : le géraniol et le citronellol qui

existent pour 2/3 a I’état libre et pour 1/3 a I’état combiné sous forme d’esters[48,51].

Les résultats de 1’analyse par chromatographie gazeuse couplée a la spectrométrie de masse

de la composition chimique de I’HE sont listés suivant 1’ordre de prédominance dans le

( Tableau (I-5)) .

Tableau (1-5) : Composition chimique de I’huile essentielle de Pelargonium graveolens[53].

Composés (%) | Composés (%) Composés (%)
Citronellol 19,22 | Butyrate de 1,68 | a-Caryophylléne 0,3
Géraniol 14,03 | citronellyle Acétate de 0,3
Formiate de 10,02 | B-Germacréne 1,03 | citronellyle
citronellyle Hexanoate de 0,97 | Tiglate de 0,29
10-épi-y-eudesmol 7,15 | géranyle citronellyle
Acétate de géranyle 6,45 | y-Cubébene 0,92 | a-Copaene 0,27
Linalol 5,6 | a-Cadinene 0,9 | Cis-B-Ocimene 0,26
Butyrate de géranyle 4,65 | B-Cubébene 0,81 | Myrcene 0,23
Longifolene 3,25 | Cis Oxyde de rose 0,74 | Limonéne 0,2
Isomenthone 3,08 | Isobutyrate de 0,73 | Guaiadiéne-6,9 0,18
B-Bourbonéne 2,75 | géranyle Spathulénol 0,16
D-Germacréne 2,23 | o-Pinene 0,69 | Trans-p-Ociméne 0,14
Formiate de géranyle 2 | Alloaromadendrene | 0.62 | a-Phellandrene 0,06

14
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Tiglate de 1,89 | Propionate de 0,56 | Cis Oxyde de linalol | 0,06
phénylethyle citronellyle Trans Oxyde de 0.03
B-Caryophylléne 1,71 | Menthone 0,39 | linalol

Trans Oxyde de 0,31
Total = 96,86% rose

Une étude comparative récente a été faite pour I’huile essentielle de Geéranium Rosat
provenant de différentes régions d’Afrique. Des fluctuations et des variations de concentration
ont été notées pour les composants majoritaires et les composants caractéristiques [54].
(Tableau (1-6)).

Tableau (1-6) : Comparaison de la composition chimique de I’huile essentielle de Géranium

Rosat provenant de plusieurs régions d’Afrique.

Composés Bourbon | Organic | Egypt | Chine Rwanda | Gasabo | Zambia | Reunion Algérie
Linalool 10,3 116 | 6,0 30 18,1 28 59 7,8 3.26
Isomenthone 6,1 6,5 5,2 51 8,4 6,0 8,2 54 5.44
Citronellol 22,6 25,7 | 29,2 | 38,2 12,7 31,2 | 22,7 21,7 28.68
Geraniol 18,9 16,5 | 193 | 87 34,8 5,6 11,4 17,5 5.55
Formate de citronellyl 7,5 4,8 58 10,0 0,4 14,8 7,4 8,2 9.76
Guaia-6,9-diene 55 0,2 0,2 6,0 53 7,6 8,9 5,8 0.45
10 epi-y-eudesmol - 58 5,8 0,2 1,7 - - - -

1.A.2.2.5 Répartition géographique :
Les Géraniums (Pélargoniums) ont été importés en Europe vers 1690 et y sont communément
répandus de nos jours comme plantes d'ornement[42].Elle est cultivée dans de nombreuses
régions méditerranéennes et subtropicales .En Algérie, cette plante annuelle et spontanée est
largement répandue[47,55].

1.A.2.2.6 Aspect pharmacologique et utilisation traditionnelle :

Le Géranium Rosat a été utilisé dans la médecine traditionnelle, elle a prouvé aussi un

potentiel actif puissant (Tableau (1-7)) .

15
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Tableau (I-7) : Importance pharmacologique et utilisation traditionnelle du Géranium

Rosat[56].
Nom de la Partie Usage Activité
plante récoltée traditionnel pharmacologique
(famille)
Géranium | Aérienne | - Acné, brilure, eczéma, plaie, Antibactérienne efficace
Rosat impétigo. *Fongicide puissante
(Géraniacees) - Mycoses cutanées, gynécologiques . *Hémostatique remarquable
- Rhumatismes, arthrites, tendinites . * Antalgique
- Epistaxis, coupures sanguinolantes . *Anti-inflammatoire
- Hémorroides, couperose, phlébite . *Tonique astringente cutanée.
- Stress, asthénie profonde, anxiéte .

I.A.2.3 L’espéce Rubus fruticosus L:

Rubus fruticosus est une espéce dans le genre Rubus qui contient environ de 422 a 1892
especes et fait partie de la famille des Rosaceae(Rosacées) .

Le nom « Ronce » vient du latin rumex, rumicis qui signifie « dard » et est I'un des noms dans
cette langue de la Ronce commune.

Les Ronces (Rubus L.) sont un genre de plantes ligneuses, de la famille des Rosacées, qui
comprend des plantes appelées « Ronce », mais aussi framboisier, plaquebiére ou parfois
mdre dans le langage usuel, a ne pas confondre avec les Mdriers (Morus) [57].

I.A.2.3.1 Taxonomie :

Sa taxonomie est présentée dans le tableau suivant :

16
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Tableau (1-8) : Taxonomie du Rubus fruticosus L [58,59].

Embranchement Magnoliophyta.

Classe Magnoliopsida.

Sous classe Rosidae.

Ordre Rosales.

Famille Rosaceae.

Genre Rubus

Espéce fruticosus

Synonymie Ronce arbrisseau, Aronce, Catimuron, Mdrier

sauvage, Mdarier des haies, Mdrier de renard, Mdron,

Mire .
Nom commun Ronce.
Noms vernaculaires Gle

1.A.2.3.2 Aspect botanique :

Les Ronces sont des sous-arbrisseaux vivaces, plus ou moins épineux, dont la souche ligneuse
produit de longs rejets d'une longueur moyenne de 3 m, appelés turions ou sarments, a section
anguleuse. Ces rejets sont bisannuels et sont munis d'aiguillons droits ou crochus plus ou
moins nombreux. A la fin de la premiére année, les turions se recourbent, touchent terre a leur
extrémite et s'enracinent.

Les pétioles, glabres ou légérement pileux, peuvent étre munis d'aiguillons.

Les feuilles sont alternes et caduques, mais elles peuvent persister sur les turions jusqu'en fin
d'hiver. Elles présentent 3 a 5 folioles a bord denté, disposées en éventail. Les feuilles des
tiges floriféres, de seconde année, peuvent n'avoir qu'un limbe divisé en 3 ou 2 folioles, voire
une seule.

La surface supérieure des feuilles est verte et glabre ou légérement pileuse ; la surface
inférieure, plus claire, peut étre de peu a trés pileuse.

La floraison a lieu de Juin a Aodt. Elle s'effectue sur des pousses totalement florales, issues
de bourgeons situés eux-mémes en position médiane ou basale sur les rameaux arqués de
deuxiéme année.

Les fleurs sont hermaphrodites et régulieres, d'un diamétre moyen de 2 cm. Le calice

comporte 5 sépales verts, renversés apres la floraison. Les pétales, au nombre de 5, sont
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alternés avec les sépales. lls sont étalés et de couleur pouvant varier du blanc au rosé foncé. Il
y a un grand nombre d'étamines qui, apres floraison, se dessechent et se recourbent sur la face
interne de leurs filets.

Les carpelles, trés nombreux, sont glabres ou pileux. Ils se transforment en drupes de 2 a 4
mm, agglomérées, pour former le fruit bleu foncé a noir, appelé communément : Mdre. Le
diametre d'un fruit peut varier de 0,5 a 3 cm. Il est fréquent de trouver jusqu'a 30 mdres par
rameau fructifere [59].

Tige
Figure (1-9) : Rubus fruticosus L.
1.A.2.3.3Aspects phytochimiques :

Les Rubus fruticosus contiennent de nombreux composés phytochimiques, y compris les
polyphénols, les flavonoides, anthocyanes, acide salicylique, I'acide ellagique et de fibres.
[60,61], ils ont a la fois des fibres solubles et insolubles [62].

Les matiéres végeétales contiennent différents types de constituants phytochimiques tels que :
Les alcaloides, des flavonoides, des tannins, des saponines, des glycosides, des terpénoides,
les stérols et les glucides [63-65].11 contient également de I'acide ascorbique, les acides
organiques, les tanins et les huiles volatiles [66] (Figure (1-9)) .
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Figure (1-10): Phytoconstituents de R. fruticosus L.
1.A.2.3.4 Répartition géographique :
On trouve Rubus entre le 30e et le 65e parallele de I'hémisphere Nord et entre le 28e et le
40e paralléle de I'némisphere Sud. Son aire de répartition s'étend sur toute I'Europe,
I'Afrique du Nord (Atlas), I'Afrique australe, le Sud-Est de I'Australie, la Nouvelle-
Zélande, les Etats-Unis et le Chili. La Ronce est également présente plus prés de

I'Equateur, mais a des altitudes plus élevées (on en trouve jusqu'a plus de 2 000 m
d'altitude)[59].
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Figure (I-11): Aire de répartition mondiale de Rubus fruticosus L.
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1.A.2.3.5 Aspect pharmacologique et utilisation traditionnelle [67,68,69]:
L’activité pharmacologique et 1’usage traditionnel du R fruticosus L sont mentionnés dans le
Tableau (1-9) :

Tableau (I-9) : le potentiel bioactif et 1’utilisation traditionnelle du Rubus fruticosus L.

Nomdela | Partie Usage Activité
plante récoltée traditionnel pharmacologique
(famille)
Rubus Aérienne | -Utilisée guérir le psoriasis et « Un agent antioxydant
fruticosus L squameuses conditions de la peau et efficace
(Rosaceae) I'anémie. *Traitement de la candidose

-Utilisée des décoctions pour soulager la | * Anticancéreuse

diarrhée et les hémorroides. *Tonique astringente cutanée.
-Traitement du le diabete, des maux de
gorge, ulceres de la bouche et des
inflammations des gencives.

-Un agent antimicrobien.

Rubus fruticosus a un pouvoir antioxydant remarquable (49.7%-89.9) de la capacité

antioxydante du thé vert extrait de I'eau [70].

1.B Les huiles essentielles
1.B.1 Définition :

Les huiles essentielles sont des produits de composition chimique assez complexes
renfermant des principes actifs tres volatils a température ambiante en particulier en présence
de la vapeur d’eau. C’est a ces composés volatils que les plantes doivent leur odeur [71].

Ce sont des liquides aromatiques appelés aussi essences aromatiques produites et
emmagasinées dans certaines cellules de la matiere végétale [72].

Le nom « huile essentielle » a été congu empiriquement : Le terme « huile » soulignant le
caractere visqueux et hydrophobe de ces substances ; cependant, le terme « essentiel » se
comprenant comme le caractére principal de la plante [73].

L’association frangaise de normalisation (AFNOR) définit une huile essentielle comme étant

un produit obtenu a partir d’une matiére végétale, soit par entrainement a la vapeur d’eau, soit
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par des procédés mécaniques a partir de 1’épicarpe des citrus, soit par distillation a sec. L’HE
est ensuite séparé de la phase aqueuse par des procédés physiques [52].

I.B.2 Role des huiles essentielles :

Les huiles essentielles ont quatre principaux réles :

'l Protection de la plante contre les déprédateurs (insectes).

[ Attraction des insectes pollinisateurs.

1 Inhibe la germination de la graine des espéces qui partagent leméme espace.

Elles ont aussi un réle dans les échanges calorifiques dans les phénomenes capillaires [74,75].
1.B.3 Composition des huiles essentielles :

Les huiles essentielles sont des mélanges complexes dont les constituants jouent, au point de
vue parfum des rdles d’inégale importance ; les uns contribuent puissamment a 1’ardme de

I’huile, les autres a I’harmonie du mélange [76].

Jusqu'a présent, plus 3000 constituants ont été isolés a partir des HE s, ces derniéres sont des
mélanges complexes et éminemment variables de constituants qui appartiennent a deux

groupes caractérisés par des origines biogénétiques distinctes :

s+ Composés terpeniques.

®,

% Composés aromatiques dérivés du phenylpropane.

Les HEs peuvent également renfermer divers produits issus de processus de dégradation
mettant en jeu des constituants non volatils [2].

1.B.3.1Les composés terpéniques :

Constitués principalement de carbone et d’hydrogeéne, ce sont les molécules les plus
répandues dans I’huile essentielle. Leur structure chimique les empéche de se cristalliser, par
contre, ils se polymérisent facilement [76], donc ce sont des polymeéres formés par la réunion
d’unités isoprénes a 5 carbones (CsHg).L’isopréne est donc le constituant de base a partir

duquel se fait la polymérisation [77].
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Ces hydrocarbures sont responsables en partie, de 1’odeur dégagée par les plantes et les fleurs

et trouvent leurs utilisations en parfumerie [76].
1.B.3.1.1 Monoterpenes :

On les rencontre comme constituants odorants des essences végétales. La plupart de ces
composés possedent des centres asymétriques et sont donc optiqguement actifs. Dans la nature,

on ne retrouve fréquemment qu’un seul des stéréoisomeres.

Les monoterpénes s’associent pour former des diterpénes (CyoHsp), triterpénes (CsoHag),
tétraterpénes (CsoHsg) et les polyterpenes (CioHig) n..., de structures chimiques variées, ils

peuvent étre acyclique (linéaire), monocyclique, bicyclique ou méme tricyclique [78,79].
1.B.3.1.2 Diterpenes :

Ce sont des composés en Cy,y moins volatils (quatre molécules isopréniques), ils sont

cycliques ou acyclique.
1.B.3.1.3 Triterpenes :

Ce sont des composés en Cs (six molécules isopréniques) aliphatique ou polycycliques. On
les utilise dans l'industrie des parfums. Il y’a aussi les tétraterpenes et polyterpénes qui sont
des composés importants du point de vue biochimique. Ils contiennent des chaines a plusieurs
doubles liaisons conjuguées, responsables de leurs couleurs. La coloration de ces
hydrocarbures tétra et polyterpenes est facilement explicable par le nombre important de

doubles liaisons conjuguées.
1.B.3.1.4 Sesquiterpenes :

Ce sont des composés moins volatils de formule moléculaire CysH,,, CisHag, CisHoe (Trois
molécules isopréniques disposees). On trouve quelques exemples de sesquiterpénes
caractéristiques des HE: Carbures mono- ou polycyclique (B-bisabolene), Alcools (farnésol),

Cétones (nootkatone), Aldéhydes (sinensals) et Esters (acétate de cédryle) [72].
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Tableau (I-10) : Les Composés terpéniques.
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1.B.3.2 Composés aromatiques :

Les composés aromatiques dérivés du phénol propane (CsCs) sont beaucoup moins fréquents
que les précédents. Ce sont tres souvent des allyles et propenylphénols, parfois des aldéhydes,

caractéristiques de certaines HE d’Apiaceae (fenouil, anis, persil...).
1.B.3.3Composés d’origine diverse :

Il s’agit 1a de produits résultant de la transformation de molécules non volatiles. Ces

composés contribuent souvent aux aromes de fruits, compte tenu de leur mode de préparation,
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les concretes et les absolues peuvent en renfermer. Il en est de méme pour les HE lorsqu’ils

sont entrainables par la vapeur d’eau [2].
1.B.4 Propriétés des huiles essentielles :
1.B.4.1 Propriétés physico-chimiques :

Les huiles essentielles possedent un certain nombre de propriétés physico-chimiques connues

qui sont les suivantes :

- A température ambiante, elles sont généralement liquides ; alors qu’elles sont volatiles a
température élevée, c’est leur volatilité qui les distingue des huiles fixes telles que I’huile
d’olive et I’huile d’amande douce.

- Pouvoir intense de diffusion et de pénétration.

- Elles sont incolores a jaune pale mais il existe toutefois des exceptions.

- Elles ont généralement une densité inférieure a celle de 1’eau (d<lI), mais il existe des
exceptions (les huiles essentielles de girofle).

- Elles sont douées d’un pouvoir rotatoire justifié par la présence des molécules
asymétriques.

- Elles possédent un indice de réfraction généralement élevé.

- Elles sont peu solubles dans I’eau (entrainables a la vapeur d’eau).

- Elles sont solubles dans les solvants organiques usuels, dans les graisses (liposolubles),
et dans les alcools.

- Sensibles a I’oxydation ; elles ont également tendance a se polymériser pour former des

produits résineux ; ce qui limite leur conservation [72] .

1.B.4.2 Propriétés biologiques :

Quelque propriétés biologiques seulement sont reconnues et proviennent d’un usage
traditionnel validé : 11 s’agit des propriétés antiseptiques et stimulante digestives a 1’intérieur
et, a I’extérieur, de propriétés antiseptiques, cicatrisantes et antalgiques. D’autres propriétés
sont revendiquées et font 1’objet de prescriptions sous 1’entiére responsabilité du médecin

prescripteur.

24



Chapitre | : Synthese bibliographique

1.B.4.3 Propriétés pharmacologiques :

Les huiles essentielles sont des mélanges complexes de constituants en proportion souvent
variable, d’ou la difficult¢ de mener des études pharmacologiques rigoureuses. Quelques
propriétés principales peuvent cependant étre dégagées. Un grand nombre d’huiles
essentielles présentent des propriétés « digestives » ou des propriétés antispasmodiques,

sédatives, irritantes [80].
I.B.5 Localisation des HE :

Le végétal aromatique fabrique de faibles quantités d’huiles essentielles dans ses cellules
excrétrices, qu’il concentre ensuite dans des poches situées dans certaines de ses parties :
Fleur, fruit, feuille, tige, rhizome, écorce [81].

Les huiles essentielles sont situées dans des glandes minuscules dans différentes parties de la
plante aromatique :

- Dans les feuilles comme pour le basilic,

- Dans les fleurs comme chez la rose,

- Dans les fruits comme chez le citron,

- Dans les grains comme pour le coriandre,

- Dans I’écorce comme pour la cannelle,

- Et pour certaines plantes. C’est dans les racines.

Rares sont les plantes dans lesquelles 1’huile essentielle se concentre dans un seul organe. La

plupart en sont pourvues dans toutes les parties[76].

Les huiles essentielles sont largement répandues dans le regne végétal pour les familles a
haute teneur en matieres odorantes comme les labiacées, géraniacées, rutacées, myrtacées,

coniféres, ...etc[73].

Souvent, on distingue deux types de dépdts des huiles essentielles dans les végétaux ; il s’agit

des dépOts endogenes et exogenes :
1.B.5.1 le dépbt exogeéne :

C’est un dépot a la surface des organes du végétal qui produit ’huile essentielle durant la

végétation donnant I’odeur caractéristique du végétal.

1.B.5.2 le dép6t endogene :
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C’est un dépot a I'intérieur des organes du végétal, constitu¢ de cellules mortes ou vivantes.

Les principes actifs sont souvent localisés sur ou a proximité de la surface de la plante, On

distingue ainsi :

- Cellules a I’huile essentielle des lauracées.

- Poils sécréteurs des labiacées (lavande, menthe, romarin, thym).
- Poches sécrétrices du myrtacées ou rutacées.

- Canaux sécréteurs des labiacées ou des asteracées[72].

La synthése des huiles essentielles est liée a une structure histologique bien précise, (cellule
ou groupes de cellules spécialisées), a des sites superficiels (ou I’odeur se dégage par simple

attouchement) ou internes.

Les sites superficiels sont représentés par les cellules épidermiques (pétale de rose), les poils
sécréteurs unis ou pluricellulaires développés a partir de cellules épidermiques uniques

(feuilles de menthe, calice de lavande).

Les sites internes sont représentés par des cellules isolées (feuilles de laurier sauce), des
cellules groupées formant des poches sécrétrices (écorce d’agrume) ou des canaux sécréteurs
(tige de fenouil) [74].

Le stockage des huiles essentielles se fait dans les organes vegétaux : Fleurs, feuilles, fruits,
tiges, bois, écorces, parties souterraines (racines, rhizomes) a proximité de la surface. Bien
que toutes les parties d’une plante puissent contenir des essences, leurs compositions
chimiques varient d’un organe a un autre, mais la plus importante concentration se trouve au

niveau des fleurs et des feuilles [82].
I.B.6 Technique d’extraction des HE :

1.B.6.1 Définition :
L'extraction est une technique de séparation en génie chimique. Cette technique utilise un
moyen d'extraction pour séparer sélectivement un ou plusieurs composés d'un mélange sur la

base de propriétés chimiques ou physiques.
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1.B.6.2 Paramétres influen¢ant I’extraction :

Matiére végétale : Choix des plantes, mode de cueillette, provenance (région d'origine), stade
végétatif, période de la journée et la partie de la plante distillée [83,84].

+¢+ Nature et état du solide et du soluté [85].
«» Nature, concentration et volume du solvant .

®,

% Meéthode, durée, température et pression [86].

Différentes méthodes sont mises en oeuvre pour I’extraction des huiles essentielles, ce qui

introduit cette diversité, ¢’est d’abord:

e la variété des matieres premieres

e La proportion des matieres a extraire

e Ladistribution d'huile essentielle au sein du solide.

e la sensibilité thermique et chimique considérable de certaines huiles essentielles qui

n’obligent a employer que des moyens peu violents sans interventions d’agents

chimiques trop énergiques
Le choix du type d’extraction doit permettre de [87].

» Retirer des végetaux des essences aromatiques avec le rendement le plus élevé.

» Conserver aussi intact que possible les parfums les plus délicats

Ainsi, la méthode d’obtention des huiles essentielles intervient de fagon déterminante dans le

rendement en huile et dans sa composition [88].
1.B.6.3 Méthodes d’extractions :

Selon la définition, les huiles essentielles sont obtenues par entrainement a la vapeur d'eau.
Mais autour de cette technique de base, il existe actuellement plusieurs procédés

technologiques ou plusieurs facons de faire différentes.

Parmi ces différentes méthodes d’extraction, nous citons principalement (Tableau (I-11)) :
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Tableau (I-11) :Les différentes méthodes d’extraction [2,89-91, 93-100]:

Méthodes conventionnelles

Meéthodes innovantes

L’hydro-distillation .
Entrainement a la vapeur d’eau .
Distillation a la vapeur directe .
Distillation seche
L’hydro-diffusion .
L’expression a froid .

Huiles essentielles produites par
pyrogénation du bois .
Distillation par extraction simultanée
(SDE) .

Extraction par solvants .
L’enfleurage .

Macération .

Extraction par ultra-sons ou
sonication .

Extraction assistée par micro-ondes .
Extraction au fluide supercritique .
Extraction par Induction magnétique

Extraction a ’eau surchauffée .

Les principales opérations industrielles ont été résumeées dans la Figure (1-12) :
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Figure (1-12): Principales opérations industrielles d’extraction [101].

A la diversité de ces méthodes, ils en découlent des différents avantages et inconvénients pour

chacune de ces méthodes :

Tableau (1-12) : Avantages et inconvénients des différents procédés d’extraction.

Procédés d’extraction

Avantages

Inconvénients

Hydrodistillation

-Rendement en huile essentielle
tres élevé.

- Essence de bonne qualité, trés
concentrée.

- Contact direct entre matiére

végétale- eau

- Altération de certaines
substances odorantes a la
température d’¢€bullition de
I’eau.

- Perte d’une partie d’essence
par évaporation, oxydation,
dissolution et cyclisation.

- Procédé violent.

Entrainement a la vapeur

d’eau

- Réduire I’altération des
constituants d’huile essentielle.
- Economie énergie, de temps
d’extraction.

- Efficacité d’extraction

-Agglutination de la charge
végétale sous I’effet de la
vapeur d’eau.

- Mauvaise qualité de 1 ‘huile

- Réaction secondaire hydrolyse

et formation d’artéfacts.
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Expression a froid

-Essence de trés bonne qualité,
non trop altérable

- Procédé non généralise.
- Rendement tres faible en

essence.

Enfleurage

Obtention d’absolues ou
concentré de pommade qui
garde toute la finesse et I’odeur

de la fleur épuisee.

- Co(t tres éleve.
- Diffusion lente et processus

délicat.

Digestion (Macération a

- Rapidité

Toutes les fleurs ne peuvent étre

chaud) - Réduction considérable du traitées par ce procéde, ca
temps d’extraction, du pourrait peut diminuer le
rendement. rendement en huile essentielle.
- L’optimisation des conditions
de I’extraction.
Micro-ondes - Rapidité - Détérioration des constituants

- Réduction considérable du
temps d’extraction

- Amélioration du rendement.

- L’optimisation des conditions

de I’extraction

odorants par les micro-ondes
qui possédent une grande
énergie de pénétration

Dioxyde de carbone a I’état

supercritique

- Opérer a température basse
d’ou éviter la dégradation.
- Non agressif vis a vis des

substances fragiles.

- Exige une technologie
sophistiquée.
- Matériel et personnel

spécialisé et important.

Solvants organiques volatils

- Universalité.
- Procédé doux, non violent.
- Principes actifs olfactivement

proche du végétal lui-méme.

- Danger sur ’homme et
I’environnement en cas de
manque de prévention.

- Impossible de controler les
parametres de pression et de

température.

Pour les plantes visées dans notre étude, différents modes d’extraction ont été entrepris :
v' LV : extraite par les deux méthodes HD et EVE.
v' PG: extraite par les deux méthodse HD et EVE.

v' RF : extraite par méthode d’HD, EVE et Macération aqueuse.
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1.B.7 Toxicité des huiles essentielles :

Les HE contiennent des milliers de composants qui les rendent tres efficaces, mais aussi
dangereuses. Certains composants aromatiques peuvent étre nocifs, allergisants, tératogénes
ou cancérigenes. La toxicité des HE et les propriétés mutagénes ou cancerigenes de leurs
composés restent encore mal connues. Pourtant, la neuro-toxicité des plantes aromatiques et
médicinales a thujone (Artemesia absinthum L) et pinochaphene (Hyssopusofficinalis L) est

assez bien connue.

En effet, ces substances cétoniques induisent des troubles psychiques et sensoriels. D’autres

mono-terpénes sont toxiques a fortes doses : Camphre, menthol, cinéol, anéthol, etc.

En effet, la toxicité des plantes aromatiques et médicinales dépend de la nature des composés
qu’elles renferment et aussi de la dose administrée. On cite, par exemple, HE a partir de 1a de
différentes variétés d’origan qui ont montré une forte cyto-toxicité sur des cellules humaines

cancéreuses [102].

1.B.8 Conservation des huiles essentielles :

Les huiles essentielles doivent étre conservées, correctement pour préserver leur qualité. Avec
le temps, elles s’oxydent, ce phénomene étant amplifié par la chaleur, 1’air, la lumiére... Il faut
les conserver dans un endroit frais, a 1’abri de la lumiére, dans du verre brun ou de

I’aluminium vitrifié. Une essence bien distillée se conserve trois ans au moins [103].

1.B.9 Conclusion :

D'une maniere globale, nous avons constaté que les huiles essentielles sont des composés d'un
grand nombre de constituants chimiques connus et possédent une concentration rarement
rencontrée dans les produits courants. Chaque huile apparait comme un mélange indissociable
doté de vertus thérapeutiques trés intéressantes.

Nous avons pu aussi voir qu’il existe de nombreuses techniques d’extraction anciennes et
d’autres récentes développées dans le but d’augmenter leur valorisation dans le domaine

thérapeutique.
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Partie A : Cinétique d’extraction.
I1 .A.1 Matériel et méthodes :
I1 .A.1.1 Introduction :

L’extraction des huiles essentielles est certainement la phase la plus délicate et la plus
importante. Elle a pour but de capter les produits les plus subtils et les plus fragiles élaborées

par le végétal. De nombreux procédés sont utilisés pour I’extraction de ses substances [104].

Il .A.1.2 Matériel :

Le matériel utilisé dans cette étude pour effectuer les différents essais expérimentaux est de

deux types : matériel biologique et non biologique, ce matériel est présenté dans le tableau
(n-1) :

Tableau (11-1) : Présentation du matériel utilisé.

Inula Viscosa Chauffe ballon
Pelargonium Etuve

graveolens Balance analytique
Rubus fruticosus Agitateur

Ballon 1000 ml
Réfrigérent
Ampoules a décanter
Tubes en verre
Pipettes

Staphylococcus Eau distillée
aureus Diéthyle éther
Kleibseila Ethanol
pneumonia

Escherichia coli

Pseudomonas

Serratia sp
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Il .A.1.3 Provenance du matériel végeétal et identification :

Dans notre étude, nous avons utilisé deux méthodes d’extraction différentes 1’hydro-
distillation et I’entrainement a la vapeur d’eau pour extraire les HEs de nos plantes
médicinales (Inula Viscosa , Pelargonium graveolens et Rubus fruticosus) qui ont été
récoltées dans la période allant du mois d’Avril jusqu’au mois d’Aolt, 2016 a Médéa région
interne montagneuse au Nord d’Algérie, puis une comparaison quantitative des huiles

obtenues a été effectuée ainsi qu’une étude des cinétiques d’extraction.

L’identification botanique des espéces sélectionnées pour notre étude a été faite par monsieur

Dahmani chef service au niveau de la direction de la conservation des foréts de Médéa.

Les plantes fraichement récoltées, sont lavées et deviseées en deux parties I’une utilisée
fraiche et I’autre laissée sécher a I’ombre dans un endroit sec et aéré pendant une semaine.
Notant qu’avant le lavage, une certaine quantité est récupérée pour la mesure du taux

d’humidité ; les feuilles sont les parties concernées.
Il .A.1 .4 Détermination du taux d’humidité :

Le contenu en humidité des plantes a été déterminé par le procédé de séchage a I’étuve (&
60°C) et de peser chaque 60 minutes la plante jusqu’au I’obtention d’un poids constant (La

différence entre deux pesées consécutives n’est pas significative) [105].

H(%) == x 100 (I1-1)

Avec :

A : Poids de la plante fraiche.

B : Poids de la plante séche.

H (%) : Taux d’humidité exprimé en pourcentage.
Il .A.1.5 Calcul du rendement :

Le rendement est calculé a partir du poids de I’huile essentielle par rapport au poids sec de la

masse végetale utilisée, soit :

R = Mhe/Mvg x 100 (11-2)
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R : Rendement en HE (en%).
Mhe : Masse de ’huile essentielle.
Mvg : Masse végétale seche.
Il .A.1.6 Méthodes d’extraction :
Il .A.1.6 .1 Extraction par Hydrodistillation :

Le matériel végétal constituée des feuilles d’/nula viscosa ,ou de Pelargonium graveolens ou
bien de Rubus fruticosus a été soumis a I’hydrodistillation dans laquelle le végétal est en

contact direct avec 1’eau bouillante, en utilisant le montage de la figure (11-1).

Figure (11 -1): Montage de I’HD.

L’organigramme suivant récapitule toutes les étapes suivies dans le protocole expérimental.
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Introduire une masse en (gr) de
matiere végétale (fraiche ou séche)
dans un ballon(1L) en verre, ony
ajoute une quantité suffisante d’'eau f———>
distillée sans pour autant remplir le
ballon pour éviter les débordements
de I'ébullition.

Le mélange est porté a ébullition a
I'aide d’un chauffe ballon.

Les vapeurs chargées d’huiles
essentielles passent a travers le tube
vertical puis dans le serpentinde }———>
refroidissement ou aura lieu la
condensation.

Les gouttelettes ainsi produites
s’accumulent a la surface de
I’hydrolat récupérée dans une
ampoule a décanter.

v

L’huile essentielle de faible densité

par rapport a I’hydrolat, surnage a la L’huile ainsi obtenue est récupérée,
surface de cette derniére, on ajoute ———=>] puis conservée dans des tubes en
le diethyle ether pour bien séparer verre atempérature basse (4-5°C).

les deux phases par décantation .

Notons qu’on a effectué des préléevements apres des intervalles de temps bien définis

comptant de I’apparition de la premiére goutte.

Les conditions opératoires d’extraction par HD sont présentées dans le tableau suivant :
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Tableau (11-2) : Conditions opératoires d’extraction par HD de PG.

PG frais PG sec PG sec broyé
Masse végétale(g) 120 60 60
Volume d’eau distillée 650 650 650
(ml)
Pression (atm) 1 1 1
Durée d’extraction(h) 3 3 3
Taux d’humidité(%0o) 38 12 12

11 . A.1.6.2 Entrainement a la vapeur d’eau :

Le matériel végétal (Inula Viscosa , Pelargonium graveolens et Rubus fruticosus) est soumis
aune EVE dans laquelle le végétal n’est pas en contact direct avec 1’eau bouillante, en

utilisant le montage schématiseé dans la figure (11 -2).

Figure (Il -2): Montage de ’EVE.
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Tableau (11-3) : Conditions opératoires d’extraction par EVE de PG.

PG frais
Masse végetale(g) 120
Volume d’eau distillée (ml) 900
Pression (atm) 1
Durée d’extraction(h) 3
Taux d’humidité(%) 58

Méme étapes de mode opératoire de I’HD ont été suivies pour I’EVE, sauf que la plante est

placée dans un ballon au dessus du ballon qui contient de I’eau bouillante.
Il .A.2 Résultat et interprétation:

Il .A.2 .1 Extraction du PG :

Le suivi des cinétiques d’extraction par HD est rapporté sur la figure (11-3):

00,8
oo / —o—feuilles séches

%0,7 compléte de GR
'300,6

X _—

= 0,5 / —fli—feuilles fraiches
50,4 complétes du GR

E 02 —0 feuilles séches
broyées du GR

0 50 tem&??min) 150 200

Figure (11-3): Suivi des cinétiques d’extraction par HD de PG.

Les allures des courbes cinétiques représentant les cinétiques d’extraction par HD des feuilles
séches, fraiches, complétes et broyées sont identiques pour les trois cas, indiquant qu’elles
suivent les mémes étapes d’extraction : un accroissement rapide suivi d’une diminution de la
vitesse d’extraction dans la deuxiéme phase, en aboutissant a la fin a des rendements extraites

a180min différentes. L’eau présente dans les feuilles peut faire trainer la libération des HEs,
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ce qui se traduit par une faible masse huileuse extraite a partir des feuilles fraiches complétes
par rapport a celle extraite a partir des feuilles seches complétes.

I1 apparait également que le broyage a manifesté son effet sur la cinétique d’extraction ainsi
que sur le rendement en huile essentielle. Les feuilles broyées ont donné un rendement en
HEs plus elevé que celui obtenu par les complétes. Les divergences de comportement
apparaissent sur I’ensemble des périodes d’extraction et il devient plus net en depassant

50mn d’extraction.

Sur la figure (11-4), on peut remarquer que par rapport a I’EVE, I’HD extrait beaucoup plus
rapidement la substance huileuse des feuilles du Pélargonium graveolens, cette supériorité
est d’autant plus prononcée a partir de 60 min. il faut noter qu’il est nécessaire de dépasser

180 min pour arriver a I’épuisement totale de la matiere végétale.

La cinétique d’extraction peut dépendre de la nature du substrat végétal, la qualité de I'HE la
nature des sites producteurs des HEs et leurs localisations. En effet un suivi de la composition
en fonction du temps des fractions obtenues est jugé utile pour expliquer une partie de la

réalité de ce déphasage qui existe entre les cinétiques d’extraction par I’'HD et ’EVE.

0,6

0,5 P
—&—R% exp EVE des
feuilles fraiches
0,4 /./ complétes du GR
0,3

== R% exp HD des
0,2 feuilles fraiches
completes du G.R

0,1

R% (g d'extrait /g masse végétale)

O T T T 1

0 50 Tem%g?min) 150 200

Figure (I11-4): Cinétiques d’extraction par entrainement a la vapeur d’eau et par

hydrodistillation de PG de Médeéa (période de récolte : Juillet, feuilles fraiche complétes).
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11 . A.2 .2 Extraction d’HEs de I’Inule visqueuse :

Le tableau suivant montre différentes conditions opératoires de ’EVE et ’HD des feuilles

séches de I’Inule visqueuse.

Tableau (I11-4) : Conditions opératoires.

Procédés Lieu de Période de | Taux Durée Rendement
d’extraction récolte de | récolte de d’humidité | d’extraction

la plante | la plante

Hydrodistillation
Médéa Décembre | 13% 4h 0,83%

Entrainement ala | Médéa Décembre 13% 4h 0,88%

vapeur d’eau

Ces mesures ont été élaborées par Madani.L [106], les valeurs expérimentales ont été
reproduites intégralement dans notre étude dans le but de les modéliser mathématiquement car
a I’aide de notre installation on n’a pas aboutis a extraire les HEs. Les rendements trouveés par
I’HD et par EVE dans cette étude [106] sont nettement supérieurs a ceux rapportés dans la
littérature, (0,04%) [107], (0,20%) [15]respectivement . Cette supériorité est aussi manifesté
par rapport a celle provenant d’ Alger (0.16%-0.44%).

Le suivi de 1’évolution des cinétiques d’extraction par HD et par EVE est rapporté sur la
figure (11-5). Par rapport a ’EVE, I’'HD extrait beaucoup plus lentement la substance huileuse
de I’inule visqueuse, ce déphasage est plus prononcé surtout durant la période d’extraction a
partir des sites exogenes .Aprés 60 mn d’extraction I’accroissement des rendements obtenus
par entrainement a la vapeur d’eau atteint son seuil (57%) par rapport aux rendements issus de
I’hydrodistillation, cette supériorité se réduit de plus en plus a 140 mn pour atteindre (9,6%).
A 180mn I’accroissement décroit a 6%. Le temps de I’épuisement de la matiére végétale par

les deux methodes d’extraction EVE, HD pourra aller au-dela de 180 mn.
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Figure (11-5): Cinétiques d’extraction par entrainement a la vapeur d’eau et par
hydrodistillation de I’Inule visqueuse de Médéa (période de récolte : Décembre, feuilles
séches complétes)[106].

La différence de ces comportements cinétiques peut étre aussi attribuée a la différence des
composés obtenus des deux méthodes et du contact du soluté avec 1’eau en ébullition entre
I’HD et ’EVE.

Il .B Modélisation mathématique :
Il .B .1 Introduction :

Les cinétiques d’extraction peuvent étre affectées par plusieurs phénomenes physiques

comme les phénomenes de transfert de matiére, solubilité du soluté dans le solvant.

La modélisation est la base de développer le passage de 1’échelle laboratoire a 1’échelle
industrielle car elle offre la possibilité de généralisation et d’ajustement des données
expérimentales. Elle est dans de nombreux cas, le meilleur moyen pour maitriser les
parametres influengant une opération de génie chimique, ce qui permet d’éviter des
expériences souvent codteuses. La description de la plupart des espéces végétales n’est pas
toujours accessible par les relations classiques utilisées en génie chimique pour les particules
solides. Leur géométrie n’est généralement pas uniforme, et leur structure interne est loin

d’étre homogene.
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Les modeles mathématiques doivent tenir en compte les différents parametres influencant la
vitesse d’un processus d’extraction pour mieux garantir la fiabilité de la représentation d’une

partie bien définie de la réaliteé.

La vitesse d’extraction résultante est régie par trois processus ¢lémentaires d’échange de

matiere:

- la dissolution du soluté au sein des particules de solvant, est généralement tres rapide
devant la durée du procédé entier de I'extraction. On peut, toutefois, rencontrer des cas ou

cette étape doit étre prise en compte dans la détermination de la vitesse globale.

- la diffusion de la solution vers I’extérieur de la particule, le cheminement du soluté a
travers les parois des cellules peut étre tres lent pour diverses raisons (tortuosité, faible
diametre des pores, ... ). Le processus est régi par un phénomene de diffusion a travers une

membrane ou dialyse.

- la diffusion du soluté contenu dans la solution au contact du solide vers la masse
restante de solvant, peut étre considérée comme une simple opération de mélange son

influence sur la vitesse globale est tres limitée.

Une partie de nombreuses tentatives qui ont été entreprises dans la littérature pour la
mise en ceuvre de ces modeles a été accentuée sur la description de la diffusion du soluté dans
le solide vers la masse fluide en se basant sur des bilans de matiére entre les deux phases et
I’intégration des équations différentielles nécessitant des hypotheses simplificatrices . Celles

ci marquent les succes divers de ces modeles.
Application des modéles mathématique et discussion :

On s’est penché dans cette partie de notre travail sur D’application de trois approches
différentes pour décrire la vitesse d’extraction de deux procédés differents (HD, EVE) pour

deux natures de substrat végétal différentes, le Pélargonium graveolens et 1’Inule visqueuse :
1- Une premiere approche cinétique ou seule la libération du soluté est considerée.

2- Une deuxiéme approche ou la libération du soluté et la diffusion de 1’espece chimique

sont tous deux pris en compte.

3-Dans la deuxiéme approche diffusionnelle, seule la diffusion est considérée.
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Dans I’ensemble des modeles appliqués :

. L’HE est considérée comme un soluté unique ayant des propriétés physiques et

diffusionnelle moyennes.

. Les particules ont la méme forme, la méme taille et le méme contenu initial en HE.

. Le systeme se comporte comme un lit fluidisé en écoulement piston.

. La résistance au transfert de matiére est négligeable dans 1’eau bouillante et la phase
vapeur.

La régression nécessaire dans tous les modeles se fait en minimisant la déviation absolue
moyenne entre les rendements expérimentaux et ceux calculées par le modéle choisi.

Ynexp —Ynmod

AAD % = -3, 100 (11-3)

nexp

L’application des différents modeles servira a I’obtention des prédictions des courbes

cumulatives d’extraction pour les comparer a celle expérimentales.
Il .B .2 Application des différents modeles mathématiques :

On a envisagé de simuler par quatre modeles les cinétiques d’extraction par HD et par EVE
des feuilles du Pélargonium graveolens dont les résultats expérimentaux sont issus de la
premicre partie expérimentale de notre travail, et des feuilles de 1’Inule visqueuse dont les
données expérimentales des cinétiques d’extraction sont rapportées dans la
bibliographie[106].

11.B.2.1 Modéle 1 : [108].

Le taux spécifique du soluté (g d’extrait/g de charge sans soluté) est exprimé en fonction du

temps suivant un comportement semblable a une isotherme d’adsorption de Langmuir

e=—"= (11-4)

e :c’est le taux spécifique d’extraction a too.
b : coefficient qui englobe toutes les caractéristiques de la matiére végeétale.

eco/b : la pente initiale de la courbe e=f(t).
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11 .B .2 .2Modgle 2 : [109,110]

Ce modecle décrit I’extraction d’HE comme étant deux cinétiques diffusionnelle parall¢les
des deux fractions d’HE contenues dans les cellules cassées et les cellules intactes de la

matiére végétale.

() /Yo = (1 —fe ¥t — (1 - fe7*2) (11-5)
f : fraction d’HE dans les cellules cassées.

(1-f) : fraction d’HE contenue dans les cellules intactes.

k : constante cinétique qui incluse la diffusion effective du soluté, elle exprimée en fonction

d’une constante du temps t; caractérisant le temps de diffusion interne.

La différence entre les deux temps de diffusion est attribuée a I’existence des cellules cassées

qui libérent d’HE plus rapidement que celles intactes.
I1.B.2.3 Modéle 3:

L’HE dans ce modele est considérée comme étant divisée en deux fractions une partie
facilement extractible f ayant une localisation superficielle dans les trichomes glandulaires ou
dans les cellules cassées dont son extraction obéit a un simple équilibre thermodynamique.
Par contre I’HE difficilement extractible située dans les cellules intactes a I’intérieur du
solide est dominée par les lois diffusionnelles :

y@® _ fit —kt

—=—41- 1—e 11-6
=t =1 ) (11-6)
k : constante cinétique qui inclus la diffusivité effective du soluté, elle est exprimée en

fonction d’une constante du temps t; caractérisant le temps de transfert de matiére interne.
I1.B.2.4 Modeéle 4 : [111]

La vitesse d’extraction de I’ensemble d’HE est régit par la diffusion du soluté de I’intérieur
des particules solides vers la surface. Il représente la solution analytique de 1’équation

intégrée du bilan de matiere basée sur la deuxieme loi de Fick.
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masseextraite (t)

=1—exp(—k't) (11-7)

masseextraiteat=o

m(t) : la masse du soluté qui reste dans le solide aprés le temps t.

Kk’ : represente le coefficient de transfert de matiére globale proportionnel a la diffusivité dans

le solide.

L’application des différents modéles servira a 1’obtention des prédictions des courbes

cumulatives d’extraction et par la suite les déviations par rapport aux résultats expérimentaux
pourront étre évaluées. La validité des modeles pourra étre discutée en examinant 1’évolution
des parametres ajustés des modeles choisis avec le mode d’extraction, et la nature du substrat

végetal.

Les courbes cumulatives d’extraction par HD et par EVE des feuilles du Pélargonium
graveolens calculées par les quatre modeles choisis et celles expérimentales sont représentées
sur la figure (11-6), (11-7) , (11-8), (11-9) respectivement.

Le tableau (11- 5) rassemble les valeurs des parametres des modeles donnant une erreur

minimale entre la courbe mathématique et celle expérimentale.

1,2

& R% exp feuilles seches
completes

—R% mod1 feuilles
seches complétes

R% exp feuilles
fraiches completes

A R% mod1 feuilles
fraiches compléetes

® R% exp feuilles seches
broyées

R% (g d'extrait/g de masse végétale)

= R% mod1 feuilles
seches broyées

0 T T T 1

0 50 100 150 200
Temps (min)

Figure (Il -6): Cinétique d’extraction par HD des feuilles du Pélargonium graveolens

expérimentales et simulées par 1’application du mode¢le 1.
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§ & R% exp feuilles seches
:% 1 complétes
; R% exp feuilles fraiches
é 0,8 complétes
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g 0,6 - broyées
.g R% mod2 feuilles
3 04 fraiches complétes
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Figure (11 -7): Cinétique d’extraction par HD des feuilles du Pélargonium graveolens

expérimentales et simulées par I’application du modele 2.

1,2

& R% exp feuilles seches
compléetes

A R% exp feuilles fraiches
completes

® R% exp feuilles seches
broyées

R% mod3 feuilles
fraiches completes

= R% mod3 feuilles seches
compléetes

R% (g d'extrait/g de masse végétale)

== R% mod 3 feuilles
1 seches broyées

0 50 100 150 200
Temps (min)

Figure (11 -8): Cinétique d’extraction par HD des feuilles du Pélargonium graveolens

expérimentales et simulées par 1’application du modele 3.
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R% (g d'extrait/g de masse végétale)

= R% mod4 feuilles seéches
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broyées
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Figure (11 -9): Cinétique d’extraction par HD des feuilles du Pélargonium graveolens

expéerimentales et simulées par I’application du modé¢le 4.

Tableau (11-5) : parameétres évalués des quatre modéles appliques pour HD et EVE du

Pélargonium graveolens.

Procédés EVE HD HD HD

Feuilles fraiches | Feuilles fraiches | Feuilles seches | Feuilles séches
modeles completes compleétes complétes broyées

Modele 1 R%=0.338% R%=0.52% R%=0.776% R%=0.97%
€0=0.005292 e0=0.0111 e0=0.0161 e0=0.01733
b=101.1 b=195.2 b=193.3 b=138.6
AAD%=16.53% | AAD%=25.57% | AAD%=19.31% | AAD%=18.31%

Modele 2 R%=0.32% R%=0.59% R%=0.77% R%=0.96%

k;=0.01461
k,=0.002209
f=0.4895

AAD%=10.76%

k;=0.01461
k,=0.002209
f=0.46

AAD%=10.76%

k;=2.92x 107’
k,=0.007478
=0.347

AAD%=10.49

k;=1.01x10°
k,=0.0104
=0.3426

AAD%=9.80
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Modéle 3 R%= 0.33% R%= 0.47% R%=0.78% R%=0.99%
b=292.9 b=0.9951 b=178.6 b=388.3
k=0.01431 k=0.01211 k=0.01079 k=0.01211
£=0.5585 =2.04x10™ £=1.023 =2.04x10™

Modele 4 R%=0.30% R%=0.47% R%=0.692% R%=0.88%

K'=0.01409 K'=0.01212 K'=0.01231 K'=0.01436

D’aprés les courbes représentées ci-dessus, il est clair que les quatre modéles appliquées
permettent une description acceptable des cinétiques d’extraction des feuilles du Pélargonium
graveolens par les deux procédés HD et EVE. Les plus faibles déviations se manifestent pour

les feuilles séches broyées par application des modéles 1,2,4.

Le mode¢le 3 décrit mieux 1’évolution avec le temps du rendement en HE obtenue par HD des
feuilles seches complétes par rapport aux feuilles séches broyées pour lesquelles les
divergences sont plus prononcées dans les premiers temps [0-50min]. Ce ci peut étre expliqué
par le fait qu’en outre de la localisation superficielle de ’'HE dans cette espéce [112], dans
cette période la vitesse d’extraction est plus accélérée par le broyage ce qui la limite aux
simples équilibres des phases, tandis que le modéle 3 suppose les deux limitations

simultanément.

En examinant le tableau (I1-5), les valeurs de ec obtenues par le modele 1 évoluent de la
méme maniére que celles expérimentales, elles présentent des variations indiquant sa
dépendance des conditions opératoires. L’évolution du taux spécifique a I’infini estimé par le
modéle 1 en fonction de la taille des particules et le taux d’humidité est significatif car il
atteint une valeur importante pour les feuilles séches broyées, cependant expérimentalement
on extrait plus d’HE avec des feuilles séches surtout en les broyant. Ce taux spécifique est
plus inférieur dans le cas d’EVE par rapport a I’HD ce qui concorde avec les valeurs trouvées

expérimentalement. Ce mod¢le a I’avantage de sa simplicité et la possibilité de 1’interpolation.
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I1 est capable d’estimer le temps nécessaire pour extraire la totalité de I’huile existante dans la

plante. Par conséquent & 180min on est a 60% du rendement final estimé par ce modele.

Il est clair que les valeurs de k1 et k2 estimés par le modéle2 ne dépendent pas du procédé
d’extraction utilisé mais dépendent de la microstructure des particules solides. Les valeurs de
k2 caractérisant la diffusion dans les cellules intactes sont tres supérieures par rapport a celles
décrivant la diffusion dans les cellules cassées k1, ce qui traduit une résistance au transfert
de matiere interne faible dans ces dernieres, par conséquent une cohérence avec les
phénomeénes physiques réelles. Néanmoins cette cohérence n’existe pas en inspectant la
variation avec la taille des particules de k2 qui suit le sens inverse que celle de k1, indiquant

ainsi la fragilité du modeéle.

Pour I’évolution des valeurs de la fraction d’HE f des cellules cassées dans le modéle 2 et

superficielle dans le modéle 3 on peut noter qu’elle n’est pas significative.

D’apreés I’estimation des coefficients du transfert de matiére globale par le modele 4, on note
que son évolution avec la taille est significative car elle augmente avec le broyage, ce dernier
diminue les chemins de diffusion et par la suite affaiblit les résistances au transfert de matiére
du soluté. Sa dépendance avec le mode d’extraction est peut étre due a la contribution du
transfert de matiére autour des particules solide en plus de celui de la diffusion interne dans le

coefficient globale de transfert de matiere.

A partir des figures (11-10), (11-11), (11-12) (11-13) ; Par rapport a I’HD, la concordance avec
les résultats expérimentaux est améliorée pour la prédiction des courbes cumulatives
d’extraction des feuilles fraiches du Pélargonium graveolens par I’EVE avec une meilleure

description en appliquant le modéle3.

yoo qui est la valeur asymptotique du rendement était fixé a 180 min pour la simulation, ce
temps la est loin d’étre le temps réel pour arriver a la masse totale contenue dans les feuilles
du Pélargonium graveolens, cependant il peut étre une source d’erreur qui fait amplifier les

déviations entre les valeurs calculées et celles expérimentales.

Tous ces résultats nous poussent a considérer ces quatre modéles comme un moyen de
corrélation des rendements en HE du Pélargonium graveolens avec le temps, mais pas comme
des modeles valides surtout qu’ils considerent des lois diffusionnelles qui ne peuvent plus
coincider avec la réalité de la localisation superficielle d’huile essentielle dans cet espéce de

plante prouvée antérieurement par plusieurs travaux [112,53].
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Figure (11 -10): Cinétique d’extraction par EVE des feuilles fraiches du Pélargonium

graveolens expérimentales et simulées par I’application du modéle 1.
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Figure (11 -11): Cinétique d’extraction par EVE des feuilles fraiches du Pélargonium

graveolens expérimentales et simulées par I’application du modéle 2.
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Figure (11 -12): Cinétique d’extraction par EVE des feuilles fraiches du Pélargonium

graveolens expérimentales et simulées par 1’application du mod¢le 3.
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Figure (11 -13): Cinétique d’extraction EVE des feuilles fraiches du Pélargonium graveolens

expérimentales et simulées par I’application du modele 4.

Nous avons tenté de prédire les cinétiques d’extraction par EVE et par HD en appliquant les
quatre mode¢les choisis sur 1’Inule visqueuse qui appartient a la famille des Astéracées
différente que celle du Pélargonium graveolens; puis représenter Les courbes cumulatives
d’extraction par HD et par EVE estimées par les quatre modéles choisis et celles
expérimentales sur la figure (11-14), (11-15) , (11-16), (11-17) respectivement.
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Figure (11-14): Cinétiques d’extraction par HD des feuilles séches complétes de I’Inule

visqueuse expérimentales et simulées par 1’application du modeéle 1.
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Figure (11 -15): Cinétique d’extraction par HD des feuilles séches complétes de 1’Inule

visqueuse expérimentales et simulées par I’application du modele 2.
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(11 -16): Cinétique d’extraction par HD des feuilles séches complétes de 1’Inule

visqueuse expérimentales et simulées par I’application du modele 3.
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Figure (11-17): Cinétique d’extraction par HD des feuilles séches complétes de 1I’Inule

visqueuse expérimentales et simulées par I’application du modele 4.

Il est facile a noter que 1’ensemble des allures des courbes cumulatives simulées sont loin
d’étre proche de celles issues expérimentalement. Les cinétiques d’extraction par EVE et par
HD révélent I’existence de deux pseudo-paliers, tandis qu’un seul palier peut figurer par la
simulation. En revanche les équations mathématiques utilisees sous-estiment le rendement
total de I’extraction de I’inule visqueuse par HD et par EVE. Le rendement expérimental de

I’extraction des feuilles de 1’Inule visqueuse était de 0.882% par EVE et 0.8035% par HD.
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Le tableau (11-6) rassemble les valeurs des paramétres des modeles pour 1’Inule visqueuse

donnant une erreur minimale entre la courbe mathématique et celle expérimentale. La lecture

des parametres estimés par les quatre modeéles ; récapitulés dans le tableau (11-5); ne peut

nulle part donner une explication significative des phénomenes mis en jeu lors de I’extraction

par HD ou par EVE des feuilles de I’Inule visqueuse. Ces mod¢les ne peuvent en aucun cas

décrire avec fiabilité les vitesses d’extraction des deux procédés cités ci-dessus de cette

plante.

Tableau (11-6) : Parametres évalués des quatre modéles appliqués pour HD et EVE de

I’Inule visqueuse.

Procédés EVE HD
modeles Feuilles seéches complétes Feuilles seches complétes

Modele 1 R%=0.77% R%=0.74%
€00=0.01028, b=59.34 €20=0.022058 ; b=331.1
AAD%=7.7% AAD%=10.04%

Modele 2 R%=0.78% R%=1.76%
k;=0.04301 k:=1.994
k,=0.005745, f=0.3305 k,=0.002209 ;  =0.76x107
AAD%=7.49% AAD%=12.09%

Modele 3 R%=0.77% R%=0.75%
b=35.05 b=5.75x10-9
k=0.005675; f=0.6096 k=0.00239, f=0.01754
AAD%=8.10% AAD%=10.15%

Modele 4 R%=0.80% R%=0.65%
K'=0.01326 K '=0.009794
AAD%=9.46% AAD%=10.15%
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En conclusion on peut dire que la nature et la localisation des sites sécréteurs d’HE totalement
différents du Pélargonium graveolens et de I’Inule visqueuse manifestent un impact sur la
divergence de la fiabilité des modeles choisis, ces derniers alors possédent un déficit clair

pour les généraliser sur tous type de plante.
I1 .C Evaluation de I’activité antibactérienne :

La recherche de ’activité antibactérienne consiste a estimer 1’inhibition de la croissance des
micro-organismes soumis aux HE de Pélargonium graveolens et a I’hydrolat de Rubus . Pour

cela, une méthodes qualitatives dite aromatogramme a été utilisée.
I1.C .1 Aromatogramme :

L'aromatogramme est une méthode de mesure in vitro du pouvoir antibactérien des huiles
essentielles. Cet examen est donc I'équivalent d'un antibiogramme ou les antibiotiques sont

remplaces par des huiles essentielles ou des extraits aromatiques [113].
Il .C.2 Intérét d'aromatogramme :

Lorsque les antibiotiques classiques n'agissent plus ou que la sensibilité de la personne aux
infections devient chronique ou tout simplement par choix, on peut avoir recours a
I'aromatogramme. L'aromatogramme permet un choix judicieux, en adaptant la prescription
d'essences a chaque syndrome infectieux. Il permet une aromathérapie véritablement sur

mesure et appropriée a chaque cas particulier [114].
Il .C.3 Technique d’aromatogramme :

L’aromatogramme est basée sur la technique d’antibiogramme ou méthode par diffusion en
milieu gélosé ou encore méthode des disques. Cette méthode a I’avantage d’étre d’une grande
souplesse dans le choix des antibiotiques testés, de s’appliquer a un treés grand nombre

d’especes bactériennes, et d’avoir été largement évaluée par 50 ans d’utilisation mondiale .

La technique consiste a utiliser les disques de papier imprégnés des différents produits a tester
(huile essentielle ou extrait aromatique). Les disques sont déposés a la surface d’une gélose
uniformément ensemencée avec une suspension de la bactérie a étudier (Figure 11-18). Chaque
huile diffuse a partir du disque au sein de la gélose et y détermine un gradient de
concentration. Les bactéries croissent sur toute la surface de la gélose sauf la ou elles

rencontrent une concentration d’antibiotique suffisante pour inhiber leur croissance. On
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observe ainsi autour des disques une zone circulaire indemne de colonies, appelée zone
d’inhibition. Plus le diamétre de cette zone est grand, plus la souche est sensible a I’huile

essentielle. Plus il est petit, plus la bactérie est résistante [115].

Boite de pér

Engemencement de la gdose

| =
(e nappe par 1ol e Finocun NG

Gelose Mueller Hinton

: Dol seplique d'un disegue
| mubibe de Muile essenticlle

Z: zone d'inhibftion

ol Crolssmce microbienne

Figure (11 -18): Illustration de la méthode des aromatogrammes sur boite de Pétri [116].
Les résultats sont exprimés selon trois niveaux d’activité :

v" D=0, I’activité inhibitrice est considérée nulle (-),

v' résistant (D 6mm) ou D’activitéinhibitrice est considérée non probable (m).

v’ intermédiaire (6mm[] D[J 13mm) ou I’activité inhibitrice est trés 1égére (+) quand
7mmC] D] 10mm et peut étre 1égere et probable (++) quand. 10mm[” D[] 13mm.

v’ sensible (D[] 13mm) dans ce cas I’activité est signifcative quand D[] 16 mm (+++).

11 .C.4 Mode opératoire :

Cette étude bactériologique a été réalisée au sein du laboratoire d’analyses médicales de

I’hopital Mohamed Boudiaf de Medéa .

Dans cette expérience, nous utilisons des disques de 9 mm de diamétre imprégnés d’une

certaine quantité d’HE de Pélargonium graveolens et de I’hydrolat de Rubus. Le disque sera
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déposé au centre d’une boite Pétri contenant un milieu gélosé préalablement ensemencé par
une souche microbienne (Staphylococcus aureus, Serratia sp, Kleibseila pneumonia,

Escherichia coli et Pseudomonas aerogenosa).
Il .C.4.1 Préparation des extraits :

Dans notre étude, nous avons testé 1’activité antimicrobienne de I’HE en imprégnant le disque
par 3 doses décroissantes de I’HE de Pélargonium graveolens séparément tel que la 1lére
dose d’huile brute , la 2éme (2ul d’HE dilué dans 5 ml d’éthanol 96% ) et la 3eme (2l
d’HE dilué dans 10 ml d’éthanol 96%) et ce pour apprécier I’action "dose-dépendante” de

I’HE sur la croissance des germes.

Pour D’extrait de Rubus nous avons effectuées une macération aqueuse dont on a pris 20
grammes des feuilles de Rubus broyés, puis on I’a mis dans 150ml d’eau distillée a 20 C°
dans différents intervalles de temps ( 120 min et 240min), puis nous avons filtrés a I’aide
d’un papier filtre. Le volume obtenu a été dilué dans I’eau distillée 2.5mg/ml ,5mg/ml,

10mg/ml ces concentrations sont utilisés pour le test de I’effet antibactérien .
11 .C.4.2 Préparation de I’inoculum :

- A partir d’une culture pure et jeune de germes a tester sur milieu d'isolement, on racle a

I'aide d'une anse de platine, 2 a 3 colonies bien isolées et parfaitement identiques.
- On decharger la pipette pasteur dans 10 ml d'eau physiologique stérile a 0.9 %.
- On Agite la suspension microbienne pour bien homogénéiser.

11 .C.4.3 Ensemencement :

-Les milieux de cultures utilisés sont : Muller-Hinton (MH) et GN.

-Dans des boites de Pétri, le milieu de culture gélosé en surfusion a été coulé aseptiquement a

raison de 15ml par boite
- Apres la solidification, un écouvillon stérile a été trempé dans la suspension microbienne.

- On I’essore en le pressant fermement, en tournant sur la paroi interne du tube, afin de le

décharger au maximum.
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-On frotte I'écouvillon sur la totalité de la surface gélosée, seche, de haut en bas, en stries
serrées. L'opération est répété quatre fois, en tournant la boite de Pétri de 45°a chaque fois,
sans oublier de faire pivoter I'écouvillon sur lui-méme. Finir I'ensemencement en passant

I'écouvillon sur la périphérie de la gélose.

-Les disques stériles imprégnés de différentes dilutions d’extraits ont été¢ déposés a I’aide

d’une pince sur la surface de la gélose.
I1.C.4.4 Incubation et lecture :

L’incubation est faite dans une étuve a 37°C pendant 48 h. L’absence de la croissance
bactérienne se traduit par un halo translucide autour du disque dont le diamétre est mesuré et

exprimé en millimetre.

Des témoins (disques imprégnés d’eau distillée stérile et d’éthanol 96%) ont été réalises selon

la méme procédure décrite auparavant.

Figure (Il -19): Incubation dans I’¢tuve.
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Il .C.4.5 Résultats :

Les résultats obtenus des diamétres des zones d’inhibition sont présentés dans le tableau et les

figures ci-apreés : ( diamétre d’inhibition de 1’éthanol = 13mm dans Pseudomonas et 12mm

dans Ec ;le diamétre d’ inhibition de I’cau=0)

Tableau (I11-7) : Résultats des diamétres des zones d’inhibition des HE de PG.

(Gram-) (dansGN)

Echantillons Diametres des zones d'inhibitions (mm) pour PG
Souches
bactériennes brute 2 pl /sml 2 pl/10ml
Escherichia coli ATCC (Gram-) 26(+++) 21(+++) 18(+++)
(dansMH)
Pseudomonas aerogenosa ATCC 17(+++) 12(++) 11(++)
(Gram- )(dansMH)
Serratia sp ATCC (Gram+) 24(+++) / /
(dansMH)
Staphylococcus aureus ATCC 20(+++) / /
(Gram+) ( dansGN)
Kleibseila pneumonia ATCC 0(-) / /
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Figure (11 -20): Aromatogramme d’huile essentielle par EVE de PG brute.

Figure (11 -21): Aromatogramme d’huile essentielle par EVE de PG a différentes
concentration dans Escherichia coli.

Figure (11 -22): Aromatogramme d’huile essentielle par EVE de PG a différentes
concentration dans Pseudomonas aerogenosa.

Figure (Il -23): Aromatogramme de 1’éthanol.
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Figure (11 -24): Aromatogramme des extraits diluées de Rubus fructicosus.
11 .C.4.6 Discussion

D’aprés les résultats illustrés précédemment, 1’extrait du Pélargonium graveolens a une
activité inhibitrice des bactéries Escherichia coli, Pseudomonas aerogenosa, Serratia sp,
Staphylococcus aureus. Toutes ces bactéries sont tres sensibles aux agents bioactifs contenus
dans I’HE du Pélargonium graveolens obtenu par EVE. L’activité inhibitrice de I’'HE du
Pélargonium graveolens contre Escherichia coli reste toujours significative méme si elle est
diluée. Tandis que la dilution de cette huile fait que 1’activité inhibitrice devient légere et
probable contre Pseudomonas aerogenosa et nulle contre Serratia sp, Staphylococcus
aureus. Cette huile ne posséde aucune activité inhibitrice de la bactérie Kleibseila
pneumonia.

L’extrait des feuilles du Rubus fructicosus obtenu par macération aqueuse ne peut pas inhiber
aucune des bactéries citées ci-dessus, il se peut qu’il ne contienne pas d’agents bioactifs
inhibiteur ou bien la macération a 240min n’est pas suffisante pour extraire la substance
huileuse du Rubus fructicosus.

On peut conclure que I’HE du Pélargonium graveolens est un antibiotique naturel tres
intéressant qu’on pourra se servir pour substituer 1’utilisation des antibiotique synthétiques.
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Conclusion générale

Conclusion génerale

L’objectif principal de cette étude consistait en une valorisation de trois especes de matieres
végétales algériennes le Pélargonium graveolens , I’Inule visqueuse et le Rubus fruticosus; en
effet sous cet aspect la réalisation de ce travail résidait en plusieurs intéréts :

*Une étude comparative portant tant sur le rendement des extraits obtenus par deux techniques
extractives conventionnelles I’EVE et ’HD.

*Une étude des cinétiques de I’extraction de I’Inule visqueuse et du Pélargonium graveolens .

*Une représentation du processus de I’extraction par EVE et HD par quatre modeles
mathématiques pour estimer une description du comportement cinétique des extractions et
qui pourrait aider a une extrapolation a grande échelle.

«Dévoiler le potentiel antibactérien des huiles essentielles du Pélargonium graveolens et
I’extrait aqueux du Rubus.

De notre recherche bibliographique on souléve I’importance des trois especes choisies dans
cette étude sur le plan médicinale de par leurs propriétés antimicrobienne, anti-inflammatoire,
etc. Cette partie nous a permis également de discerner la variabilité de la qualité chimique des
huiles essentielles issues de ces plantes avec les conditions climatiques et environnementales,
le mode d’extraction.

A cet égard I’examen de nos résultats expérimentaux s’est avérée concluant au regard des
comparaisons faites sur I’aspect quantitatif obtenus. Les feuilles de I’Inule visqueuse et du
Pélargonium graveolens de la région de Médéa d’une nature du climat et d’altitude favorable
pouvant engendrer une richesse en huiles essentielles. , I’extraction par EVE entreprise avec
le Pélargonium graveolens de la région de Médéa a donné un rendement de 0.33% tandis que
celle provenant de Chiffa peut fournir 0.15%. L’extraction par HD entreprise avec I’Inule
visqueuse de la région de Médéa a donné un rendement de 0.834% tandis que celle provenant
d’Alger peut fournir 0.16%-0.44%. Ces dernieéres s’accumulent pendant la période de
croissance principale pendant I’été¢ pour atteindre le maximum.

L’analyse des cinétiques d’extraction des deux espéces appartenant a deux familles différentes
et ayant une divergence dans la nature et la localisation des sites sécréteurs des huiles
essentielles a révélé des comportements extrémement différents, la cause pour laquelle la
validité des modeéles choisis est distincte.

La distribution non uniforme des huiles essentielles dans les particules solides de la matiére
végétale et la microstructure de ces particules ainsi qu’une estimation précise du rendement
final et la prise en compte de la composition des huiles essentielles peut servir comme une clé
pour s’approcher d’une partie de la réalité¢ des phénoménes mis en jeu lors de 1’extraction.

L’extrait aqueux de la macération aqueuse des feuilles du Rubus fruticosus est inactif vis-a-
vis les bactéries Staphylococcus aureus, Kleibseila pneumonia, Escherichia coli,
Pseudomonas et Serratia sp.

63



Conclusion générale

Le Pélargonium graveolens provenant de Meédéa révele un pouvoir antibactérien trés
intéressant contre bactéries Staphylococcus aureus, Serratia sp, Escherichia coli et
Pseudomonas aerogenosa. Cette efficacité présente une alternative prometteuse par rapport
aux antibiotiques synthétiques peu biodégradables.

Ce travail pourrait étre poursuivi sur un certain nombre de pistes d’investigations qui méritent
d’étre étudiées :
. Etendre le nombre d’espéces étudiées par famille de plantes pour pouvoir généraliser

nos constatations.

. Modéliser les cinétiques d’extraction par des modeles mathématiques qui prennent en
considération la microstructure des particules solides et les solubilités distinctes des composeés
extraits, I’équilibre multiconstituants.

. La wvalorisation des extraits obtenus par des tests sur d’autres activités
pharmacologiques en vue de passer a 1’utilisation pratique de ces extraits.
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