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Résume
L’extraction des huiles essentielles des feuilles des parties aériennes de Rosmarinus officinalis L
et Melissa Officinalis L. Récolte de la région de Djendel Ain Defla (Algérie) a 11heure du matin
durant le mois de novembre 2021, a été réalisée par hydrodistillation. Le rendement obtenu varie
de 1.26% et 0.2% respectivement pour Rosmarinus officinalis L et Mélissa officinalis L.
Les analyses par la chromatographie en phase gaz (CG) et par et la chromatographie en phase gaz
couplée a la spectrométric de masse (CG/SM) ont permis d’identifier 31 composes pour
Rosmarinus officinalis Let 21 Mélissa officinalis L. Les composés majoritaires sont Neral
(20.71%), B- caryophyllene (14.74%), Citronelol (12.50%), Oxde de caryollene (9.78%) pour
Melissa officinalis. Quant a I’huile essentielle de Rosmarinus officinalis, Les composés
mayjoritaires sont d- pinene (23.1%), Camphre (14.7%) et  —pinene (12.2%).
Les huiles essentielles présentent une trés grande variabilité, tant sur le plan de leurs propriétés
organoleptiques, composition que sur leur rendement. Cette variabilité est liée aux différents
facteurs telles que : I’espéce végétale, la période de récolte ainsi qu’aux conditions climatiques.
Mots clé : Huiles essentielles - Rosmarinus officinalis L - Mélissa officinalis L
toedla
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Abstract

The extraction of essential oils (Eos) from the leaves of the aerial parts of Rosmarinus officinalis
L and Mélissa Officinalis L. harvest from the Djendel Ain Defla region (Algérie) at 11 a.m.
during the month of Novembre 2021. Was carried out by hydrodistillation. The yield obtained
varies from 1.26% and 0.2% respectively for Rosmarinus officinalis L and Mélissa officinalis L.
Analyzes by gas chromatography (GC) and gas chromatography coupled with mass spectrometry
(GC/MS) identified 31 compounds for Rosmarinus officinalis L and 21 Melissa officinalis L. The
majority compounds are Neral (20.71%), B- caryophyllene (14.74%), Citronelol (12.50%),
Caryollene oxide (9.78%) for Melissa officinalis. As for the essential oil of Rosmarinus
officinalis, the main compound are d-pinene (23.1%), Camphor (14.7%) and B-pinene
(12.2%).Essential oils show great variability, both in terms of their organoleptic properties,
composition and their performance. This variability is linked to different factors such as: the plant
species, the harvest period and the climatic conditions

Key words: Essential oils - Rosmarinus officinalis L -Mélissa Officinalis L
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Introduction :

Depuis I’antiquité, 1’homme utilisait les plantes comme une source principale de
nourriture, par la suite, il s’est développé pour les utiliser comme médicament et remede afin de
soigner les différentes maladies. Jusqu’a maintenant, les plantes sont encore destinées a la santé
humaine malgré les efforts des chimistes qui essayent de synthétiser de nouvelles molécules.
D’aprées des études statistiques, plus de 25% des médicaments dans les pays développés dérivent

directement ou indirectement des plantes (Damintoti, 2005).

La flore Algérienne est caractérisée par sa diversité florale : méditerranéenne saharienne
et une flore paléo tropicale, estimée a plus de 3000 espéces appartenant a plusieurs familles
botaniques. Ces espéces sont pour la plupart spontanées avec un nombre non négligeable (15%)
d’espéces endémiques (Benkiki, 2006).

Les plantes médicinales sont toutes les plantes qui auraient une activité pharmacologique
pouvant conduire a des emplois thérapeutiques .Cela grace a la présence d’un certain nombre de
substances actives dont la plupart agissent sur I’organisme humain. Elles sont utilisées en

pharmacie humaine, animale et en cosmeétologie (Naghibi et al., 2005 ; Babulka, 2007).

La famille des Lamiacées est I'une des plus répandues dans le régne végétal (Naghibi et
al., 2005). C’est une famille de grande importance aussi bien pour son utilisation dans 1’industrie
alimentaire et en parfumerie qu’en thérapeutique. Elle est I’'une des familles les plus utilisées
comme source mondiale d’épices et d’extraits a fort pouvoir antibactérien, antifongiques, anti-
inflammatoire et antioxydant (Bouhdid et al., 2006 ; Hilan et al., 2006 et Belkhiri et Baghiani,
2017). 1l est bien connu que les huiles essentielles extraites des plantes de cette famille possédent

des propriétés pharmacologiques tant sur le plan humain qu’industriel

Cette famille comprend prés de 6700 espéces regroupées dans environ 250 genres (Miller
et al., 2006). La région méditerranéenne a été le centre principal pour la domestication et la
culture de Labiatea, Lamiaceae, caractérisée par des plantes productrices d’huiles essentielles
(Naghibi et al., 2005). Les genres les plus cités dans la littérature sont : Rosmarinus officinalis et

La mélisse ou mélisse officinale (Melissa officinalis) (Lemon balm)

Rosmarinus officinalis est I'une des plantes medicinales les plus utilisées a travers le monde. Les
huiles essentielles de cette plante sont largement utilisées dans la médecine traditionnelle depuis
des siécles contre une multitude de maux. Aujourd'hui, le Romarin est entré dans la médecine

moderne (Hgstettmann, 1997).



La flore Algérienne mérite d’étre explorée davantage. Nous nous sommes intéresses a deux
espéces de la famille des Lamiacées qui s’y développent naturellement telle que Rosmarinus
officinalis et Melissa officinalis et méritent d’étre prospectée et valoriser.

C’est dans ce contexte que s’insére le présent travail qui vise a étudier et caractériser les huiles

essentielles Rosmarinus officinalis L et Melissa officinalis L.

Notre étude est subdivisée en deux sections différentes: une section correspondant a une synthese
bibliographique et une autre correspondant au travail expérimental. Chaque section est divisée en
deux parties :

Partie bibliographique :

Chapitre |: La famille des Lamiaceae
Chapitre I11: Les huiles essentielles
Partie expérimental:

Chapitre 111. Matériel et méthodes

Chapitre 1V. Résultats et discussion



PARTIE
BIBLIOGRAPHIQUE



Chapitre I: La famille des Lamiaceae

1-Définition de la famille des Lamiaceae

La famille des lamiacées (Lamiaceae) ou labiées (Labiatae) (Naghibi et al., 2005), est I’une des
grande familles et plus répandue dans le regne végétale comprend 6700 especes regroupées dans
environ 250 genres (Miller et al., 2006). Entre autre les genres Melissa (mélisse), Rosmarinus
(romarin) Thymus (thym), Salvia (sauge), Lavandula (lavande), et Mentha (menthe) (Kennedy
et al., 2018).

Lamiaceées est une plantes médicinales et aromatiques (Singh et Pandey, 2018), et sont riches en
huiles essentielles. Ils possédent souvent des poils glanduleux et des glandes sous- épidermiques

a huiles essentielles
2-les plantes aromatique
2-1-Définition

Les plantes aromatiques une plante qui contient suffisamment des molécules aromatiques dans un
ou plusieurs de ses organes producteurs : fleurs, fruits, feuilles, graines, racines, écorce et sont des
plantes connues pour leur richesses en huiles essentielles (Beskri et al,.2005).

Figure0l : Quelque plante aromatique
3



3- Identité du deux espéeces de la famille des Lamiaceae
3-1-Romarin

3-1-1- définition

Rosmarinus officinalis L est une espéce qui appartient a la famille des lamiacées qui sont des

gamopétales super ovaires tétra cyclique appartenant a 1’ordre des Lamiales (Messaili., 1995).

Le romarin est une plante aromatique originaire du littoral méditerranéen. Elle est prisée pour ses
propriétés curatives depuis l'antiquité. Les médecins arabes tenaient le romarin en grande estime
et l'utilisaient pour soigner un grand nombre de maladies, la plante pousse spontanément dans les
foréts claires du Rif, du grand et du Moyen Atlas. Elle est également cultivée dans les jardins
comme plante aromatique et ornementale (Messaili., 1995).

Figure 2 : Rosmarinus officinalis L (Photo personnel, 2022).
3-1-2- Répartition géographique

Le romarin possede une aire géographique tres vaste, il pousse sur tous types de terrains avec une
préférence pour les sols calcaires, argileux, argileux-limoneux, situé dans les endroits ensoleillés,
chauds, secs et abrités du vent (Quezel et Santa, 1963; Gilly, 2005).

Le romarin officinal est spontané dans toute la région méditerranéenne (Maroc, Algérie, Tunisie,
Libye, France, Espagne, Portugal, Gréce, Turquie et Italie). cependant, étant donné qu'il est

cultivé depuis l'antiquité, on le retrouve dans de nombreux pays d’Europe et d’Asie notamment



I’Inde, les Philippines, les Antilles, 1’Australie, les Etats-Unis et le Mexique (Pelikan, 1986 ;
Teuscher et al., 2005)

3-1-3-Classification botanique

Classification botanique de romarin (Rosmarinus officinalis L) (Quezel et santa, 1963)

Régne Plantes

Embranchement Spermaphyte

Classe Dicotylédones

Ordre Lamiales (Labiales)

Famille Lamiaceae

Genre Rosmarinus

Espece Rosmarinus officinalis L

Nom vernaculaire iinI.eI jabal, romarin, Rosemary, herbe aux couronnes, rose
marine.

3-1-4- Description botanique

Le romarin est un arbrisseau de la famille des labiées, peut atteindre jusqu’a 2 metres de haut, a
branches brunes dressées vers le haut ou rarement courbées vers le bas. Feuilles sessiles de 15 a
40 mm de long sur ,2 a 3,5 mm de large, droites, coriaces, a bords enroulés, d'un vert brillant et
rugueux sur la face supérieure, blanches et velues sur la face inférieure. Pédoncule velu ; calice de
3 a4 mm, vert ou violé et quelque fois velu lorsqu'il est jeune ; calice de 5a 7 mm, glabre et veiné
plus tardivement. Corolle de 10 a 12 mm, bleu pale (rarement rose ou blanche). Fruits bruns.

Préesent sur sol sec (Williams, 1996).
a-Feuille :

Linéaire, gaufrée, feuilles coriaces, sessiles, opposees, rigides brillantes a bords repliés verdatre
en dessus plus ou moins hispides blanchéatre en- dessous de 18 a 50 x 1.5 a 3 mm. Les feuilles
seéches dégagent une forte odeur et un gout amer. Elles contiennent jusqu’a a 2% d’huile
essentielle oleum Romarinus =Oleum anthos, renfermant du Cinéol et du Borneol, des alcaloides
et des acides organiques. Ces feuilles, voire 1’essence de romarin, entrent dans la composition de
nombreux produits Antirhumatismaux du fait de leur fortement rubéfiant sur la peau alcool spritus

Rosmarinus (Janvolak et jinistodoa 1985)



b-Fleur

La floraison commence dés le mois de février (ou janvier parfois) et se poursuit jusqu’au avril —
mai (Bousbia, 2011). Les fleurs sont des pentameres, en général Hermaphrodites. Le calice est
plus ou moins bilabié persistant. La corolle bilabiée, longuement tubuleuse, parfois a 4-5 lobes
subégaux ou a une seule levre inferieure trilobée, la supérieure est bilobée .L’androcée est formé
de 4 étamines, la cinquiéme étant tres réduite, parfois 2 étamines et 2 staminodes. Le Gynécée
forme 2 carpelles biovulés subdivisés chacun par une fausse cloison en 2 logettes uniovulées
(Madadori., 1982)

c-Tige :

Arbuste ou sous arbrisseau, rameau de 0.5 a 2 métres cette tige est tortueuse, anguleuse et fragile.

L’écorce est linéaire a cyme plus ou moins simulant des épis. (Sanon, 1992)

Figure 03: Feuille (Academic, 2000- Figure 04: La fleur (Valter Figure 05: Latige
2014) Jacinto ,2015) Figure (paprikaetchocolat.wordpress.com)

de romarin (Rosmarinus officinalis L)

3-2-la Mélisse (Mélissa Officinalis L) :

3-2-1-Définition

La Mélissa Officinalis vient du grec Mélissophulonqui signifie « feuille a abeilles ». On appelée
aussi citronnelle ou mélisse-citronnelle, bien que la véritable citronnelle (Cymbopogonnardus)
soit une graminée asiatique. Les anglais la nomment lemon-balm et les allemands

Zitronenmelisseou Melissenkraut (Neche, 2019).

C’est une plante herbacée vivace de la famille des Lamiacees (Quézel et santa, 1963), et c’est
une plante aromatique, est une vieille plante mellifére, condimentaire et médicinale, importée par
les Romains et les anciens Grecs (Feknouset al, 2014), et Trés recherché par les abeilles et il trés
répondue en Algérie (Brunton, 1999 ; Feknouset al., 2014).

6



Figure 06:La mélisse (Mélissa Officinalis L) (Photo personnel, 2022).

3-2-2- Répartition géographique

Mélisse citronnelle, est cultivée dans les jardins depuis des temps trés anciens. Originaire
d'Europe, elle a été introduite en Amérique du Nord. Les tiges et les feuilles sont encore utilisées

comme tonique et stimulant léger. Le go(t est astringent et I'aréme léger.

En Algérie, la mélisse est cultivée dans les régions de la Kabylie. Néanmoins, elle est spontanée
dans les montagnes du Tell (Feknousetal., 2014).
Plante originaire de I'Est du bassin méditerranéen, qui s'est répandue dans toute I'Europe dés

I'Antiquité.

3-2-3-Classification botanique :
Nom scientifique : Melissa officinalis L

Nom commun : Mélisse officinale, Mélisse Citronnelle ou simplement Citronnelle, Ifertzizwa
(Bérbere - Kabyle), Trandjane (Arabe)



» Systématique

Classification botanique de mélisse (Melisse officinalis.L) (Quezel et Santa, 1963).

Régne Plantae

Division Magnoliophyta

Classe Magnoliopsida

Ordre Lamiales

Famille Lamiaceae

Genre Melissa

Espeéce Melissa officinalis.L

Nom vernaculaire Herbe au citron, Piment des ruches a miel, migune

3-2-4- Description botanique

La mélisse (famille des lamiacées) est une plante herbacée aromatique, robuste et vivace, a
rhizome court. Trés parfumée, elle dégage une odeur agreable de citron, haute de 30 a80 cm, a
tiges dresseées a section carrée. La mélisse a des petites feuilles ovales gaufrées vert vif et
dentelées qui exhalent un parfum doux et citronné quand on les froisse. (Neche, 2019 ; Alloun,

2019 ; Bounihi, 2016). Les fleurs blanches ont une corolle longue de 12 mm, a deux lévres.
a- Feuille :

Les feuilles sont simple, oppose, nervation, réticulée et mesurant de 5a8 cmsur 4 a5 cm. La face
supérieure, de couleur verte vif foncée est rugueuse au toucher car couverte de poils testeurs fins et
courts de couleur blanche.. Les nervures, saillantes sur la face inférieure beaucoup plus pale et
glabre (Bounihi, 2016), forment un réseau entre les branches duquel le limbe est soulevé ce qui
donne a la face inférieure un aspect gaufré caractéristique. Les feuilles des rameaux axillaires sont
plus petites d’odeur citronnée (Neche, 2019)

b-Tige :

Elle est dressée, quadrangulaire - caractére typique des Lamiaceae-, plus ou moins velue ; peu
ramifiée a la base, elle le devient fortement dans les parties hautes a la floraison. Les rameaux de
la partie supérieure portent des fleurs et sont bien développés, tandis qu’ils sont courts et non

fleuris dans la partie inférieure. Selon Neche, (2019) les tiges sont dresses et divisées en plusieurs



tiges secondaires dites rameuses. Sa haute de 30 & 80 cm (parfois elle peut atteindre jusqu’a 1
metre).
c-Fleur :
La floraison a lieu de juin a septembre (Bounihi, 2016). Le type d'inflorescence est la cyme. de
coloration blanche ou rose, brievement pédonculées, les fleurs sont groupées par trois ou six en
verticilles axillaires unilatéraux, espacés le long de la tige et insérés a laisselle des feuilles
superieures et centrales (Alloun, 2019)
Le calice, formé de cing sépales, est bilabié, campanulé, recouvert de poils épars courts et
comporte treize nervures. La levre supérieure est plane et tridentée tandis que la levre inférieure
est bifide.
La corolle, constituée de cing pétales blancs, forme un tube saillant arqué-ascendant et s'évase en
deux lévres dont la supérieure, dressée, concave, présente une échancrure et l'inférieure, plus
grande, est divisée en trois lobes inégaux, le médian étant tres élargi.
L'androcée est composé de quatre étamines didynames, arquées, convergentes au sommet.
Le gynécée, disposé sur un disque nectariféere, est constitué de deux carpelles soudés, avec fausse
cloison, constituant ainsi quatre loges renfermant chacune un ovule anatrope. Le style est
gynobasique, terminé par un stigmate bifide.
La formule florale est donc la suivante : 5S + 5P + 4E + 2C.

(5 Sépales+ 5 Pétales+ 4 Etamines+ 2 Carpelles).
Le fruit c'est un tétrakéne de 1,5 a 2 mm de large, constitué de quatre petits akenes ovoides et

lisses de couleur brun foncé. lls restent longtemps au fond du calice desséche.

L)

»,
2 fradiviie.

Figure 7: Les feuilles (Photo Figure8: La tige (Photo Figure9: La fleur (Alloun, 2019)
personnel, 2022). personnel, 2022).
de la mélisse (Mélissa Officinalis L)



Chapitre I1: les huiles essentielles

1-Définition les huiles essentielles

Les essences ou huiles essentielles, connues également sous le nom d’huiles volatiles, des
parfumes, etc., sont des substances odorantes, huileuses, volatiles, sont sécrétées par les plantes
médicinales (Durvelle, 1930), ils sont un mélange hydrocarbures et de dérivés oxygénés des
hydrocarbures ;

car certaines huiles contiennent des hydrocarbures et un peu d’oxygéné comme la térébenthine et
il existe un autre type d’huiles qui se compose de composes d’oxygéné tels que 1’huile de girofle
(Ali Mansour, 2006)

Les huiles essentielles sont des produits tres complexes (Kalemba et Kunicka, 2003). Il est
obtenu a partir des feuilles, des brindilles, des fleurs, et des fruite, et aussi de la gomme qui coule
des troncs d’arabres, grace a méthodes physiques (Burt, 2004), elle est séparée de la phase
aqueuse (AFNOR, 2000).

Solon AFNOR (2000), les huiles essentielles sont des produits obtenu a partir d’une matiére
premiére d’origine végétal, soit par entrainement a la vapeur d’ecau, soit par des procédé
mécanique a partir de 1’épicarpe des Citrus, soit par distillation seche.

2- Caractéristique des huiles essentielles

2-1- Localisation des huiles essentielles

Les huiles essentielles n‘existent quasiment que chez les végétaux supérieurs, elles sont localisées
dans le cytoplasme de certaines cellules végétales secrétrices qui se situent dans un ou plusieurs
organes de la plante, a proximité de la surface des tissus de plantes et recouvertes d’une cuticule
(Beskri et al,.2005 et Iriti et al.,2006), a savoir les poches secrétrices (Myrtacées, Rutacées) ou
les canaux sécréteurs(Apiacieae ou Asteracea), les poils sécréteurs ou trichomes (Lamiaceae), les
poches sécrétrices (Myrtaceae) et les canaux sécréteurs (Apiaceae), et les cellules sécrétrices
(Zingiberaceae, Lauraceae) (Fekam Boyom, 1992; Bruneton, 1993; Clarenton,
1999 ;Oussala et al., 2006 ; Piochon, 2008 ; Besombes, 2008 ;Bouyahya et al. 2016),(Figures
10-15).

Ces huiles essentielles sont stockées dans les organes végétaux tel que les feuilles (citronnelle,
eucalyptus,...) et les fleurs (bergamotier, tubéreux,...) elle sont mois haabituelles dans les

écorces, les racines, le bois, les grains et dans la peau des fruits (Beskri et al,.2005).
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Figure 10:Cellule sécrétrice d'HE dans un
rhizome de gingembre Zingiber Officinale
Roscoe (MEB x 813) (Svoboda et al., 2000)

Figure 12 : Détail des 8 cellules sécrétrices d'une
glande peltée sur calice de lanata L. (MEB x500
8kV) (Ouibrahim 2015)

Glande~”

peltée

-

Glande capitée

[

Trichome tecteur

l

Figure 11: Trois types de trichomes sur calice de
Lavandula. Angustifolia(MEB x500 12kV)
(Ouibrahim 2015)

Figure 13 : Poil sécréteur sur une feuille de
Thymus vulgaris, contenant une goutte d’huile
essentielle (Bernard, 2012)

cuticule

cellule
sécrétrice

cellule pied

D

Figure 14 : Cellule sécrétrice ayant libéré son

huile essentielle de T. vulgaris, (Bernard, 2012)

Figure 15 : Glande sécrétrice avec cuticule dans

la face inferieure de la feuille 4°O.vulgare
(Svoboda et Hampson 1999)

Les figures 10-15 ci-dessus représentent des exemples des licux de formation et d’accumulation

des huiles essentielles.
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2-2- Caracteristiques et propriétés physicochimiques des huiles essentielles

A température comprises entre 35°C et 40°C, les huiles essentielles sont liquides constituant

ainsi des mélanges complexes de composés organiques (Garnero, 2003). Egalement, elles sont

volatiles ce qui les oppose aux huiles grasses dites fixes. Cette volatilité leur confére le caractére

odorant (Piochon, 2008). Elles sont liposolubles ainsi que solubles dans les solvants organiques

usuels ainsi que dans 1’alcool. Elles sont entrainées a la vapeur d’eau mais trés peu solubles dans
I’eau (AFSSAPS 2008, Vassart - Van Snicko, 2012). A I’exception de quelques huiles
notamment celles de sassafras, de girofle et de cannelle et une variété de thym, qui se présentent

sous différentes couleurs notamment rougeétre pour les huiles de cannelle et une variété de thym

et jaune pour celles de la sauge et du romarin officinal, leur densité est en général inférieure a

celle de I’eau. Elles sont altérables et sensibles a I’oxydation, nécessitant une conservation dans

I’obscurité et dans une ambiance humide. De ce fait, I'utilisation de flacons en verre et opaque est

recommandée (Couic-Marinier et Lobstein, 2013).

Tableau 01 : Caractéres organoleptiques et physico-chimiques des huiles essentielles

Caracteres organoleptiques

Caracteres physico-

chimiques
Odeur Aspect | Couleur | Densité | Point | Miscibili Référence
a20°C | éclair té dans
I'alcool
Melisse Fraiche Jaune péle Norme
(Mélissa citronnée et Liquide a jaune aO.g%%Z +80°C NC (AFNOR,
Officinalis L) herbacée orange ' 2000)
Romarin Caractéristique | Liquide | Presque Norme
. fraiche, plus | mobile, | incolore
(Rosmarinus ou limpide | ajaune | 0.907 — / / (AFNOR,
officinalis L) moins pale 0.920 2000)
camphrée
selon I’origine

3-Technique d’extraction des huiles essentielles:

Selon Boukhatem et al. (2019), I’extraction d’une 1’huile essentielles (HE) est nécessairement une

opération complexe et delicate. Elle a pour but, en effet, de capter et recueillir les produits les plus

volatils, subtils et les plus fragiles qu’élabore le végétale, et cela sans en altérer la qualité.

12




Il existe plusieurs fagons de I’extraire, et la méthode la plus appropriée est choisie en fonction de

la nature du matériel végetal a traiter.
3-1- Extraction par hydrodistillation:

C’est le méthode le plus simple. L’hydrodistillation elle-méme est une méthode standard
d’extraction d’HE et de controle de qualité. De méme que I’immersion de la matiére premiére dans
un bain-marie. Tous sont également portés a ébullition (figurel6). Des vapeurs hétérogenes se
condensent dans le réfrigérant et ’'HE se sépare de la solution aqueuse, car I’huile essentielles est

plus légére que I’eau (Boukhatemet al.2019).

thermomeétre

réfrigérant a eau

éprouvette graduée|

morceaux de plante —f1—
eau bouillante huile essentielle

chauffe ballon

phase aqueuse

Figure 16: Montage d’extraction par hydrodistillation

3-2-Entrainement a la vapeur d’eau:

Le but de cette méthode est de récupérer I’'HE des plantes. La vapeur d’eau fournie par la
Chaudicre traverses les matériaux du réseau. Les cellules explosent et liberent I’huile essentielle,
tandis que la vapeur traverse la matiere, ce qui conduit a 1’évaporation de I’HE affectée
thermiquement pour former un mélange eau + HE. Puis le mélange est transféré dans le
condenseur I’essence avant de la séparer en une phase aqueuse et une phase organiques: I’huile

essentielles (Lucchesi, 2005).
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1: Feu 6: Eau froide

2: Eau 7: Eau chaude

3. Vapeu 8: Eau + huile essentielle
4: Plante aromatique 9: Hulile essentielie

S: Vapeur + huile essentielle 10: Hydrolat

Figure 17:Entrainement a la vapeur d’eau
3-3-Extraction par micro-onde:

Le principe de ce procédé est réduire considérablement le temps de distillation et incrémenter le
rendement. L’utilisation de fours a micro-ondes est une méthode d’extraction complete en plein
développement par exemple SFME (Solvent Free Microwave Extraction) est une combinaison
originale de techniques de chauffage par micro-ondes et de distillation séche. Cela se fait en
placant le matériel végétal dans un four a micro-ondes sans ajouter d’eau ou de solvant. Cela
permet au chauffage interne de 1’eau du plant de dilater ses cellules et d’entrainer la rupture des
glandes sébacées et des vaissecaux. L’HE ainsi libérée est évaporrée avec ’ecau de la plante

(Lucchesi et al., 2007 ; Herzi, 2013).

Refrigerant a
air

Hulle essentielle

Décoction

Micro-Ondes —01~

Figure 18: Montage d’extraction asistée par micro-onde
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3-4- Hydrodiffusion:

Hydrodiffusion, est une co-distllation descendante. Dans ce procédé, le végétal est dispose dans
un parallélépipede metallique grillage. On soumet donc le végétal a une pulsion de vapeur d’eau,
saturée et humide (Bousbia N, 2011). Elle consiste a faire passer, du haut vers le bas et a pression

réduite, la vapeur d’eau au travers de la matrice végétale (El Haib, 2011).

Vapeur d'eau chargée Eau chaude
d’huile essentielle

Huile essentielle
Plantes aromatiques

Vapeur d'eau

Eau froide

Eau
Eau florale
Eau florale +
huile essentielle

Chaleur ———e / J

A { Essencier
\'Jq\arl Jhkl( ‘\/l' 1

Figurel9:Montage d’hydrodiffusion

L'avantage de cette méthode est d'étre plus rapide donc moins dommageable pour les composés
volatils, et de ne pas mettre en contact le matériel végétal et ’eau. De plus, I’hydrodiffusion
permet une économie d’énergie due a la réduction de la durée de la distillation et donc a la

réduction de la consommation de vapeur (El Haib, 2011).
4-Activités biologiques des huiles essentielles:

Les huiles essentielles et leur composants chimiques prossedent un large spectre des différentes
activités biologiques des plantes aromatiques incluant les activités antioxydants (Arab et al.,
2014;Bouzouita et al., 2008), antimicrobienne (Hanana et al., 2014), antifongiques (Parveen et
al., 2014 ;Dorman et Deans, 2000), antibactériens (Magina et al., 2009), insecticides (Vera et
al., 2014).

4-1-Activités antioxydante

Le pouvoire antioxydante de ces huiles est développé comme substitute dans la conservation
alimentaire (Richard, 1992). Sont aujourd’hui commercialisés: c’est le cas de I’eugénol, du
Thrymol, du carvacrol (Bruits et Bucar, 2000; Tepe et al., 2005). L’activité antioxydante des

huiles essentielles est exploitée dans la lutte contre le stress (Rezaire, 2007).
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4-2- Activité antibactérienne:

Les extractions d’huiles essentielles dans les plantes aromatique de la famille des lamiacées:
Origanum, Rosmarinus, Mentha et Thymus connus par ses activité antibactériennes (Delamare et
al., 2007), et cette différent formulation comme les médicaments et la parfumerie (Touré D,

2015). Plusieurs travaux montrent

Cette activité est par ailleurs d’une huile essentielle a I’autre et d’une souche bactérienne a 1’autre

(Kalemba, 2003).
4-3-Activité antifongique

Les infections fonginique sont trés fréquents dans notre société et les HEs et leur composants
présentant également une activité contre les champignons activités qui est de mieux décrite, un
large éventail de pathogénes humains, animaux et agricoles ont montré une importante sensibilisé

aux HEs in vitro (Hammer et al 1996 et Hammer et al 1999)

Parmi les constituants actifs dans HEs qui sont responsable de I’activité antifongique : lecarvacrol
et thymol qui ont prouvé une action sur des especes fonginique responsable de ’altération des
aliments telles qu’Aspergillus niger, Aspergillusflavuset Aspergillus parasiticus (Razzaghi-
Abyaneh et al, 2009).

4-4-Activité antimicrobienne

L’activité antimicrobienne inclue sur les bactéries, champignons, virus et protozoaires (Jiovetz et
al 2006), elle est généralement liée aux composés majoritaires que contient I’huile essentielles,
comme les monoterpenes, sesquiterpenes et les composes non terpéniques tels les
phénylpropanoides, ainsi que les composes soufrés qui sont souvent des composés antimicrobiens
(Carson et Hammer 2011)

De nos jour, leur utilisation se fait sur des bases scientifique et rationnelles puisque de nombreux
travaux de recherche portent sur les propriétés antimicrobienne des HEs des plantes aromatiques
(Cox et al., 2000;Ettatyebi et al.,2000).

4-5-Activités insecticide

Généralement les huiles essentielles sont utilisées pour leurs activités insecticides (Burt 2004) et
elles ont une toxicité sur les insects nuisibles aux grains .les principaux constituants des HEs
comme les monoterpénes ,sont également intéressants pour les marches industrials en raison de
leur activités biologiques puissantes en plus de leur toxicité pour les insects (Lee et al 2004) par
exemple de I'huile essentielles de romarin qui ai montré une importante activités insecticide

contre le Charancon du riz (Lee et al 2001; Prieto et al 2011)
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5-Les modes d’application des huiles essentielles

On peut utiliser les huiles essentielles en goutte buvables, en gélules, en suppositoires et ovules,
en bains mélangées a des huiles végétales ou lait des massages a raison 10 % d’huile essentielle et
90 % huiles végétales.

— Sur la colonne vertébrale : Pour apaiser le systeme nerveux (Lavandula officinalis).

— Sur le thorax : Pour agir sur les branches avec des HEs riches en cinéol (Eucalyptus radiata)

- Pour activer les fonctions corticosurrénales : Frictionner la région avec des huiles essentielles
positivement riches en terpénes (Pinus Sylvestris).

- Dans le cas d’une infection/inflammation : Placer les huiles essentielles sur la gorge et la nuque
(Bois de Rose).

- Pour la peau : C’est I'un des usages, le plus pratique des huiles essentielles. De plus la
résorption percutanée des huiles essentielles a lieu tres rapidement.

- Par voie orale : Quand il ya urgence, on peut les absorber mélangées dans un excipient (huile
vegétale, Miel) avec une efficacité plus puissante que par voie percutanée Sikkema et al (1995) et
Michael T (2002)

Mais dans le domaine apicole, 3 méthodes d’application des huiles essentielles pour lutter
contreclé parasite varroa destructeur (Anderson et Truman, 2000), est une maladie qui menace
I’abeille domestique et se reproduit dans les cellules du couvain des ouvrieres et des faux
bourdons (Rehm Et Ritter, 1989 ; Beetsma et al., 1999).

5-1-Traitement par Fumigation :

Cette technique semble plus intéressante dans la lutte contre le varroa. La matiére fumigéne
était au début placée dans I’enfumoir, qui doit se consumer d’une forte source de chaleur et le plus
rapidement possible. Les dégagements de la fumée et son efficacité dans la lutte contre ces

parasites sont liées a plusieurs conditions :

» Au moment de I’emploi, la température doit étre supérieure a 18°C. car a basses

températures, la grappe se forme et s’oppose a toute pénétration de la fumée.

» La matiere végétale doit se consumer trés rapidement et sans flammes pour ne pas

détériorer la molécule active.

» Pour que cette matiére végétale atteigne son efficacité maximale, un grand volume
d’air est conseillé (Tahi, 2013).
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Figure 20 : Traitement par fumigation [1]
5-2-Traitement par Ingestion (sirop)

Altération de la reproduction via l'alimentation de sirops contenant des huiles essentielles, lorsque
les varroas se nourrissent de larves contenant des huiles essentielles, leur reproduction est
interrompue. Si I'huile est assez forte, les femelles sont incapables de pondre. Si les huiles sont en
plus faible concentration, les ceufs sont pondus, mais le développement des acariens immatures est
retardé ; les jeunes acariens n'atteignent pas la maturité avant les abeilles sortent de la cellule ; par
conséquent, les acariens immatures meurent, I’alimentation de sirop de sucre aux huiles
essentielles a I'entrée, ou dans le couvain25 gouttes d'huile sont ajoutées a une pinte de miel (ou
deux tasses de sucre (environ une livre ou 453,6 grammes) dans un pot d'un litre (0,95 litre); de
I'eau chaude est ajoutée pour remplir le bocal. lls ont trouvé qu'il faut ajouter I'huile au sucre
semoule puis ajouter I'eau tres tiede (pas trop chaude sinon les huiles s'évaporent). lls nourrissent
les abeilles autant de sirop qu'elles en prendront ; utilise %2 pots de gallon sur ses mangeoires
d'entrée. lls ont eu de bons résultats avec la gaulthérie, la menthe verte, le romarin et huiles de

menthe poivrée (Amrine Jet al1996).

Figure 21 : Traitement par ingestion (sirop) [2]
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5-3-Traitement par Ingestion (candi)

Cette technique consiste a ajouter une dose bien déterminer d’huile essentiel, la préparation de la
candi traitée sont faites avec quatre tasses de sucre cristallisé, deux tasses de graisse et avec 11,5
cc de chaque de deux huiles quelconques. Les composants sont soigneusement mélangés (portez
des gants ou utilisez un mélangeur ou une grande cuillere). Le mélange est ensuite préparé en
galettes de 4 onces (comme une petite Hamburger) ; chaque galette est ensuite divisée et placée

au-dessus de chaque boite a couvain (Amrine J et al., 1996)

Figure 22 : Traitement par ingestion (candi)
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Chapitre 111 :
Matériel et méthodes

1-Objectifs

Le présent travail contribue a 1’étude des genres Melissa (Mélissa Officinalis L) et
Rosmarinus (Rosmarinus Officinalis L) appartenant a la famille des lamiacées a travers la region
de Djendel. Wilaya de Ain Defla, et la mise en évidence des variations du rendement et de la
composition de I’huile extraite par la méthode d’hydrodistillation des diverses espéces, Les
plantes sont récoltées durant les années 2021-2022, Les objectifs fixés sont résumés ci-apres :

e Extraction et récupeération des HEs de Mélissa Officinalis Let Rosmarinus Officinalis L par
hydrodistillation,

e La caractérisation physicochimique des huiles essentielle extraite du genre Mélissa et
Rosmarinus par les techniques GC et GC/MS

L’extraction, l'analyse et la caractérisation physicochimique des huiles essentielles de la
mélisse et romarin a été effectuée au niveau du laboratoire de valorisation des ressources

naturelles de I'Université Djillali Bounaama de Khemis Miliana,
2- Présentation de zone d’étude:
2-1- Situation géographie:

Deux plantes étudiées des espéces (Mélisse et Rosmarinus Officinalis L). Ont été fraichement
récoltées en mois de Novembre 2021 de région de Djendel, a environ 47 km de la wilaya d’Ain

Defla. Utilisé seulement la partie aérienne (tiges et feuilles).
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Figure 23 : Position géographique du site des plantes étudiées (Google Earth, 2021).
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3-Matériel végétale:
3-1-Séchage et conservation

Les parties aériennes (feuilles et tige) Mélissa Officinalis Let Rosmarinus Officinalis L ont
¢été récoltées durant ’année (2021-2022) une fois , le matin a 9h, pour I’extraction des huiles
essentielles, Le matériel végétal recueilli est étalée, séché, a I’air libre, pendant huit jours
permettant de garantir une bonne conservation de ses parameétres physicochimiques d’une part, et
d’autre part d’empécher la prolifération bactérienne (Wichtl et Anton, 2003; Nicolas et Billaud,
2006)

Les parties aériennes faisant objet d’expérimentations sont conservées dans des sacs en
papier, Un spécimen a été déposé a I'Herbarium du Département des sciences Agronomique de

I'Université Djilali Bounaama de Khemis Miliana.

Une fiche d’inventaire a été établie comportant les données suivantes : I’espece, la

commune, la localité (le lieu-dit).

L’identification botanique a été faite sur la base d’un spécimen d’herbier réalis¢ par

M'KOUACHE Benmoussa UDBKM.

Figure 24:Feuilles et tiges de Rosmarinus Figure 25:Feuilles et tiges de mélisse (Mélissa
Officinalis L séchées (Photo personnel, 2022). Officinalis L) séchées (Photo personnel, 2022).

3-2-Détermination de la matiére séche
La matiere séche du Rosmarinus Officinalis et Mélissa Officinalis, est déterminée par le
procédé de dessiccation de lgr de la matieére végétale séché a I’air libre (Linden et Lorient,
1994), a une température de 105°t2 C dans une étuve isotherme ventilée a la pression
atmosphérique pendant 24h (AOAC, 1990),
MS% = (Pds Sec/Pds Frais) x100
Pds Frais : poids du matériel végétal séché a I’air libre,
Pds Sec : poids du matériel végétal apres passage a 1’étuve,
MS % : Matiére seche,

21



4- Méthode des extractions d’huiles essentielles
4-1- Extraction d’huiles essentielles par hydrodistillation:

Ce travail a été realisé au niveau du laboratoire de I'universite Djilali Bounaama de Khemis
Miliana de la faculté des sciences et de la technologie ST (Laboratoire de Valorisation des
Substances Naturelles (LVSN)

Durant la période de 03 Mars 2022 au 22 Mars 2022
4-2- Principe de P’extraction des huiles essentielles:

L’extraction des huiles essentielles de plusieurs €chantillons des feuilles et des tiges séches des
deux espéces différentes (Mélissa Officinalis L et Rosmarinus Officinalis L), ont été extraites par
I’appareil de hydrodistillation de type Clevenger au laboratoire de Valorisation de Substances

Naturelles.

4-3-Matériel utilisées au laboratoire:

Erlenmeyer de 250 ml

Balance analitique

Appraeil I’hydrodistillation de types clevenger.
Les tubes eppendorf en plastique

Réfrigérateur

L’eau distillée

A N N NN

Matériel végetale seche (feuilles, tiges) de Mélisse et Romarin

4-4- Mode opératoire

L’extraction des HEs des deux plantes étudiées (Mélisse et Romarin) été éffectuée a ’aide d’un
dispositif de types clevenger, avant utilisation, ’appareil a été rincé avec 1’eau distillé (mis a
blanc), afin d’éliminer et nettoyer les pouussieres et les graisses probablement présentes dans

I’appareil pour évite tout contamination de I’huile du cours de I’extraction.

Dans chaque échantillons on prendre 50g de matiere séche, soumises avec 500 ml d’eau distillé
dans un ballon de 1000 ml de hydrodstillateur a température d’ébullition 100° C, la durée de

distillation pendant entre 2 h et 3h a I’aide d’un chauf-ballon.
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Reéfrigérant

Cohobage

Colonne de distillation

Eprouvette gradué

Ballon

Chouffe ballon

Figure 26 : Hydrodistillateur de type clevenger (Photo personnel, 2022).

Lorsque l’eau arrive a ¢&bullition, 1’éclatement des cellules permet la sortie de I’essence
aromatique, Les vapeurs chargées d’huile essentielle passent a travers le condenseur, Les
gouttelettes ainsi produites s’accumulent dans un collecteur, L huile essentielle, de faible densité
surnage en surface de I’eau. Aprés I’extraction, le volume d’huile essentielle obtenu a été
conserve dans un eppendorf en plastique stérile et couvert I’eppendorf d’un papier aluminium a

I’abri de la lumiére puis conserve dans un Réfrigérateur a 4°C jusqu’au son usage pour I’analyse
des HEs par CG/SM.

4-5- Calcul du rendement

Le rendement en huile essentielle est défini comme étant le rapport entre la masse de
I’huile essentielle obtenue aprés 1’extraction et la masse de la matiere végétale utilisée (AFNOR,

1986), Le rendement (R)He est exprimé en pourcentage, et est donné par la formule suivante :
Rue(%0) = (Mue / Ms) x100

Rue: Rendement en huiles essentielles,

MHe: quantité d’huile essentielle récupérée (gr)

Ms : quantité de la matiere végétale séche utilisée (gr)
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4-6-Cinétique d’extraction

Selon Bachelot et al., (2006), la cinétique d’extraction a pour but de fixer le temps
nécessaire pour extraire le maximum d’huile et pour éviter les pertes de temps et d’énergie, La

cinétique consiste a déterminer le rendement en fonction du temps d’extraction.

Dans notre étude, le rendement est déterminé par prélévement de 1’huile essentielle a des
intervalles de temps réguliers de 15 minutes qui s’étalent de 0 a 120 minutes en tenant compte que
le début de I’extraction commence dés la formation de la premiére goutte du distillat, cette étape

correspond a la mise a la température d’ébullition d’eau.

5-Analyse chromatographique en phase gaz couplée a la spectrométrie de masse (CG/SM)

de ’huile essentielle

Dix milligrammes d'huile essentielle ont été dissous dans cing millilitres d'éther
diéthylique, puis 1uL de cette solution est utilisé pour I’analyse par la chromatographie en phase
gazeuse et par la chromatographie en phase gazeuse couplée a un spectrométre de masse (GC-
MS)

e Analyse GC

L'analyse de I'huile a été réalisée a l'aide d'un systeme HP GC 6890 de technologie
Agilent avec détecteur a ionisation de flamme (FID), utilisant une colonne capillaire revétue de
phényl-méthylsiloxane a 5% (30 mx 0,25 mm X épaisseur de film de 0,25 um Agilent
Technologies, Hewlett-Packard, CA, USA), Le programme de température était le suivant: 40 ° C
pendant 1 min, puis élevé dans une premiere rampe a 200°C a 6°C/ min, suivi d'une seconde
rampe a 280°C a 30°C/min, et finalement maintenu a 280°C pendant 2 min, L'injection a été
réalisée en mode sans division a 280°C; le volume injecté était de 1 pL d'huile diluée (10 mg
d'huile / 5 mL d'éther diéthylique), La température du détecteur a été fixée a 300 ° C; Le gaz

porteur était de I'nélium a 1 mi/min

¢ Analyse GC-MS

L’analyse a été réalisée avec un systeme CG Agilent HP 6890 couplé & un détecteur
sélectif de masse réseau HP 5973 Agilent actionné par le logiciel HP Enhanced Chem Station, Les
conditions analytiques ont été fixées comme suit: Colonne capillaire Agilent HP-5MS (30 mx
0,25 mm, df=0,25 pm), injecteur sans éclats a 250°C (mode sans division), programme de
température: de 40°-250°C a 6°C/min, phase mobile: gaz porteur hélium a 1 mL/min, Les spectres
de masse ont été enregistrés en mode El (70 eV), gamme de masse scannée: de 35 a 500 amu, Les

températures de source et de quadripble ont été fixées a 230°C et 150°C, respectivement,
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L'identification des composants a été réalisée sur la base d'indices de rétention
chromatographiques et par comparaison des spectres enregistrés avec la banque spectrale calculée
(Wiley 275, L) (Adams,2001), Pour les hydrocarbures sesquiterpéniques, d'autres confirmations
ont été obtenues en comparant les spectres de masse avec les données de la littérature (Adams,
2001et Joulain, Konig, 1998), Les indices de rétention (RI) ont été calculés au moyen d'un
mélange de n-alcanes homologues (C7-Cso) analysés dans les mémes conditions

chromatographiques que celles utilisées pour I'analyse des huiles essentielles (Adams, 2001).

L'identification des différents composants est basée sur la comparaison des temps de rétention de
chaque composant, leurs spectres de masse et leurs indices de Kovats(KI) donnés par la littérature
(Joulain, Konig, 1998 ; Adams, 2001) avec ceux des composés standards de la banque de

donneées informatisées (Wiley 275, L), ceux décrits par Adams (2001)

—

Figure 27 : Appareille de chromatographe en phase gazeuse couplé a un spectrométre de masse
(CG/MS) (Photo personnel, 2022).
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Chapitre IV
Résultats et discussion

1-Extractions des huiles essentielles

1-1-Détermination de la matiéere seche

Méllissa Officinalis Rosmarinus Officinalis

95% Mati h
atiers sache B Matiers sache

B taux d'humidité .
taux d'humidité

Figure 28 : Teneur de MS de Mélissa Officinalis L et Rosmarinus Officinalis L

Nos résultats qui représente dans la figure 28 marquant que le taux de MS trés élevés pour les
deux plante (Mélissa Officinalis L 95% et Rosmarinus Officinalis L 94%) a cause de quelque
facteur climatique tell qu’un taux d’humidité relative de I’air diminué avec une température

élevé.

1-2- Caracteres organoleptiques d’HEs

Les seuls criteres d’applications d’une huile essentielle étaient ses propriétés organoleptiques tels
que le gott, la couleur, et 'odeur, Ces propriétés ne donnent qu’une information tres limitée sur
cette essence, La qualité d’une essence et sa valeur commerciale sont définies par des normes
fixées, Ces normes ont été établies par plusieurs organisations connues a I’échelle mondiale
(AFNOR, ISO...,,) en précisant les conditions opératoires des analyses, et en mettant au point
des monographies pour la caractérisation des huiles essentielles les plus courants, Apreés
I’extraction, nous avons déterminé les caractéres organoleptiques de notre huile essentielle et
comparé a ceux des normes AFNOR (2000)

Les caractéres organoleptiques sont présentés dans les tableaux suivant :
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Tableau 02 : les caracteres organoleptiques de HEs de Romarin (Rosmarinus Officinalis L).

Les HEs Caractéristiques Normes (AFNOR, Les HEs extrait
Organoleptiques 2000)
Aspect Liquide mobile, Liquide
Limpide
Couleur Presque incolore a Jaune pale
Romarin Jaune pale
(Rosmarinus
Officinalis L) Odeur Caractéristique fraiche Fraiche forte

plus ou moins
camphrée de I’origine

L’huile essentielle de romarin est pratiquement incolore. Son odeur vivifiante varie selon les
variétés de romarin mais, généralement, elle est plutét riche, aromatique, puissante et camphrée.
Les résultats des caracteres organoleptiques de 'HEs de Romarin (Rosmarinus Officinalis L) sont

en accord avec ceux répertoriés dans les normes (AFNOR, 2000).

Figure 29 : Huiles essentielles de Rosmarinus Officinalis L (Photo personnel, 2022)
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Tableau 03: les caracteres organoleptiques de HEs de la mélisse (Mélissa Officinalis L)

Les HEs Caractéristiques AFNOR 2000 Les HEs extrait
Organoleptiques
Aspect Liquide Liquide
Citronnelle (Mélissa
Officinalis L) Couleur Jaune péle a jaune jaune orange
orange
Odeur Fraiche citronnée et Fraiche citronnée
herbacée

L’huile essentielle préparée, présente les caractéres organoleptiques suivants : Aspect : liquide,
Couleur : jaune orange, odeur : Aromatique et Type : volatil

Les résultats des caractéres organoleptiques de I’HEs de citronnelle (Mélissa Officinalis L) sont
en accord avec ceux répertoriés dans les Normes AFNR 2000

Figure 30 : Huiles essentielles de la mélisse (Mélissa Officinalis L) (Photo personnel, 2022).

2- Détermination du rendement
Les résultats de calcul des rendements obtenus aprés I’extraction des huiles essentielles des
plantes étudiées (Mélisse et Romarin), par hydrodistillation. Les rendements exprimés en

pourcentage, a été déterminé par la formule indiquée dans le chapitre matériel et méthode. Sont
présente dans les tableaux 6 et 7.
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Tableau 04:le rendement en HEs de Rosmarinus Officinalis L

Nombre Extraction 01 02 03 04 05 06 Moyenne
Poids séche(g) 50 50 50 50 50 50 50
Durée
d’hydrodistillation(Heure) 2h /
Huile essentielle 0.5 0.7 0.5 0.5 0.6 1 0.63
Rendement d’HEs% 1 1.4 1 1 1.2 2 1.26
Tableau 05 : le rendement en HEs mélisse (Mélissa Officinalis L)
Nombre d’extraction 01 02 Moyenne
Poids seche(g) 50 50 50
Durée d’hydrodistillation(Heure) 3h /
Huile essentielle 0.1 0.1 0.1
Rendement d’HEs% 0.2 0.2 0.2
14 1,26%
1.2 -
® 17
E, 08 B Rosmarinus Officinalis L
g
T 06 mélisse (Mélissa
3 Officinalis L)
€ 0.4 -
0,2%
0.2 -
HEs
O T T 1
Rosmarinus mélisse (Mélissa
Officinalis L Officinalis L)

Figure 31:Histogramme des rendements de I’HEs de Rosmarinus Officinalis Let Mélisse (Mélissa

Officinalis L)
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L’extraction de quelque échantillon effectué par hydrodistillation a fourni un rendement moyen de
six extractions de (1.26% ) pour Rosmarinus Officinalis, et 0.2% HEs pour la Melisse (Mélissa

Officinalis) obtenus a partir de moyen de deux extractions (tableau 06 et 07).

Tenant compte de la récolte fraiche (plante jeune) de Mélissa officinalis, on peut constater que
notre plante est trés pauvre en HEs (R = 0.2% %). A noter que les travaux effectués par Heitz et
al (2000) et Abdelli W., (2017) ont montré un rendement similaire en HE (de I’ordre de 0,26 %),

de la région de hammam melouane de Blida.

En effet, les teneurs en H.E varient non seulement d’une plante a une autre de la méme famille
mais également en fonction des parametres d'extraction : solide-liquide, la température, le solvant
d’extraction, la taille des particules et le coefficient de diffusion du solvant. Il a été démontré
aussi, que I’extraction a températures €levées permettait d’obtenir des rendements plus élevés que

lorsqu’ils sont obtenus a température ambiante.

Cette faiblesse peut étre aussi expliquée par la méthode choisie (hydrodistillation par Clevenger),

ainsi que les parameétres climatiques de la région de la récolte.

En générale, malgré la région de récolte est le méme et les deux plantes sont de méme famille, ces
teneurs de rendement peuvent étre influencé par plusieurs facteurs notamment le degré de
maturité des plantes, les facteurs climatiques (la température et I’humidité), et la periode de

collecte.
3-Détermination ’analyse des huiles essentielles par CG/SM :

Les composés volatils des huiles essentielles de la Melissa officinalis et Rosmarinus officinalis
isolés par hydrodistillation ont été analysés par chromatographie en phase gazeuse couplée a un
spectrometre de masse (GC/MS). Les resultats obtenus Les principaux composants des huiles

essentielles et leurs pourcentages.
3-1-Huile essentielle de Melissa officinalis :

L’analyse chimique d’HEs de Melissa officinalis par CG/SM permet d’identifier 21 constituants
différentes (Tableau 06 et figure 32) représentent environ 77.37% la masse total de plante, dont
les Constituants majoritaires sont: Oxde de caryollene (9.78%), Citronelol (12.50%), B-
caryophyllene (14.74%) et Neral (20.71%) (Figure 33).
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Tableau 06 : Composition chimique de I’huile essentielle de Melissa officinalis a 1’etat cultivé

Constituants Melissa officinalis (feuilles seches)
(%)
G- pinene 0.04
Camphere 0.14
B — pinene 0.07
Myrcene 0.13
Limonene 0.76
Y.Terpinene 0.43
p-cymene 0.87
Octanel 0.11
6- methyl-5-heptan-2-one 3.89
Linalool 0.30
Terpinenen 1- ol 0.17
Citronelol 12.50
B- caryophyllene 14.74
Neral 20.71
@G- pineneol 1.44
Geranial 4.23
Acetate neranial 0.64
Acetate de neryl 1.23
Geraniol 4.5
Nerol 0.69
Oxde de caryollene 9.78
Identifies
Non identifies
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Figure 33:Histogramme des constituants majoritaires de I’HEs de Melissa officinalis

L'étude de la litterature révele des différences quant a la composition qualitative et surtout
quantitative de I'huile essentielle de mélisse. En effet, nous avons constate que les teneurs des
différents composeés sont loin d'étre fixes et varient parfois beaucoup d’une étude a autre. Les
résultats obtenus et .d'essayer de .comprendre ces variations chez Melissa officinalis L., plusieurs

facteurs sont a prendre en considération (age, altitude le climat).

D’prés ADZET et coll en 1992 Le biotypes de Melissa Officinalis subsp. Officinalis provenant de
plusieurs pays (Allemagne, Irlande, Grande Bretagne, Suisse, Autriche, Pays-Bas, France et
Grece) ont présenté un taux d'HEs. Supérieur a eux obtenus dans leurs pays d'origine Espagne

avec un taux moyen de 0;3%.

D'autre part, dans leurs travaux de Mulkens et coll 1988, se sont intéressés a I'influence de

I'altitude sur la production et la composition de I’HEs de Melissa officinalis L.

Mélisse d'origines différentes (Suisse et France).et cultivées a trois altitudes (450 m, 900 m, 1400
m). Il en résulte que I’altitude ne semble pas étre une condition favorable a la croissance et a la
productivité de ces plantes : les plantes cultivées a 900 et 1400 m ne se sont pas acclimatées et

leurs rendements en essences sont inférieurs a celui des cultures de plaine.
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3-2- Huile essentielle de Rosmarinus officinalis :

Les analyses chromatographiques des huiles essentielles d’échantillon de romarin (Rosmarinus
officinalis L) ont permis d’identifier 31 composés(Tableau 07 et figure 34) représentent environ
91,8% de la masse total de plante, aprés 60 min d’extraction montrent bien I’influence de durée

d’extraction sur le taux des principaux composants de huile essentielle.

La composition chimique de Rosmarinus officinalis Lest marquée par la présence du a- pinene

(23.1%), Camphre (14.7%), et B—pinene (12.2%) comme constituants majoritaires (figure35)

Tableau 07 : composition chimique de 1’huile essentielle de Rosmarinus officinalis a 1’etat cultivé

Constituants Romarin cultivé (feuilles seches) (%)
G- thujene 1.3
a- pinene 23.1
Camphere 4.6
Verbenene 0.2
B —pinene 12.2
Myrcene 4.5
A-carene
a- terpene 0.7
p-cymene 1.7
Limonene 3.3
Cineole 5.1
B- phellandrene 0.5
Y-terpinene 1.1
Sabinene hydrate trans 0.3
Terpinolene 0.5
Linalol 1.1
Chrysanthenone -
Camphre 14.7
Trans-pinocarveol 0.4
Pinocamphore TRACE
Borneol 1.4
Isopinocamphore 3.6
Terpineol 4 2.2
a-terpinol 1.0
Myrtenol 1.7
\erbenone -
Trans-oxyde de pipéritone -
Acetate de bornyl 3.7
Acetate de myrtenyl 1.1
(E)- B- caryophyllene 1.1
Oxyde de caryophyllene 0.7
Identifies
Non identifies
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Figure 34 : Histogramme des différentes compositions chimiques de I’HE de Rosmarinus officinalis
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Figure 35:Histogramme des constituants majoritaires de 'HES de Rosmarinus officinalis
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Nous remarquons également que le taux de - pinene est plus élevée par rapport aux autres
composes, selon Belkamel et al, (2013) ces composants présentent des corrélations deux a deux

entre eux.

Selon Boutekedjiret et al (1998) L’huile essentielle de romarin récolté de la région de Bibans
(Alger) est riche en 1,8-Cineole et il contient également du camphre et de 1’a-pinéne La
composition de ce romarin varie manifestement en fonction du cycle vegétatif de la plante
Boutekedjiret et al (1999).

Comparativement, les romarins marocains présentent une teneur importante en 1'un des 3
composés: a-pinene (37,0-40,0%, Rabat), Cineole (58,7-63,7%, EI Ateuf), camphre (41,7-
53,8%,) Elamrani et al(2000).

Le romarin de Tunisie est également riche en Cineole (40,1-55,1%) et contient aussi les
monoterpénes habituels Lawrence B.M. (1988 et 1997).

Le Romarin cultivé dans le Nord Est d’Espagne présente une huile essentielle parmi lesquels le

camphre et I’a-pinene sont les constituants majoritaires Guillen Maria et Cabo (1995).

Par contre, en Egypte, on trouve deux compositions, I’une dominée classiquement par le camphre,

I’a-pinene et le Cineole, I’autre riche en verbénone et en camphre Soliman et al (1994).

Enfin, le romarin de Corse et de Sardaigne contient une huile essentielle riche en verbénone,

acetate de bornyl et a-pinéne Pintore et al (2002).

Les variations, rencontrées dans la composition chimique du point de vue qualitatif et quantitatif
de nos échantillons comparés a certains travaux antérieurs, peuvent étre dues a certains facteurs
écologiques, a la partie de la plante utilisée, a ’age de la plante et la période du cycle végétatif, ou

méme a des facteurs génétigues.
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Conclusion générale

Le travail a été mené dans le cadre de la valorisation des huiles essentielles de lamiacées
Algériennes et particulierement Rosmarinus officinalis L et Mélissa Officinalis L poussant a I’état
sauvage ou cultive dans la wilaya de Ain Defla. Cette étude a permis de localiser et de quantifier

deux especes dans la région de Djendel

L’extraction des huiles essentielles de Rosmarinus officinalis L et Mélissa Officinalis Lest
réalisée par hydrodistillation. La caractérisation des extraits est réalisée par CG et CG/MS Le
rendement obtenu varie de 1.26% et 0.2%%respectivement pour Rosmarinus officinales L et
Mélissa officinales L durant le mois de Novembre. Cette période est caractérisée par une
photopériode minimale a la biosynthése des huiles essentielles. En plus, elle coincide avec la
période de froid durant laquelle la plante préserve les huiles essentielles pour se protége contre les

aléas climatiques.

Les huiles essentielles présentent une tres grande variabilité, tant sur le plan de leurs
propriétés organoleptiques que sur leur rendement. Cette variabilité est due a notre avis, aux
différents facteurs liés a D’espéce végétale, la période de récolte ainsi qu’aux conditions

climatiques.

L’analyse chimique d’HEs de citronnelle (Melissa officinalis L) par CG/SM permet d’identifier
21 constituants différentes, représentent environ 77.37% la masse total de plante, dont les
Constituants majoritaires sont: Oxde de caryollene (9.78%), Citronelol (12.50%), B-
caryophyllene (14.74%) et Neral (20.71%), et I’analyses chimique d’HEs de romarin
(Rosmarinus officinalis L) permis d’identifier 31 composé, représentent environ 91,8% de la
masse total de plante, dont les Constituants majoritaires sont : &- pinene (23.1%), Camphre
(14.7%), et p—pinene (12.2%).

En effet, Les différences observées dans la teneur en composition chimique de I'huile essentielle
pourraient étre attribuées a plusieurs facteurs, y compris la méthode utilisée pour l'extraction, les

conditions géographiques, le climat, les variations saisonnieres, le stade de la croissance.

Enfin, notre objectif était pratiquement atteint, mais il est loin d’étre terminé. Il serait souhaitable

de compléter cette étude par :
- I’identification des composés qui posseédent des effets biologiques et un pouvoir acaricides

- Préparer des formulations médicales en utilisant les I’HE comme traitement en mode in-vivo.
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Les indices de Kovats des etalons des H.E analysés sur colonne DB5

Les analyses chromatographiques ont été effectuées sur un chromatographe en phase gazeuse a
régulation électronique de pression de type Chrompack CP 9002, équipé d’une colonne capillaire en
silice fondue de type DB-5 de 30 m de longueur, 0,25 mm de diamétre et0,25 um d’épaisseur de film,

D’un détecteur a ionisation de flamme réglé a 280°C et alimenté par un mélange de gaz H2/air et d’'un
injecteur splitsplitless réglé a 250°C. Le gaz vecteur est I’'azote a 1 ml/min. Le mode d’injection est split
(rapport de fuite de 1/50, débit de fuite 66 ml/min). La température de la colonne est programmée de
50°C(3mn) a 250°C a raison de2°C/min, puis est maintenue a 250°C pendant 10 min.

Constituants Formule Tr Indice de Tr
Kovats

mn Alcanes Des Alcanes
Alpha.Thujéne 13.05 929
A.Pinene C10H16 13.90 937 c9 11.94 mn
Camphéne C10 H16 14.74 941 c10 18.05 mn
Sabinene 16.82 970
B.Pinéne C10H16 16.57 971 Cl1 25.04mn
Myrcene 17.85 986
Caréne C10H16 18.74 1007 C12 32.24 mn
a.terpinene
P.Cymene 20.60 1027
Limonéne C10H16 20.24 1027 C13 39.30mn
Eucalyptol (Cineol) | ------- 20.67 1028 ci4 46.04 mn
y.Terpinene 22.80 1057
Linalool | - 25.20 1099 C15 52.510
y.terpinéne 22.69 1057
Camphre 28.26
Bornéol C10H1801 30.01 1164 Cl6 5863 mn
Menthol | - 30.55 1171 C17 64.45 mn
A.Terpéneol C10H1801 31.83 1189 c18 69.98 mn




Anis-Aldehyde | --—----- 34.40 1207 C19 75.25 mn
Citonellol | -——-- 34.40 1201 c20 79.27 mn
Nérol | - 34.76 1229 c21 84.04 mn
Acétate de Linalyl | ---—---—--- 34.79 1244 Cc22 88.68 mn
Citral | - 37.36 1246 c23 93.00 mn
Thymol | - 39.07 1287 C24 97.21 mn
Carvacrol 41.01 1334

Eugenol | - 43.43 1353 C25 101.27 mn
Acétate de 45.08 1377

Geéranyl

Nerolidol 54.85 1519

IK = 100n+| 1040 =

Ou : IK est I'indice de Kovats.

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

Tr (Cn) est le temps de rétention de I'alcane précédent immédiatement le composé étudié.

Methode de calcul des indices de Kovats : [K

Tr(a) - Tr(Cw

Tr [Q\Ln—ljil

Tr C(n+1) est le temps de rétention de I'alcane a n+1 atomes de carbone suivant immédiatement le

composé.




Exemple de calcul d’un indice

Produitinconnu
Tr(mn) 24.35
v
Alcane inferieur T
C14H30 Alcane supérieure
Cl1sH32
Tr(mn) 23.59 tr(mn) 26.14

IK=(100x14)+ 100 = 1430



	On peut utiliser les huiles essentielles en goutte buvables, en gélules, en suppositoires et ovules, en bains mélangées à des huiles végétales ou lait des massages à raison 10 % d’huile essentielle et 90 % huiles végétales.
	– Sur la colonne vertébrale : Pour apaiser le système nerveux (Lavandula officinalis).
	– Sur le thorax : Pour agir sur les branches avec des HEs riches en cinéol (Eucalyptus radiata)
	- Pour activer les fonctions corticosurrénales : Frictionner la région avec des huiles essentielles positivement riches en terpènes (Pinus Sylvestris).
	- Dans le cas d’une infection/inflammation : Placer les huiles essentielles sur la gorge et la nuque (Bois de Rose).
	- Pour la peau : C’est l’un des usages, le plus pratique des huiles essentielles. De plus la résorption percutanée des huiles essentielles à lieu très rapidement.
	- Par voie orale : Quand il ya urgence, on peut les absorber mélangées dans un excipient (huile végétale, Miel) avec une efficacité plus puissante que par voie percutanée Sikkema et al (1995) et Michael T (2002)
	Garnero P., Ferreras M., Karsdal MA., Nicamhlaoibh R., Risteli J., Borel O., Qvist P., Delmas PD., Foged NT and Delaissé JM (2003).The type I collagen fragments ICTP and CTX reveal distinct enzymatic pathways of bone collagen degradation.J Bone Miner ...

