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Introduction

Générale




L’utilisation des plantes est une méthode nécessaire, aussi bien dans le domaine de
I’agroalimentaire que celui de la médecine ou le cosmétique. Les anciens savaient bien que ces
herbes n’ont pas été créées pour faire bien a la nature, mais pour des solutions plus complexes
liées a I’environnement Le Prophéte r dit : « Chaque fois qu ‘un musulman plante un arbre ou
séme une graine, il aura a son actif comme auméne tout ce qui aura été mangé du produit de
cette plante par un oiseau, un homme ou un quadrupéde. » Al-Bukhari (2/817), hadith
n°2195.1
Il'y aura bientdt trente ans que I'OMS a reconnu I'importance de la médecine traditionnelle [1]
et proposait son intégration dans les systémes officiels de santé, particulierement dans les pays en
développement.

En effet, I'utilisation des plantes médicinales, ou phytothérapie, fait partie de ces
méthodes Thérapeutiques qui peuvent trouver toute leur place a coté de la médecine moderne.
Plusieurs plantes sont utilisées en médecine (digitale, belladone, pavot, etc.).

Mais ce qui est important de savoir c’est que les données pharmacologiques de bon niveau de
preuves pour tenter d’expliquer les propriétés de ces plantes sont rares voire inexistantes pour la
plupart d’entre elles. De plus, leur innocuité n’est pas établie.

Tout ce qui est naturel n’est pas forcément bon pour la santé : des plantes sont contre
indiquées dans certains états physiologiques (femme enceinte ou allaitante, fenugrec notamment)
ou incompatibles avec certains médicaments (coumarines et anticoagulants par exemple).
D’autres utilisées a mauvais escient peuvent entrainer divers dysfonctionnements. Certaines
plantes médicinales constituent pour la plupart un danger pour la santé si elles sont prises en
quantité. Cette notion de dose est souvent a I’origine d’intoxications alors que la plante elle-

méme, n’est souvent pas toxique



La se pose les questions auxquelles notre pharmacopée traditionnelle fait défaut encore :
la partie du végétal a utiliser, la dose recommandée, I’indication, le mode de préparation
(infusion, décoction, macération, ...etc.) de telle ou telle plante médicinale ?

Certaines plantes sont trés toxiques et peuvent

mettre la vie des gens en danger (aconit, cigué, datura stramoine, digitale, etc.). D'autres plantes
peuvent devenir toxiques lorsqu'il y a une consommation sur une longue période, comme la
réglisse.

Deux plantes d'une méme espece qui se ressemblent peuvent étre l'une toxique et l'autre pas (cas
de Nigella sativa L. non toxique et de Nigella damascena L. toxique par son alcaloide la
damascénine).

Le Romarin est une plante qui posséde cette perspective, c’est ’espéce qu’on va étudier,
voir ces substances et son réle dans les maladies.

La premiére partie : est un rappel théorigque sur la plante, on va donner une description botanique,
la composition chimique des substances existantes et les mécanismes médicales.

Dans la deuxiéme partie, on va décrire les techniques expérimentales conduisant a 1’isolation et
I’identification de ’extrait de la plante.

La troisieme partie est une étude thermodynamique et traitement de phase.

En fin, on résume les résultats dans une conclusion générale.
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1.1 Leromarin dansI’histoire

Le romarin est connu depuis I’antiquité, c’est 1’espéce la plus utilisée dans le méditerrané
surtout en Algérie. Elle posséde plus de 3300 espéce et environ 200 genres .
Dans la Gréce antique : Les étudiants se confectionnaient des couronnes de romarins car elles
avaient la réputation d'améliorer mémoire et facultés intellectuelles.

Les Romains tressaient des couronnes de romarin dont on coiffait les mariés le jour de
leurs noces. lls en déposaient également sur leurs tombeaux —selon leur coutume- parce que
cette herbe, considérée comme sacrée, devait conserver le corps par son ardme; et son
feuillage persistant garantissait I'immortalité et procurait aux morts la paix éternelle .

Les Egyptiens I’utilisaient déja pour I’embaumement, ainsi qu’en fumigation lors des
cérémonies religieuses en remplacement de | ’encens [1].
C'est Horace qui rendit le plus bel hommage a cette plante dont il disait "Si tu veux gagner
I'estime des dieux porte leurs des couronnes de romarin."

Symbole de bonheur et de gaieté, on I'appelait aussi "herbe des troubadours".
1.2 Le romarin et les croyances

Durant les grandes épidémies, les gens en portaient un petit sac autour du cou pour se
protéger. Lesmédecins le brdlaient dans la chambre du malade pour assainir l'air.
Au XVeme siecle on le cultivé pour son fruit, consommeé tel, ou dont on tire le vin.
Au XVIeme siecle, I'huile essentielle extraite du romarin était utilisée conte la jaunisse.
Non seulement le romarin était pris pour ses propriétés médicinales, mais il était préconisé aussi
pour les gens qui étaient tristes, malheureux et déprimés. Ceci leur confere le bonheur et

remplace la passion par I'amour .
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Selon les Anglais du Nord, un peu du romarin attire le succes et renforce la mémoire. Cette vertu
fut célébrée par Shakespeare dans Hamlet quand il fait dire a Ophélie "Voici du romarin c'est

pour le souvenir” (acte IV scéne 5).

La reine de la Hongrie et a I’age de soixante-douze ans le buvait dans I’eau, elle trouvait vigueur
et beauté. A cet age, avait des demandes au mariage. Au point que le Roi de Pologne I’aurait

demandé en épousailles ! [2a,b].

Figure 1 : Photos de Rosmarinus Officinalis .L

1.3 Définition de Rosmarinus Officinalis .L

Le Rosmarinus en Latin signifié la rosée marine, ce qui fait référence a la fois a la présence
du romarin sur les cotes et les iles de la méditerranée et a diverses Iégendes liées a cette plante
[3,4,5]. Le romarin est un arbrisseau dont la tige pouvant atteindre deux métres, est couverte

d’une écorce grisatre. Elle se divise en nombreux rameaux opposés, tortueux (figure 2)
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Les fleurs sont bleues péles a bleues violacées, hermaphrodites, visibles de janvier en

mai. Elles sont groupées a l'extrémité des rameaux, a la base des feuilles (figure 1). Les

feuilles opposées décussées insérées sur une tige a section carrée, etroites, lancéolées, linéaires, a

bords roulés en dessous, sont vertes foncé et luisantes a la face supérieure (figure2). Le fruit,

ovoide, est entouré par un calice persistant, sec est constitué de quatre akénes (tetrakene). Il attire

les insectes (entomophiles) pour assurer la pollinisation (entomogame) [3, 5,6].

V
A o) Fleur

i)
:i .§\ “ﬁW Feuille
..’f;'l 2Nz

M

\‘\ J 3 /‘
\ul' / \
,\& Tige

Figure 2 : Tige principale et rameau

Feuillé a fleurs du romarin
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1.3.1 Classification botanique (systématique)

Régne Végétal
Sous régne Cormophytes
Embranchement Spermaphytes

Sous embranchement

Angiosperme

Classe Dicotylédones
Sous classe Gamétophytes
Série superovariées tetra cyclique
Ordre Lamiales
Famille Lamiaceae (Labiées)
Tribu Ajugoidées
Genre Rosmarinus
Espece Rosmarinus officinalis I.

Tableau 1 : classification botanique (systématique) de romarin.
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a- Origine du nom (le nom scientifique)

Le mot romarin (Rosmarinus) dérive du latin «Ros» : rosée et «Marinus» : marin ou de marin.
b- Noms vernaculaires

Iklil Al Jabal ,KIil, Hatssa louban, Hassalban, Lazir ,Azlir, Ouzbir ,Aklel, Touzala [7].

1.3.2 Etymologie

Le nom latin rosmarinus est habituellement interprété, comme dérivé "ros" de la rosée et
"marinus” d'appartenir a la mer, bien qu’elle se développe habituellement loin de la mer.
On a affirmé que cette interprétation est un produit d'étymologie traditionnelle, mais
probablement le nom original est dérivé du grec "rhops™ arbuste et "myron" baume [8,9].
1.4 Origine et Récolte de la Plante
1.4.1 Aire géographique
Le Romarin spontané qui pousse sur les cotes méditerranéennes, et le sud-ouest de I'Asie,
est souvent cultivé dans les jardins comme cléture. Le Romarin affectionne particulierement les
terrains calcaires. C'est pourquoi on le trouve essentiellement dans les garrigues maquis non- loin de
la mer. En Algérie, le Romarin est I'une des sept espéces végétales excédant 50.000 hectares sur le
territoire national [10].
Appellations régionales en Algérie : En plus souvent
Région de I'Est : EKIil
Région de I'Ouest : Helhal
Région du Centre : Yazir
1.4.2 Récolte de la plante
La récolte du Romarin en fleurs est possible pendant presque toute I'année, mais on la

pratique avec plus de profit de mais a juillet ou septembre en temps chaud et sec [11,12].
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1.5 Habitat et description

Originaire des régions méditerranéennes, le Romarin pousse spontanément dans le Sud de
I’Europe.

On le cultive dans le monde entier a partir de semis ou de boutures au printemps. 1l apprécie les
climats chauds, moderément secs, les branches récoltees pendant I’été sont séchées a I’air et a

I’ombre .

Figure 3: Photo des feuilles, et des fleurs du romarin.

1.6 Caractéristiques botaniques

Cette plante appartient a la famille des Labiées. Elle se présente sous forme d’arbuste, sous
arbrisseau ou herbacée [13], mesurant environ de 0.8 a 2 m de hauteur [14].

Les feuilles sont étroitement lancéolées linéaires, friables et coriaces, les fleurs d’un bleu pale,
maculées intérieurement de violet sont disposées en courtes grappes denses épanouissent presque

tout au long de I’année [15].
1.7 Variétes
Le romarin se présente en une seule espece avec de tres nombreux chémotypes [16] (Sous

espece); C’est a dire tous liés a la nature chimique du constituant majoritaire de I’huile essentielle.

[17].
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1.8 Proprietes généralesdu Romarin

1.8.1 Activité antibactérienne

Les effets des extraits aqueux et méthanoliqgues du Romarin, sur la croissance du
Streptococcus sobrinus et sur 1’activité extracellulaire de I’enzyme glucosyltransferase ont été
étudiés par les résultats en suggérant que les extraits du Romarin peuvent empécher la Iésion de
la carie en inhibant la croissance du Streptococcus sobrinus et peuvent aussi éliminer les plaques
dentaires par suppression de 1’activité de la glucosyltransférase [18].

Afin de chercher de nouveaux antibiotiques et des agents antimicrobiens, une autre étude a été
élaborée pour examiner les effets antimicrobiens des extraits des composés isolés de certaines
plantes, sur 1’ensemble de 29 bactéries et levures avec pertinence dermatologiques. L’extrait
obtenu par le dioxyde de carbone (CO,) supercritique du Romarin, a présenté un large spectre
antimicrobien la croissance de 28 sur 29 germes a été empéchée par cet extrait d’acide carnosique
[19].
1.8.2 Activité antifongique

La biosynthése de I’aflatoxine a été inhibée totalement par I’huile essentielle du Romarin a.
Selon les résultats indiqués, le potentiel de cette huile essentielle en tant que préservatif naturel
a un pouvoir contre I’Aspergillus parasiticus [20].
En utilisant la technique standard de diffusion sur gélose, les chercheurs ont évalué 1’activité
biologique de 11 huiles essentielles y compris celle du Romarin, les résultats ont montré que ces
huiles ont une activité inhibitrice modérée sur les cinq levures (Candida albicans,

Rhodotorulaglutinis Schizosaccharomycespombe, Saccharomycescerevisiae,, Yarrowialypolitica)

[21].

11
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1.8.3 Activité antivirale

L’évaluation de I’activité antivirale de 1I’extrait commercial du Romarin a indiqué qu’il y a
une inhibition de [I’infection par le virus de I’immunodéficience humaine (HIV) a la
concentration trés basse. Cependant, le carnasol a montré une activité anti -HIV a une
concentration modeérée qui n’était pas cytotoxique [22].
1.8.4 Activité ovicide

L’huile essentielle du Romarin s’est avérée un agent ovicide contre trois espéces de

moustique (Anophelesstephensi, Aedesaegyptiet Culexquinquefasciatus).,de méme . [23] ont
trouvé que cette huile présente une activité répulsive contre les moustiques (Aedesaegypti )[24].
1.8.5 Activité anti-oxydante

L’activité anti-oxydante du Romarin est connue depuis environ 30 années [25]. En raison
de ses propriétés anti-oxydantes, le Romarin est largement accepté en tant qu’épices dont
I’activité anti-oxydante la plus élevée [26].
Plusieurs auteurs ont étudié I’utilisation des extraits du Romarin comme antioxydant pour

conserver les produits & base de viande [27; 28 ; 29], [30].

1.9 Principaux constituants de la plante de romarin

2 Huile essentielle, dont bornéol, camphéne, camphre, cinéol.
2 Flavonoides (apigénine, diosmine).

2» Tannins.

2 Acides rosmarinique.

2 Diterpéne.

“» Rosmaricine

12
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1.10 Domaine d'Utilisation de la Plante

1.10.1 Industrie agro-alimentaire
La présence des acides poly phénoliques (rosmarinique, caféique) [31, 32] donne aux extraits
végétaux de Romarin un pouvoir antioxydant important, ceci rend le romarin un conservateur des
aliments et des huiles lipidiques [33].
a- Alimentation

Les pays occidentaux, utilisés 1’épice du romarin dans les boissons alcoolisés. Les aliments
cuits, viande et produits de viande, condiment et assaisonnement on utilise I’huile du romarin
comme vinaigre.

La quantité utilisée dans les aliments industriels (casse-cro(te, sauces et autres) est
maximale, et d'’455environ 0.41% (4.098 ppm) dans les aliments cuits. N’oublions pas les quantités
utilisées dans les desserts glacés, confiseries, aliments cuits, gélatines et pouding, viande et
produits de viande qui est presque a 0.003 % (26.2 ppm) .

b- Alimentation diététique, Tisanes herbales

Ces espéces sont utilisés sous forme d’infusions, des poudres, extraites sec avec de 1’eau pour
usage interne et externe, principalement contre les douleurs d'estomac [ 34].
1.10.2 Industrie cosmétique et parfumerie

Au 19¢me sjecle l'essence de Romarin servait a la préparation de la trés célébre eau de
Cologne de la reine de Hongrie. Aujourd'hui, on trouve le romarin dans la composition de
savonnerie, détergents, cremes et la plupart des eaux de Cologne; le taux d'utilisation maximum est
rapporté a 1% dans la derniére catégorie .

1.10.3 effets médicinaux

Le romarin est un véritable chasseur de toxines, il détruit les radicaux libres et est antioxydant

(action des flavonoides et des diterpénes).

13
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La teneur en acide rosmarinique conféere au romarin un effet anti-inflammatoire [35]. C’est un
hypoglycémique, il soigne les affections oculaires [36] et est utiliseé comme antiseptique,
cholagogue, antispasmodique, vulnéraire et diurétique [37].

1.10.4 Lathérapie

Dans le Moyen-Orient, il y a aussi un remede a base de plantes célebre pour I'asthme. Il s'agit d'un

mélange d'extrait de cumin noir, la cannelle, la camomille, du romarin, clou de girofle, la sauge, la
menthe verte, le thym, et d'autres. Ce mélange est extrait pris avec du miel. Le cumin noir, le thym
et e romarin sont connus pour inhiber la contraction trachéale. Thym, romarin, menthe, camomille,

clous de girofle, la cannelle et contiennent beaucoup d'antioxydants.

Il était déja décrit dans les grands ouvrages de médecine arabe classique [38] pour ses propriétés
hépatotrope, diurétique et emménagogue qui sont dues aux présences des flavonoides et les acides
phénoliques .

En Europe, les feuilles de Romarin sont utilisées dans la phytomédcine pour brilures
d'estomacs et thérapie d'appui, des maladies rhumatismales; en usage externe pour les problemes
de circulation. Dans les bains de sonna, I'herbe est utilisé comme stimulant externe pour
I'accroissement sanguin fourni a la peau [30], et diminuant la chute des cheveux [33].

Ces constituants, sont en relation avec la présence de nombreux acides phénoliques
signalés dans beaucoup de labiées (Lit- Vinenko, voir bugle, marrube), et qui sont ici les acides:
caféique, chlorogénique, néochlorogénique, reosmarinique, ce dernier, de saveur astringente,
consistant en un depside caféique et dihydrocaféique [39].

Les diterpénes phenoliques présentant dans le Romarin tel que l'acide carnosique et le
carnosol ont des effets d'inhibition contre des virus de HIV-1 [40] et certains cancers et d'autre

entrants dans cette fraction ont un effets carcinologique [ 41,42].

14
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et 2. Comesitin i de.tesoecend

.11 Composition chimique du romarin

Les sommités fleuries renferment une essence aromatique riche en camphre, en cinéole, en
alpha-pinene, en bornéol et en camphene.
Elle est riche en tanins, en flavonoides (apigénine, diosmine), en diterpenes tricycliques,

triterpénes et en acides-phénols, dont I'acide rosmarinique et la rosmaricine .

1.12 Les compositions phénoliques (polyphénols)

Les composés phénoliques ou les polyphénols sont des produits du métabolisme
secondaire des plantes, largement distribués possédant plusieurs groupements phénoliques, avec
ou non d’autres fonctions et comportant au moins 8000 structures connues différentes [43], allant
de molécules phénoliques simples de bas poids moléculaire tels que, les acides phénoliques a des
composés hautement polymerisés comme les tannins. Ils font partie intégrante de 1’alimentation

humaine et animale [44].

1.13 Les flavonoides

Les flavonoides ont un squelette de base formé par deux cycles en Cg (A et B) reliés entre

eux par une chaine en C3 qui peut évoluer en un hétérocycle (cycle C) (Figure 4).
Ils donnent des couleurs allant du jaune clair au jaune or. Selon les détails structuraux les
flavonoides se divisent en 6 groupes: flavones, flavonols, flavonones, isoflavones, chalcones,
aurones. Ces composés existent sous forme libre dite aglycone ou sous forme d’hétérosides, c'est-

a-dire liée a des oses et autres substances [45].
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Structure chimique :

Les flavonoides sont des dérivés du noyau flavone ou 2-phényl chromone [46] & 15
atomes de carbone (Cg-C5-Cg), constitué de deux noyaux aromatiques, que désigner les lettres A
et B, Reliés par un hétérocycle oxygéné, que désigne la lettre C [47], Portant des fonctions
phénols libres, éthers ou glycosides .On signale que le noyau flavone est lui-méme un dérivé

du noyau flavane de base [48].

Figure.4. Structure de base des flavonoides

flavanone R3' flavone

flavanonol , flavonol R3'

flavan 3-ol . isoflavone

Figure.5. Structures des différentes classes de flavonoides [49].
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1.14 Les Terpénes

Les terpénes sont des hydrocarbones naturels, de structure soit cyclique soit a chaine
ouverte. Leur formule brute est (CsHy) » dont le x est variable en fonction du degré d’insaturation
de la molécule et n peut prendre des valeurs (1-8) sauf dans les polyterpenes qui peut
atteindre plus de 100 (le caoutchouc). La molécule de base est I’isopréne de formule CsHg
(Figure.6)

Le terme terpénoide désigne un ensemble de substances présentant le squelette des
terpénes avec une ou plusieurs fonctions chimiques (alcool, aldéhyde, cétone, acide, lactone,

etc.) [50].

CH,

I
~C._.CH,
H,C™ e
H

2

Figure 6: La molécule d'isoprene

= aill]]

_~"~_ () Menthol Camphre a-Pinéne

Figure 7: Structures des différentes classes de Terpénes.

. R o &
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.15 Les Tannins

Les tannins sont des composés phénoliques trés abondants chez les angiospermes, les
gymnospermes et les dicotylédones [51]. Ils ont la capacité de se combiner et de précipiter les
protéines. Ces combinaisons varient d’une protéine a une autre selon les degrés d’affinités [52,53]
On remarque les tanins condensés, appelés aussi polyphénols ou proanthocyanidine, sont
largement répandus dans I'alimentation humaine (fruits, légume, thé, dattes, ...).

Certains auteurs ont trouvé pour la variété Deglet- Nour que le taux est 16,66 ug/ml
d'acide tannique, au stade,Tmar, cette teneur reste faible par rapport a d’autre chercheurs celle

notée par [54]. (70 ug/ml d'acide tannique)

Il a été rapporté par [55]. Que les tanins jouent un rdle important dans les qualités
organoleptiques et nutritionnelles des produits [55]. Ces tanins sont des oligomeres ou polymeéres
de flavan-3-ols qui ont la propriété de libérer des anthocyanes en milieu acide a chaud par rupture
de la liaison inter monomerique [56]. Ils ne shydrolysent pas sous l'action des acides minéraux
dilués mais forment a I'ébullition des composés insolubles appelés phlobaphénes ou rouge de

tanins [57].

La structure complexe des tanins condensés est formée d'unités répétitives monomeriques
qui varient par leur centre asymétrique et leur degré d'oxydation [58]. Les formes naturelles
monomeériques des flavan-3-ols se différencient par la stéréochimie des carbones asymétrique C, et
Cset par le niveau d'hydroxylation du noyau B (figure9). On distingue ainsi les catéchines

(dihydroxylées) des gallocatéchines (trihydroxylées).
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Figure. 8: Structure chimique des tanins condensés.
Dans notre alimentation, 1’astringence est la qualité organoleptique qui indique la présence des
tannins. Elle a un réle important dans le choix des aliments (corrélation inverse entre les especes
végeétales choisies et leur teneur en tannins) [59 ,60].
Comme les autres types de polyphénols, les tannins sont aussi répandus pour leurs nombreuses
Activités thérapeutiques notamment ; anti-infectieuses [61,62], cardiovasculaires [63,64],
hormonodépendantes et anticancéreuses [65, 66,67].
1.16 Huiles essentielles
L'huile essentielle de Romarin est un liquide incolore ou jaunatre dont lI'odeur est fortement

piquante camphrée, pénétrante de saveur tres aromatique, Les sommités fleuries fournissent plus
de 10 a 25 ml/Kg [68], Le type algérien renferme plus que [69] :

» 0,74 % dans la plante séche ;

> 0,1 % dans les feuilles ;

> 1,4 9% dans les fleurs et rameux.

Cette teneur en huile essentielle dans le Romarin varie en fonction de l'origine géo-climatique
de la plante. Plus de 50 composants mono-terpéniques rentrent dans la composition chimique
d'huile essentielle de Romarin dont les constituants principaux sont [70].

—  Camphre (15-25 %) — 1,8 Cinéol (15-50%)
—  0o-Pinene (19.6 %) —  Limonéne (3.6%)

— Bornéal libre et estérifié (10.0 %)
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Notre recherche se repose sur I'étude de la composition structurale d'huile essentielle de Romarin

ainsi que leur activité biologique (I'activité antimicrobienne et antoxydante), on cite [39, 70,71,72]

1.16.1 Caracteristiques des huiles essentielles

Les huiles essentielles aident a traiter les petites indispositions de la vie de tous les jours.
Outre leur action curative, elles opérent de maniére préventive en stimulant le systéeme
immunitaire afin que votre organisme lutte plus efficacement contre les infections bactériennes et
virales. Parmi les propriétés les plus connues, on citera la propriété antiseptique. A I'neure ou les
germes microbiens deviennent de plus en plus reésistants, ce qui implique pour l'industrie
Pharmaceutique de trouver des antibiotiques de plus en plus puissants (mais aussi de plus en plus
destructeurs de la flore saprophyte responsable de notre immunité), les huiles essentielles offrent
une véritable alternative [73]. Leur efficacité se révéle en effet stable dans le temps et la
preuve est faite tous les jours de leur grande efficacité, la ou certains antibiotiques échouent

désormais. [74].

1.16.2 Principaux constituants d’huiles essentielles du romarin

Le composé majoritaire de 1’huile essentielle du Romarin varie d’une région a I’autre
(tableau 02). On trouve le :
2» 1-8 cinéole,
2 |e camphre,
2 e pinéne, le
2 linalool,

2 |e limonéne [75].
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Composé majoritaire (Inscription Origine Référence

dans les

colleges

locaux,

2005
a-pinéne 23,1 Algérie (Tlemcen)

[14]
Camphre 14,5
-pinéne 12,2
a-pinéne 14,9 IRAN(Tehran)
Linalool 14,9 (76l
Pipéritone 23,7
a-pinéne 10,2 TURQUIE(Izmir)
oy 77

1,8-cinéole 61,4 771
a-pinéne 1,4 MAROC
1,8-cinéole 50,2 (78]
Camphre 9,1
a-pinéne 13,5 SERBIE(Vojvodina)
Limonéne 21,7 7]
Camphre 21,6

Tableau 02: Variations de la composition chimique (composé majoritaire) de 1’huile essentielle

de Romarin
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1.16.3 Les caractéristiques physico-chimiques des huiles essentielles

En ce qui concerne les propriétés physico-chimiques, les huiles essentielles forment un
groupe tres homogene [80], Les principales caractéristiques sont :

2 Liquides a température ambiante.

2 N’ont pas le toucher gras et onctueux des huiles fixes.

2 \/olatiles et trés rarement colorée

2 Une densité faible pour les huiles essentielles & forte teneur en mon terpénes

2 Un indice de réfraction variant essentiellement avec la teneur en mon terpénes et en
dérivés oxygénés. Une forte teneur en mon terpénes donnera un indice élevé,
cependant une teneur élevée en dérivés oxygénés produira 1’effet inverse.

2 Solubles dans les alcools a titre alcoométrique élevé et dans la plupart des
solvants Organiques mais peu solubles dans 1’eau.

2»  Douées d’un pouvoir rotatoire puisqu’elles sont formées principalement de
composés Asymeétriques.

2 Trés altérables, sensibles & I’oxydation et ont tendance a se polymériser donnant
lieu a la formation de produits résineux, il convient alors de les conserver a I’abri de

la lumiére et de ’humidité .
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1.16.4 La composition des huiles essentielles

Composition chimique

Les huiles essentielles sont des mélanges complexes et variables de constituants qui
appartiennent, de fagon quasi exclusive, a deux groupes :

2> |e groupe de terpénoides.

2> groupe des composés aromatiques dérivés du phénylpropane.

D’aprés [81]. La structure des composes des huiles essentielles est constituée d’un
squelette hydrocarboné, constituant une chaine plus ou moins longue. Sur ce squelette de base
est Souvent présent un ou plusieurs sites fonctionnels semblables ou différents. La majorité des
sites fonctionnels sont des sites oxygénés avec un ou plusieurs atomes d’oxygeéne, pour quelques
groupes fonctionnels azotés ou soufrés Selon [82].

Cette structure varie en fonction Du nombre d’atomes de carbone qui les constitue [83]
2> |es monoterpenes.
2> |es sesquiterpene
>» Rarement les diterpénes.diterpénes.
> Du caractere saturé ou insaturé des liaisons.
2 De leur agencement : linéaire ou cyclique.
> De la configuration spatiale (forme de chaise, de bateau, de triedre...).
2> De la nature des groupes fonctionnels a savoir
2> Terpénes : R;-HC=CH-R,.
2 Alcools terpéniques : R-OH. Cétones: R;CR;.
> Phénols : C6H6-OH.
2 Aldéhydes : RCHO
> Esters : R;-COO-R

> FEthers: R;-O-R
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Conclusion :

Le romarin (Rosmarinus officinalis L.) Est un arbrisseau de la famille des Labiées,
répandu sur toutes les rives de la méditerranée [84]. Il est dominant dans les communautés
arbustives post-feu, principalement dans les sols calcaires. Il sagit d'un germoir a semences
obligatoire et a floraison abondante. Son caractere ensoleillé et son effort de reproduction élevé lui
permettent de coloniser les paysages découverts [85].

Le romarin fait I’objet de trées nombreuses mentions historiques et Iégendaires.

Des recherches récentes [86; 87] ont démontré que I'huile de romarin avait certaines propriétés
antibactériennes. De nos jours, le romarin est surtout utilisé en cuisine, entre autre, avec les
viandes, shampooings ou encore pour son odeur légére de pin dans les savons, parfums ou
eaux de toilette. Il est utilisé comme composant aromatique dans I'industrie des cosmétiques Ces

caractéristiques nous ont poussés a ouvrir une porte sur cette espéce et découvrir secret.
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1.1 Introduction

Notre objectif consiste a valoriser des especes végétales de notre région. Nous avons choisi
le Rosmarinus officinalis comme plante cible vu sa disponibilité et ses vertus aromatique et
médicinale.

Notre travail a pour but deux points essentiels :

>» Facons d'extraire les huiles essentielles de la plante et I'étude de leurs propriétés physico-
chimiques.

2» Connaissance des composés chimiques présents dans la plante par des tests chimiques.

11.2 Premiere partie : Méthodes

11.2.1 Récolte et séchage de matériel végétal

Le matériel végétal est constitué de romarin (Rosmarinus officinalis L), la récolte a été effectuée au
printemps Mars-avril 2014, dans un jour bien en soleillé, notre échantillonnage était aléatoire.

Au niveau du laboratoire, on prend les feuilles, les étaler sur du papier et les laisser les sécher dans
un endroit ombragé, a 1’abri de I’humidité et & une température ambiante jusqu’au séchage complet,
puis on les conserve dans des sacs de papier.

Apreés un certain temps, on les séche a 1’aire et a I’abri de la lumiére durant 02 semaines.

Le matériel végétal séché est réduit en poudre puis soumis a 1’extraction.

Parties utilisées : Feuilles et sommités fleuries.

I1.2.2 Extraction d’huile essentielle par solvants
L’extraction a été realisée au niveau du laboratoire de génie des procedés Universite Ziane
Achour de Djelfa.

L’extraction de notre plante se fait par :

> |’hydro distillation.

2> soxlet (percolation) a reflux.

Les dispositifs utilisés
P Réfrigérante
> Hydro distillation
» Chauffe ballon

B Thermométre
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11.2.3 Extraction par hydro distillation
a - Principe d’hydro distillation

L'extraction de I'huile essentielle du Rosmarinus officinalis a été effectuée par hydro distillation
dans un appareil de type Clevenger (Photo 1).

b- Mode opératoire

Dans un ballon de 500 ml, on met 36g de matériel végétal sec avec 300 ml d’eau distillé. Le
mélange est placé dans un chauffe ballon (source de chaleur). Ce dernier est lié a un ballon par un

réfrigérant. La température de distillation est contrélée (100°C).

Photos 1: Montage d’hydro-distillation employé pour I’extraction de I’huile essentielle.

b - les conditions opératoires

P Masse de la charge végeétale: 36 g.
# Solvants: 300 ml

# Durée d’extraction: 3 a 4 heures

Remarque
Le systeme est laissé pendant 3heures. Apres la filtration on observe une solution de couleur
Marron (photos 2 et 3)
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Photos 2 : le mélange avant la filtration. Photos 3: le filtrat obtenu de 1’eau distillé

11.2.4 Extraction a reflux

11.2.4.1 P’utilisation de I’alcool primaire

a - Mode opératoire
On prend la poudre du produit broyé seche de Romarin avec de I’alcool primaire (1-butanol) dans
un ballon de 500 ml, I’ensemble est porté a ébullition pendant 3 heures. Les vapeurs chargées
d’huile essentielle traversent le réfrigérant de 40 cm (photo 4), se condensent et chutent dans une
ampoule a décanter, 1’alcool primaire et I’huile se séparent par le phénomene de densite.

Les huiles essentielles récupérées dans de petits flacons opaques et stockées
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Photos 4 :I’extraction de romarin avec 1’alcool primaire a reflux.

b - les conditions opératoires

> Masse de la charge végétale: 36 g.
» Solvants: 100 ml de 1-butanol.

P Durée d’extraction: 3 heures.

Remarque

On fait évaporer 1’alcool du mélange, afin de récupérer la solution. On observe aprés la filtration

une solution de couleur verte foncée (un cercle vert).

11.2.4.2 P’utilisation de I’alcool secondaire

a - Mode opératoire

de la méme fagon que I’expérience précédente, on prend la poudre du produit broyé séche de
Romarin avec de I’alcool secondaire (2-propanol) dans un ballon de 500 ml, I’ensemble est porté a
ébullition pendant 3 heures. Les vapeurs chargées d’huile essentielle traversent le réfrigérant de 40
cm (photo 5 et 6), se condensent et chutent dans une ampoule & décanter, I’alcool primaire et

I’huile se séparent par le phénomeéne de densité.

2]
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Les huiles essentielles réecupérées dans de petits flacons opaques et stockees.

Photos 5 et 6: I’extraction de romarin avec 1’alcool secondaire a reflux.

b - les conditions opératoires

> Masse de la charge végétale: 36 g.
» Solvants: 75 ml de 2-propanol.

P Durée d’extraction: 3 heures

Remarque

L’évaporation de 1’alcool secondaire se fait pendant 3heurs a 82°C, et apres la filtration on observe

une solution de couleur verte claire.

=
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11.2.5 Plan d’expérimentale

11.2.5.1 Détermination du rendement d’extraction

Selon la norme [88], le rendement en huile essentielle (RHE) est défini comme étant le rapport
entre la masse d’huile essentielle obtenue apres 1’extraction (M’ et la masse de la matiere
végétale utilisée (M). Le rendement est exprimé en pourcentage, il est exprime par la formule

suivante :

Rye : Rendement en huile essentielle en 7.
M" : Masse d’huile essentielle en gramme.
M : Masse de la matiére végétale seche utilisée en gramme.

11.2.5.2 Le résultat obtenu est:

a- Solvant eau : masse réelle du produit sec est M = 36 g, aprés ’extraction et évaporation de

I’eau, la masse liquide M’ = 24,7 g. donc, le rendement supposant qu’on a ¢éliminé toutes les
24,7

impuretés R gy = S 100 = 68,61%
b-Solvant alcool : masse réelle du produit est toujours 36 g, apres évaporation du solvant, nous

14,66

avons trouvé M’égale a 14,66 g. donc, le rendement R = ?100 =40,72.

alcool

La masse réduite de la deuxieéme expérience (solvant ’alcool), montre que 1’alcool a bien manipulé

les dérivés de 1’extrait du romarin
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11.2.6 Plan d’extraction

Le protocole genéral de mon travail est comme suite :

Hydro distillation —Chauffage

Condensation

Décantation

Séparation

Figure.9: Les étapes d’extraction d’huile essentielle
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11.2.7 Tests chimiques sur la poudre de Rosmarinus Officinalis L

11.2.7.1 Tanins:

Les tanins ont des couleurs qui vont du blanc jaunatre au brun et foncent a la lumiere. Ils
posseédent une légere odeur caractéristique, un golt amer et sont astringents.

Les tanins se dissolvent dans 1’eau sous forme de solution colloidale. Ils sont solubles dans les
alcools, I’acétone et dans les solutions d’hydroxyde de sodium et de carbonate de sodium. Comme

tous les phénols, les tanins réagissent avec le FeCls

a) Test

On prend 10 g de poudre de romarin seche avec une solution aqueuse de C,HsOH a 1%, on filtre
la solution. On ajoute a I’ensemble précédent quelques gouttes d’une solution de FeCls.

Le mélange devient vert, ceci dit qu’il y a des tanins.

Remarque
Le produit de départ était de couleur marron, et aprés 1’ajoute de FeCls, la solution change de

couleur (devient verte foncée (photo 7).

Photo 7 : les tannins de couleur verte foncée
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11.2.7.2 Flavonoides

Les flavonoides donnent généralement avec le magnésium en présence de 1’acide chlorhydrique

une coloration rose ou rouge apres 3 min.
a) Test

Pour justifier la présence des flavonoides, on mélange 10 g de poudre de romarin seche, avec 150
ml de Hcl dilué 1% pendant 24 h, on filtre la solution.

On prend 10 ml de filtrat, on ajoute du NH4OH pour le rendre basique.

Ceci, fait naitre une couleur jaune clair sur la partie supérieure du tube a essai indiquant la
présence des flavonoides.

Remarque

La solution change de couleur au fur et a mesure de 1‘ajout de NH4OH, (voir la photo 8).

Photo 8 : la présence des flavonoides

E



Méthodes et Analyses Chapitre Vs |

11.2.7.3 Terpénes

a)Test

On prend 5g de poudre séche ; la dissoudre dans 20 ml d’éther de pétrole filtré évaporé.
Le résidu est dissous dans 0,5ml d’acide acétique et ensuit dans 0,5 ml de CHCl;. Les solutions
sont transférées dans un tube a essai puis on ajout 1ml de H,SO, concentré.

Dans la zone de contact entre les deux liquides un cercle violet ou marron est formé puis

Devient gris, ceci indique la présence des terpenes.

Photo 9 : la présence des Terpénes.
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Photos 10: Tests chimiques sur la poudre de Rosmarinus Officinalis L

11.3 Préparation des solutions a base de feuilles de Romarin
5 g de produit sont broyées dans un mortier-pilon. Aprés dissolution dans une fiole de 200 ml avec

de I’eau chaude, la solution est refroidie puis ajustée avec de I’eau distillée.

11.3.1 Extraction des composés phénoliques

L’objectif de cette extraction est de libérer les polyphénols présents dans des structures
vacuolaires par rupture du tissu végétal et par diffusion. Ces derniers sont extraits par extraction
liquide-liquide

en utilisant I’eau comme solvant, mais d’autres solvants peuvent étre utilisés tels que les alcools

primaires, acétonitrile, I’acétone et I’acétate d’éthyle.
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11.3.1.1 Dosage des polyphénols (réactif de Folin Ciocalteu)

Le dosage des polyphénols a été effectué a I’aide d’un spectrophotomeétre a UV visible a double
faisceaux de type SHIMADZU UV-2401PC, la technique a double faisceaux nous a aidé a
éliminer I’absorbance du blanc et donner directement la densité optique de I’échantillon. Pour
s’assurer que les résultats sont fiables, le dosage du composé phénolique a été réalisé en trois
essais, apres on a calculé la moyenne des densités optique mesurées.

Le dosage des polyphénols par la méthode utilisant le réactif de Folin-Ciocalteu a été décrit par
[89]. Depuis, son utilisation s'est largement répandue pour caractériser les extraits végétaux

d'origines plus diverses.

11.3.1.2 Principe

Le réactif de Folin Ciocalteu est un acide de couleur jaune constitué par un mélange d'acide
phosphotungstique (H3sPW;,040) et d'acide phosphomolybdique (H3PMo01,040). Il est réduit, lors
de lI'oxydation des phénols, en un mélange d'oxydes bleus de tungstene et de molybdene [90].

La coloration produite, dont I'absorption maximum a 760 nm, est proportionnelle a la quantité de

polyphénols présents dans les extraits végétaux.

11.3.1.3 Mode opératoire

Dans une fiole Jaugée de 20 ml, on introduit :

- Lasolution de Romarin (0,2 ml)
- Réactif de Folin Ciocalteu (1 ml)
- Le bicarbonate (CO3Nay) a 4,25% (quantité suffisante pour 20 ml).

On prépare dans les mémes conditions un témoin avec de l'eau distillée a la place de la solution de
Romarin puis on porte au bain-marie & 70°C pendant 20 minutes.
Apres refroidissement on détermine la densité optique a 760 nm par rapport au témoin (voir figure 11).
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Eau solution rosmarin

solution d’acide gallique

Figure. 10: Protocole du dosage des polyphénols dans le Romarin

Apreés la préparation de la gamme des concentrations de l'acide gallique (0,25 g/l; 0,5 g/lI; 0,75 g/I;

1g/l), la mesure de la densité optique a été effectuée a la longueur d'onde de 760 nm (tableau 4). Les

absorbances obtenues ont été représentées en fonction des concentrations, la courbe d'étalonnage

Reéalisée montre la linéarité de la réponse du détecteur en fonction des différentes concentrations

(figure 12).

Tableau 3: Densités optiques des différentes concentrations de I'acide gallique

Concentrations d'acide gallique Densité optique (D-O)
(9/1)
0,25 0,6045
0,5 1,209
0,75 1,813
1 2,418
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Figure. 11: Courbe d'étalonnage pour le dosage phénolique.
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L’absorbance moyenne de la solution romarin est 1,401
La concentration de I’échantillon a été obtenue par projection de I'absorbance moyenne sur la

courbe d'étalonnage. Le résultat exprimé en g/l d'acide gallique est ......
11.3.2 Dosage des anthocyanes

11.3.2.1 Définition

Les anthocyanes (du grec anthos « fleur » et kuanos « bleu sombre ») ou anthocyanosides
[91] (ou sur le modéle anglaisanthocyanines) sont des pigments naturels des feuilles, des
pétales et des fruits, situés dans les vacuoles des cellules, solubles dans I'eau, allant du rouge
orange au bleu pourpre dans le spectre visible.

Ces composés existent sous forme d'hétérosides formés par la condensation d'une molécule non
glucidique (appelé aglycone) et d'oses et souvent, de groupes acyles. L'aglycone qui les
caractérise est un anthocyanidol de la classe des flavonoides. En 2006, 539 anthocyanosides ont

été recenseés [92].

Les anthocyanosides sont présents dans un certain nombre de végétaux tels
que myrtille, mQre, cerise, raisin noir, orange  sanguine,  aubergine, pomme  de terre
vitelotte, prune, bleuet (airelle bleue du Canada, ne pas confondre avec le Bleuet des champs),
mauve, etc. lls donnent leur couleur aussi bien aux feuilles d'automne qu'aux fruits rouges. Ils

jouent un role important dans la pollinisation des fleurs et la dispersion des graines.
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Leur fort pouvoir colorant, leur solubilité en milieu aqueux et leur absence de toxicité font des
anthocyanosides des colorants naturels susceptibles de remplacer les colorants synthétiques
utilisés dans l'industrie agroalimentaire. Enfin, leur activité anti-oxydante laisse supposer que
leur apport par l'alimentation pourrait jouer un rdle bénéfique dans la santé humaine,

notamment dans le domaine des risques cardiovasculaires.

Figure.12: Anthocyane
Les anthocyanes sont déterminés par la méthode basée sur la décoloration par I'acide sulfureux [93].

11.3.2.2 Principe du dosage

Le principe est basé sur la décoloration des solutions danthocyanes en utilisant une solution de
Bisulfite de Sodium. Le chercheur a montré que ce phénoméne était dd a l'existence d'une réaction
entre le cation flavylium et I'nydrogénosulfite HSO3. Cette réaction est équilibrée et conduit a la
formation d'un produit d'addition incolore et plus ou moins stable selon le pigment. Cette méthode

suppose que les autres composés phénoliques n'interferent pas sur le dosage.

11.3.2.3 Mode opératoire

Dans un Erlenmeyer de 50 ml, on introduit: 1 ml de la solution de rosmain; 1 ml d'éthanol de 0,1 %
et 20 ml d'Hcl concentrée a 2 %. A partir de cette solution, on place dans un premier tube a essai 10
ml de la solution et 4 ml d'eau distillée; dans un deuxiéme tube on met 10 ml de la solution et 4 ml
de bisulfite de sodium a 15%.

On procéde aprés une attente de 20 mn, aux mesures des densités optiques a 520 nm par rapport a

I'eau distillée(voir figure 13).
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10 ml
1 ml de solution
de romarin + 1 ml
d'éthanol a 0,1% et
une solution d'HCI
Repose 20 mn
+ 4 ml d’eau distillée + 4 ml de bisulfite de sodium

Figure. 13: Protocole du dosage des anthocyanes

La valeur de la densité optique des anthocyanes non décolorés (tubes témoins) et décolorés par le
Bisulfite de Sodium (tubes décolorés) sont successivement 0,0501 et 0,0480. La différence est de
0,021.

Nous n’avons pas fait la courbe d’étalonnage car on n’avait pas assez de valeurs.

Nous remarquons que le taux en anthocyanes pour notre échantillon est faible.

Il est important de signaler que les anthocyanes, sur le plan théorique augmentent avec la maturation
des fruits, atteignant un maximum puis diminuent. Cette évolution est étroitement corrélée avec la
nature des fruits. En plus, les différentes réactions qui peuvent prendre place dans la diminution des

anthocyanes sont :

- Les réactions de condensation des anthocyanes et/ou flavanols avec d'autres molécules
inférieures comme l'acide puracique, venyl phénole ou l'acide glycoxylique.
- La combinaison des anthocyanes avec les tanins pour donner des polymeres qui possédent

des propriétés et des couleurs différentes a celles des anthocyanes.
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11.4 Deuxieme partie : Analyses

11.4.1 Purification et Identification

Les analyses en chromatographie sont réalisés sur un systéme est équipé d’une pompe
SpectraSYSTEM P 1000, d’un injecteur automatique SpectraSYSTEM AS1000, d’une pre-
colonne (polymer laboratories PL gel Sum Guard, 50x 7,5mm) suivi de deux colonnes
(polumer laboratorie, 2PL gel 5um MIXED-D colonnes, 2x300x7,5 mm).

RMN*H : spectrométre RMN Varian 300MHz (Acétone d6, T ambiante, TMS)

Nous n’avons pas tenu compte du changement de la température lors de I’utilisation de la
chromatographie gaz couplée a la masse sur la structure des produits trouvés.

Les constantes de couplages J sont exprimées en Hertz (Hz). Les déviations suivantes sont
utilisées pour préciser la multiplicité des signaux : s (singulet), d (doublet), t (triplet), g

(quadruplet), p (pentuplet), m (multiplet), dd (doublet de doublet), ...

11.4.2 Chromatographie a phase gazeuse et spectre de masse

a- Conditions opératoires :

b- Reésultats et discussion :

D’aprés le chromatogramme obtenu 1’extrait présent deux pics majoritaire correspond a Tr = 7,17 et

Tr = 2,542 (figure 14).

Q)

— s a2

I
’ ?:4.

Figure 14: Chromatogramme de 1’extrait du romarin.
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Le balayage de la figure de la chromatographie par le détecteur de masse (SM) donne le spectre
suivant :

Selon la figure, le pic majoritaire présente une masse identique a celle du Rosmanol. Le spectre
montre que la masse moléculaire est celle de celui-ci M = 303 g/mol.

On voit un pic de masse de 332 qui correspond a la structure de 1’acide carnosique, mais un pic non
majoritaire, ceci veut dire que la réaction lors de I’augmentation de la température dans le four de la
chromatographie a été realisée.

L’identification de la masse moléculaire des substances extraites a partir de romarin indique que le
produit est le Rosmanol, ceci est en bon accord avec les résultats trouvés dans la littérature. L’acide

carnosique se transforme en rosmanol par le processus de lactonisation [94,95].

OH
HO
HO._
O
e
Acide Carnosique Rosmanol
TO00
G500
[sdslels]
HH00
S000 288
4 S5O0
4 Q00
3500
2000
51

eo0 . 69 286 301
2000
1 500
1 OOy

SO0

T T
50 pfsis] 150 200 =250 200 a50 L lele] A 50

Figure 15: spectre de masse du produit Romanol
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Rosmanol :

m/z['M-2H] =303

m/z[*M-CH;] = 288

m/z[*M-(2H + CH3)] = 286
m/z['M-(2H + OH + CH3)] = 286
m/z[*M-30H] =51 dégradation

11.4.3 Spectre RMN *H
on a utilisé I’acétone deutéré comme solvant, 1’analyse RMN"H donne le spectre suivant (figure.16)

le déplacement des différents protons sont montionnés dant le tableau suivant :

Figure 16 spectre RMN'H du produit Romanol
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Tableau les déplacements chimiques des différents protons :

Proton A (ppm) Multiplicité
1 0,8 Tri
3 1,2 Mul
4,14 1,4 Mul
5,6 2,5 S
7 2,8 S
2 3,2 dd
10, 11 3,4 ddd
9 3,7 dddd
8 4,6 dddd
15, 16 52 S
17 53 ddd
18 55 ddd
OH acide 8,2 S

Tableau 4: Tableau les déplacements chimiques.
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11.5 Conclusion

On peut dire qu’a partir de ces résultats, I’extrait de Romarin par soit 1’eau ou I’alcool donne de
résultats qui ont été justifiés par 1’analyse chromatographique et RMN du proton :

Avec I’eau I’extrait obtenu est marqué par un spectre indiquant un seul produit avec un rendement
acceptable.

Avec I’alcool, le rendement était insuffisant.

La structure chimique de la substance extraite est celle du Rosmanol. On attendait a I’acide
Carnosique (signalée par la documentation de la littérature), mais du fait de la température interne

de I’appareil chromatographie, I’acide s’est transformer par effet de protonation a Rosmanol.

Rosmanol

Figure 17 : La structure chimique du rosmanol
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1.1 Analyses physico-chimiques de I’huile essentielle
L’huile a une odeur masculine légerement boisée et épicée encore rafraichissante. L’huile est
incolore a jaune tres pale.

Apres D’extraction de I’huile essentielle de Romarin on a fait les analyses physico-chimiques

suivantes :
e LepH
e Viscosité

e Indice d’acide

I11.1.1 La mesure du pH

L'analyse des résultats obtenus indique que les valeurs de pH mesurées présentent une légere
différence entre les feuilles et les racines.

Les racines ont un pH légérement acide (5,8) par rapport a celui des feuilles (6.66) ( photos 11).

Ce qui confirme le godt acidulé de la solution romarine. Ces résultats semblent parfaite par rapport a
ceux de la littérature car [96] ont trouvé un pH qui varie en fonction du temps de 6,24 a 7,04.

Cette difference de pH trouvé par rapport au notre peut s'expliquer par l'effet du stockage et
également suivant I'état physiologique du produit, mais aussi suivant les conditions climatiques, de

stockage et les facons culturales.

Photos 11: la valeur du produit donnée par le pH métre
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I11.1.2 La Viscosité
La viscosité peut étre définie comme une résistance a 1’écoulement, a la déformation. Elle s’exprime
en en centistokes. La viscosité des acides gras et des triglycérides est liée a leur structure, et en
particulier a la longueur des chaines et a leur instauration:

e I’augmentation du poids moléculaire entraine une augmentation de la viscosité ;

« augmentation de I’instauration entraine, a longueur de chaine constante, une diminution de

la viscosité.

La viscosité des huiles végétales est fonction de la nature des graines et est en général nettement plus
élevée que la viscosité des huiles industrielle.
La viscosité dépend de la température et pour voir la différence on prépare des solutions et on les

chauffe environ entre 70 - 80°C.

111.1.3 Densité
La densité peut étre définie comme étant le poids de produit contenu dans un volume déterminé (un
litre) dans des conditions déterminées. Ainsi, pour les solutions extraites des plantes, la température

de mesure est fixée a 15°C. La densité varie peu entre les différentes huiles végetales.

111.1.4 Point éclair
Le point éclair d’un liquide se définit comme la température la plus basse a laquelle la concentration
de vapeurs émises est suffisante pour produire une déflagration au contact d’'une flamme, d’une
¢tincelle, d’un point chaud mais insuffisante pour produire la propagation de la combustion en
I’absence de la “flamme pilote”. Les produits peuvent étre classés en fonction de leur point-éclair :

¢ <0°C : extrémement inflammables

e de 0°C & 21°C : facilement inflammables

e de 21°C a 55 °C : inflammables
Dans le cas de notre huile, le point éclair (PE) est plus élevé que celui de I'huile de table. Ceci
présente a la fois un avantage et un inconvénient majeurs.
La température de la combustion est d’environ 265 °C a 270 °C (environ 75°C pour le fioul).
Cependant, une valeur élevée de ce point éclair est synonyme de sécurité pour le stockage et la

manutention du produit.
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I11.1.5 Pouvoir Calorifique Inférieur

Le pouvoir calorifique inférieur (PCI) se définit comme la quantité de chaleur dégagée par la
combustion compléte d'une unité de combustible. Elle s’exprime en kJ/kg. Cette valeur permet de
comparer différents produits de nature différente et permet de convertir I’ensemble des huiles sous
forme de tep (tonne équivalent pétrole). Le pouvoir calorifique des différentes huiles végétales sont
proches les unes des autres mais inférieures d’environ 10 % au PCI du carburant diesel.

Cependant, en raison de manque de matériels, on n’a pas fait le calcul du PCI.

I11.1.6 Indice de cétane
Aucune méthode d’analyse satisfaisante n’existe actuellement pour pouvoir déterminer correctement

I’indice de cétane des produits forts visqueux comme 1’huile végétale.

I11.2 Préparation d’une solution cosmétique

111.2.1 Introduction

L'industrie pharmaceutique utilise encore une forte proportion de médicaments d'origine végétale et
les chercheurs trouvent chez les plantes des molécules actives nouvelles, ou des matieres premieres
pour la semi synthése. Parmi ces molécules, les polyphénols sont probablement les composeés naturels
les plus répandus dans la nature, ils sont présents dans toutes les parties des végétaux supérieurs
(racines, tiges, feuilles, fleurs, pollens, fruits, graines et bois) et méme dans le miel. Les Polyphénols
vegétaux, en particulier les flavonoides et les anthocyanes sont largement utilisés en thérapeutique
comme vasculoprotecteurs, anti-inflammatoires, inhibiteurs enzymatiques, antioxydants et anti-

radicalaires...

On trouve aussi, les cremes de soin pour la peau classiques qui sont basées sur des émulsions

huile/eau.

Le but de ce travail est de réaliser, a la maison des compositions cosmétiques (un masque sous forme
de creme) a base d’extraits naturels de plantes (Romarin) et le déchet de la solution (la plante

broyée), dans une petite quantité de 1’huile d’olive.

111.2.2 Préparation de la solution créme initiale
Nous avons refait la manipulation, en prenant 1’eau distillée comme solvant pour éviter la présence

de I’alcool.
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Apres la décantation, on sépare les deux solutions. La partie supérieure (pate) est séchée a 1’air libre,

on a fait évaporer 1’eau de la solution liquide (photos 12).

e

Photos12 : la décantation

Le séchage de la partie végetale dure 24 heures (figure 13).

Photos 13 : séchage a I’air libre de la partie végétale

£
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111.2.3 Préparation de la créme

a- Matériels
Produit végétal, la solution d’huile de la plante romarin, un verre doseur, une cuillére & café et un

fouet, quantité d’huile d’olive et un bain marie (figure 14).

Photos 14 : matériels utilisés

b- Mode opératoire
On prend 60 ml d’eau (équivalent de 60g), on ajoute 25 ml d’huile extraite de la plante romarin, 300
ml de lait puis deux (2) cuilléres & café bien bombées de Cire Emulsifiante sont ajoutées au fur et a

mesure (correspond a 8 g environ) Figure.15.
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Photos 15: remuer le lait avec une quantité d’huile du romarin

Ce mélange est posé dans un bain marie. On remue lentement jusqu’a la cire devient complétement

fondu, tout en ajoutant goutte a goutte 1’huile d’olive.

A cet instant, on ajoute la quantité de la partie végétale dans la solution. Apres 10 mn, on retire du

bain marie la mélange pour faire prendre I’émulsion (photos 16).

photos16: partie végétale avec la solution (lait + d’huile du romarin)

Enfin, on met notre bol dans I’eau froide (photos17), et on obtien notre creme.
Remarque : La Cire Emulsifiante, une cire émulsifiante classique (Aroma Zone ou, Polawax,) mais
pas de Cire d’Abeille.

B



Photos.17: le mélange dans 1’eau froide

111.3 Application de la creme

111.3.1 Pefficacité de la créme

On prend des petites quantités de créme entre des compresses stérilisantes et on les laisse environ

20 mn. La stabilisation de la créme donne a la peau une sensation de fraicheur et de pureté.
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Soin nettoyant quotidien doux convenant a tous les types de peau, elle peut étre utilisée le matin et
le soir. Elle maintient le film hydrolipidique naturel de la peau tout en la préparant aux soins

complémentaires.

Sa composition a base de feuilles et d’huile essentielle de romarin revitalise en douceur et clarifie le
teint. Les pores de la peau sont affinés. Les extraits précieux de ces plantes médicinales liberent leurs
propriétés purifiantes et traitantes grace a cette préparation a base de poudre d’amande a la texture

agréablement crémeuse (conseils de Vichy).

111.3.2 Conseil d’application

Il faut bien humidifier la peau du visage avec de I’eau chaude, en travaillant avec les deux mains.
Puis, la solution créeme est utilisée dans les creux des mains, 2 cm environ avec un peu de l'eau
jusqu'a ce que le mélange prenne une consistance crémeuse, et on applique directement sur le visage.
En déroulant progressivement les deux mains sue le visage pour absorber les impuretés, tout en
partant du centre pour aller vers I'extérieur du visage, et du haut vers le bas, on éviter le contour des
yeux.

On refait ce geste a plusieurs reprises. On laisse cette application pendant 7 a 10 min, et on enléve la

créme du visage en ringant abondamment avec de 1’eau chaude.

Remarque : on n’a pas fait des applications, manque de bénévoles.
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111.4 Conclusion

Les plantes qui sont solubles dans 1’eau et leurs actifs sont retenus dans leurs cellules sont trop
importante dans la fabrication des masques esthétique. Avant utilisation, il est donc nécessaire de
réduire les plantes en particules trés fines. Ceci permet d’éclater leurs cellules, ce qui libére les
actifs qui peuvent alors étre diffusés par voie transcutanée. Cette opération, appelée micronisation,
transforme les produits es en poudre tres fine qui pourra étre incorrée dans des produits

cosmétiques.

Sous forme de poudres ou de bouillies, les plantes sont censées avoir des proprietes exceptionnelles.
Mais en réalite, les effets de ces dernies sur la peau ou les cheveux sont mal definis.

Les plantes sont utilisées dans les cosmétiques pour leurs propriétés :

hydratantes,
nourrissantes,
régénérantes,
amincissantes,
drainantes,
détoxifiantes,
apaisantes,
reminéralisantes,

Y Y Y Y Y Y Y YY

antiseptiques.

Malheureusement, nous n’avons pas fait d’expériences pour montrer les propriétés de romarin.

B
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Notre pays est riche en plantes aromatiques et medicinales, entre elles existaient des

especes pouvant étre considérées comme source de produits pharmaceutique.

Les huiles essentielles, sont obtenues par hydro distillation de matériel végétal, trouvant
des emplois dans divers secteurs (parfumerie, aromathérapie,...) et pouvant constituer le point
important dans le développement économique durable.

Les huiles se présentent souvent sous forme de mélanges de plusieurs molécules dont il

est recommandé de connaitre la composition. Les propriétés des huiles sont d’une importance
indispensable lorsqu’on souhaite les étudiés, les commercialisées ou utilisées dans d’autre
domaines.
L’objectif de notre travail consiste a faire une étude physicochimique d’huile essentielle de
Rosmarinus sofficinalis de la région de djelfa- Algérie, et de participer au développement de
cette méthodologie d’analyse en utilisant des diverses techniques GPC, RMN et analyses par
concentrations.

Pour la détermination de la composition chimique des huiles essentielles nous avons
respecte :

L’analyse par GPC/SM.

Nous avons fractionnez I’huile pour faciliter I’identification des composés majoritaires.

Enfin, nous avons également utilisé¢ ’RMN afin de préciser ou confirmer certains
constituants.

Dans la premiere partie de ce mémoire, nous avons fait une synthese sur la plantes, ces
constituants, ces déférentes molécules et ces proprietés médicales.

Les plantes médicinales restent toujours la source fiable des principes actifs connus
par leurs propriétés thérapeutiques, ceci a fait I’objet d’une étude de synthése dans le deuxiéme
chapitre.

Au total, ce travail de mémoire a permis d’enrichir de mani¢re conséquente nos

bibliotheques de référence puisqu’une quantité de composés y ont été intégrés.
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Résumé

Rosmarinus Officinalis est une plante a plusieurs composés chimiques telles que les
flavonoides, les terpénes,... Les feuillages aromatiques rappelant I’encens et le pin, contient
des substances qui facilitent I’excrétion de la bile dans I’intestin, favorisant ainsi la
digestion des graisses et le transit intestinal.

Son huile essentielle est antibactérienne, stimulante mais peut étre toxique a dose exagérée.

Le romarin contient des substances au potentiel pharmacologique trés intéressant et c’est
une plante a utiliser dans I'alimentation pour ses pouvoirs anti-radicaux

Mots clés : Rosmarinus Officinalis , flavonoides, terpenes
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ASBECT

Rosmarinus officinalis is a plant has several chemical compounds such as flavonoids,
terpenes, aromatic foliage ... recalling incense and pine, contains substances that facilitate
the excretion of bile into the intestine, promoting digestion fat and intestinal transit.

Its essential oil is antibacterial, challenging but can be toxic in excessive doses.

Rosemary contains substances very interesting pharmacological potential and is a plant
used in food for its anti-radical power

Key WOrds : Rosmarinus officinalis , flavonoids, terpenes




