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Introduction géenérale

Depuis des siecles; I’homme a utilisé les plantes pour se nourrir puis se soigner. Il a

appris, petit a petit, a reconnaitre les plantes comestibles et les plantes toxiques [1].

Selon I’OMS plus de 400 sont des plantes médicinales qui constituent 90% de la médicine
traditionnelle. Les plantes médicinales restent la principale source de nouveaux medicaments
[2]. Elles sont percues comme une ressource essentielle pour la recherche de nouvelles
molécules indispensables a la création de futurs médicaments [3]. Les plantes sont exploitées
dans diverses industries telles que : la parfumerie, 1’agro-alimentaire, les cosmétiques et la
pharmaceutique [4]. Parmi ces composés on trouve : les alcaloides, les flavonoides, les

hétérosides, les saponosides, les quinones, les vitamines et les huiles essentielles [5].

Les huiles essentielles, qui sont les métabolites secondaires produits dans les différents
tissus des plantes médicinales, sont des mélanges complexes de composés volatils tels que les
terpénes (Principalement des monoterpénes et des sesquiterpenes), des phénols et les alcools
[6]. Grace a leur composition chimique, les huiles essentielles possédent de nombreuses
activités biologiques (antioxydante, anti-inflammatoire, antimicrobienne, insecticides ... etc.)
d'un grand intérét pour les industries alimentaires (préservation des aliments contre 1’oxydation)

et cosmétigues, ainsi que dans le domaine de la santé humaine [7].

La valorisation des ressources productrices des huiles essentielles est devenue
indispensable. A cet effet, nous nous sommes intéressés a une espéce poussant a 1’état spontané
au sud algérien, a savoir, la Portulaca oleracea et plus particulierement, les métabolites

secondaires ; les huiles essentielles [7].

Le pourpier commun (Portulaca oleracea) est une plante membre de Portulacaceae qui
comprend plus de 100 especes d'arbustes succulents. Portulaca oleracea est listée par ’OMS
parmi les plantes médicinales les plus utilisées et lui a donné le terme « Global Panacea » [8].
Par conséquent, I'étude des effets biologiques du pourpier et de ses substances issues en vue de

leurs applications a la santé humaine demeure une tache intéressante et tres utile [4]

Dans notre travail, nous nous sommes intéressées a 1’extraction et la caractérisation
physico-chimique et organoleptique de I’huile essentielle de la plante aromatique et medicinale
Portulaca Oleracea. Par la suite on a étudié son effet antioxydant sur la stabilité oxydative de

I’huile de soja.
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Ce travail se présente sous forme de quatre chapitres :

Le premier chapitre : représente 1’étude bibliographique sur la plante medicinale

« Portulaca oleracea ».

» Le deuxieme chapitre: est consacré a des généralités sur les huiles essentielles et
végétales.

> Le troisieme chapitre : représente les modes opératoires utilisés pour la détermination
des caractéristiques physico-chimique et spectrales de I’huile extraite ; ainsi que 1’huile
de soja enrichie par I’huile de pourpier.

» Le quatrieme chapitre : est consacre aux résultats obtenus et leurs discussions.

Et enfin, on termine cette étude par une conclusion.

Page | 2
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Chapitre |

I.1. Introduction

La végétation algérienne est riche d’une grande variété de plantes aux qualités odorantes
et médicinales. L’usage des plantes médicinales occupe donc une place importante dans la
médecine traditionnelle algérienne. 10 % des plantes dans le monde ont fait I'objet de recherches
pour leurs propriétés pharmacologiques, malgré leur grande diversité [9].

1.2. Généralités sur ’espece végétale étudiée
1.2.1. Pourpier (Portulaca Oleracea)

Portulaca oleracea est ’'une des plantes de jardin les plus répandues dans le monde. La
nature succulente de la plante pourrait s'expliquer par sa répartition dans toute I'Eurasie,
I'Europe du Sud, I'Asie occidentale, la Chine, I'Inde et le désert du Sahara en Afrique du Nord
[10].

On le trouve en Algérie dans les zones agricoles, jardins, et les espaces communs, variété
de types de sols, il préfére les sols fertiles, riches en calcaire, humides, calcaires et acides.
Pousser dans un sol salé [11].

1.2.1.1. Description de la plante

Portulaca oleracea, également connue sous le nom de pourpier, et également appelée
« Redjila ». Environ 40 especes tropicales et des especes de climat chaud font partie du genre
Portulaca. L'Organisation mondiale de la santé a établi la liste des plantes médicinales les plus
couramment utilisées, ce qui lui a valu le nom de « Global Panacea » [12]. 1l s'agit d'un vegétal
annuel avec des tiges rampantes mesurant de 10 a 30 cm [13].

Les feuilles sont opposeées, rondes et elles ont des fleurs jaunes épaisses (Figure 1). Elles
sont solitaires, avec 5 pétales libres avec 6 a 12 étamines. Les grains sont ovales, trés petits et
généralement noirs [14].

Figure 1: Morphologie de la plante P. Oleracea
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1.2.2.2. Caractéristiques de la plante
Les caractéristiques de Portulaca Oleracea incluent :

e Unetige de forme cylindrique, épaisse, profonde, succulente et entierement lisse (figure
2), souvent de couleur rougeétre, mesurant de 0,2 a 0,5 m de longueur [15].

e Des feuilles opposées, parfois alternes, avec un pétiole mesurant entre 1 et 3 mm de
long (voir figure 2). Le fruit a une forme obovale, est épais et succulent, mesurant de
0,5 a 2 cm. La dépression longitudinale sur la face supérieure du limbe est
caractéristique de la nervure principal.

e Une racine pivotante, de taille épaisse, mesurant entre 2 et 11 cm. A partir des rameaux,
de nouvelles racines peuvent se former [15].

e Des fleurs de forme allongée et isolées. Elles sont solides, d'un jaune intense, avec des
dimensions allant de 5 a 10 mm de large et de 4 a 6 mm de long (figure 2). Le calice est
constitué de deux sépales larges avec une base liée a I'ovaire et une partie supérieure
ouverte mesurant entre 3 et 4 mm [16].

e Un fruit qui se présente sous la forme d'une capsule déhiscente, de forme globuleuse
avec une taille de 4 a 8 mm et qui renferme de nombreuses graines [17].

e Des graines de forme ovale, de petite taille et habituellement de couleur noire (figure
2), avec des formes orbiculaires et réniformes, avec un diametre variant de 0,5a 1 mm
[18].

Figure 2: Les différentes parties de la plante P. Oleracea
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1.2.2.3. Classification botanique

Plus de 100 espéces d'herbes annuelles, a la fois charnues et en forme de vigne, font partie
du genre Portulaca. Son nom provient du latin Portula, qui signifie « petite porte » en raison de
la fagon dont sa capsule s'ouvre. On peut trouver la classification botanique du pourpier dans le

tableau 1.

Tableau 1: Classification de P. Oleracea [19]

Reégne Plante

Sous-regne Tracheobionta
Super division Spermatophyta
Division Magnoliophyta
Classe Magnoliopsida
Sous classe Caryophyllidae
Ordre Caryophyllales

1.2.2.4. Composition chimique

Les résultats de I'analyse chimique de Portulaca oleracea ont mis en évidence la présence
d'une quantité significative de polyphénols. Les études menées sur I'extrait méthanoique ont
permis de déterminer les composés phénoliques totaux qui ont la capacité d’inhiber l'activité
des radicaux libres [12].

Différentes études scientifiques ont démontré que I'extrait de Portulaca oleracea renferme
une grande quantité de flavonoides, de coumarines, de glycosides mono-terpénes et d’alcaloides
[20, 21].

Elle renferme divers minéraux tels que le Ca, le Mg, le K, le Fe, le Na et le P a des
concentrations variées a différentes étapes de maturation [22], ainsi que l'acide gras Omega-
3[23]. Les feuilles de Portulaca oleracea renferment une grande quantité d'acide alpha-
linoléique, d'alpha-tocophérol et d'acide ascorbique, équivalente a celle des feuilles d’épinards
[24].

La teneur en minéraux, en vitamine, en AG et en nutriment de pourpier (mg /100 g) est illustrée

dans le tableau 2.
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Tableau 2 : Teneur en minéraux, en vitamine, en AG et en nutriment de P. Oleracea (mg/100g)
[25]

Minéraux Ca P Fe Na K
1500 550 29 55 1800
Vitet AG Vit A Vit B1 VitB2 | VitC | o-linolénique | Linoléique
1500 0.35 2.4 350 457 200
Nutriment Protéines | Lipides | Glucides | Fibres Cendres
26 000 4 000 50000 | 11500 20 000

1.2.2.5. Utilisation du Portulaca Oleracea

Depuis longtemps, Portulaca oleracea est célebre pour ses nombreuses utilisations.
Depuis I'Antiquité, les Romains et d'autres peuples méditerranéens I'ont utilise comme herbe
potagere. Le pourpier est employé dans la préparation de salades, leur conférant un godt piquant
qui évoque celui du citron [25].

En outre, elle a été employée en tant que médicament traditionnel pour apaiser diverses
affections, telles que les troubles gastro-intestinales, les problémes respiratoires, I'inflammation
du foie, les affections rénales, les ulcéres de la vessie, les fiévres, I'insomnie, les inflammations
séveres, les maux de téte, etc. On a également employé cette méthode pour soigner les mictions
douloureuses, I'entérite et la mammite [26, 27].

Les graines de Portulaca Oleracea sont employées en tant que médicament pour traiter les
aphtes, I'anosmie et I'enrouement, et elles sont reconnus pour leur effet apaisant, diurétique et
vermifuge [28, 29].

1.2.2. Soja

1.2.2.1. Description de soja

Le soja appartient & la famille des Fabaceae, a la sous-famille des Faboideae, a la tribu
des Phaseoleae et au genre Glycine [30]. La plante provient de Chine [31] et compte plus de
1200 variétés, avec des dimensions allant de 20 a 180 cm [32]. Cependant, ce n'est qu'au cours
du dernier siecle que le soja a connu un développement mondial en tant que culture, avec
I"utilisation de cette graine en trituration industrielle aux Etats-Unis, puis en Europe et en
Ameérique du Sud [30].
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Figure 3: Graines de soja avant et apres séchage [33]

1.1.2.2. Composition chimique
Le soja est constitué de 8 % d'eau et de 91,4 % de matiere seche. Il renferme des protéines,

des lipides, des glucides et des matieres minérales sont représentés dans le tableau 3 [34].

Tableau 3 : Composition des graines de soja

Constituants Protéine Lipides Glucides Matiére minérale
Poids totales 34.3% 18.7 % 31.6 % 4.5 %
Pois sec 40-45 % 17-22 % 38.7 % 51%

1.2.2.3. Huile de soja raffinée
L'huile de soja présente une fluidité et une teinte jaune plus ou moins foncée en fonction
de la nature des graines et des méthodes d'extraction. Fraiche, elle dégage une saveur assez

intense de haricot qui diminue progressivement [35].

1.2.2.3.1. Composition d’une huile de soja raffinée

L'huile de soja se distingue par sa faible teneur en acides gras saturés, sa richesse en acides
gras insaturés, en acide linoléique (50 a 60 %) et en acide oléique (20 a 30 %), ainsi que son
teneur élevée en tocophérols (10 a 170 mg pour 100 g).

Cependant, elle renferme également une quantité importante d'acide I-linolénique (5a 9

%), ce qui entraine une certaine fragilité a chaud, et elle ne renferme pas de cholestérol [36]
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Tableau 4 : Composition chimique en acide gras de I’huile de soja

Acides gras Teneur (%)
Acide Myristique (C14 :0) <0,5
Acide Palmitique (C16 :0) 7a12
Acide Stéarique (C18 :0) 2a5,5
Acide Oléique (C18:1) 20 a 50
Acide Linoléique (C18 :2) 35a60
Acide linolénique (C18 :3) 2a13
Acide arachidonique (C20 :0) 1,0

1.2.3.2. Caractéristiques physico-chimiques de I’huile de soja raffinée

Les caractéristiques physiques et chimiques de 1’huile de soja sont représentées dans le

tableau 5 [36].

Tableau 5 : Caractéristiques physico-chimique de I’huile de soja

Densité relative (20C°/eau a 20C°)

0,919 -0,925

Indice de réfraction (%o)

1,466 — 1,470

Indice de saponification (mg KOH/g huile) | 189 — 195

Indice d’iode (g/100g d’huiles)

120 - 143

Insaponifiable

Au max 15 g/Kg
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11.1. Introduction

Les plantes ont été utilisées par I'hnomme depuis les temps les plus anciens non seulement
pour se nourrir, se Vétir, se parfumer, se chauffer, mais aussi pour se soigner [7].

Effectivement, les plantes contiennent différentes substances chimiques qui ont une
structure, un role et une utilisation différents. Ces substances font partie des composants du
métabolisme primaire ainsi que ceux du métabolisme secondaire, appelés principes actifs [38].

Les huiles essentielles, également appelées essences végétales, sont parmi les principes
actifs les plus importants en raison de leurs nombreuses et variées utilisations. Leurs
caractéristiques physiques et leur composition les distinguent des huiles grasses, car elles se

volatilisent a la chaleur et que les taches sur le papier sont passagéres [39].

11.2. Huiles essentielles
11.2.1. Définition des huiles essentielles

Les huiles essentielles (HE) ou les essences végétales sont des composés volatils odorants
présents dans les végétaux de supérieurs, qui dégagent une odeur distinctive. Il s'agit de
composés huileux, donc hydrophobes, issus de matieres végétales, que ce soit par distillation a

la vapeur d'eau, expression, enfleurage ou infusion.

La pharmacopée frangaise fournit une définition officielle des huiles essentielles : «
Produits de composition généralement assez complexe renfermant les principes volatils
contenus dans les végétaux et plus ou moins modifiés au cours de la préparation. Pour extraire
ces principes volatils, il existe divers procédés. Deux seulement sont utilisables pour la
préparation des essences officinales : celui par distillation dans la vapeur d’eau de plantes &

essences ou de certaines de leurs organes, et celui par expression » [40].

Le mot "huile” est issu de la visqueuse nature des substances volatiles, qui sont
essentielles. Représente la nature des parfums que les plantes dégagent. Les huiles essentielles
sont aussi connues sous le nom de :

e Essences
e Essences végétaux
e Huiles volatiles

e Les parfums
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11.2.2. Localisation des huiles essentielles

Aujourd'hui, il y a environ 3000 huiles essentielles disponibles, dont environ 300 sont
réellement commercialisées, principalement utilisées dans le domaine des ardmes et des
parfums [41].

Les huiles essentielles se trouvent dans tous les organes de la plante : feuilles, fleurs,
racines graines, écorces, bois. La composition de I’HE (qualitative et quantitative) peut varier

selon sa localisation dans la plante [41].

11.2.3. Propriétés physiques des huiles essentielles
Les huiles essentielles partagent plusieurs caractéristiques physiques [42] :
= Les huiles essentielles sont volatiles.
= Les huiles essentielles sont des liquides & température ambiante.
= Elles ne sont que trés rarement colorées (ce sont généralement des liquides incolores
ou jaune pale, il existe cependant quelques exceptions exemple, 1’huile essentielle a
azuléne qui est de coloration bleue).
= Leur densité est en général inférieure a celle de 1’eau.
= Elles ont un indice de réfraction élevé et la plupart dévient la lumiére polarisée.
= Sont solubles dans les solvants organiques usuels.
= Les huiles essentielles possédent une structure chimique extrémement complexe.
= L'odeur et la saveur des HE sont principalement influencées par les composés

OXYQénes.

11.2.4. Composition chimique des huiles essentielles

La composition chimique des essences est complexe et peut varier selon I’organe, les
facteurs climatiques, la nature du sol, les pratiques culturales et le mode d’extraction. Les huiles
essentielles sont un mélange de constituants qui appartiennent a trois catégories de composés :
terpéniques et variés.

% Teérpenes
Les terpénes sont des hydrocarbures formés par assemblage de deux ou plusieurs unités

iso préniques. Ce sont des polymeres de 1’isopréne de formule brute (CsHg)n.
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Hx\l

Led

Figure 4: Structure d’isoprene [43]

Les huiles essentielles contiennent particulierement des monoterpenes, des

sesquiterpenes et peu souvent de diterpenes.

Quelques structures de mono terpénes et sesquiterpene sont représentées sur les figures 5 et 6.

e Q9 R

f-myrcene Limonene a-phelladrene a-terpinene
Acyclic hydrocarbone Cyclic hydrocarbone  Cyclichydrocarbone  Cyclic hydrocarbone

X @

a-pinene f-pinene Camphene f-pinene
Bicyclichydrocarbone Bicyclichydrocarbone Bicyclichydrocarbone Bicyclic hydrocarbone

Linalool Nerol Citronellol Carvacrol
Acyclic Alcohol Acyclic Alcohol Acyelic Alcohol Phenol

Tymol Citronellal Carvone a-thujone

Phenol Acyclic Aldehyde ketone ketone

Figure 5: Exemples de structures de monoterpenes [43]
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ol \ A
Zingiberene Humulene fbisabolene Ar curcumene
Monocyclichydrocarbone: Monoeyelichydrocarbane Monocyelichydrocarbane Monacyclichyclocarbone

AVAVAVAN .\/L\/, ANIN/
Transa-bergamotene ~~ O-Cadinene Caryophyllene Germacrene

Monocycliehydrocarbone  Bicyclic hydrocarbone  Bicycichydrocarbane  Bieyelihydiocarbong

Figure 6: Exemples de structures de sesquiterpénes [43]

%+ Composées aromatiques

Les composés aromatiques dérivés du phénylpropane (C6-C3) sont une autre catégorie
de composés volatils couramment rencontrés. Ceux-ci sont bien moins nombreux que les
précédents. Souvent, il s'agit d'allyles et de propénylphénols, parfois d'aldéhydes. Les huiles
essentielles contiennent également des composés en (C6-C1) tels que la vanilline ou
I'anthranilate de méthyle. lls se rencontrent plus souvent dans les huiles essentielles d’Apiécee
(persil, anis, fenouil, etc.) et sont typiques de celles du clou de girofle, de la vanille, de la

cannelle, du basilic, de I'estragon, etc [44].
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H3CO HiCO

i
OH OCH, OH

Eugénol trans-Anéthole Vanilline

Figure 7: Exemples de structures des composés aromatiques [43]

0,

% Divers composés d'origine

Un grand nombre de produits sont produits par la transformation de molécules non
volatiles provenant de la dégradation des terpénes non volatils, tels que les caroténes ou les
acides gras tels que les acides linoléiques et a-linoléniques, en (3 cis hexanol, décanal et f3-

ionone) [45].

11.2.5. Facteur de qualité des huiles essentielles

Aujourd'hui, apres une longue réflexion et de nombreux travaux de spécialistes, un
ensemble de critéres qualitatifs sont reconnus comme garants d'une huile essentielle de qualité.

Il est nécessaire de prendre en compte six criteres pour évaluer la qualité des huiles essentielles :

11.2.5.1. Espéce botanique
Selon la nomenclature internationale, la certification botanique doit étre affichée sous son

nom latin, en indiquant le genre, I'espéce et la sous-espéce [46].

11.2.5.2. Organe producteur

Selon la partie de la plante distillée, il peut exister plusieurs huiles essentielles pour la
méme plante avec des compositions chimiques et des activités différentes [46].
11.2.5.3. Origine géographique

Cela permet de connaitre I’environnement dans lequel grandit la plante et de caractériser
ainsi 1’huile essentielle obtenue. 1l y a des différences de composition chimique selon le pays
d’origine. Une méme plante grandissant dans des lieux différents avec changement de situation
géographique (altitude et latitude), avec variation de la nature du sol, peut produire des huiles

essentielles différentes [46].
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11.2.5.4. Mode de culture
Il définit si la plante est cultivée ou sauvage, les plantes doivent provenir de culture
sauvage, biologique, ou traditionnelle sans utilisation de pesticide ou autre produit chimique.

Il est nécessaire de cultiver les plantes dans leurs biotopes d'origine [46].

11.2.5.5. Chémotype

Il détermine la substance aromatique qui révéle les principales propriétés thérapeutiques
de I'huile essentielle. Les différentes variétés botaniques peuvent générer des huiles essentielles
de compositions chimiques variées en fonction de leur origine, de leur pays, de leur climat et
de leur sol. Il existe de vingt-cing a cent molécules biochimiques différentes dans une huile

essentielle. La polyvalence d'action des huiles essentielles est expliquée par ce fait [46].

11.2.5.6. Mode d’extraction

La méthode d'extraction est principalement déterminée par la nature de la drogue
végétale, son état et ses caractéristiques. Ce choix influence de nombreuses caractéristiques de
I'nuile essentielle, telles que sa viscosité, sa couleur, sa solubilité, sa volatilité, ainsi que son

enrichissement ou son appauvrissement en certains composés [46].

11.2.6. Méthodes d’extraction des huiles essentielles

Pour obtenir une huile essentielle parfaitement utilisable, il est indispensable de maitriser
les connaissances botaniques précises qui permettront de sélectionner la bonne plante
aromatique, au bon endroit, a la bonne époque, pour en extraire I'huile essentielle désirée. Il
existe plusieurs méthodes d’extraction, elles sont choisies en fonction de la partie de la plante
ou se trouve ’huile essentielle, ainsi que de la qualité et de sa valeur thérapeutique de chaque

procédé résulte un produit différent [47].

Nous pouvons procéder a l'extraction Plusieurs procédés. Nous en citons quelques-uns
et nous ne développerons donc ici que les méthodes les plus utilisées : Hydrodistillation, le

soxhlet et la macération ...

11.2.6.1. Hydrodistillation

L’hydrodistillation est la méthode la plus simple et la plus ancienne, consiste a immerger
directement le matériel végétal a traiter dans un alambic rempli d’eau qui est ensuite portée a
I’ébullition (Figure 8). Les vapeurs hétérogénes sont condensées sur une surface froide et
I’huile essentielle se sépare par différence de densité. Elle est généralement conduite a pression

atmosphérique, le principe de cette technique correspond a une distillation hétérogene [48].
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Schéma d'un montage dhydrodistillation

Feuilles . poudre,
e

tiz=s .
issuss ds phn:asl

ponces — eau

Distillat : ezu +
huile essentielle

Figure 8: Schéma d'un montage d’hydrodistillation [48]

11.2.6.2. Extraction par soxhlet

L'extraction par soxhlet est une technique générale bien établie, qui dépasse les
performances des autres techniques conventionnelles d'extraction, excepté dans le cas de
I'extraction des composés thermolabiles. Dans un systéme conventionnel de soxhlet, la matiere
végétale est placée dans une cartouche, et remplie de solvant frais condensé a partir d'un ballon
a distiller. Quand le liguide atteint le niveau de débordement, un siphon aspire la solution de
la cartouche et la décharge de nouveau dans le ballon a distiller, portant les corps dissous
extraits dans le liquide en bloc. Dans le ballon, le corps dissous (soluté) est séparé du solvant
par distillation.

Le soluté reste dans le flacon et le solvant frais passe de nouveau dans le lit du solide.
L'opération est répétée jusqu'a ce que l'extraction compléte soit réalisée. L'extraction par
soxhlet dépend fortement des caractéristiques de la matrice solide et de la dimension des

particules vu que la diffusion interne est souvent I'étape limitant pendant 1’extraction [49].

Le schéma du montage soxhlet est représenté sur la figure 9.
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1- Agitateur magnétique.

2- Ballon a col rodé.

3- Retour de distillation (tube d'adduction).
4- Corps en verre (réservoire soxhlet).

5- Filtre (cartouche soxhlet).

6- Haut du siphon.

7- Sortie du siphon.

8- Adaptateur d'expansion.

9- Condenseur.

10- Entrée de l'eau de refroidissement.

11- Sortie de 1'eau de refroidissement.
12- Chauffe ballon.

11.2.6.3. Macération

Figure 9 : Schéma d’un montage de soxhlet [49]

La macération est un procédé qui consiste a laisser séjourner un solide dans un liquide

* Principe

froid pour en extraire les composés solubles, ou bien pour qu'il absorbe ce liquide afin d'en
obtenir le parfum ou la saveur, pour le conserver ou pour qu'il s'y décompose. La macération

peut se faire dans une solution alcoolique (macération alcoolique), de I'eau, de I'huile [50].

La macération est un procédé d’extraction solide-liquide discontinu qui consiste a laisser

tremper le solide dans un solvant a température ambiante, pour en extraire les constituants
solubles. La matiere végétale est mise dans un bécher, rempli d’un solvant organique, ou I’eau

est sous agitation pendant 3 heures, pour bien maceérer.

Apreés filtration, le résidu peut étre remis dans le récipient d’extraction avec une nouvelle

portion de solvant, le processus est répété plusieurs fois au besoin. Lorsque la macération est

effectuée dans I’eau, I’isolement du composé nécessite I’extraction de la phase aqueuse par un

solvant organique [50].

Le schéma du montage de macération est représenté sur la figure 10.
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Figure 10 : Schéma d’un montage de macération [51]

I1.2.7. Domaines d’application des huiles essentielles

Les plantes et leurs essences sont tres intéressantes en pharmacie (puissance antiseptique,
analgésique, antispasmodique, apéritif, antidiabétique...), en alimentation (activité anti-
oxydante et aromatisant), en parfumerie et en cosmétique (propriété odoriférante). Les huiles
essentielles sont vendues et employées dans différents secteurs industriels, tels que la
pharmacie, la cosmétologie et I'aromathérapie.

»= Pharmacie

Plus de la moitié des médicaments utilisent des composants actifs provenant de plantes.
On utilise principalement les essences des plantes dans la préparation d'infusion (verveine,
thym, menthe...) et dans des préparations galéniques.

De la méme maniere, elles permettent de dissimuler I'odeur désagréable des médicaments
ingérés par voie orale grace a leurs propriétés aromatisants. De nombreux médicaments sont
également disponibles en pharmacie, tels que le jasmin, la violette et la verveine [52].

= Agro-alimentaire

Les HE sont employés quotidiennement dans les préparations culinaires (ail, laurier,
thym...). Elles sont également trés prisées en liquoristerie (boissons anisées, kummel) et en
confiserie (bonbons, chocolat, ...). Leur pouvoir antioxydant leur permet de conserver les

aliments en evitant les moisissures [53].

Page | 17



Chapitre 11

= Cosmétologie et parfumerie
Les HE sont prisés dans le domaine des parfums et des cosmétiques en raison de leur
capacité a apporter une odeur agréable. L'industrie de la parfumerie utilise des quantités
considérables d'essences (60%), notamment celles de rose.
De nombreuses huiles essentielles sont utilisees pour dissimuler les odeurs (souvent
désagréables) des produits purs [54].
= Aromathérapie
L'aromathérapie est une médecine alternative ou les huiles essentielles jouent un role
crucial car elles ont de nombreux effets curatifs. Elles sont donc de plus en plus utilisées dans
différentes disciplines médicales comme : I'acupuncture, la masso-kinésithérapie, I'ostéopathie,
la podologie, la rhumatologie et I'esthétique notamment [55].

11.2.8. Toxicité des huiles essentielles

Selon les recherches scientifiques, il est démontré que les huiles essentielles peuvent étre
toxiques. 1l convient toutefois de noter que cette valeur differe en fonction de la voie
d'exposition et de la dose administrée. Il semble que les huiles essentielles ne soient toxiques
par ingestion que si elles sont consommées en quantités importantes et en dehors du cadre
habituel d'utilisation. Si des concentrations élevées sont appliquées, les huiles ne seront

toxiques par contact [56].

11.2.9. Conservation des huiles essentielles

Trois facteurs importants interviennent dans la bonne conservation des huiles essentielles [57]:

= Température
Les huiles essentielles doivent étre conservées a une température basse (entre 08°C et

25°C), a I'écart de toute source de chaleur, car elles sont fragiles.

= Oxygéne de I’air
Il est important de remplir complétement les flacons et de les fermer de maniere étanche,
car les composants essentiels des huiles essentielles et des huiles végétales sont facilement

oxydables. Il est possible d'ajouter des antioxydants.

= Lumiére
Il est préférable de les conserver dans I'obscurité, toujours a I'abri de la lumiere et dans

leur emballage en verre brun. La durée de stockage autorisée est de 2 a 5 ans.
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11.3. Huiles végétales
11.3.1. Définition des huiles végétales

L’huile est utilisée depuis des siécles, bien que les matiéres grasses utilisées par I’homme
proviennent de la graisse fondue des animaux. La premicre utilisation de I’huile n’avait pas de

vocations alimentaires, il s’agissait bien souvent de combustible servant a 1’éclairage.

Une huile est une substance organique insoluble dans 1’eau ; elle est formée

essentiellement de triglycéride, c’est-a-dire TG [58].

o l
I

! i

H e=C =0 = (C = R2
| (@]

I
Hy=C =0 — C — R3

Figure 11 : Formule générale de triglycéride

On les différencie généralement par leur point de fusion ; les huiles sont liquides & 15°C,
tandis que les MG sont plus ou moins solides a cette température. Les huiles proviennent soit

des fruits (olive et palme), soit des graines oléagineuses (arachide, soja, tournesol, etc.) [59].

Les huiles peuvent étre obtenues apres lavage et broyage, par des procédés mécaniques
(trituration) mettant en jeux de fortes pressions et éventuellement un chauffage, ou par des

procédés chimiques (extraction a I’aide d’un solvant comme 1’hexane).

L’opération technologique dite « raffinage » permet d’éliminer les produits indésirables

qui peuvent se trouver dans la matiére brute extraite [60].

11.3.2. Classification des huiles végétales
Les différentes catégories d'huiles alimentaires sont classées en fonction de leur état
physique :
= Huiles végétales fluides
Huiles d’arachides, de colza, de germe de mais, de tournesol, de soja, d’olive, de noix et

de pépins de raisin. Coprah (provenant de la noix de coco), huile de palme [61].
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= Huiles végétales concreétes (graisse)
Les huiles végétales sont des sources privilégiées de macronutriments essentiels tels que
l'acide linoléique (comme 1’oméga 6) et l'acide alpha-linoléique (comme 1’oméga 3), ainsi que

de micronutriments tels que la vitamine E et les phytostérols [62].

11.3.3. Composition chimiques des huiles vegétales

Les huiles végétales se composent principalement de triglycérides (98-99 %) connus sous
le nom de fraction saponifiable et d'une fraction relativement faible appelée fraction
insaponifiable. D'autres composés de faible proportion peuvent également étre présents dans
ces corps gras, tels que les phospholipides, les cires, les phytostérols, la chlorophylle, les
caroténoides et les produits de dégradation provenant de la dégradation des triglycérides
apparaissent [63].

Certains élements essentiels sont présents dans les huiles : les acides gras essentiels et les
vitamines liposolubles. Une partie des huiles contient des acides gras saturés et des acides
oléiques, comme I'huile d'olive, tandis que d'autres contiennent des acides gras polyinsaturés,

comme I'huile de soja [64].

‘l Huiles végétales
|

Fraction Fraction
saponifiable insaponifiable
98-99% 1-2%

!

I Glycerides

1

I Acides gras libres |

Phospholipides
phosphatides

Triglycérides

a CH2

(9] COR

B CH —O—COR

Stérols
Tocophérols
Pigments

Alcools
terpéniques

Hydrocarbures

i

a' CH, — O —COR
Polyphénols
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Diglycérides| g &y — 60— cor B cH —OH

| i !
" CHs— O— COR @ CH:— O—COR
o ~ 4> —CO a CH>—
Mono- (Tl 12 (@] COR CH: OH
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o' CH:z (e} OH a CH; — OH

Figure 12 : Constituants des huiles végétales
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11.3.4. Caractéristiques des huiles végétales

11.3.4.1. Propriétes physique
= Viscosite
Les acides gras et les triglycérides ont une viscosité qui est en relation avec leurs
structures (longueur de la chaine et saturation). Le poids moléculaire augmente et la température

augmente, tandis que le nombre d'instauration (doubles liaisons) et la température diminuent.

= Densité
La densité est le rapport de masse d’un certain volume d’huile par la masse du méme

volume d'eau distillée. Elle doit étre toujours inférieure a 1 [65].

= Solubilité
Tous les acides gras dont le nombre de carbone est supérieur a 8 sont insolubles dans
I’eau et généralement solubles dans les solvants organiques tels que I’éther, le chloroforme et

le benzene [66].

11.3.4.2. Propriétés chimique

= Hydrogénation
En présence de catalyseurs, I'nydrogénation des acides gras insaturés se produit sous
haute pression (de 100 a 200 bars) et a une température allant de 200 a 400 °C [67].

=  Hydrolyse
L’hydrolyse de corps gras conduit a la libération d’un ou de plusieurs acides gras
fournissant du glycérol et un mélange de carboxylates (de sodium et de potassium). La réaction

peut se faire par 1’acide sulfurique ou par voie enzymatique [68].

= Saponification
La saponification consiste a neutraliser les acides gras essentiels a I'aide de bases (KOH
et NaOH). La longueur des AG est inversement liée a I'indice de saponification [68].

11.4. La chromatographie en phase liquide a haute performance (HPLC)
C’est une technique basée sur la séparation préliminaire des classes fonctionnelles de
I’huile par HPLC et ensuite par injection des fractions obtenues sur GC et aussi utilisée dans

I’analyse des arémes et des huiles [37].
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11.5. Procédures d’enrichissement de I’huile de soja

Il'y a plusieurs méthodes pour enrichir I'huile de soja :

11.5.1. Infusion

La macération et I'extraction solide-liquide sont des methodes qui permettent de dissoudre
la matiere végétale solide dans la phase huileuse. Il faut beaucoup de temps pour réaliser ce
type d'enrichissement afin d'extraire les composés d'intérét, qu'ils soient saveur ou bioactifs,

dans la phase huileuse, en fonction de la solubilité de chaque composé [69, 70].

11.5.2. Co-traitement

Cela implique d'ajouter de I'nerbe ou d'autres éléments vegétaux a la pate de soja avant
de la malaxer, et cela peut étre facilité grace a l'utilisation d'ultrasons avant de malaxer la pate
de soja [71].

11.5.3. Enrichissement par extraction
Les étapes principales du protocole d'enrichissement des huiles comestibles par extraction
sont : I'extraction des composés ciblent a partir de la matiére premiére, comme les herbes ou les

feuilles d'olivier. Par la suite, I'ajout de I'extrait obtenu a I'huile est effectué [69, 70].

Ce type de procédure nécessite la dissolution de 1’extrait dans un solvant généralement

1’éthanol avant son incorporation dans I’huile.

11.5.4. Enrichissement assistée par ultrason

La diffusion des composés fonctionnels dans I'huile de soja est favorisée par I'utilisation
de micro-ondes et plus souvent d'ultrasons, grace a l'effet mécanique de la cavitation. De plus,
cela accélére I'extraction de composés aromatiques ou bioactifs dans I'huile de soja. Ainsi, le
temps de traitement est diminué et le rendement est amélioreé [72, 73].

Au cours des derniéres années, diverses recherches ont employé I'huile de soja comme
un solvant pour extraire les substances d'intérét a partir de diverses matrices végétales et cette

extraction est favorisée et accélérée par I’application des ultrasons [74].
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Chapitre 111

I11.1. Introduction

La présentation des équipements et des méthodes utilisées dans notre étude est abordée
dans ce chapitre I11 concerne I'extraction de I'huile essentielle de la plante de Portulaca oleracea

(pourpier) a partir des graines, la caractérisation physico-chimique de cette huile, ainsi que

I'étude de son effet antioxydant sur la stabilité oxydative de I'huile de soja.

I11.2. Produits chimiques et materiels utilisés

111.2.1. Matériels et produits chimiques

Les produits chimiques utilisés sont nommeés et classés dans les tableaux 6 avec quelques

caractéristiques.

Tableau 6 : Produits chimiques utilisées

Produit chimique Formule Masse Marque
chimique molaire
(g/mol)

Hydroxyde de potassium KOH 55.11 CHEM-LEB NV
Acide chlorhydrique HCI 36.46 Honeywell
Acide acétique C2H402 60.05 Honeywell
Ethanol C2HeO 46.07 SIGMA-ALDRICH
Hexane CeHua 86.18 Honeywell
Acétone C3HeO 58.08 SIGMA-ALDRICH
Chloroforme CHCl3 119.38 BIOCHEM
lodure de potassium KI 166.00 SIGMA-ALDRICH
Thiosulfate de sodium Na2S203 158.11 CARLO ERBA
Phénolphtaléine C20H1404 318.32 BIOCHEM
Amidon (CsH1005) n 162.00 BIOCHEM
Réactif de Wijs ICI 162.35 BIOCHEM
Ether de pétrole Ci6H14 86.178 BIOCHEM
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111.2.2. Matériels vegétales

= Huile essentielle des graines de la plante de Portulaca Oleracea
L’huile essentielle des graines de la plante Portulaca oleracea utilisée pour

I’enrichissement a été extraite par la technique de soxhlet et hydro-distillation.

Les graines ont été bien nettoyées, puis broyées en poudre a 1’aide d’un broyeur

¢lectrique et stockées a I’abri de la lumiére.

= Huile de soja
L’huile de soja utilisée dans cette étude est une huile commerciale d’origine de Cevital

Bejaia.

111.3. Extraction des huiles essentielles de Potulaca Oleracea

L’HE de la Portulaca Oleracea a été obtenu par deux techniques d’extraction :

L’hydro-distillation et le soxhlet.

111.3.1. Extraction au Soxhlet
L’extraction par I’appareil soxhlet, est une méthode simple qui permet d’effectuer une

extraction solide-liquide avec une grande efficaciteé.

¢+ Mode opératoire
On introduit une quantité de 50g de P. Oleracea (graines) dans une cartouche qui sera
expos¢ au solvant d’extraction (300 ml d'eau distillée) mené a une température d’évaporation
de 100°C. Apres environ 8 cycles d’extractions, la cartouche est retirée et le solvant chargé
d’extrait de la plante est récupéré pour étre concentré a sec sous vide a I’aide d’un évaporateur

rotatif.

Le schéma du montage soxhlet est représenté sur la figure 13
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Figure 13: Schéma d’un montage Soxhlet

111.3.2. Hydro-distillation

L’essence de la plante Portulaca Oleracea a été obtenue par hydro-distillation dont

I’appareillage est représenté dans la figure 14.

¢+ Mode opératoire
On introduit une quantité de 50 g de P. Oleracea (graines) dans un ballon contenant 300
ml de I’eau distillée et quelques pierres ponces. Le mélange est porté a I’ébullition durant 3 a 4
heures. Les vapeurs d’eau chargées d’huile essentielles sont condensées dans le réfrigérant et
récupérés dans un récipient, On répete I'opération plusieurs fois pour obtenir une quantité
suffisante d’HE.

Figure 14 : Dispositif d hydro-distillation.
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111.3.2.1. Décantation

La décantation est une méthode qui permet de séparer :
> Soit une phase solide de matiéres en suspension dans un liquide de masse volumique
moindre;
» Soit deux phases liquides non miscibles de densités differentes.
Dans les deux cas, il faut laisser reposer les phases en contact et attendre suffisamment
de temps pour qu'elles se séparent sous I'effet de la pesanteur.

+ Mode opératoire
On sépare I’huile de la phase aqueuse par extraction au moyen de solvants organiques tel

que I’hexane, le chloroforme.

On introduit le distillat obtenu dans une ampoule a décanter en ajoutant 10 ml d'hexane.
Ensuite, on agite, on laisse reposer 5 mn, on décante pour éliminer la phase aqueuse et on

récupere I’huile.

Figure 15: Dispositif de décantation.

111.3.2.2. Evaporation du solvant

L'huile essentielle de Portulaca oleracea est obtenue par évaporation au rota vapeur de
I’hexane de la phase organique. L’essence est conservée a 1’obscurité et a basse tempeérature

dans des flacons hermétiquement fermés pour éviter toute dégradation de I’essence.
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Figure 16: Appareil évaporateur rotatif.

111.3.3. Calcule de rendement en huiles essentielles
Le rendement en huile essentielle est défini comme étant le rapport entre la masse d’huile

essentielle obtenue et la masse séche du matériel vegétal a traiter [75].

Le rendement, exprimé en pourcentage, est calculé par la formule suivante :

r(%) = m/m, x 100

Ou:
r (%) : Rendement en HE exprimée en pourcentage ;
m : Masse en gramme de I’HE ;

mo : Masse en gramme de la matiére végétale seche.
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111.4. Analyses physico-chimiques
111.4.1. Analyses physiques

111.4.1.1. Densité

C’est le rapport de la masse d’un certain volume d’huile a 20°C, et la masse d’un volume
égal d’eau distillée a la méme température. Son principe consiste a effectuer des pesées
successives de volume égal d’huile et d’eau a 1’aide pycnomeétre et une balance analytique a la

température de 20°C [76].

Figure 17 : Pycnometre

La densité relative est calculée par la formule suivante [77].

d = (m; —mg)/(m; —my)

Ou:

Mo : Masse (g) de pycnomeétre vide.

o

mz : Masse (g) de pycnométre rempli d’eau.
m2 : Masse (g) de pycnométre rempli d’échantillon.

% Mode opératoire
Pour commencer on nettoie soigneusement le pycnometre et on le séche, on détermine la
masse mo du pycnomeétre vide en suite on détermine la masse my du pycnomeétre rempli d’eau
distillée, puis on nettoie le pycnometre une autre fois, on pése 1’échantillon pour déterminer la

masse Mz de pycnomeétre contenant I’échantillon puis on calcule la densité de I’échantillon.
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111.4.1.2. Indice de réfraction

L’indice de réfraction est le rapport du sinus de I’angle d’incidence et du sinus le I’angle
de réfraction d’un rayon lumineux de longueur d’onde déterminée passant de I’air dans 1’huile
a température constante. Cet indice croit avec le degré d’instauration des acides gras contenus

dans les matiéres grasses [78].

Son principe consiste a mesurer directement 1’angle de réfraction que 1’on observe a la

limite de réfraction totale a 1’aide d’un réfractométre.

Figure 18: Réfractométre

L’indice de réfraction est calculé par la formule suivante :

N3° = n§ + 0.00035(t — 20)

Ou:

Ng? : indice de réfraction a la température 20°C.

na': valeur de lecture a la température a laquelle a été effectuée la détermination.
t : température a laquelle a été effectuée la lecture.

% Mode opératoire
- Nettoyer la lame du réfractometre en utilisant de papier de joseph.
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- Etalonner I’appareil avec de 1’eau distillée dont I’indice de réfraction est égale a 1,333 a
20°C.

- Nettoyer la lame du réfractomeétre une autre fois en utilisant de papier de joseph.

- Déposer quelque goutte de I’huile de soja dans la lame de réfractométre et régler le cercle
de chambre sombre et claire dans la moitié. Effectuer la lecture en tenant compte de la

température.

111.4.2. Analyses chimiques
I11.4.2.1. Indice d’acide

Indice d’acide (Ia) est le nombre de mg d’hydroxyde de potassium (KOH) nécessaire a la
neutralisation des acides gras libres contenus dans 1g d’HE. Les acides gras libres sont

neutralisés par une solution Ethanol titrée d’hydroxyde de potassium [79].

Son principe consiste a dissoudre la matiere grasse dans de I'éthanol chaud neutralisé,
puis titrer les acides gras libres présents au moyen d'une solution titrée de KOH en présence

I’indicateur coloré phénolphtaléine.

L’indice d’acide est calculé par la formule suivante :

[, =(Vx56,1xN)/m (enmgde KOH/g d’huile)

Ou:

V : volume en ml d’hydroxyde de potassium a 0,1N nécessaire pour la neutralisation
N : normalité de la solution de potassium a 0,1N

m : masse en gramme de la prise d’essai

%+ Mode opératoire

- On pese dans un erlenmeyer 1g d’huile.

- On ajoute 25ml d’éthanol et quelques gouttes d’indicateur coloré (phénolphtaléine).

- On fait titrer tout en agitant avec une solution d’hydroxyde de potassium a 0,1 mol/l, jusqu’a
I’obtention d’une couleur rose persistante.

- Lire la valeur du volume de la solution éthanoique de KOH ajouté.
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I11. 4.2.2. Indice de peroxyde

L’indice de peroxyde (IP) est la masse en microgramme d’oxygene actif par 1 g de
maticre grasse. Il permet d’apprécier le degré d’oxydation d’un corps gras. Il permet ainsi de

suivre son état de conservation ou état d’avancement de 1’oxydation [80].

Son principe repose sur le traitement de 1’huile en solution dans de ’acide acétique et du
Chloroforme par une solution d’iodure de potassium et de titrer I’iodure libéré par une solution

titrée de thiosulfate de sodium.

L’indice de peroxyde est calculé par la formule suivante :

IP = [(V —V,) X N x 1000]/P (en mg d’Oz/ 1Kg MG)
Ou:
Vo : Volume de thiosulfate de sodium (ml) nécessaire pour I’essai a blanc
V : Volume de thiosulfate de sodium (ml) nécessaire pour la détermination

N : Normalité de thiosulfate de sodium (éq g/l)

P : Masse de prise d’essai

0,

% Mode opératoire

- Dans un erlenmeyer, on pése 1 g d’huile.

- Ajouter 10ml de chloroforme, dissoudre rapidement la prise d’essai en agitant bien la
solution.

- Ajouter 15 ml d’acide acétique, puis 1 ml de la solution d’iodure de potassium (KI).

- Boucher rapidement I’erlenmeyer, 1’agiter pendant une minute et le laisser pendant Smn a
I’abri de la lumiére a une température comprise entre 15 a 25 °C.

- Ajouter 75 ml d’eau distillée.

- Titrer I’iodure libéré avec une solution de thiosulfate de sodium a 0.01 N, en agitant
vigoureusement en présence d’amidon (1g/100ml) comme indicateur coloré.

- Prendre le soin de faire un essai a blanc.

Page | 31



Chapitre 111

111.4.2.3. Mesure de pH

Le potentiel hydrogéne (pH) mesure ’activité chimique des ions H* présentes dans une
solution, plus couramment, le pH mesure 1’acidité ou la basicité d’une solution, ce paramétre

est tres important pour déterminer la qualité d’une huile [81].

Figure 19 : pH metre

I11.5. Analyses spectroscopiques
I11.5.1. Spectrophometrie UV-Visible
+ Définition

La spectrophotométrie UV-visible est une méthode d'analyse basée sur l'analyse de
I'intensité de la lumiére qui traverse une solution colorée, dans un spectre d'application entre de
200 a 800 nm. L'analyse spectrophotométrique a l'ultraviolet visible peut donner des
informations sur la qualité d'une matiére grasse et sur son état de conservation. La méthode
prévoit des absorptions aux longueurs d'onde a cause de la présence de systemes diéniques et

trieniques conjugués [82].

% Principe
Le spectrophotomeétre est un appareil permettant de mesurer 1’absorbance d’une solution,
pour différentes longueurs d’ondes. Pour cela, il fait passer n rayon d’une longueur d’onde
choisie a travers une cuve de quartz contenant la solution a etudier. Les molécules de la solution
absorbent plus ou moins le rayon lumineux, on définit alors 1’absorbance pour cette longueur

d’onde [83].
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Figure 20 : Spectrophotometre UV-Visible

% Mode opératoire
- Dans une fiole de 25ml, nous avons mis 0.25g d’huile
- Complété par de I’hexane jusqu’au trait de jauge.
Les absorbances de la solution utilisée ont été mesurées a I’aide d’un spectrophotométre a des

longueurs d’ondes de 232 et 270 nm.

111.5.2. Spectrophométrie Infrarouge
% Déefinition

La spectroscopie infrarouge est une méthode d’analyse prisée, elle permet de déterminer
les groupements fonctionnels. Dans cette méthode, une molécule est composée d’atomes reliés
entre eux par des liaisons covalentes qui sont comparées a un ressort, lorsqu’un faisceau de
lumiére atteint une molécule, celle-ci absorbe cette radiation, ce qui cause la variation de cet
assemblage, entrainant ainsi la modification des distances interatomiques et des angles normaux
des liaisons. Le but de cette méthode est I’identification d’un produit inconnu, le suivi d’une

purification ou de I’évolution d’une réaction [84].

% Principe

Dans la méthode IR-ATR, le faisceau infrarouge est dirigé vers un cristal transparent en
IR et avec un indice de réfraction élevé (diamant, Ge...). Le faisceau IR est réfléchi a I’interface
échantillon-cristal puis dirigé vers le détecteur. Afin que le détecteur recoive un signal, il faut
que I’échantillon soit en contact intime avec le cristal.

A chaque réflexion, le faisceau pénétre de quelques micrometres dans I’échantillon, ce
qui provoque des absorptions partielles : c’est la Réflexion totale atténuée.

Les ondes évanescentes se désintegrent rapidement lorsqu’elles se déplacent a travers
I’échantillon. Cette technique présente beaucoup d’avantages :

- Préparation minimale de I’échantillon,
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- Nettoyage simple et rapide de 1’accessoire,

- Large gamme d’échantillons mesurables (sans préparation préalable) [85].

L
vAsoo

FT/IR-6600

Figure 21: Spectrophotometre IR-ATR

% Mode opératoire
Dans cette étude nous avons utilisé un spectrophotometre IR-ATR. Pour cette analyse,
nous avons d’abord nettoyé la zone du dépdt avec de 1’acétone, puis avons déposé notre

échantillon sur le cristal et enregistré le spectre ainsi obtenu.

111.6. Enrichissement de I’huile de soja par huile de Portulaca Oleracea

+* Mode opératoire
On prépare dans des flacons en verres a I’abri de la lumiére des mélanges d’huile de soja
et d'huile extraite de pourpier a différentes concentrations pendant 15 et 30 j. Le tableau 7
regroupe les différentes concentrations en pourcentage des mélanges (I’huile de soja et huile

extraite de pourpier).

Tableau 7 : les différentes concentrations en pourcentage des mélanges

Huile de soja (ml) 100 |90 |80 |70 |60
Huile de pourpier (ml) 0 10 [20 |30 |40
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Chapitre IV

IVV.1. Introduction

Dans le cadre de cette étude, nous avons commences par évaluer les méthodes d'extraction
afin de déterminer le meilleur rendement avec deux solvants différents, et effectuer une analyse
physico-chimique et spectrale de I'huile essentielle extraite de la plante « Portulaca Oleracea »,

également désignée sous le nom de «Redjlax».

Par la suite, nous nous sommes focalisés sur I'étude de I'effet de concentration et de temps
sur la plante en utilisant de 1’huile de soja enrichie par I’huile essentielle extraite aprés 15 et 30j

de stockage. Afin d’effectuer une analyse physico-chimique et spectrale.

IV.2. Extraction de I’huile essentielle de Portulaca Oleracea
IV.2.1. Rendement d’extraction
L’extraction par soxhlet et I’hydrodistillation de 1’huile extraite des graines de « Portulaca

Oleracea » a duré de 3 a 4 h en utilisant I’eau et I’éther de pétrole comme des solvants.

Les deux méthodes d’extraction ont produit une HE brunatre (marron) avec une forte

odeur spécifique.

Figure 22 : Huile essentielle de la plante Portulaca oleracea

Les résultats de rendement de ’extraction sont illustrés dans le tableau 8.

Tableau 8 : Rendement des HE de la P. Oleracea obtenus par hydrodistillation et soxhlet en

utilisant deux solvants différents

Rendement (%) I’hydrodistillation soxhlet
L’eau 0.4 63
L’éther de pétrole 0.2 37
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Les résultats du tableau 8 montrent que :

= [’extraction de I’HE des graines de la plante P. Oleracea par soxhlet donne un
rendement plus important (63%) que I'hydro-distillation (0,4).

= Ces résultats montrent que P. Oleracea renferme une teneur importante d’huile
essentielle comparée a d’autres especes.

= L’cau est le solvant qui a donné le meilleur rendement en huile essentielle qui est plus

¢élevé que celle de I’éther de pétrole.

IVV.2.2. Caractéristiques organoleptique
Selon AFNOR (2000), les huiles essentielles sont habituellement liquides volatile a la
température ambiante et elles sont plus ou moins colorées et leur densité est en genéral

inférieure a celle de l'eau.

Les propriétés organoleptiques de I’'HE de P. Oleracea avec déterminées les deux

méthodes d’extraction selon les conditions normalisées sont présentées dans le tableau 9.

Tableau 9 : Propriétés organoleptiques de I'HE de la plante P. Oleracea

Parameétre Couleur Odeur Aspect Godt
Huile Marron Forte, Liquide Amer
essentielles désagréable

Les résultats présentées dans le tableau 9 indiquent que :

= L'huile essentielle de la plante P. Oleracea est de couleur brunatre et a une odeur unique
et forte.

= La couleur d’une huile essentielle est un parametre trés important pour la détermination
de sa qualité par conséquent cette huile extraite contient une grande quantité de
pigments, qui jouent un réle crucial dans la nutrition et la santé, car ils possedent des
propriétés antioxydantes. [86].

= Huile extraite présente un aspect huileux, ce qui donne a notre extrait une excellente

fluidité et une faible transparence.
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IVV.2.3. Caractéristique physico-chimiques

Les huiles essentielles sont caractérisées par leurs propriétés physiques (indice de
réfraction et la densité), ainsi que par leurs propriétés chimiques (pH, indice d’acide.)

permettant d’évaluer la nature des composés organiques (acide, ester...) présents dans 1’huile.

IV.2.3.1. Propriétés physiques

= Densite
La densité est parmi les caractéristiques physiques généralement utilisees dans la
classification des huiles essentielles. Elle est d’une grande importance lors de 1’évaluation de

la qualité d’une huile.

D’apres les résultats, la densité de 1’huile essentielle est de 1.01 est presque égale a celle

de I’eau et inférieure a celle du clou de girofle 1.09 est conformes aux normes proposées par

AFNOR [87].
= |Indice de réfraction

D'aprés les résultats obtenus on remarque que :

La valeur de I’indice de réfraction est 1.337 qui est supérieur a ceux de 1’eau a 20°C égale
a 1.333 et inférieure a celle du clou de girofle. Cet indice dépend de la composition chimique
qui augmente en fonction des longueurs des chaines d’acides, de leurs degrés d'instauration et
de la température, il varie essentiellement avec la teneur en monoterpénes et en dérivés

oxygenés. Une forte teneur en monoterpenes donne un indice plus élevé [87].

1V.2.3.2. Propriétés chimiques

= pH (potentiel hydrogéne)
La valeur de pH de I’huile essentielle extraite est 5.83 ce qui signifie que le pH de notre
huile extraite est acide, ce qui correspond aux normes établies par la pharmacopée européenne
[88].

= Indice d’acide
L’indice d’acide (Ia) de I’huile essentielle extraite est 0.5 (mg KOH/ 1 g d'huile), ce qui

correspond aux normes des essences étrangeres.
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Indice de peroxyde

I'indice de peroxyde ne doive pas dépasser 20 méq d’O2/L [89].

Le "Code of Practice" de I'lFRA (International Fragrance Association) recommande que

L’indice de peroxyde (IP) de I’huile extraite est de 7 méq O2/ lkg d’huile, ce résultat est

dans le domaine de la norme donnée par Codex, 2005 (<10 méq O2/ 1kg d’huile).

IV.2.3.3. Analyses spectroscopiques

obtenus sont rassemblés dans la figure 23 et le tableau 10.

Figure 23 : Spectre IR de I’huile essentielle de P. oleracea
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Nous avons utilisé pour notre analyse infrarouge un spectrophotomeétre ATR, les résultats

Tableau 10 : Position et identification de bandes observées par I’analyse IR de 1’huile
essentielle de P. Oleracea

Position des bandes | Espéce identifiée Intensité
(cm™)
3450 Fonction (—OH) de 1’alcool ou phénol dimére Intense
2096 Liaison triple (—C = C—) de ’acétyle Faible
1482 Liaison (C=C) aromatiques Moyenne
Liaison (C=C) conjuguée avec le cycle benzénique
1629 Liaison (C=C) alcene Intense
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IV.3. L’enrichissement de I’huile de soja avec I’huile extraite de P. Oleracea
Dans cette partie, nous avons étudié¢ I’effet de la concentration (%) et de temps sur les
propriétés physico-chimiques et spectrales des huiles de soja enrichies par 1’huile essentielle

extraite des graines de P. Oleracea apres 15 et 30 j de stockage.

IVV.3.1. Analyses physico-chimiques

1V.3.1.1. Analyses physiques
= Densité

La densité est 'un des critéres de pureté d’une huile. Elle varie en fonction de la
composition chimique des huiles et de la température de stockage. Dans notre étude, nous avons

déterminé ce paramétre a une température ambiante.

Les résultats de la densité pour I’huile de soja enrichie par I’huile extraite de P. Oleracea

sont rapportées dans la figure 24.
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Figure 24: Variation de la densité des échantillons d’huiles en fonction de la concentration
HS/HE

D’aprés I’histogramme, la densité de 1’huile de soja utilisée dans notre étude est de 0.924.

Cette valeur est dans I’intervalle a celle fixée par la norme ISO qui est de [0.919-0.925].

Concernant I’huile de Portulaca Oleracea ajoutée, sa densité est de 1.01, cette valeur est
supérieure aux normes données par COI d’huile de soja et inférieure a celle de I'huile essentielle
de clou de girofle [1.09].

La variation de la densité de 1’huile de soja enrichie avec I’huile de P. Oleracea n’est pas
significative et rentre dans I’intervalle des normes données par ISO qui est de [0.919-0.925].

Cela indique que les huiles étudiées sont toutes pures.
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Figure 25: Variation de la densité des échantillons d’huiles en fonction de temps de stockage

D’apres les résultats obtenus dans la figure 25, on remarque que la densité des
échantillons (90/10 ; 80/20 et 60/40) a diminué apres la période de stockage et cela est
probablement di a I'augmentation de poids des AG. Par contre, on remarque une augmentation
des valeurs de la densité des solutions pour le mélange (70/30) aprés la période de stockage.
Alors, on peut dire que I’HE de P. Oleracea a un influer sur la valeur de la densité de 1’huile de

soja avec le temps et la concentration (70/30) est bénéfique pour la stabilité de ce dernier.

= Indice de réfraction

Ce parametre est principalement utilisé pour identifier une huile et pour vérifier sa pureté,

il est proportionnel aux poids moléculaires des AG ainsi que leurs degrés d’instaurations.

Les valeurs des indices de réfractions de I’huile de soja enrichie par ’huile extraite de P.

Oleracea sont représentées dans la figure 26.
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Figure 26: Variation de I’indice de réfraction des échantillons d’huiles en fonction de la
concentration HS/HE
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L’indice de réfraction de I’huile de soja utilisée dans notre étude est de 1.4734, cette

valeur est superieure a I’intervalle établie par la norme ISO qui est de [1.466-1.470].

Concernant I’huile extraite, son indice de réfraction est de 1.337 qui est supérieur a ceux

de I’eau a 20°C (1.333) et inférieure a ceux du clou de girofle qui est [1.467-1.608].

D’aprés la figure 26, on remarque que les valeurs de I’indice de réfraction des mélanges
de tous les pourcentages par rapport a celle de I’huile de soja sont presque les mémes apres le
stockage, ce qui nous permet de dire que I’incorporation de 1’huile de P. Oleracea dans I’huile

de sojan’a aucun effet sur la réfraction de ce dernier.
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Figure 27: Variation de I’indice de réfraction des échantillons d’huiles en fonction en
fonction du temps de stockage

D’aprés nos résultats obtenus dans la figure 27, on remarque une diminution de I’indice
de réfraction pour les échantillons (90/10,80/20 et 60/40) aprés 15 j de stockage suivie d’une
augmentation aprés 30 j et ceci est d0 a la similitude des indices de réfractions des deux huiles.
Diminution puis une augmentation des valeurs de I'lr des mélanges aux différents pourcentages
par rapport a celles de I’huile de soja aprés 30 j de stockage; ce qui signifie que ces mélanges
sont riches en monoterpénes. Pour la concentration (70/30) on remarque une stabilité apres 30

J ce qui signifie que cette concentration est bénéfique pour la stabilité de I’huile de soja.

IV.3.1.2. Analyses chimique
= Indice d’acide
L’acidité libre est un facteur qui renseigne sur I’altération de I’huile par hydrolyse, c’est
un facteur de qualité tres important et un critére de classification des huiles de soja. Il mesure

la quantité d’acides gras libres résultant des réactions hydrolytique des triglycérides.
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Les valeurs de I’indice d’acide pour I’huile de soja enrichie par I’huile extraite de P.

Oleracea sont rapportées dans la figure 28.
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Figure 28: Variation de I’TA des échantillons d’huiles en fonction de la concentration HS/HE

L’indice d’acide de I’huile de soja (0.22) et de I'huile extraite (0.5) utilisés dans notre

étude, ces valeurs sont conformes aux normes établie par ISO qui est < 1.25.

On observe une augmentation de la valeur de I’indice d’acide en fonction de 1’ajout de

I’huile de P. Oleracea a I'huile de soja. Cette augmentation indique une augmentation en AG.

Les valeurs des huiles de soja enrichies par I'huile de P. Oleracea étudiées présentent des

indice d'acides respectent les normes établis par le 1SO.
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Figure 29: Variation de I’indice d’acide des échantillons d’huiles en fonction du temps de
stockage
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D’apres les résultats obtenus dans la figure 29, on observe une augmentation de I’indice
d’acide de 0 j a 30 j pour les pourcentages (80/20,70/30 et 60/40), ce qui est d a I'augmentation
de la libération des AG, et une stabilité pour le pourcentage (90/10) aprés la période stockage ,
ce qui confirme que la présence de 1’huile de P. Oleracea a ce pourcentage est bénéfique pour

la stabilité de 1’huile de soja.
= Indice de peroxyde

L’indice de peroxyde est une mesure largement utilisée pour mesurer la quantité des
peroxydes formes dans les graisses et les huiles lors de I’oxydation. Les valeurs de I’indice de
peroxyde des différents échantillons de 1’huile de soja en présence de différentes doses de

I’huile essentielle de P. Oleracea sont rapportées dans la figure 30.
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Figure 30: Variation de I’IP des échantillons d’huiles en fonction de la concentration HS/HE

D’apres la figure 30, la valeur de I’indice de peroxyde dans notre étude pour I’huile de
soja est 19 méq d’O2/ 1 kg d’huile, cette valeur est supérieure a I’intervalle établie par la norme

ISO qui est < 15 méq d’O2/ 1 kg d’huile.

Par notre huile extraite est de 7 méq d’O2/ 1 kg d’huile, cette valeur est inférieure a

I’intervalle établie par ISO.

Les huiles étudiées présentent un indice de peroxyde respecte les normes établis par le
ISO.
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Indice de peroxyde
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Figure 31: Variation de I’indice de peroxyde des échantillons d'huiles en fonction du temps

de stockage

D’aprés la figure 31, on remarque une diminution apres 30 j de stockage. Ca peut se

traduire par la libération des hydro peroxydes qui sont les premiers produits d’oxydation. Ce

qui nous permet de dire I’enrichissement effectué avec les pourcentages (70/30 et 60/40) sont

bénéfique pour 1’oxydation de 1’huile de Soja.

IV.3.2. Analyses spectroscopiques

1V.3.2.1. Spectrophotometrie UV-Visible

Les valeurs de potentiel hydrogéne pour 1’huile de soja enrichie par I’huile extraite des

graines de P. Oleracea sont rapportées dans la figure 32.
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Figure 32: Variation de I’absorbance des échantillons d'huiles en fonction du temps de

stockage a 232 nm
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La valeur d’absorbance enregistré pour I’huile de soja a 232 nm est 4. Cette valeur est

supérieure a la norme COI (<2.79).

D’apres les résultats obtenus dans la figure 32, on constate une diminution puis une
augmentation d’absorbances a 232 nm pour tous les pourcentages pendant la période de
stockage, ceci peut étre expliqué par une initiation a la dégradation de ces mélanges

(I’oxydation des AG qui conduit a la formation des hydroperoxydes).
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Figure 33 : Variation de 1’absorbance des échantillons d'huiles en fonction du temps de
stockage 270 nm

La valeur d’absorbance enregistré pour I’huile de soja a 270 nm est 2.47. Cette valeur est

supérieure a la norme COI (<0.59).

D’apres les résultats obtenus dans la figure 33, on remarque qu’il y a une diminution puis
une augmentation d’absorbances a 270 nm pour tous les pourcentages pendant la période de
stockage, Ceci peut étre expliqué par la dégradation de ces mélanges (1’oxydation des AG qui

conduit a la formation des hydroperoxydes).

1VV.3.2.2. Spectroscopie Infrarouge
Nous avons utilisé pour notre analyse infrarouge un spectrophotometre ATR, les résultats

obtenus sont rassemblés dans les figures de 34 a 38 et les tableaux 14 et 15 respectivement.
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Transmittance (%)
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Figure 34: Spectre IR d'huile de soja.
35
30
25
20
(C=C) alcéne
15
10 3450
(-OH) d'acide
5
0 T T T T T T T T
4000 3000 2000 1000 0

Nombre d'onde (cm™)

Figure 35 : spectre IR de I'huile essentielle de P. Oleracea
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Tableau 11 : Position et identification de bandes observées par I’analyse IR de I’huile de soja
et HE.

Position des bandes | Espéce identifié Intensité
(cm™)
3470 Fonction (—OH) de I’alcool ou phénol dimére Intense
3450 Fonction (—OH) de I’alcool ou phénol dimére Intense
2930 Liaison (C—H) alcane Moyenne
2096 Liaison triple (—C=C—) de I’acétyle Faible
1752 Liaison (C=0) cétone Intense
1629 Liaison (C=C) alcéne Intense
1482 Liaison (C=C) aromatiques Moyenne
Liaison (C=C) conjuguée avec le cycle benzénique
1453 Liaison 6(CHz) alcane Faible
1167 Liaison(C-O) alcool secondaire Moyenne
726 4 H adjacents Faible
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Figure 36: Variation de spectre IR des échantillons d’huiles en fonction de la concentration
HS/HE
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Figure 37: Variation de spectre IR des échantillons d’huiles en fonction de la concentration
HS/HE aprés 15 j
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Figure 38: Variation de spectre IR des échantillons d’huiles en fonction de la concentration
HS/HE apres 30 j
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Tableau 12 : Position et identification de bandes observées par IR d’huile pour les

pourcentages HS/HE

Position des bandes | Espece identifié Intensité
(cm™)

3473 Fonction (—OH) de I’alcool ou phénol dimére Intense
2930 Liaison (C—H) alcane Moyenne
1752 Liaison (C=0) cétone Intense
1453 Liaison 6(CH2) alcane Faible
1167 Liaison (C-O) alcool secondaire Moyenne
726 4 H adjacents Faible

Par comparaissent entre 1’huile de soja et huile de soja enrichies, on peut dire qu’il n’y a

pas de différences entre les spectres des huiles de 1’enrichissement, les groupements

fonctionnels sont presque les mémes, sauf I’intensité des pics qui change, et quelques positions

des bandes, la différence dans le pourcentage de transmittance, peut étre expliqué par la

différence de la concentration.

IVV.3.3. Tableau des parametres optimales

Les parametres optimales 1’huile de soja enrichie par I’huile essentielle extraite sont

regroupées dans le tableau suivant

Tableau 13 : Les paramétres optimales I’huile de soja enrichie par I’huile extraite

Indices Densité Indice de Indice Indice de
réfraction d’acide peroxyde
la meilleure 70/30 70/30 90/10 60/40
concentration 70/30
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Conclusion générale

Notre travail porte sur I’extraction et la caractérisation de 1’huile essentielle des graines

de la plante « Portulaca Oleracea » connue sous le nom « Redjla ». Et 1’étude de son effet

antioxydant sur I’huile de soja.

Plusieurs résultats ont été recueillis au cours de cette étude, et qui sont résumés comme suit:

>

L’essence étudiée a été extraite par deux méthodes d'extractions : hydro-distillation et
soxhlet.

Le rendement le plus éleveé a été obtenu par soxhlet avec un rendement de 63 % avec I’cau
distillé par contre avec I’éther de pétrole a donné un rendement de 37 %.

L’eau est le solvant qui a donné le meilleur rendement en huile essentielle.

D’aprés les propriétés organoleptiques caractéristiques (odeur, couleur et aspect), on
observe que I'huile essentielle obtenu a eu une couleur marron, son odeur est forte et elle
est non miscible a 1’eau.

La détermination des propriétés physico-chimiques (densité, indice de réfraction, indice
d’acide, indice de peroxyde,) de I’essence recueillie nous a conduits a des valeurs conformes
aux normes de commercialisation des huiles essentielles établies par les différentes

pharmacopées et proches de certains travaux antérieurs.

> Le suivi de I’état oxydatif de I’huile de soja en présence de I’huile essentielle de Portulaca

Oleracea comme additif, a été évalué¢ par I’analyse de quelques paramétres physico-

chimiques et spectrales.

L’analyse des différents résultats obtenus nous ont permis de conclure que :

L’enrichissement a un effet sur la densité et I'indice de réfraction de I'huile de soja.
L’enrichissement de I’huile de soja par I’huile essentielle de Portulaca Oleracea a influencé
sur I’acidité de I’huile de soja.

Les huiles étudiées présentent un indice de peroxyde respecte les normes établis par le ISO
qui est < 15 méq d’O2/ 1 kg d’huile.

Les mesures spectrophotométriques dans 1’UV-Visible a 232 nm et a 270 nm respectent
les valeurs préconisées par la norme du COI.

L’enrichissement de I’huile de soja avec I'huile essentielle de Portulaca Oleracea a un effet
sur la stabilité de I’huile de soja et cet effet est maximal pour les concentrations (90/10,
70/30, et 60/40).
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En perspective, il serait intéressant d’augmenter le nombre d’échantillon en effectuant
des enrichissements avec d’autres concentrations et avec des intervalles de temps plus
prolongés.
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Résumé

L’objectif de cette étude est I'extraction et la caractérisation de I'huile essentielle de la
plante Portulaca oleracea connue sous le nom « Redjla » par deux méthodes différentes
hydrodistillation et Soxhlet et I'étude de son effet sur la stabilité oxydative de I'huile de soja. La
stabilité de celle-ci a I’oxydation a été évaluée par I’analyse de quelques parametres physico-
chimiques et spectroscopiques pendant 15 et 30 jours de stockage. Les résultats obtenus ont
montré que I’huile essentielle étudiée inhibe la formation de produits d’oxydation pendant le
stockage de I’huile de soja. Les résultats de ce travail, suggerent que 1’huile essentielle de
Portulaca Oleracea peut étre utilisée pour augmenter la stabilité oxydative des huiles végétales.

Mots clés : Huile de soja, huile essentielle, Portulaca Oleracea, stabilité et oxydation.



