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Introduction

L'attrait des plantes aromatiques et médicinales ne cesse de croitre en raison de la demande
croissante ainsi que de l'intérét des consommateurs pour ces plantes a des fins médicinales,
culinaire et autres applications anthropiques. Alors que les consommateurs sont de plus en plus
informes sur les questions de santé, d'alimentation et de nutrition, ils sont également sensibilisés
au potentiel et aux avantages des plantes aromatiques et médicinales et de leurs métabolites. De
nombreux métabolites secondaires sont produits par ces plantes ( les huiles essentielles (HE) , les

composés phénoliques.....) (Malik, 2019).

Les huiles essentielles (HE) sont des liquides volatils naturels, extraits de diverses parties
de plantes aromatiques, y compris les fleurs, les feuilles, les fruits, les graines, les bourgeons ou
les racines, les écorces et les rhizomes, Elles sont utilisées dans les domaines de la médecine, de

la conservation des aliments et arome alimentaire depuis I'Antiquité(Shaaban et al., 2012).

Ces composés volatiles sont chimiquement instables et sensibles a la détérioration
oxydative et la perte de composés volatils, en particulier lorsqu'ils sont exposés a l'oxygene, la
lumiére, ’humidité et la chaleur. La qualité d'un produit enrichi avec ce type de métabolites peut
se détériorer en raison de la dégradation oxydative, la formation des golts et des saveurs
désagréables, et la génération de radicaux libres. Ces changements ont un effet négatif sur la
stabilité au stockage, les propriétés sensorielles, et I'acceptabilité globale des produits développés
(Velasco et al., 2003).

Afin de limiter la perte de la bioactivité pendant le traitement et 1’entreposage des huiles
essentielles, et pour contréler la libération du composé au site souhaité, I'encapsulation de ces
derniers est bénéfique avant leur incorporation dans les aliments ou les boissons(Beir&o-da-
Costaet al., 2013).

La microencapsulation, est une nouvelle approche ,qui consiste a emballer des substances
sous forme de micro et nanoparticules et se definit comme un procédé permettant de piéger des
agents actifs avec des matériaux de paroi. Dans l'industrie alimentaire, il consiste en
I'encapsulation d'ingrédients, de polyphénols, d'additifs volatils, de colorants, d'enzymes et de
bactéries pour offrir aux produits une meilleure stabilité et éviter les pertes nutritionnelles et
sanitaires. Parallelement, la microencapsulation facilite la transformation de liquides en poudres
solides pour la fabrication d'aliments et diminue les codts de production( Weibin et al., 2021).

Dans ce travail nous nous sommes fixé pour objectif I’encapsuler des huiles essentielles de
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deux plantes aromatiques a savoir le basilic et le thym, seules ou en association en utilisant des
biopolymeres pour préserver et maintenir leurs caractéristiques biologique et fonctionnelles.
Ce manuscrit est structuré en deux parties :

e La partie théorigue composée de 2 chapitres dont le premier traite une étude
bibliographique sur le thymus vulgaris et I’Ocimum basilicum, le deuxieme est consacré
aux techniques d’encapsulation.

e La partie pratique concerne la présentation du matériel végétal, le protocole expérimental,
la description des techniques utilisées, Les résultats obtenus seront consolidés par les
données bibliographiques.

e Enfin, une conclusion générale et des perspectives.
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Chapitre I : monographie du thym et du basilic.

- Lethym
1-Description botanique :

Le thym « Thymus » (étymologiquement du latin « Thymin » et du grec « Thymon » est
I'une des plantes aromatiques médicinales de la péninsule ibérique et son huile essentielle est
devenue l'une des huiles les plus utilisées dans l'industrie alimentaire. Le thym est utilisé
depuis I'Antiquité pour ses propriétés médicales, associées a son huile essentielle et a ces
composants chimiques. Le terme générique vient du verbe grec Thym, qui se traduit par
parfum, en allusion a I'aréme intense et agréable de la plante. C'est une plante aromatique,
vivace, ligneuse, trés polymorphe, de 10 a 40 cm de haut, aux nombreuses ramifications
ligneuses, dressées, compactes, brunatres ou blanc velouté. Les feuilles linéaires et oblongues
mesurent 3-8 mm, avec le pétiole ou ses marges ciliées et blanchatres sur sa face
inférieure. Les fleurs sont axillaires et regroupées a l'extrémité des branches, formant une
sorte de nceud terminal. Le fruit est un tétraquenium et de couleur brune. Il fleurit a partir de
mars, Le nombre d'especes actuellement répertoriées dépasse les 500, bien qu'il en existe
peut-étre beaucoup plus en raison, entre autres, de la grande facilité avec laquelle cette plante

aromatique produit des hybridations et des mutations (Nieto, 2020).

Fleur

Plante entiére

Fruit

Feuille

Figure 01:Aspects morphologiques de Thymus vulgaris L (Anonyme 01) .
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2-Taxonomie :

La classification botanique de 1’espéce thymus vulgaris L. est donné ci-dessous (Goetz et

Ghedira, 2012).

monographie du thym et du basilic

Tableau 01: Classification de Thymus vulgaris L.

Régne Plantae
Sous-régne Tracheobionta
Embranchement Magnoliophyta

Sous-embranchement

Magnoliophytina

Classe Magnoliopsida
Sous-classe Asteridae

Ordre Lamiales

Famille Lamiaceae

Genre Thymus

Espeéce Thymus vulgaris L.

3-Origine et distribution :

Le genre Thymus est I’'un des 250 genres les plus diversifiés de la famille des labiées dans
le monde (Naghibi et al., 2005), Selon Dob et al. (2006), il existe pres de 350 especes de
thym réparties entre I’Europe, 1’ Asie de 1’ouest et la méditerranée. C’est un genre trés répandu
dans le nord-ouest africain (Maroc, Algérie, Tunisie et Libye), il pousse également sur les
montagnes d’Ethiopie et d’Arabie du sud-ouest en passant par la péninsule du Sinai en
Egypte. On peut le trouver également en Sibérie et méme en Himalaya. Selon une étude
menée par (Nickavar et al., 2005), environ 110 especes différentes du genre Thymus se
concentrent dans le bassin méditerranéen.

En Algérie, le thym comprend plusieurs especes botaniques réparties sur tout le littoral et
méme dans les régions internes jusqu’aux zones arides, il est représenté par de nombreuse
especes qui ne se prétent pas aisément a la détermination en raison de leur variabilité et leur
tendance a s’hybrider facilement (Mebarki, 2010).
4-Principales utilisation :

Le thym a un large spectre d’utilisation parmi lesquelles on cite :

- La fabrication de savons, parfums et nettoyants.

- Une herbe antispasmodique et diluant qui réduit les flatulences.
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- Soulagement des symptdmes de la bronchite, I'inflammation des voies respiratoires,
Les maladies gastro-intestinales et pour traiter la stomatite, la laryngite et les plaies
cutanées superficielles.

- Les herbes séchées sont utilisées pour aromatiser les viandes, les conserves et les
sauces(Chikhoune, 2007).
5-Composition chimique d'huile essentielle (tableau 02):

L'huile essentielle de thym extraite a I'échelle industrielle par entrainement a la vapeur
sous pression est d'abord analysée par chromatographie en phase gazeuse avec détecteur a
ionisation de flamme (GC-FID) pour déterminer son chromatogramme. Pour une
identification plus exhaustive des composés aromatiques, I'HE a été analysée par
chromatographie en phase gazeuse couplée a la spectrométrie de masse (GC/MS)
(Boukhatem et al., 2014).

Tableau 02 : Composition chimique de I’huile essentielle du Thymus vulgaris.

N° Composes % IR
Monoterpénes hydrocarbonés 13,5
1 a-Terpinéne 0,28 1019
2 p-Cymene 8,15 1028
3 trans-Ocimeéne 0,11 1052
4 y-Terpinéne 4,96 1065
Monoterpénes Oxygénés 85,52
5 Linalool 1,44 1123
6 Terpin-4-ol 0,05 1179
7 Thymol 0,23 1302
8 Carvacrol 83,8 1318
Sesquiterpenes 0,13
9 Aromadendréne 0,06 1439
10 a-Humeléne 0,03 1454
11 y-Cadinene 0,01 1513
12 0-Cadinéne 0,03 1542
Autres composés oxXygénés 0,19
13 Carvacrol méthyle ether 0,19 1282
Composés Oxygénés totaux 85,71
Composés non Oxygénés totaux 13,63

e
5
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Tableau 03 : Structure chimique des composés majoritaires identifiés dans I’essence aromatique

du Thymus vulgaris.

H;C CH, CH,
OH
Structures
CH, H,C CH,
Nomenclatures Carvacrol p-cymene y-terpinene
Synonymes 2-methyl-5-(propan-2-yl) 4- 4-methyl-1-(1-
phenol Isopropyltoluene methylethyl)-1,4-
cyclohexadiene
Formules C10H140 C10H14 C10H16

moléculaires

6-Propriétés d’Huile essentielle :

L'huile de thym est I'une des huiles commerciales les plus utilisées au monde et est
connue pour ses nombreuses propriétés, telles que les conservateurs alimentaires, les
antioxydants, les agents antibactériens et antifongiques. L'huile de thym est trés efficace
contre l'activité larvicide et possede de fortes propriétés antibactériennes, anti-inflammatoires
et acaricides (Gupta et al., 2022).

Pour montrer les propriétés de ces huiles essentielles de thym, plusieurs expériences ont
été réalisées :

- Propriétés antivirales

L’huile essentielle de thym a été testée contre le virus de I’herpes simplex (HSV) et son
effet antiviral a été prouvé par Nolkemper et ses collaborateurs (2006).

Thymus vulgaris a démontré aussi une activité antivirale contre le virus de la grippe, le virus
de la maladie de Newcastle, le virus du syndrome reproducteur et respiratoire porcin
(PRRSV) et virus de la bronchite infectieuse (IBV), méme si le mécanisme antiviral reste a

préciser. A l'inverse, l'inhibition de la réplication du virus de I'immunodéficience humaine in

6
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vitro par le Thymus vulgaris essential oil (TEO) a été élucidée (Catella et al., 2021).

- Propriétés antifongiques

Les résultats de (Giordani et al., 2004) ont montré que I'huile essentielle de chémotype
de thym thymol renforcait I'effet antifongique de I'amphotéricine B, suggérant que cette huile
essentielle pourrait étre utile dans le traitement des maladies fongiques en plus des agents
antifongiques.

- Propriétés anti-inflammatoires

Le thym est utilisé pour ses propriétés anti-inflammatoires et pour soulager certaines
douleurs.

Les résultats de I’évaluer ’activité anti-inflammatoire des huiles essentielles de prouvent
que les huiles essentielles possédaient des activités anti-inflammatoires, réduisant
considérablement les scores microscopiques et macroscopiques de colite (Pérez et al., 2011).

- Propriétés antioxydants

Des études sur l'activité antioxydante des huiles essentielles utilisant des méthodes de
piégeage des radicaux libres ont montré que l'huile essentielle de thym a une forte activité
antioxydante (Ismaili et al., 2017).

Selon I’étude de (Zeghad et Merghem, 2013) I'HE de T. vulgaris a une grand activité
anti oxydante en raison, de la présence de plusieurs composés, tels que le thymol, le thymol-
méthyl-éther, le linalool et le carvacrol, dans leur compositions chimiques.

Chaib (2021) a analysé I’activité antioxydante de 1’huile essentielle vis-a-vis la méthode
de I’inhibition du radical 1,1- Diphényl-2-picryl-hydrazyle(DPPH) dont cette derniere a donné
un pourcentage d’inhibition de DPPH égale a 95,88%.

- Propriétés antibactériennes :

L'huile essentielle de thym a une activité bactéricide, c'est-a-dire qu'elle interfere avec la
reproduction des bactéries contre tous les micro-organismes (Moroi et Sato, 1975).

Sur la base de I'expérience de (Cheurfa et al., 2013) les composés volatiles de thym a
démontré une forte activité antibactérienne contre cinq bactéries pathogénes (Escherichia coli,
Bacillus cereus, Citrobacter freundii, Klebsiella pneumoniae et Staphylococcus aureus) et
l'utilisation de cette huile de thym peut mieux protéger ’homme contre les bactéries qui
causent la gastro-entérite.

Des chercheurs de I'Université de Gand, en Belgique, ont étudié les effets des huiles

essentielles de basilic et de thym et leurs principaux constituants. Ils ont testé leur effet sur le
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Développement de Shigella par des méthodes de diffusion sur des gels d'agar et directement
sur la laitue. Selon leurs résultats, I'application d'une solution d'HE de thym a 0,5 % a réduit
significativement la population bactérienne. La purification a amené la population a des
niveaux indétectables en augmentant la concentration a 1 % (Zarnovican, 2004).

Des découvertes récentes ont montré que I’activité antimicrobienne de I’HE de thym
dépend de la composition en pourcentage de ses principaux composants. Les HE avec un
pourcentage élevé de monoterpenes phénoliques, principalement du thymol, ont les propriétés
antibactériennes les plus fortes (Kowalczyk et al., 2020).

- Proprietés insecticides

Les résultats de Heffaf (2013) ont confirmé que I'huile essentielle de Thym présentent

une activité insecticide due a la présence du thymol qui est un constituant active de certains
insecticides botaniques.
Szczepanik et ses collegues (2012) ont évolué L’activité insecticide du thymol, du carvacrol
et de l'huile de thym volatile en laboratoire contre une variét¢ de stades larvaires,
Completement différents de petits vers de farine Les stades larvaires précoces et tardifs ont
augmenté dans les régimes contenant une ou deux solutions d’acétone des composés testés.

L'activité insecticide de I'huile volatile de thym et des monoterpenes purs contre les larves
d'A. diaperinus dependait de la dose et de I'dge des larves. La croissance des jeunes larves a
été considérablement affectee, alors que celles de stade larvaire plus ancien était moins
influencé et uniquement par les composants de l'huile pure. Chez les jeunes larves,
I'application d'huile de thym a 1 %, de thymol et de carvacrol a entrainé une Mortalité de50,0,
86,67et 85% respectivement(Szczepanik et al., 2012).
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- Basilic
1-Discription botanique :

Le basilic est une plante herbacée pouvant atteindre 30 a 60 cm de hauteur, son odeur et
sa saveur sont fortement aromatiques. Sa culture exige un climat chaud et ensoleillé, un sol
irrigable, riche en matieres organiques( Dupont et Guignard, 2012).

> les tiges : anguleuses et ramifiées portent des feuilles opposées de forme ovale a

oblongue et couleur généralement verte a 1’aspect brillant.

> Les feuilles : sont nombreuses, opposées pétiolées de forme ovale, lancéolée et ailées.

Elles sont longues de 2 a 5 cm, entiéres ou dentées et ciliées sur les bords, de couleur

verte pale a verte foncée(Belkamel et al., 2008).

Figure 02 : Photographie du basilic Ocimum basilicum L(Anonyme 02).

2-Noms et synonymes :

Le basilic (Ocimum basilicum L.) appartient au genre Ocimum et a la famille des Lamiaceae
ou Labiées, Les Ocimum ont pour nom commun le basilic. Le mot basilic, a l'origine, vient
du grec basilikon qui signifie plante royale. Il faut noter que plusieurs noms et synonymes lui

sont attribués dans la littérature(Boullard, 2001).
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Table 04 : les noms et les synonymes d’Ocimum basilicum(Duke et al., 2002 ; Ait Youssef, 2006 ;
Chalchat et Ozcan, 2008).

Nom scientifiques e Ocimum basilicum. L

Synonymes e  Ocimum basilicum var.
e Glabratum benth, Ocimum basilicum var.

e Majus benth

Noms vernaculaires e Lahbeq.

e Habeq.

e hamahim.
Autres noms e Basilic.

e Basilic commun.

e Basilic officinal.

e Basilic de jardin.

e herbe aux sauces.

e Pisto ou pesto (en Italie).

e Reyhan (en Turquie).

3- Taxonomie :
La classification de la plante Ocimum basilicum.L dans la systématique est donnée dans le
tableau suivant :

Tableau 05 : Classification d'Ocimum basilicum(Christopher, 2009).

Regne Plantae.

Division Magnoliophta.
Classe Magnoliopsida.
Ordre Lamiales.

Famille Lamiaceae.

Genre Ocimum.

Espéce Ocimum basilicum L.
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3-Origine et distribution:

Le basilic (Ocimum basilicum L.) C'est une plante herbacée annuelle originaire de I'Inde
et de I'Asie tropicale qui s'est acclimatée en Europe tout au début des temps historiques(Ait
Youssef, 2006).

Actuellement, elle pousse a I'état sauvage dans les régions tropicales et subtropicales,
incluant I'Afrique centrale et le Sud-Est d'Asie (Simon et al., 1999).Cette espece cultivée
depuis plusieurs décennies pour son utilisation médicinale et aromatique, est commercialisée
dans de nombreux pays a travers le monde, dont la France, la Hongrie, la Gréce et d'autres
pays du Sud de I'Europe, I'Egypte, le Maroc et I'Indonésie. Elle pousse également dans
plusieurs Etats américains, dont I'Arizona, le Nouveau-Mexique et en Caroline du Nord, ainsi
qu'en Californie, ou une qualité supérieure de feuille est cultivée(Peter, 2012).
4-Principales utilisation du basilic :

Le basilic est une herbe aromatique qui est largement utilisée comme additif d'arémes
dans les aliments, les produits pharmaceutiques et cosmétiques(Seung-Joo et al., 2005).

La plante fraiche et en particulier ses feuilles sont réputées pour avoir une action répulsive
contre la plupart des insectes, et surtout les moustiques. C'est pourquoi on la trouve souvent,
en pot, dans les maisons pres des entrées et des fenétres(Ait Youssef, 2006).

Traditionnellement, le basilic a été utilise comme plante médicinale dans le traitement des
maladies nerveuses, les vertiges, les coliques, la constipation, les ballonnements, la
coqueluche, les migraines d’origine nerveuse ou gastrique et les aphtes(Moro-Buronzo,
2008;Ngom et al., 2013). Généralement utilisé pour le traitement des crampes d’estomac, les
diarrhées, la constipation, les angines, la toux, le dysfonctionnement du rein, la bronchite, les
affections pulmonaires, les rhumatismes, I’inflammation, les maux de téte, I’hypertension et
comme contraceptif, le thé de cette plante est également décrit comme un traitement contre la
dysenterie et la nausée. Les huiles de cette plante est bénéfique pour le soulagement des
spasmes rhinite, la fatigue mentale, ainsi, comme un traitement de premiers soins pour les
piqures de guépes et morsures de serpent (Mueen et al., 2015).

Les feuilles d’Ocimum basilicum sont utilisées dans la médecine traditionnelle comme
tonique, stimulant, carminatif, stomachique, antispasmodique, antiviral et vermifuge (Paul,
2001).
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5- Propriétés d’Ocimum basilicum

- Propriétés antioxydants

L’extrait des feuilles de basilic fraiches provoque 1’¢lévation de la réponse enzymatique
antioxydant par I’augmentation de facon importante de I’activité du glutathion hépatique
réductase et du Superoxyde dismutase. L'activité antioxydant a été également expliquée par le
niveau de teneurs en composés phénoliques et flavonoides dans I’extrait(Dasgupta et al.,
2004).

Les activités antioxydantes in vitro de l'extrait éthanolique, de tétrachlorure de carbone et
de chloroforme d'O. basilicum ont été évaluées en utilisant un dosage de piégeage des
radicaux DPPH, hydroxyle et oxyde nitrique et un dosage du pouvoir réducteur. L'extrait
éthanolique d' O. basilicums a montré plus dactivité antioxydante que les antioxydants
standard(Khosro et al.,2012).

Pour étudier l'effet antioxydant de la formulation, une formulation contenant 3 % de
I'extrait concentré de basilic a été testée. La formulation a montré des effets importants sur le
volume d'’humidité de la peau, la rugosité de la peau, les rides de la peau, la desquamation de
la peau et la douceur de la peau et a montré une augmentation importante de I'énergie. Les
résultats ont révelé que la formulation contenant de l'extrait de basilic exerce des effets anti-

age apres application topigue (Rasul et Akhtar, 2011).

- Propriétés antibacteriennes

Les extraits obtenus a partir d'Ocimum basilicum ont une riche source de composés
aromatiques et d'huiles volatiles qui contiennent une variété de composes et ces cComposés
possedentune activité antimicrobienne (Okazaki et al., 1998 ; Yamasaki et al., 1998),1l a été
démontré que Il'huile essentielle d'O.basilicum a un effet inhibiteur sur Aspergillus
ochraceus(Mz et Jc,1999).

L’étude de (Karthika et al., 2017) a montré que I’extrait de basilic a différentes
concentrations allant de 100, 200 et 300 ug / mL ,inhibe la croissance de différentes souches
bactérienne a savoir (Escherichia coli, Staphylococcus aureus, Pseudomonas aeruginosa et

Bacillus subtilis).

- Propriétés analgésiques et Anti-inflammatoires
L'extrait méthanolique de feuilles d' O.basilicum a montré une activité analgésique a une
concentration de 200 mg/Kg évaluée chez des souris Swiss Albinos et ses activités

analgésiques étaient comparables a celles de l'aspirine (Golak et al., 2010).
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- Propriétés antivirales

Les parties aériennes de la plante Ocimum basilicum ont une action inhibitrice de la
substance exterminée contre le cytopathogéne induit par le virus de l'immunodéficience
humaine (VIH -1) (Yamasaki et al., 1998). En outre, I'extrait aqueux de cette plante joue un
role dans I’inhibition de la formation des cellules géantes en culture avec infection par le VIH,

ainsi que la transcriptase inverse du VIH1(Rubab et al., 2017).
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Chapitre 11 : Encapsulation
1-Historique :

Les premiers produits encapsulés sont apparus dans les années 1950, avec la production de
papier autocopiant sur lequel étaient fixées des microcapsules contenant de l'encre. Lorsqu'elles
sont pressées, ces microcapsules doivent s’ouvrir, libérant les substances protégées Aujourd'hui,
les applications des capsules sont nombreuses et touchent les domaines chimiques, agricoles,
pharmaceutiques et autres Textiles et Peintures(Kerdudo, 2014).
2-Définition de I’encapsulation :

L'encapsulation est une technique qui a pour but de piéger un produit spécifique ou d'un
melange de composés a l'aide de matériaux choisis. Les substances qui seront encapsulées
peuvent étre des liquides, des solides ou des gaz. En général, ce sont des principes actifs qui sont
sensibles a des facteurs environnementaux particuliers et qui ont une activité bien définie.

Les matériaux d'encapsulation sont principalement des polymeres naturels ou synthétiques, ou des
molécules amphiphiles en raison de leur double polarite. Les produits dencapsulation se
présentent souvent sous deux formes différentes :

v’ Capsule : "particules réservoirs" dont le noyau structurel contient un principe actif liquide

ou solide. Le noyau est entouré d'un matériau de revétement qui forme un film solide.

v’ Spheres : Particules comprenant un réseau polymere ou lipidique continu constituant une

matrice, dans laquelle de fins composés actifs sont dispersés sous forme de molécules, de

particules fines et solides ou de gouttelettes de solution ( Benoit et al., 2007).

MICROCAPSULES MICROSPHERES
(RESERVOIR SYSTEM) (MATRIXSYSTEM)

POLYMER
(SHELL)

POLYMER
(SHELL)

ACTIVE
ACTIVE INGREDIENT
INGREDIENT (CORE
(CORE MATERIAL)
MATERIAL)
(A) (B)

Figure 03 : Morphologie de microparticules (Paulo et Santos, 2017).
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3-Techniques d’encapsulation :
3-1-  Emulsification

L'émulsification membranaire est une technique intéressante pour encapsuler des
principes actifs sensibles tels que les huiles essentielles via des émulsions huile-dans-eau
(H/E), eau-dans-huile (E/H) et des émulsions doubles. Les émulsions d'eau (H/E/H) sont
généralement préparées a l'aide d'homogénéisateurs a haute pression, d'ultrasons et de
systemes rotor/stator. Dans la zone de dispersion de ces machines, une contrainte de
cisaillement élevée est appliquée pour déformer et briser les grosses gouttelettes en
gouttelettes plus petites.(Alliod et Charcosset, 2020).

3-2-  Liposomes

Les liposomes sont des particules colloidales formées par des interactions hydrophiles-
hydrophobes entre des composés lipidiques polaires (généralement des phospholipides) et des
molécules deau. Pour préparer des liposomes, des molécules lipidiques polaires sont
introduites dans un milieu aqueux, ou les tétes polaires des groupes sont orientées vers
l'intérieur et I'extérieur. Phases aqueuses, permettant la formation de bicouches lipidiques,
I'interaction de ces bicouches avec I'eau induit I'organisation de vésicules sphéeriques(Mandaji
etal., 2022).

3-3- Séchage par atomisation

Le sechage par atomisation, également appelé « spray-drying» est un processus continu
qui transforme une formulation de départ liquide en une forme des microparticules
seche(Richard et benoit, 2000).

C’est la méthode de microencapsulation la plus largement utilisée dans I’industrie alimentaire
en raison de sa simplicité, de son faible codt, de son échelle industrielle et son efficacité

Le processus de séchage par atomisation est divisé en quatre étapes séquentielles(Santos et
al., 2017):

Atomisation de la solution : Cette étape permet de transformer la formulation liquide en
aérosol. Ce phénomeéne se traduira par une augmentation de la surface de contact entre le
solvant et le milieu de séchage, diminuant la résistance au transfert de goutte de solvant vers
le milieu environnant. L'étape d'atomisation est essentielle dans ce processus car elle affecte le
volume, la distribution de taille de goutte, et donc la forme et la taille des particules, ainsi que

les propriétés finales de produit.
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v Contact entre I'aérosol et le gaz de séchage : cette étape consiste a mettre l'aérosol
nouvellement formé en contact avec un gaz de séchage chauffé. provoquera une
évaporation uniforme du solvant a la surface des gouttes

v Evaporation du solvant : lorsque la goutte est soumise a un flux de gaz chaud, une
évaporation rapide du solvant se produit.

v Récupération du produit final.

3-4-  Lyophilisation

La lyophilisation, également appelée la cryodésiccation, est un processus simple utilisé
pour la déshydratation des matériaux et les composés bioactifs thermosensibles comme des
huiles. Avant de sécher, I'huile est dissoute dans I'eau et congelée (entre -90 ° C et -40 ° C)
avant le séchage puis la pression environnante est réduite et une chaleur assez ajoutée pour
permettre a I'eau glacée de sublimer (passe directement de la phase solide a la phase gazeuse)
dans le matériau sans le faire fondre (Oetjen et Haseley, 2004).

3-5-  Polymérisation

La micro encapsulation polymérique est définie comme la polymérisation de monomeres
autour de gouttelettes dispersees contenant l'espece active, formant un film solide autour
delles. Il est divisé en deux sous-catégories. D'une part, la polymérisation in situ, dans
laquelle des monomeres sont ajoutés a la phase continue et, d'autre part, la polymérisation
interfaciale, dans laquelle un monomeére est dissous dans la phase continue et l'autre dans la
phase dispersée (Richard et Benoit, 2000).

La polymérisation interfaciale est I'une des méthodes de microencapsulation les plus
utilisées en raison de la haute résistance et de la bonne stabilité des microparticules produites.
Il procéde avec la phase contenant le monomeére en quatre étapes séquentielles suivantes
(Lorine, 2019).

o Disperser la phase contenant la matiere active et le monomére B dans une phase

continue contenant le monomeére A.

e Les monomeéres de chaque phase diffusent a I’interface et leur contact initie la

polymérisation.

e Formation de la membrane primaire Au fur et a mesure de la réaction de

polymérisation.

e Formation d’une membrane protectrice autour de la matiere active.
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A A
A A A A :

B B B

B

B B b By 4 . 4
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B
A A
A A A
Dissolution des monomeres Diffusion des monomeres a Formation de la membrane Formation de la microcapsule

|'interface primaire par polymerisation

Figure 04 :Représentation schématique des étapes de la microencapsulation par polymeérisation interfaciale
(Lorine, 2019).
3-6- Coacervation

Le terme coacervat provient du mot latin « coacervus », ce qui implique un processus
d’association. Le phénomeéne, la coacervation, a été décrit pour la premiere fois en 1911 et
utilisé pour la premiere fois en 1623(Lemetter et al., 2009), le processus de coacervation est
classé en deux types :

3-6-1- La coacervation simple :

La coacervation simple se rapporte aux procédés faisant intervenir la désolvatation d’un
seul polymere, le polymeére est relargué par l'action d'électrolytes, tels que le sulfate de
sodium, ou par l'addition d'un solvant non miscible a I'eau, tel que I'éthanol, ou en augmentant
et diminuant la température. Ces conditions favorisent les interactions macromolécule-
macromolécule(Ocak et al., 2011). Et la formation des deux phases liquides : 1’une riche en
polymére appelée coacervat et ’autre pauvre en polymere.

L’encapsulation d’un principe actif ne s’opérera que dans des conditions strictes de
coacervation pouvant étre déterminées en établissant un diagramme ternaire. Sur ce
diagramme faisant apparaitre le solvant, le polymeére et I’agent de coacervation, seule une
surface déterminée appelée fenétre de stabilité matérialise 1’obtention de gouttelettes de
coacervat suffisamment stables pour permettre I’encapsulation d’un principe actif (Benoit et
al., 2007) .

3-6-2- La coacervation complexe :

La coacervation complexe résulte des interactions électrostatiques de biopolymeres de
charges opposées dans un milieu aqueux, conduisant a une séparation en deux phases, une
phase coacervat dense riche en polymere et lautre phase liquide appauvrie en
polymeres(Tavares et Norefia, 2020). La technique de coacervation complexe peut étre
appliquée a de nombreux composés insolubles dans 1’eau tels que les acides gras, les

vitamines liposolubles et les huiles essentielle(Dhakal et He, 2020).

e
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Le processus de coacervation complexe est un systéme en trois phases impliquant le solvant,
la matiere active et la matiere de revétement. En général, cela comporte quatre étapes:
préparation d'une solution aqueuse de deux ou plusieurs polymeres. La solution est
généralement préparée au-dessus de la température de gélification et au-dessus du point
Isoélectrique de la protéine.

e mélanger la phase hydrophobe a la solution aqueuse d'un polymere, généralement une
solution de protéines, et homogénéiser le mélange résultant afin qu'une émulsion stable
est produite.

e changement de pH et de température a un certain niveau requis pour induire la
coacervation et la séparation de phases.

e durcissement des matrices polymeres en utilisant une température élevée, agent de

désolvatation ou agent de reticulation( Timilsena et al., 2019).

Changement de pH,

température ou
ajout de sel

Interaction
Noyau disperse dans aq. | entre polyions Trempe/Croix l
solution anionique Ajout d'aq. la solution

de polymére cationique

polymere

R ==
®&° — — |o®

Poudre séche

Coacerve avec
core in the center

Figure 05 :Représentation schématique du processus de coacervation complexe appliqué a

I'encapsulation d'ingrédients actifs( Timilsena et al., 2019).

3-6-2- A-formation, propriété et caractéristiques du coacervat :

La coacervation complexe est un phénomeéne de séparation de phase associative induit par
des interactions électrostatiques entre au moins deux polymeres, généralement une protéine et
un polysaccharide portant des charges opposées(Cooper et al., 2005). Mais d’autres
interactions faibles, telles Que les liaisons hydrogenes et les interactions hydrophobes,

peuvent contribuer a la formation de coacervation (Ghosh et Prasun, 2012).
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La coacervation complexe se produit entre le polysaccharide et la protéine. La différence
entre le point isoélectrique et le pH de la solution crée des interactions qui conduisant a la
formation des complexe soluble neutres montrant une interaction attractive(Pathak et al.,
2017).

Le coacervat est une phase liquide ou les protéines et polysaccharides diffusent
indépendamment(Weinbreck et al., 2004). La structure des coacervats est dynamique, les
interactions augmentent avec la densité de charge et diminuent par I’augmentation de la force

ionique(De Kruif et al., 2004).

Figure 06 : schéma représentant des complexes gomme arabique et h-lactoglobuline(de Kruif et al.,
2004) .

3-6-2-B- Facteurs influencant la formation des coacervats :
Le processus de coacervation complexe est affecté par de hombreux facteurs les principaux
sont :

e pH

Le pH est le principal paramétre influencant le phénoméne de coacervation complexe. En
Effet, les interactions entre protéines et polysaccharides sont observées lorsque ces deux
polymeres portent des charges électriques opposeées, c'est-a-dire lorsque le pH de la solution
est inférieur au point isoélectrique de la protéine(Burgess et Carless, 1984).

Le pH a un rble important dans le phénomene de coacervation complexe entre les
protéines et les polysaccharides puisqu'il contréle le degré d'ionisation des groupements des
chaines latérales des protéines, mais aussi celui des groupements carboxyliques des résidus
polysaccharidiques. Pour cette raison, lorsque l'on considére par exemple un mélange
composé d'une protéine et d'un polysaccharide anionique, le maximum de coacervation sera

obtenu pour des pH < pHi de la protéine qui portera alors un excés de charges positives.
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Le point de neutralisation totale du nombre de charges portées par les deux biopolymeres
correspond au pH d'équivalence électrique (EEP), pH pour lequel l'intensité d'interaction
électrostatique est maximale (Burgess, 1990).

La sensibilité de la coacervation complexe envers le pH est telle que des variations de pH
de l'ordre de 0,5 unité pH sont suffisantes pour que le phénomeéne de séparation de phase soit
réduit de maniére significative. Cela a été particulierement bien mis en évidence dans le cas
du mélange composé dalbumine et de gomme dacacia ( Burgess et Singh, 1993), et

I’influence de ph sur volume de coacervat a été observée par(Burgess et Carless, 1984).
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Figure 07 : Influence du pH sur le maximum de coacervation complexe dans des mélanges

gélatine/gomme d'acacia a une concentration totale en biopolymeéres de 1% gélatine A (type acide)

gélatine B (type basique) (Burgess et Carless, 1984).

o La force ionique

Le nombre d'ions présents dans un mélange de biopolymeres est un paramétre trés
important car celui-ci intervient dans les composantes entropique et enthalpique de I'énergie
libre de mélange(Tolstoguzov, 1998). Lors de I'étude de la coacervation complexe entre la
myoglobine et des polysaccharides anioniques, (Imeson et al., 1977)ont montré que
laugmentation de la force ionique entrainait une perte de réaction protectrice du
polysaccharide pour la protéine qui était alors dénaturée apres traitement thermique.

La coacervation complexe est généralement favorisée a de faibles forces ioniques. Ceci
s'explique par le fait que les ions vont avoir tendance a modifier la conformation de la
molécule par un effet de «salting-in », ce qui va permettre l'exposition de nouveau

groupements réactifs et favoriser l'interaction avec le polysaccharide.

e
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Ce type de phénomene a été mis en évidence pour le systeme gélatine/gomme d'acacia, pour
lequel le maximum de coacervation n'était pas obtenu a force ionique nulle mais a 10mM
(Burgess, 1990).
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Figure 08 : Influence de la force ionique sur le maximum de coacervation complexe dans
desmélanges gélatine/gomme d'acacia a une concentration totale en biopolymére de 1 % gélatine

A (type acide), gélatine B (type basique) (Burgess, 1990).

o Le Ratio des biopolymeres

Le ratio massique protéine: polysaccharide (Pr : Ps) a une trés grande importance sur le
phénomene de séparation de phase par coacervation complexe. En effet, a un pH et a une
force ionique donnés, le ratio massique Pr: Ps va conditionner la neutralisation des charges
entre les deux macromolécules(Xia et Dubin, 1994). Si les complexes sont de type
stoechiométriques, c'est a dire que la neutralisation est obtenue pour des ratios de 1 : I, tout
ratio supérieur ou inférieur aura pour effet de solubiliser ces complexes et donc de diminuer la
formation de coacervats(Kaibara et al., 2000).

L'influence du ratio de mélange sur la formation de complexes a particulierement bien été
mise en évidence dans le cas d'un mélange entre de la gélatine et du poly(styrenesulfonate) de
sodium, a pH 5,65 et a une force ionique de IOmM (Bowman et al., 1997).

La concentration en polyméres peut étre un paramétre important de la coacervation
Complexe car une concentration optimale existe, ou la coacervation complexe est maximale
(Weinbreck et al., 2003).
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e latempérature

De nombreux effets thermodynamiques dépendent de la température. Lorsque la
température baisse, la séparation de phase associative est favorisée car le parametre
d'interaction de Flory-Huggins, varie inversement proportionnellement a la température, De
plus, de nombreuses Interactions non-coulombiennes sont influencées par la température. Par
exemple, I'établissement de liaisons hydrogénes est favorisé par une diminution de la
température alors qu'au contraire les liaisons hydrophobes ou covalentess ont favorisées par
une augmentation de celle-ci. L'explication de cet effet repose dans I'exposition de
groupements réactifs de la protéine apres qu'elle ait subi des modifications conformationnelles
induites par des traitements thermiques. Il est a noter que certains polysaccharides comme la
gomme xanthane ou les carraghénanes subissent également de telles modifications
structurales qui peuvent les faire passer dans des états plus ou moins ordonnés (Bourriot,
1999 ; Langendorff et al., 2000), dans certains cas un traitement thermique des mélanges
macromoléculaires, permet de stabiliser les complexes obtenus par creation de nouvelles
zones de liaison (Sanchez et Paquin, 2017). Une étude concernant l'effet de la température
sur la formation de complexes électrostatiques entre Albumine de sérum bovin (ASB) et
l'alginate a eté réalisée par Analyse enthalpique différentielle (AED) et chromatographie
d'exclusion (Harding et al., 1993).
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Figure 09 : Influence de la température sur la masse moléculaire apparente des complexes
ASB/alginate (pH 6,8, force ionique O,l M, ratio Pr: Ps 1 : 1) (Harding et al., 1993).
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3-6-2-C- La nature des polymeres :
Les polymeéres utilises comme matériaux de revétement peuvent étre d'origines diverses :

naturelles, synthétiques et semi/synthétiques.

Alginate, cellulose

Polysaccharide Chitosane, pectine
Etc.
Des polymeéres
Naturel
Albumine, caséine
Protéine . Collagene, fibrinogene,
g Etc.

Figure 10 : Exemples de quelques polyméres naturels( Parameswaranpillai et al., 2022).

De nombreux couple de polymeres ont été étudiees parmi ces couples de polyélectrolytes
on trouve geélatine/gomme acacia(Madan et al., 1972), héparine/gélatine(Tsung et Burgess,
1997) gomme xanthane/chitosane (Argin-Soysal, 2009) , protéine de soja/pectine(Mendanha
et al, 2009), pectine/gelatine, alginate/gélatine(Saravanan et Rao, 2010),
alginate/chitosane(Lucinda-Silva et al., 2010),protéine de soja/gomme d'acacia(Jun-xia et
al., 2011),pectine/caséine(Baracat et al., 2012).

4- Les polymeres les plus utilisées en alimentaire :

v’ Pectine :

La pectine est une famille de polysaccharides complexes présents dans toutes les parois
cellulaires primaires des plantes, les pectines sont des extraites des plantes (pépins des
tomates, écorces d’agrumes et  betteraves, pulpes de pommes)(Ridley et al,. 2001).

Les pectines sont tres largement utilisées dans [D’industrie agroalimentaire et
pharmaceutique, pour leurs propriétés gélifiantes stabilisantes ou viscosifiantes. Le squelette
de la pectine est composé¢ majoritairement d’unités d’acide D-galacturonique reliées en a-
(1—4) par des liaisons glycosidiques et de faibles quantités de a-L-rhamnose plus ou moins

ramifiés. (Fishman et al., 1999).

Figure 11 : Structure de I'acide polygalacturonique des pectines (Anonyme 03).
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v Caséine :

C'est un polypeptide complexe, qui est formé par polycondensation de différents acides
aminés principalement la leucine, la proline, I'acide glutamique et la sérine. Les caséines se
caracterisent par leur faible solubilité a pH 4,6 (aprés acidification ou action de présure), elles
se distinguent par la répartition des charges et la sensibilité a la précipitation du calcium Elle
correspond a une fraction micellaire représentant prés de 80% des protéines du lait. Les
micelles sont chargées et fortement électrostatiques la répulsion les empéche de s'agglutiner
(Dijon et Jean, 1993).

caséine K

F-?;aérig'gﬁobes
g t phosphate

n
calcium phosphate

Micelle Sous-micelle

Figure 12 :Représentation schématique de la micelle de caséine(Anonyme 04).

v’ protéines de soja

Les graines de soja sont composées d’une fraction importante de protéines (35-45 %),
composée majoritairement de glycinine et de conglycine (50-90 % des protéines totales)
(Ruiz-Henestrosa et al,. 2007).Les protéines de soja isolées et purifiées présentent des
propriétés fonctionnelles intéressantes, comme des propriétés gélifiantes, tensioactives et
émulsifiantes( Euston et al,. 2009). Ces propriétés ainsi que leur solubilité dépendent
fortement du pH, du traitement thermique, de la présence et la concentration de sels ou
d’autres ingrédients. Les protéines obtenues a partir des tourteaux se trouvent sous la forme
d’extrait protéique contenant également d’autres composants, comme des polysaccharides,
des composés minéraux ou des lipides (Pastor et al., 2010).

v Les carraghenanes

Les carraghenanes sont des polysaccharides naturels obtenus a partir d'algues rouges,
peuvent agir comme épaississant, gélifiant, et stabilisateur dans de nombreux aliments,
produits pharmaceutiques et produits cosmétiques. Utilisés pour conférer une grande variété

de textures, les carraghenanes apportent une image de produit naturel et sr. D'un point de vue
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chimique, le carraghenane présente des niveaux de sulfatation variables, qui conduisent a des
fonctionnalités différentes allant du non gélifié a tres visqueux, en passant par une forte
gélification et une faible viscosité (Zamorano et Canivet, 2018).

v/ gomme d'acacia

La gomme d'acacia, également appelée gomme arabique, est en fait un polysaccharide
naturelle d'origine végétale, extraite a l'origine de l'arbre Acacia nilotica, appartenant a la
famille des Légumineuse. Récemment, la gomme d'acacia est largement extrait de deux
espéces d'acacia, a savoir Acacia seyal et Acacia senegal, la gomme d'acacia est une gomme
non toxique et biodégradable possede diverses propriétés physiques utiles telles qu'une
solubilité élevée dans le milieu aqueux, une stabilité dans divers milieux de pH et une bonne
capacité de gélification(Nayak et Hasnain, 2019).

Dans la structure de la gomme d'acacia, la chaine principale est composée de résidus de
galactose liés en 1-3. Sur cette chaine principale se trouvent greffees, en position 1-6, des
chaines latérales composées d'a - L -arabinofuranose, a- L - rhamnopyranose, D-

glucuronopyranose et 4 - 0 - methyl - D — glucuronopyranose(Stephen et al,. 2006).

Figure 13 : Structure hypothétique de la gomme d'acacia(Stephen et al,. 2006).
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Matériel et méthodes

Notre étude consiste a réaliser I’extraction des huiles essentielles de thym (Thymus
vulgaris) et de basilic (Ocimum basilicum) par hydro distillation (dans un appareil de type
Clevenger) et a les encapsuler.

Nous nous sommes également intéressés a I’encapsulation de I’huile essentielle du thym
seule ou en association avec I’huile de basilic par coacervation complexe en utilisant des bio
polymeres.

1- Extraction d’huile essentielle de thym et de basilic :

Les matrices végétales utilisées sont le thym et le basilic séché, on a utilisé pour
I’extraction les feuilles.

La plante (Thymus vulgaris. L) a été achetée chez un herboriste de la wilaya de Bejaia,
cueillit en période de floraison dans la région de Toudja, wilaya de Bejaia et séchée a
température ambiante. D’autre part, le basilic a été récolté en période de floraison dans la
région de Lakhdaria, wilaya de Bouira, puis séchée et conservée a température ambiante.

(a) (b)

Figure 15: Montage utilisé pour I’extraction des huiles essentielles.
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Le ratio (g de plante/ml d’cau) utilisé pour I’extraction de I'HET est de 50 g de materiel
végétal avec 1 litre d’eau de source d’eau dans un ballon de 2 litres. Pour I’extraction de
I’HEB, le ratio utilisé est de 509/500ml. La durée totale de I’extraction est estimée entre 2 a 3
heures pour les deux plantes. La chaleur provoque d’une part I’évaporation de 1’eau et d’autre
part la libération de L’HE, cette derniére est entrainée par la vapeur d’eau et condensée au
niveau du (réfrigérant) ( Clevenger 1928). Le distillat est ensuite mis dans une ampoule a
décanter.

Figure 16 : Les deux phases de I'hydrolat et I’huile essentielle : (a) Thym, (b) Basilic.

Apres décantation pendant une nuit compléte 1’eau est éliminée et I’huile essentielle est
récupérée  Les huiles essentielles récupérées ont été completement déshydratées a ’aide de
sulfate de sodium anhydre (Na>SO4), Le sulfate de sodium est un composé chimique courant

formé d'un ion sulfate et de deux ions sodium.

Enfin les huiles essentielles sont conservées a 1’abri de la lumiére dans un flacon en verre

ambrés (flacons spécifiques pour les HS), bien fermé a une température de (0-4 °C).
1-1- Calcul du rendement d’extraction :

Le rendement en HE est le rapport entre le poids de I'huile extraite et le poids du matériel
végétal utilisé (Mrabet et al., 1999).
Le rendement est exprimé en pourcentage (%) est calculé par la formule suivante :
Rd : Rendement.

Mi : Poids de L’huile essentielle extraite. Rd% = (Mi / M0) x 100
MO : Poids de la matiere végétale utilisée.
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2- Encapsulation des huiles essentielles :

La technique d’encapsulation utilisée est la coacervation complexe avec des polymeéres
naturels (caséine/pectine) sont respectivement des protéines du lait (Sigma-Aldrich :
Lot#BBCD1655) et des polysaccharides extrait des écorces de citron (Sigma-Aldrich :
Lot#SLC82465) et I’acide trichloracétique (TCA) comme agent précipitant (Sigma-Aldrich :
Lot#SZBE3450V).

2-1- Mode opératoire d’encapsulation d’huile de thym et de basilic seules :

La préparation des microcapsules de I’huile essentielle du thym et de basilic est réalisee
selon le protocole cité par Mebarki (2022), pour I'encapsulation dans une matrice de

pectine/caséine en utilisant la méthode de coacervation complexe suivie d’une lyophilisation.

Pesé un 1g d’HEs de thym ou 50ml de Solution de caséine

de basilic

=L

Mélanger avec un ultra-turrax a 18 000 tr/min pendant 3min

(=

Ajoute de 50ml de solution de pectine lentement avec agitation

(=

Ajustement de pH jusqu’a 3.5

(—

Agitation pendent 30min dans un bain de glace

=

Conservation a 4C° une nuit compléte

(=

Lyophilisation

Protocole de préparation des microcapsules d’huile de thym par coacervation complexe suivie
d’une lyophilisation.
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2-2- Mode opératoire d’encapsulation d’huile essentielle de thym et I’huile de basilic en
association :

Le protocole utilisé est celui donné par Mebarki , présenté par le schéma suivant :

Préparation de mélange des deux huiles essentielles
(0.25g d’huile de basilic et 0,25 g d’huile de thym).

Préparation des polyméres a 10% (25ml casiéne 25ml
pectine ).

Préparation de microcapsules de thym liés au basilic
selon le méme protocole cité par (Mebarki et al., 2022).

Protocole de préparation des microcapsules d’huile de thym lié¢ au basilic par coacervation

complexe suivie d’une lyophilisation.

2-3- Calcul du rendement d’encapsulation :

Le rendement de la coacervation est détermineé a partir de la masse des coacervats obtenus en
fonction de la masse totale des ingrédients utilisés.

Le rendement de la coacervation se calcule par :
Ou:

_ o m(encapsulée
R = Rendement (%) R(%) = (m(PA)( — mfG) — rr)l(GA) x 100

m(G) : masse de Caseine utilisé (g).
m(GA) : masse de Pectine utilisé (g).
m : microparticules obtenu apres le séchage (g).

m(PA) : masse de principe actif (HEs) utilisé (g).
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Résultats et discussion

1- Les huilles essentielles :

1- 1-Calcul du rendement en huiles essentielles :
L’extraction par hydrodistillation de 400g des parties aériennes de thym ont fourni 5,259

d’huile essentielle, pour 200g de basilic on a obtenu 2,8g d’huile essentielle.

Le rendement moyen en huile essentielle est de 1,3% pour le thym et de 1,4%pour le
basilic, (Boruga et al., 2014) ont rapporté un rendement similaire 1,25% pour la méme
espéece récoltée en Roumanie et 1,28 % a été mentionné par (Letchamo et Gosselin, 1994) en
Canada, notre rendement est plus faible que celui noté par (Zantar et al., 2015) pour la méme
espéce récoltée en Tunisie 3,6%. D’autre part, Dris et ces collaborateurs (2017) ont obtenu un
rendement de 1,56+ 0,15% pour le basilic, ce résultat est proche de résultat obtenu dans notre
étude.

Les différences observées dans le rendement en huile essentielle peuvent étre dues aux
effets de divers facteurs tels que ’origine géographique la période de la récolte, la période de
séchage et le lieu, tempeérature,la durée et la téchnique d’extraction (Ghanmi et al.,2007;
Bourkhiss et al., 2009; Aberchane et al., 2019).

1- 2- Caractéristique des huiles essentielles :
Des caractéristiques sont regroupées dans le tableau ci-dessous

Tableau 06 : caractéristique des huiles essentielles.

Aspect Liquide mobile Liquide mobile

Couleur jaune brune Jaune clair

Odeur Tres aromatisée et piquante Tres aromatisee et fraiche
Gout épicée, piquante épicée, piquante

Photographie

4
e
-

."V

R
“ I

Tableau 18: I'HEs de Basilic

Tableau 17 : I'HEs de thym extrait par hydrodistillation.

extrait par hydrodistillation
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1- L’encapsulation :

2- 1-Observation macroscopique :

L’observation a 1’oeil nu montre qu'apres ajustement de Ph a 3, nous avons
obtenu une séparation de phase.

L’encapsulation des huiles essentielles en utilisant deux biopolyméres se produit
entre le pKa et le point isoélectrique (pl) du polysaccharide et de la protéine
respectivement. La différence entre le point isoélectrique (pl) et le pH de la
solution régit la charge électrique nette sur le biopolymere et la force des
interactions. Avec le changement de pH, une formation séquentielle de complexes
intermoléculaires et une coacervation se produisent (Pathak et al., 2017).

Les coacervats, précipitent par répulsion du solvant, formant deux phases, dont
I'une dite « riche en polyméres » contenant le coacervat précipité et un autre dit «

pauvre en polymeres » qui contient le solvant de la solution (Nori et al., 2010).

Figure 19 : Photographie du coacervat apreés 24 heures
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2- 2- Observation microscopique :
Apres avoir obtenu des coacervats, nous avons effectué une caractérisation par microscope
optique afin de voir leur taille et leurs structures.
e Un prélévement des coacervats d’huile de thym seul, de basilic seul et des huiles en
association est observation sous microscope optique nous a permis de prendre ces
photographies présentée si dessous.

()

(©) (d)

Figure 20 : Microparticules d’huile de thym (a), (b) et de basilic (c), (d) observées au microscope

optique grossissement x100.
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o

Figure 21 : Microparticules des huiles essentielles en association observées au microscopeoptique

grossissement x100.

Sous le microscope on a observé une présence des particules de forme sphérique de différents
diameétres et dispersée, ces microparticules se composent d’un ceeur clair qui représente 1’huile et
d’une membrane dense qui est une couche des polymeres pectine /caséine. C’est résultats
étaient similaires a ceux obtenus par (Guo et Zhao, 2008 ; Alvim et Grosso, 2010) et (Vaucher
et al., 2019) dans I’encapsulation de 1'huile de poissonpar des complexes caséine-pectine et ( Nori

et al., 2010) pour la microencapsulation d'extrait de propolis par coacervation complexe.

La méme forme a été observée pour les microcapsules obtenue par (Chaib, 2021) dans

I’encapsulation d’huile de thym par coacervation complexe.

2- 3-Caractéristique des microparticules :
Aprés I’observation microscopique de coacervat, ce dernier est placé dans un congélateur pendant 24h
afin de les lyophiliser. L'aspect des microcapsules lyophilisées est montré dans lafigure ci-dessous: Une

poudre aromatisée d’une couleur blanche.

(b)

Figure 22 : Microparticules lyophilisées (a)l’huile de thym (b) I’huile de basilic (c¢) I’huile de thym et basilic
en association.
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2-4- Rendement de ’encapsulation :

Le rendement de la coacervation est déterminé a partir de la masse des coacervats obtenus
en fonction de la masse totale des ingrédients utilisés. Les résultats obtenus apres
Iyophilisation sont présentés dans le tableau suivant :

Tableau 07: Rendement de I’encapsulation des huiles essentielles obtenu aprés lyophilisation.

HES Ratio (g/g) Quantité en (g) Poids obtenu (g) | Rendement %
encapsulée Casiéne/Pectine de Hes
Thym 8/2 1 9,4 86,18

8
Basilic 8/2 1 59 53,63

0
Thym et basilic 8/2 0,5 (0,259 HE 8,4 80,83
en asociation Thym et 0,25¢ 4

HE Basilic)

Le meilleur rendement d'encapsulation a été obtenu Avec le ratio 2:8:1 avec 86,18% pour

I’huile essentielle de thym et 80,83% pour Les huiles en association, puis avec 53,63% pour ’huile
essentielle de basilic. Les résultats obtenus sont dans la fourchette des résultats présentés par Liu
et ses collaborateurs (2015), qui ont réalisé la microencapsulation de I'huile essentielle d'Angelica
par de la gélatine-chitosane en utilisant une méthode de coacervation complexe avec des
rendements de 64-87,5% les rendements sont plus élevés que ceux présentés par Bezerra et al
(2016), avec I'huile essentielle de citronnelle microencapsulée dans une matrice de gélatine et de la
gomme arabique par coacervation complexe.

Ces differences s'expliquent par de nombreux facteurs qui influencent le rendement de
I'encapsulation, tels que le matériau de la paroi, la méthode d'encapsulation et les conditions de
séchage (Liu et al., 2015 ; Rutz et al., 2017).

La coacervation complexe et la lyophilisation dans cette étude nous donne comme résultats une
poudre aromatisée qui vise a améliorer la stabilité de I'huile essentielle et conserve ces propriétés tout le
long de stockage jusqu’au leur utilisation et aussi prolonger leur libération de I'encapsulation dans une
matrice de pectine/caséine, Les matériaux de revétement ont un réle important dans le processus
d'encapsulation, car ils peuvent influencer [I'efficacité de I'encapsulation et les propriétés
physicochimiques,qui ont un impact sur la stabilité des poudres lyophilisées(Wilkowska et al., 2016;
Sturm et al,. 2019). Des résultats similaires ont obtenus pour plusieurs auteurs (Oliveira et al., 2007 ;
Nori et al., 2010 et Mebarki et al., 2022).

34



Conclusion



Conclusion

Conclusion

Dans le cadre de la valorisation des plantes aromatiques, nous nous sommes intéressés a
I’encapsulation de I’huile essentielle du thym et de basilic seul et en association.

L’extraction des huiles essentielles a été réalisée par hydrodistillation, dont le rendement en
huiles essentielles des deux plantes a été trés intéressant (1,3-1,4%). La coacervation complexe
suivie d’une lyophilisation a été utilisée comme méthode de micro-encapsulation pour les huiles
essentielles seules et en association, la paroi des microcapsules est constituée d’un complexe de
biopolymeres protéine/polysaccharide (caséine/pectine) et le ratio entre ces derniers a été
optimisé pour assurer une bonne encapsulation.

Les résultats de cette étude indiquent qu’il est possible d’encapsuler ces composés volatiles.
De plus, I’observation microscopique des microparticules obtenues montre que ces dernieres
sont des particules de forme sphérique de différents diametres et dispersées qui se composent
d’une couche des polyméres qui couvre et protége 1’huile essentielle. Le rendement de cette
technique est significatif que ca soit pour les huiles seules ou en association (entre 50-87%). Le
résultat final est une poudre blanche aromatisée qui vise a conserver les propriétés des huiles
essentielles tout au long de stockage.

En général, nos résultats sont cohérents avec des études antérieures sur 1’extraction des huiles
essentielles et micro-encapsulation des composes volatils dans des biopolymeres biodégradables
non toxiques, rapportant aussi que I'encapsulation favorisait une augmentation de la stabilité
thermique de ces composés. Afin d’approfondir les aspects entrevus dans ce travail un certain
nombre de perspectives peuvent étre envisagés :

e Il est trés souhaitable d’étudier et de valoriser les activités biologiques de ces huiles

essentielles seules ou en association et des huiles encapsulées.

e Essayer d’autres techniques d’encapsulation et comparer le rendement et 1’ efficacité entre

les méthodes.

e |l est intéressant d’incorporer les huiles essentielles encapsulées dans un produit

alimentaire et de suive sa biodisponibilité.

e Mesurer et de comparer les effets nutritionnels de la consommation des huiles

encapsulées.
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Résume :
L’utilisation des huiles essentielles a augmenté durant ces derniéres décennies et

plusieurs travaux de recherche ont concentrés sur la stabilisation des huiles essentielles extraites
des plantes meédicinales et aromatiques. Dans ce contexte, cette étude a pour objectif
d’encapsuler les composés volatils de 1’huile essentielle seule ou en association en utilisant une
méthode d’encapsulation qui est la coacervation complexe associée avec lyophilisation. Dans
notre cas, les plantes aromatiques utilis€es pour I’extraction des huiles essentielles sont le thym
(Thymus vulgaris) et le basilic (Ocimum basilicum) dont la méthode d’extraction est
I’hydrodistillation. La caséine et la pectine ont été utilisées comme composants de la paroi des
microcapsules. Enfin, le rendement en huiles essentielles des deux plantes été (1,3-1,4%) et le
protocole d’encapsulation utilis¢é a permet d’obtenir des microparticules avec des formes
irregulieres qui enveloppent les huiles essentielles et un rendement de 50 a 87%.

Le produit final (huiles microencapsulées) est sous forme d’une poudre blanche aromatisée qui
peuvent étre utilisee comme ingrédients utiles et bioactif pour les nouveaux produits
alimentaires et pharmaceutiques.

Mots clés : Huiles essentielles, Thymus vulgaris, Ocimum basilicum, coacervation complexe.
Abstract:

The use of essential oils has increased in recent decades and several research studies have
focused on the stabilization of essential oils extracted from medicinal and aromatic plants. In
this context, the objective of this study is to encapsulate the volatile compounds of essential oil
alone or in combination using an encapsulation method which is the complex coacervation
associated with lyophilization. In our case, the aromatic plants used for the extraction of
essential oils are thyme (Thymus vulgaris) and basil (Ocimum basilicum) whose extraction
method is hydrodistillation. Casein and pectin were used as components of the microcapsule
wall. Finally, the yield in essential oils of the two plants was (1.3-1.4%) and the encapsulation
protocol used has made it possible to obtain microparticles with irregular shapes that wrap the
essential oils and a yield of 50 to 87%.

The final product (microencapsulated oils) is in the form of a flavoured white powder that can
be used as useful and bioactive ingredients for new food and pharmaceutical products.

Key words: Essential oils, Thymus vulgaris, Ocimum basilicum, complex coacervation.
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