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Résume :

Notre étude a porté sur deux parties expérimentales distinctes :

» L’extraction ot caractérisation des huiles essentielles de
I’ Artémisiadbsinthium(Absinthe) et de I’ ArtémisiaHerba Alba (Armoise blanche).
> La séparation des cétones cycliques par 1’utilisation de deux méthodes chimiques

(addition par bisulfite de sodium et hydrolyse par 2,4-dinitrophénylhydrazine).

-L’extraction de I’huile essentielle de 1’ Artémisiadbsinthiumet 1’ ArtémisiaHerba Alba a été
effectuée par hydrodistillation en utilisant ’appareil de type <Clevenger>, et aconduit

respectivement & un rendement égale 0,6% et 0.8%.

-L’action de la solution aqueuse de bisulfite de sodium (NaHSOs) sur ’huile essentielle de

I’ Absinthe et I’ Armoise blanche a permis d’obtenir :

> le 2-hydroxy-1-isopropyl-4-méthylbicyclo[3,1,0]hexan-2-sulfonates de sodium
» 2-hydroxy-1,7,7-triméthylbicyclo[2,2,1]heptan-2-sulfonates de sodium.

Ainsi D’action de 2,4-dinitrophénylhydrazine sur les deux huiles essentielles a permis

d’obtenir hydrazones correspondantes :

> -2,4-dinitrophénylhydrazono-2-thuyle
> -2,4-dinitrophénylhydrazono-2-bornyle.

Les cétones extraites des huiles essentielles de 1’absinthe et I’armoise blanche telles que 1’a-
thuyone et le camphre ont été obtenues par 1’hydrolyse des combinaisons bisulfitiques et des

hydrazones correspondantes.

La régénération des cétones a 1’aide d’une solution aqueuse d’hydroxyde de sodium (NaOH) a
permis d’obtenir (I’o-thuyone et camphre). Cependant I’hydrolyse des hydrazones
correspondantes en présence d’une solution aqueuse d’acide chlorohydriqueHClI a été réalisée

avec succes et les cétones obtenues ont été caractérisé par IRTF.

Mots clés : Artémisiadbsinthium, ArtémisiaHerba A/ba, Huile essentielle, hydrodistillation,

séparation.



Abstract:

-Our study focused on two distinct experimental parts:

> The extraction and characterization of essential oils of Artemisia absinthium

(Wormwood) and Artemisia Herba Alba (white wormwood).
> Separation cyclic ketones by using two chemical methods (addition of sodium bisulfite
and hydrolysis by 2,4- dinitrophenylhydrazine) .

- The extraction of the essential oil of Artemisia absinthium and Artemisia Herba Alba was
performed by steam distillation using the apparatus <Clevenger> type and leads to a yield
equal respectively 0.6% and 0.8 %.
- The action of the aqueous solution of sodium bisulfite (NaHSOs) on the essential oil of
Artemisia Absinthe and white yielded:

» 2-hydroxy -1 -isopropyl -4- methylbicyclo [ 3,1,0 ] hexan- 2-sulfonate sodium

» 2 -hydroxy- 1,7,7 - trimethylbicyclo [ 2.2.1] heptan -2- sodium sulfonate.
Thus the action of 2,4- dinitrophenylhydrazine in the two essential oils was obtained
corresponding hydrazones :

> -2,4- dinitrophénylhydrazono -2- thuyle

> -2,4- dinitrophénylhydrazono -2- bornyl.
-Ketones extracted essential oils of wormwood and sagebrush such as o - thujone and
camphor were obtained by hydrolysis of bisulfite combinations and corresponding
hydrazones.
-Regeneration of ketones with an aqueous sodium hydroxide solution (NaOH) was obtained
(theo - thujone and camphor). However the hydrolysis of the corresponding hydrazones in the
presence of an acid chlorohydrique aqueous HCI solution was performed successfully and the

ketones obtained were characterized by FTIR.

Keywords: Artemisia absinthium, Artemisia Herba Alba, essential oil, steam distillation,

separation.
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Introduction générale:

e De tout les temps, les plantes ont occupé une place prépondérante dans la vie de 'homme.
Toutes les civilisations connues ont utilisé les plantes soit sauvages soit cultivées pour se
nourrir, se défendre, se vétir ou se soigner. Ces utilisations se sont diversifiées au fil des
temps pour s'adapter aux besoins. Les plantes médicinales ont connu les mémes
modifications. Elles sont employées parfois de fagon sélective grice 4 la tradition. Au fil des
siecles, une premiére distinction a pu étre faite entre plantes comestibles et toxiques. Les
connaissances empiriques accumulées ont permis aux différentes civilisations de prendre les
plantes comme source essentielle de médicaments. Jusqu'au début du 20°™ sigcle, presque

tous les médicaments étaient & base de plantes.

*De nos jours, et surtout dans les pays du tiers monde, la phytothérapie occupe encore une
place importante. La flore de ces pays reste assurément riche et prometteuse, tant dans la
perspective de découvrir de nouvelles espéces botaniques que de trouver de nouvelles

molécules ayant une activité thérapeutique, pour la mise au point de nouveaux médicaments

[1].

*Quelles que soient les parties et les formes sous lesquelles elles sont utilisées, les plantes
sont extrémement riches, elles contiennent de structures chimiques complexes. Le
métabolisme des plantes contient de milliers de différents constituants dont l'effet
thérapeutique n'est évidemment pas lié & tous les composés, de méme pour ce qui est d'effet

nocif ou toxique [2].

e L'Algérie est considérée parmi les pays connus pour leur diversité taxonomique vu sa
position biogéographique privilégiée et son étendu entre la Méditerranée et 1'Afrique sub-
saharienne. La flore algérienne est potentiellement riche, beaucoup d'espéces endémiques
peuvent y &tre. Nous partageons avec les méditerranéens et les pays du Sahel un large
éventail de composés et d'éléments phytochimiques d'un intérét grandissant d’ou la nécessité
et I'importance de ce travail de recherche. Ce brassage d'espéces constitue pour notre pays
une véritable richesse qui doit étre préservée et gérée rationnellement et durablement dans le
but de maintenir les équilibres écologiques déja fragiles et de conserver notre diversité

biologique [3].



o Le présent travail est une contribution dans la valorisation des principes actifs contenus

dans la flore algérienne peu connue jusqu'a présent, et qui sera présenté comme suit:

eUn premier chapitre comprend un rappel sur les grandes caractéristiques des plantes, la

classification des plantes, et les différentes classes des produits (naturels) issus des plantes.

e Un deuxiéme chapitre est consacré a l'espece Artemisia absinthium, le nom scientifique et la
taxonomie, la description botanique, les caractéristiques générale de la plante. La
composition chimique de la plante et leur utilisation dans différentes domaines.

* Un troisiéme chapitre est consacré a l'espéce Artemisia herba-alba, le nom scientifique et la
taxonomie, la description botanique, les différents substances chimiques isolés du genre

Artemisia, les activités biologiques et microbiologiques réalisées sur le genre Artemisia.

eUn quatriéme chapitre est consacré aux huiles essentielles, leur caractéristique générale
comme définition des huiles essentielles, répartition et localisation dans la plante, sa
composition chimique et les caractéristiques physiques et organoleptiques, et a la fin les

différentes techniques d’extraction.

e Un cinquiéme chapitre est consacré a la chimie des cétones, leur caractéristique générale
comme définition de cétones, propriétés physico-chimiques, la réactivité de I’hydrogeéne en
a de la forme cétone, les principales réactions d’addition des cétones, utilisation des cétones

et sa toxicité, et a la fin les méthodes de séparation des cétones.

e Un sixiéme chapitre présente les matériels et les méthodes utilisées pour la réalisation de ce
travail a savoir :

- L’étude chimique de deux I’huiles essentielles de artémisia absinthium et artémisia herba
alba (extraction, analyse de sa composition par IR et CPG et la détermination des indices
physico-chimiques).

- Méthodes de séparation des cétones (la réaction avec le bisulfite de sodium et

I’hydrolyse avec 2,4-dinitrophénylhydrazine).

e Un septiéme chapitre abordera les différents résultats et leurs discussions.

-Enfin, une conclusion générale qui résume 1’ensemble des résultats obtenues.






Chapitre 1. Rappel Bibliographique

I- Les plantes :

-Les plantes sont des étres pluricellulaires a la base de la chaine alimentaire, Elles forment

l'une des subdivisions (ou régne) des eucaryotes. Elles sont l'objet d'étude de la botanique.

I.1-Les caractéristiques des plantes :

-Les plantes sont des organismes autotrophes, c'est-a-dire ils produisent leur propre matiére
organique a partir des sels minéraux puisés dans le sol avec le dioxyde de carbone, assimilé
par les feuilles grace a 1'énergie solaire : c'est le mécanisme de photosynthése. La couleur

verte des plantes est obtenue par le biais de la chlorophylle contenue dans les chloroplastes.

-Les plantes possedent des métabolites dits secondaires ont le rdle intervient dans les relations
qu'entretient la plante avec les micro-organismes vivants qui l'entourent tels que: les parasites,
les pathogénes ainsi que les pollinisateurs et les disséminateurs. Ces différentes relations ont

donné lieu a une extréme diversification des composés du métabolisme secondaire [2,3].

-Le terme « produits naturels » se rapporte aux composés organiques qui se trouvent dans les
corps des animaux, des plantes, des champignons, ou dans les micro-organismes. Certains
produits naturels se trouvent principalement dans les plantes telles que les terpénes: le
limonéne (le composé actif trouvé dans 1’orange ou dans le citron), les alcaloides: la caféine,
la cocaine, ou la morphine, etc. Les produits naturels ont des activités biologiques importantes
et jouent diverses fonctions dans la nature. L'étude de ces composés constitue un volet
important dans la chimie organique. L'utilisation de la phytochimie dans la médicine

populaire a précédé en fait la chimie organique moderne.

I.2- Utilisation des produits naturels en médecine :

-La fascination par les produits naturels, souvent utilisés comme extraits a partir d'une plante

dont les propriétés médicinales sont connues, revient aux temps anciens. La découverte du



compos€ pur en tant que principes actifs dans les plantes a été décrite pour la premiére fois au
début du 19¢me siécle, et l'art d'exploiter le produit naturel est devenu alors une partie de la

science des molécules.

-Le produit naturel joue un rdle trés important dans la médecine. Environ 20% de la
population mondiale en utilise. Entre 1983 et 1994, 41% de nouvelles drogues approuvées
sont des produits dont la source est naturelle. Ce pourcentage devient encore plus haut quand
on examine seulement les composés anti-infectants et anticancéreux. Pour ces deux classes de

maladie le pourcentage des drogues dont la source est naturelle peut atteindre jusqu'a 60% [4].

-Les produits naturels représentent un potentiel pour la médecine en offrant une source de
nouvelles structures non accessibles par la synthése combinatoire. La "nature" a offert et
capable de produire des molécules complexes avec des centres chiraux multiples qui peuvent

agir sélectivement sur 1'un ou l'autre des systémes biologiques [5,6, 7].

1.3- Les terpénes:

1.3.1- Définition ¢

-Ce sont des produits naturels, formés de l'assemblage d'un nombre entier d'unités penta-

carbonées ramifiées dérivées du 2-méthyl butadiéne, appelées unités isopréniques [23].



1.3.2- Répartition:

-La trés grande majorité des terpénes est spécifique du régne végétal, mais cette spécificité
n'est pas absolue. On rencontre des sesquiterpénes et des diterpenes de structures variées chez
les animaux marins (Coelanthérés, Spongiaires) et il n'est pas certain que les phéromones
monoterpéniques connus chez les insectes soient toutes élaborées a partir de monoterpénes

végétaux apportés a ces insectes par leur alimentation [9].

-Les terpénes les plus volatils c'est a dire ceux dont le poids moléculaire n'est pas trop élevé,

sont presque exclusives de 1'embranchement des Spermaphytes [9].

1.3.3- Localisation:

-Dans les plantes ou se trouvent les terpénes, ils se repartissent dans tous les organes : fleurs

[11,12], feuilles [13, 14], thizomes [15], écorces [8, 10] et fruits [15] ou graines [8].

-La synthése des terpénes est généralement associée a la présence de structures histologiques
spécialisées, localisées en certains points des autres tissus, le plus souvent situées sur ou a

proximité de la surface de la plante. Ces formations sont les suivantes :

*Cellules a essence: Lauracées, Zingibéracées...etc.
*Poils sécréteurs stipités (Pélargonium) ou sessiles et a téte pluricellulaire (Labiées)
*Poches sécrétrices schizogénese (Myrtacées) ou schizolysigenes (Rutacées, Burséracées)

*Canaux sécréteurs : Térébinthacées, Ombelliféres, Composées.

I.3.4- Utilisation:

-Les terpénes sont les constituants majeurs de l'huile essentielle. Cependant si l'on peut
connaitre les effets de monoterpénes ou de sesquiterpénes isolés, il est difficile de savoir les

effets synergiques des huiles des terpénes qui sont composés par des essences et de mélanges

complexes et variées.



-Beaucoup de drogues doivent leurs propriétés aromatiques aux composés terpéniques des

€ssences.

-Les terpenes non cycliques sont en grande partie responsable de 1'odeur suave des plantes et

des fleurs et dont quelques-unes sont employées en parfumerie.

-Ces substances possedent aussi des propriétés pharmacodynamiques trés variées, en relation

avec les différentes fonctions liées au squelette terpénique.

-En voici quelques exemples [8]:

Terpénes Propriétés pharmacodynamiques
Pinénes Rubéfiant

Azuléne Anti-inflammatoire

Géraniol

Linalol Antiseptique

Cinéol

Ascaridol Vermifuge

Thuyone Stupéfiant

I.4- Classification des terpénes:

-La synthése d'une grande variété de terpénes, cycliques et non cycliques, dans les plantes,
fait intervenir un nombre variable d'éléments isopréniques. Suivant le nombre entier d'unités
penta-carbonés (C5)*n ramifiées, dérivées du 2-méthylbutadiéne, on peut faire la

classification suivante :

—pour n =2 : les monoterpenes (C10)

— pour n =3 : les sesquiterpenes (C15)



— pour n =4 : les diterpénes (C20)
—pour n =5 : les sesterpénes (C25)
— pour n = 6 : les triterpénes (C30)

— pour n = 8 et le caoutchouc naturel : les polyterpénes
-Dans les terpénoides, la téte d'un élément isopréne est ordinairement liée a la queue de
I'élément suivant ; toutefois, on rencontre des exemples de terpénoides o se trouvent des

liaisons " téte-téte " et " queue-queue "

1.4. 1- Monoterpénes (Cyg):

-Ces terpénes proprement dits sont des hydrocarbures en C;oHjs. Ils peuvent étre acycliques,

monocycliques, bicycliques.

1.4. 2- Terpénes acycliques:

a. Hydrocarbures:

-IIs ont tendance a se cycliser, d'ou leur mode habituel de représentation.

Myrcén

-A ces terpénes se rattachent un certain nombre de produits naturels a fonctions chimiques
spéciales, surtout alcool et aldéhyde.

b. Alcools:

-Le géraniol se rencontre dans les essences de rose, de Citronnelle, de Géranium rosat.

Géraniol



c. Aldéhydes:
-Le citral, correspondant au géraniol, se trouve dans les essences de Citron, Lemon-grasse,

Meélisse, Verveine odorante.
CHy

CHO

Citral

1.4. 3- Terpénes monocycliques:

On distingue :

a. Les dérivés des hydrocarbures en CyoH; ¢ contenant deux doubles liaisons.

- Ils sont tous liquides. Dans ce groupe, on rencontre :

v" Le d-limonéne de I'essence de Citron et d'autres Rutacées

v Le limonéne inactif ou dipenténe des aiguilles de Pin

v' Les phellandrénes de 1'Angélique, du Fenouil amer, de certains Eucalyptus
v’ Les terpinénes

v La carvone, dérivé cétonique, un constituant des essences de Carvi, de Menthe douce.

b. Les dérivés des hydrocarbures en CoH;g contenant une double liaison

- Les terpin€ols, trés répandus a 1'état libre et estérifié dans les huiles essentielles (Néroli, Petit
grain, Camphrier).

- La pulégone (cétone de la Menthe Pouillot).

- La pipéritone (de divers Eucalyptus).

¢. Les dérivés des hydrocarbures en C;oHay
Les menthanes, hydrocarbures saturés, n'existent pas a 1'état naturel, mais on trouve les

dérivés correspondants :

- Le menthol (le menthol naturel est le I-menthol).



- La menthone (cétone) dans les essences de Menthe.

d. A ce groupe des terpénes monocycliques, on peut rattacher un oxyde :
Le cinéol ou eucalyptol, trés abondant dans les essences d'Eucalyptus, de Cajeput, de Niaouli,
et trés répandu dans le régne végétal. C'est un étheroxyde interne résultant de la

déshydrogénation d'un diol, la cis 1,8-terpinéol.

-L'ascaridol est le seul peroxyde terpénoide naturel connu. Clest le principe actif de I'essence

de Chénopode vermifuge.

1.4.4- Terpénes bicycliques :

-Ils sont présents dans un grand nombre d'essences surtout chez les Coniféres.
Les hydrocarbures ont une double liaison et un pont, le deuxiéme cycle ayant 2,3 ou 4 atomes

de carbones communs avec le premier [8] :

v Les pinénes o et P (celui-ci est encore appelé nopinéne) sont les constituants
principaux des essences de térébenthines

v" Les fenchénes

X

Le camphéne

v" Le bornéol, alcool secondaire, se trouve dans les essences d'Aspi, de Romarin, de
Muscade, etc.

v La cétone correspondante est le camphre (le dérivé naturel retiré du bois de Camphrier
est le camphre droit)

v" La fenchone (Fenouil)

v" Lathuyone (des essences d'Absinthe, de Tanaisie, de Thuya)

o-pingne



1.4.5- Sesquiterpénes :

-Ce sont des hydrocarbures de formule CisHs (n=3), soit une fois et demie (sesqui) la

molécule des terpénes vrais (en CjoHyg) [8].

Composés acycliques

-On peut citer le farnéséne et le farnésol (alcool correspondant du farnéséne, essence de
Tilleul, baumes du Pérou et de Tolu). Le nérolidol, isomére du farnésol (essence de Néroli,

baume du Pérou).

Composés monocycligues :

-Le zingibéréne (du Gingembre)

-L'humuléne (du Houblon)

’ﬁ/

ce-Humuldne

Composés bicycliqgue :

Le cadinéne (du goudron de Cade)

Composés tricycliques :

- Les santalénes (du Santa)

- Les santalols, alcools correspondants des santalénes

- On peut rattacher aux sesquiterpénes, en raison de leur structure, des lactones comme la

santonine, 1'hélénine, substances non volatiles mais sublimables.
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- Un groupe particulier de sesquiterpénes est représenté par les azulénes, composés instables
dont le nom vient de leur coloration bleue et qui sont importants en pharmacognosie en
raison de leurs propriétés anti-inflammatoires. Ces composés, non saturés, sont constitués
par deux cycles penta- et heptacarbonés ; on trouve dans ce groupe le guaiazuléne (du

Gaiac), les vétivazulénes, le chamazuléne (des essences de Camomille et de Matricaire)

1.4.6- Diterpénes :

- Ce sont des dérivés des hydrocarbures en CyoHz, (n=4). Ces composes, a point d'ébullition

€levé, se rencontrent surtout dans les résines [8].

Composés acycliqgues :

-Le phytol est un alcool non saturé, estérifié dans les chlorophylles, la vitamine K1. La

vitamine A, peut étre rattachée aux diterpénes.

Composés tricycliques :

- Les acides résiniques des Coniféres : acide dextro- et lévopimariques, ce dernier est
isomérisé par la chaleur en acide abiétique
- Les gibbérellines sont aussi des acides diterpéniques

- Les alcaloides des Aconits sont rattachés aux diterpénes.

1.4.7- Triterpénes :

- Ces composés en Cjp (n=6) sont trés répandus, notamment dans les résines, a 1'état libre,

estérifié, ou sous forme hétérosidique.

- Composés aliphatiques :

11



-Le squalene, surtout rencontré dans le régne animal, se trouve également dans
l'insaponifiable d'huiles végétales (Olive, Lin, Arachide). C'est un intermédiaire dans la

biogenese des triterpénes cycliques et des stéroides.

- Composés tétracycliques :

- L'euphol, 'euphorbol dans les résines d'Euphorbia resinifera
- Le butyrospermol de beurre de Karité, dans l'insaponifiable de graisses
- Les acides éburicoique, polyporénique chez des champignons (Polypores)

- Le lanostérol du suint de mouton, retrouvé sous le nom de cryptostérol dans la Levure de

biére.

- Composés pentacycliques :

-Ils sont trés fréquents chez les plantes. On les classe en trois groupes suivant les alcools en
C30H500 dont ils dérivent.

# a-Amyrine : On trouve dans ce groupe :

v' l'acide ursolique, trés répandu surtout chez les Ericacées (Busserole), les Labides,

v’ lacide quinovique des écorces de Quinquina.

HOG

CE-BADIVTIND

4 B-Amyrine : C'est le constituant prtincipal de la résine d'Elémi de Manille

v" L'acide oléanolique (Olivier, Aubépine).

12



1.4.8- Tétraterpenes :

-Ce groupe de composés en C40 (8 unités d’isopréne) est constitué par :

v' Les caroténoides, pigments jaunes trés répandus chez les animaux et les végétaux,

possédant des propriétés particuliéres.

1.4.9- Polyterpénes :

-Ce sont des macromolécules, composées d'un grand nombre d'unités d'isopréne ; dans le

régne végétal, on trouve :

- Le caoutchouc, de poids moléculaire 150 000 environ.

- La gutta, de poids moléculaire 100 000 environ.

L.5- Caractérisation et dosage:

- Tous les composés volatils et entrainables par la vapeur d'eau se retrouvent dans les huiles

essentielles, La distillation fractionnée permet ensuite de séparer les différents constituants.

- La chromatographie gaz liquide rend actuellement de grands services pour le fractionnement
et l'identification. Les différents composés sont caractérisés et dosés suivant leurs fonctions

(alcool, aldéhyde, cétone).

- Les triterpénes ne sont ni volatils, ni entrainables par la vapeur d’eau. Ils ne deviennent
solubles dans I’eau que lorsqu’ils sont combinés a des suces (saponosides). Insolubles dans
’eau.ils sont extractibles par des solvants organiques (éther, benzéne) certains se retrouvent
dans I’in saponifiable des corps gras.

- Ils présentent des réactions colorées dont beaucoup sont communes aux stérols :

v’ Réaction de Salkowski (addition d'acide sulfurique a la solution chloroformique
coloration jaune, puis rouge)
v' Réaction de Liebermann (anhydride acétique, puis acide sulfurique : coloration verte,

rouge ou bleu violacé)

13



v' Réaction de Rosenthaler (vanilline chlorhydrique : coloration rose)
v’ Réaction de Hirschsohn (acide trichloracétique : coloration jaune puis rouge)
v' Réaction de Brieskorn et Briner (acide chlorosulfurique : coloration rouge violacée),

spécifique des triterpénes.
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Chapitre II. Artémisia Absinthium « Absinthe »

II.1-. Introduction :

La famille des Astéracées ou Composites (Astéracées ou Composées) est une importante
famille de plantes dicotylédones qui comprend prés de 13 000 espéces réparties en
1500 genres. Ce sont essentiellement des plantes herbacées méme qu'il peut exister des arbres,

des arbustes ou des lianes dans cette famille.

Et sur ces 13 000 espéces on trouve I’absinthe (Artemisia Absinthium L.) aussi nommée

grande absinthe en opposition avec la petite absinthe (Artemisia Pontica) a qui on va

consacrer une partie de notre étude [16].

Figure 1 : Feuilles d’ Absinthe

I1.2. Classification botanique [17,18 et 19] : La classification de 1’ Absinthe est la suivante:

Régne : Plantae

Sous-régne : Tracheobionta
Division : Magnoliophyta
Classe : Magnoliopsida
Sous-classe : Aseridae
Ordre: Asterales
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Famille:  Astéracée
Genre : Artemisia
Espéce : Artemisia Absinthium

I1.3. Nom commun :

Grande absinthe, absin, aluyne, aluine, alvine, aloine, armoise, herbe sainte, herbe aux vers,

menu alvine, armoise ameére, absinthe suisse.

I1.4. Description botanique :

-L’Absinthe est une plante ligneuse vivace 4 base de ce qui est cultivé pour son argent
attrayant feuillage gris qui ajoute de la texture intéressante et contrairement aux jardins. Il se
forme généralement une touffe d'ériger en général, non ligneuses, velues, gris-vert des tiges &
2-3 pieds de haut. Les tiges sont revétues profondément incisés, pennées, divisées vert argenté
des feuilles (a 2-5 "de long) couvertes de poils soyeux blancs. Le feuillage est trés aromatique
quand on l'écrase. Les petits, un peu discretes, gris jaunatre, capitules discoides (rayons
absent), qui apparaissent dans denses, feuilles, panicules retombantes a la tige se termine en
¢té, ont peu de valeur ornementale. Cette espéce est originaire des régions méditerranéennes
d'Europe et d'Asie, mais s'est naturalisée dans certaines régions des Etats—Unis, surtout en
Nouvelle-Angleterre. Feuillage est semblable & celle d’A. Vulgaris, sauf aromatique
conjugaison. Absinthium signifie sans douceur en référence au goiit extrémement amer de la
seve. Un extrait de cette plante était autrefois utilisée pour aromatiser la boisson alcoolisée
appelée absinthe, qui est un composé aromatique, au goiit amer, vert émeraude liqueur. Cette
liqueur est devenue trés populaire dans certaines parties de 1'Europe et les Etats-Unis dans les
19e et début du 20e siecle en raison de ses effets secondaires psychédéliques. Nonobstant
utilisations antérieures, toutes les parties de cette plante sont maintenant considérées comme
toxiques et la FDA a interdit l'utilisation de l'extrait dans tous les produits alimentaires, y

compris les liqueurs. Liqueur d'absinthe vendue aux Etats-Unis aujourd'hui est artificiellement

aromatisée.

IL.5-Habitat et fréquence :

L'Absinthe est une plante herbacée rustique, vivace, qui pousse sur presque tous les sols et
sous tous les climats. Seule sa sensibilité au froid durant les premiéres années limite sa

répartition.
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-Elle est déja décrite par les Egyptiens 1600 av J.C et a été activement cultivée jusqu'au début
du XXeéme siecle, ce qui explique sa dissémination.
On la trouve actuellement surtout sur les terrains incultes, riches en nitrates, plut6t secs, en

Asie et Europe jusqu'a 2000m.

Figure 2:Artémisia Absinthium

II.6-Caractéristiques générales de la plante, des feuilles et des fleurs :

-L'Absinthe est un arbrisseau trés odorant, amer, pouvant atteindre Im, vivant de 3 4 10 ans.
-La tige est dure, cannelée, rameuse, gristre, remplie d'une moelle blanche.

-Les feuilles sont trés découpées, d'aspect soyeux, bi & tripennatiséquées (du milieu aux
feuilles inférieures), alternes, pétiolées. Elles se subdivisent en lobes lancéolés, obtus. Elles
sont blanchatres sur leurs 2 faces.

-Les petites fleurs sont globuleuses, jaunes, en grappes de 3mm. Elles fleurissent de juillet a

septembre.

IL.7. Composition chimique de I’Absinthe :

La composition chimique du I'Absinthe est trés complexe, elle est constituée de: 1.4% de
camphre, 1.5% de 1,8-cineole, 17.8% de chamazulene, 8.2% de nuciferol propionate, 5.1% de
nuciferol butanoate, 4.3% de caryophyllene oxyde, 1.8% de terminen-4-ol, 0.6% de borneol,

2.4% d'o-terpinéol et 0.3% de bornyl acétate [20].
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IL.6. Utilisation de I’Absinthe :

I1.6.1. Esthétique et biologique :

Son odeur caractéristique peut la faire utiliser pour réaliser des purins de plantes. Dans le
principe des cultures associées, 1'Absinthe, de par ses sécrétions racinaires d'absinthine, exerce
un effet inhibiteur sur la croissance des plantes environnantes, ainsi que des adventices. Elle

€loignerait les pucerons, mais il ne faut la planter que sur les bords des planches de culture
[21].

I1.6.2. Effet thérapeutique :

Utilisée comme vermifuge, dans les maladies de l'estomac, pour provoquer les régles, dans le
combat contre la paresse, contre le mal de mer et ses nausees, cette plante peut é&tre utilisée en
poudre en infusion avec duvin, de labiére ainsi qu'en décoction. En usage externe, on

recourt & un cataplasme chaud, mais également a la décoction.

L'Absinthe était la plante d'Artémis, déesse grecque responsable des morts violentes. Dans
I'Antiquité gréco-romaine, on l'utilisa en infusion comme antidote du poison (cigué) ou pour

ses propriétés abortives [22].

I1.6.3. Culinaire :

L'Absinthe est surtout connue pour avoir été l'ingrédient de base d'une boisson populaire
spiritueuse & base de plantes d'absinthe, ¢galement appelé « fée verte » ou encore « bleue »
au XIXe siécle. Arthur Rimbaud et Paul Verlaine (deux grands poltes francais) étaient des
buveurs d'absinthe. Interdite dans de nombreux pays depuis le début du XXe siécle, elle est de

nouveau autorisée dans certains pays depuis quelques années [23].
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Chapitre III. Artemisia Herba Alba

Introduction:

-Des plantes du genre Artemisia (Astéracées) ont été employées dans la médecine
traditionnelle par beaucoup de cultures depuis les périodes antiques. Des thés de fines herbes
de ces espéces ont ét¢ employées comme agents analgésiques, antibactériens, anti-
plasmodique, et hémostatiques, anthelminthique, anti-diarrhéique et diurétique [46, 47] alors
que plusieurs extraits et huiles essentiels montraient un certain nombre d'activités biologiques
telles que antihyperglycemique [48], antimicrobien [49], antioxydant [50-52] et anti-
inflammatoire [53,54]. En outre, quelques espéces du genre sont fréquemment utilisées pour
le traitement de certaines maladies telles que la malaria, I'hépatite, le cancer et les infections
par des champignons, des bactéries, et des virus [55-63]. Historiquement, I'armoise a été un
genre productif dans la recherche de nouveaux composés biologiquement actifs. Les
investigations phytochimiques ont montré que ce genre est riche en sesquiterpénes,

monoterpenes, flavonoides et coumarines [64-66].

III.1- L'espéce Artemisia Herba Alba:

-Connue depuis des millénaires, I'Artemisia Herba Alba (Armoise herbe blanche) a été décrite
par l'historien grec Xénophon, dés le début du IVe siécle av. J.-C., dans les steppes de la
Mésopotamie [24]. Elle a été répertoriée en 1779 par le botaniste espagnol Ignacio Jordan
Claudio de Assoy del Rio [25]. C’est une plante essentiellement fourragére, trés appréciée par
le bétail comme paturage d’hiver. Elle présente une odeur caractéristique d’huile de thymol et
un goiit amer d’ou son caractére astringent [26]. Plusieurs noms sont attribuées & I' Artemisia
Herba Alba; thym des steppes, absinthe du désert. En Afrique du Nord et au Moyen-Orient,
on l'appelle, en communément, (z+) ou (i Al =il selon les régions. Au Maroc
occidental elle porte aussi le nom de (p»«&ll). L' Artemisia Herba A/ba est bien connue depuis
I'Antiquité. Elle est citée dans la Bible a plusieurs reprises avec le nom hébreux la'anah. Le
nom anglais Wormwood (attribué a toutes les armoises) fait allusion a son pouvoir vermifuge

bénéfique pour I'nomme et le bétail.
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Figure 3: Artémisa Herba Alba dans son milieu naturel au début
de la saison de fleuraison

III.1-1- Nomenclature et taxonomie:

-Artemisia est le nom de genre des armoises, il provient de celui de la déesse grecque de la

chasse Artémis; Herba 4/ba signifie herbe blanche [27].

v" Embranchement : spermaphytes

v’ Sous embranchement : angiospermes

v" Ordre: astérales

v’ Famille: Astéracées ou composée
v" Sous-famille: radiées.

v' Tribu: Anthemidées.

v Classe : dicotylédones

v" Genre: Artemisia.

v" Espéce: Artemisia Herba Alba

-Et que son nom scientifique est Artemisia Herba Alba asso ou Artemisia inculta del.
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III.1-2- Description botanique:

L' Artemisia Herba 4/ba est une plante herbacée a tiges ligneuses et ramifiées, de 30 a 50 cm,
tres feuillées avec une souche épaisse. Les feuilles sont petites, sessiles, pubescentes et a

aspect argenté. Les fleurs sont groupées en grappes, a capitules trés petites (3/1,5mm) et

ovoides.

L’involucre est & bractées imbriquées, les externes orbiculaires et pubescentes. Le réceptacle

floral est nu avec 2 & 5 fleurs jaunatres par capitule toutes hermaphrodites [28].

IIL.1-3- Habitat:

-L’Artemisia Herba Alba est largement répandue depuis les iles Canaries et le sud-Est de
'Espagne jusqu'aux steppes d'Asie centrale (Iran, Turkménistan, Ouzbékistan) et a travers
I’Afrique du Nord, 1’Arabie et le Proche-Orient. En Afrique du nord, cette espéce couvre
d'immenses territoires évalués a plus de dix millions d'hectares, I' Artemisia Herba Alba est

absente des zones littorales nord. Cependant, l'espéce se raréfie dans I'extréme sud [26].

-L' Artemisia Herba Alba est une plante ligneuse basse et toujours verte. Ses caractéristiques
morphologiques et physiologiques font d’elle une espéce bien adaptée aux conditions
climatiques arides. Le dimorphisme saisonnier de son feuillage lui permet de réduire la
surface transpirante et d’éviter ainsi les pertes d’eau [29]. Grace a son systéme racinaire trés
dense a la surface, 1’Artemisia Herba Alba est capable de valoriser toute humidité
superficielle occasionnée par des petites pluies [30]. Cette espéce est également capable
d’exploiter I’humidité du sol jusqu’a 50 cm de profondeur [31] et peut profiter des fractures
de la crolite, pour atteindre les poches d’humidité, notamment dans les sols & encrofitement
calcaire [29]. Evenari et coll. (1980), ont rapporté que chez les plantes dgées d’ Artemisia
Herba Alba, la tige principale se divise en « branches » physiologiquement indépendantes les
unes des autres et susceptibles de mourir sans entrainer la mort de la plante entiere [32]. La
floraison de cette espéce débute le plus souvent en juin mais les fleurs se développent
essentiellement a la fin de 1'été. Lors des années pluvieuses et dans les sols qui lui
conviennent, I'Artemisia Herba 4/ba présente une forte production de graines et un pouvoir

de régénération élevé [26].
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Figure 4: Artemisia Herba A/ba dans son milieu naturel a Ia fin de la saison
de fleuraison

II1.1-4- Biologie:

-L' Artemisia Herba Alba est une plante ligneuse basse et toujours verte. Ses caractéristiques
morphologiques et physiologiques font d’elle une espéce bien adaptée aux conditions
climatiques arides. Le dimorphisme saisonnier de son feuillage lui permet de réduire la
surface transpirante et d’éviter ainsi les pertes d’eau [29]. Grace a son systéme racinaire trés
dense a la surface, I’Artemisia Herba Alba est capable de valoriser toute humidité
superficielle occasionnée par des petites pluies [30]. Cette espéce est également capable
d’exploiter I"humidité du sol jusqu’a 50 cm de profondeur [31] et peut profiter des fractures
de la crofite, pour atteindre les poches d’humidité, notamment dans les sols & encrofitement
calcaire [29]. Evenari et coll. (1980), ont rapporté que chez les plantes dgées d’Artemisia
Herba Alba, la tige principale se divise en « branches » physiologiquement indépendantes les
unes des autres et susceptibles de mourir sans entrainer la mort de la plante entiere [32]. La
floraison de cette espeéce débute le plus souvent en juin mais les fleurs se développent
essentiellement a la fin de 1'été. Lors des années pluvieuses et dans les sols qui lui
conviennent, 1’ Artemisia Herba 4/ba présente une forte production de graines et un pouvoir

de régénération élevé [26].

II1.1-5- Ecologie:

-L’ Artemisia Herba A4lba existe dans des bioclimats allant du semi-aride jusqu'au saharien

(entre les isohyetes de 150 & 500 mm). Elle semble indifférente aux altitudes et peut vivre
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dans des régions d'hiver chaud a frais. Par ailleurs, cette espéce est abondante dans le centre
sur des sols, a texture fine, assez bien drainées (marnes, marno-calcaires en pente). Dans le
sud, elle pousse sur des sols bruns steppiques de texture moyenne et en extréme sud sur des
sols sableux. L'armoise résiste a la sécheresse, supporte le gypse et des niveaux de salinité
modérément €levés. Dans un biome steppique type, les groupements d’ Artemisia Herba Alba
sont marqueés par deux strates : une strate de ligneux bas (environ 40cm du sol) et une autre

constituée d'herbacées annuelles (hauteur moyenne de 20cm) [26].

III.2- Pharmacopée traditionnelle:

Depuis longtemps, I’ Artemisia Herba Alba a été reconnue par les populations pastorales et
nomades pour ses vertus purgatives. On 1’utilise notamment comme vermifuge chez les ovins
[26]. Friedman et coll. (1986), ont rapporté que ’infusion de I'armoise est assez employée par
les bédouins du Néguev (Palestine) pour soulager les maux gastro-intestinaux [43]. En Irak

¢galement, I’armoise préparée avec le thé constitue I’une des formes d’automédication contre
le DNID [44].

En Tunisie, une enquéte menée dans le milieu urbain a montré que ’armoise est, entre autres,
essentiellement utilisée pour les maladies du tractus digestif et comme un traitement

antidiabétique. D’aprés les cas interrogés elle donne un pourcentage d’amélioration élevé
[45].

II1.3- Composition chimique:

Au Maghreb, 1'Artemisia Herba 4/ba constitue un fourrage particuliérement intéressant. En
effet, la plante présente un taux de cellulose beaucoup moins élevé malgré que son aspect
extérieur indique I’inverse (17 a 33%). La matiére séche (MS) apporte entre 6 et 11% de
matiére protéique brute dont 72% est constituée d'acides aminés. Le taux de B-caroténe varie
entre 1,3 et 7mg/kg selon les saisons [33]. La valeur énergétique de I’armoise herbe blanche,
trés faible en hiver (0,2 4 0,4 UF/kg MS), augmente rapidement au printemps (0,92 UF/kg
MS) pour diminuer de nouveau en €ét¢ (0,6 UF/kg MS). En automne, les pluies de septembre
provoquent une nouvelle période de croissance et la valeur énergétique augmente de nouveau
(0,8 UF/kg MS) [34]. Les plantes de la famille des Astéracées, auquel appartient 1'Artemisia

Herba Alba, ont fait I'objet de plusieurs études phytochimiques par intérét économique surtout
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pour leurs huiles essentielles. Les molécules identifiées sont les sesquiterpenes lactones, les

coumarines et les hydrocarbures acétyléniques [35].

I11.3-1- Terpénes de I' Artemisia Herba Alba:

Les terpénes sont des polymeéres constitués d’unités en Cs. Les monoterpenes (en Cjg) sont
des substances légérement volatiles qui forment les huiles essentielles. Ils protégent les
végétaux contre les parasites, inhibent la croissance bactérienne et attirent les animaux

pollinisateurs [36].

Les principaux monoterpénes identifiés dans 1’Artemisia herba-alba sont la thuyone
(monoterpéne lactone), le 1,8-cinéol et le thymol [37]. Des monoterpénes alcooliques
(yomogi alcool, santoline alcool) ont été mis en évidence [38]. On a aussi identifié des
sesquiterpénes (3 unités en Cs) et des sesquiterpénes lactones dans plusieurs chémotypes du
Moyen-Orient [39]. La thuyone est probablement 1’un des constituants terpéniques les plus
bioactifs de I’ Armoise. Son nom provient de Thuya (Thuja Occidentalis) plante de laquelle il

a ¢t¢ extrait pour la premicre fois. On I’a identifié également dans d’autres especes, comme

I’ Absinthe (Artemisia Absinthium) et I’ Armoise.

Romaine (Artemisia Pontica). Structurellement 1ié¢ au menthol, il est constitué d’un cycle en
Ce (cyclohexane) avec en plus un groupement exocyclique isopropyle et un groupement
lactone. La thuyone est un composé chiral présent a I’état naturel sous forme de deux

stéréoisomeres : I’o-thuyone et le B-thuyone [40].

I11.3-2- Flavonoides de I’ Artemisia Herba Alba:

Ce sont des composés phénoliques qui contribuent a la pigmentation de la plante. Trés
ubiquitaires, certains d’entre eux jouent le role de phytoalexines, métabolites synthétisés par
la plante pour lutter contre diverses parasitoses. Les flavonoides sont rencontrés a 1’état libre
(soluble) ou liés & un sucre (glycosides) dans le liquide vacuolaire. La coloration des dérivés
dépend des différentes substitutions de I’atome d’hydrogene sur divers cycles, de la formation
de complexes avec les ions métalliques (Fe’*, AI*") et du pH [36]. Les principaux flavonoides

isolés a partir de I'drtemisia herba-alba sont I’hispiduline, la cirsimaritine [41]. Des flavones
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glycosides comme la 3-rutinoside-quercétine et 1’isovitexine ont été mis en évidence chez des

chémotypes du Sinai [42].

Tableau 01 : Les composés majoritaires d’ Artemisia Herba Alba d’Algérie [67].

Composés chimiques Les proportions en %
Cis-chrysanthénol 32-72

Camphre 19-48

1,8-Cinéol 5-20

Borneol 24-11
Camphéne 1.7-7.9

B- Thuyone 1.65-9.3

a- Thuyone 1-26.7
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Chapitre IV. Les huiles essentielles :

IV. 1- Caractéristique générales des huiles essentielles :

IV. 1.1- définition :

-Selon les auteurs, il existe plusieurs définitions sont les suivants :

-1- Les huiles essentielles sont des substances odorantes volatiles contenues dans les

végétaux, appelés communément « essences » sont des mélanges de constituants plus au

moins nombreux [68].

-2- Les huiles essentielles sont des produits de composition asse complexe renfermant les

principes volatiles contenues dans les végétaux et plus au moins modifiés au cours de la

préparation [69].

- Il s’agit de la sécrétion naturelle élaborée par le végeétal et contenu dans les cellules de la

plantes [70].

-3- Les huiles essentielle sont des liquides volatiles, réfringents, optiquement actifs, voisines
des huiles, d’odeur tout & fait caractéristique, telles se forment dans grand nombre de plantes

comme sous produits de métabolisme secondaire [71].

IV. 1.2- Répartition, location et fonction dans la plante :

a-Répartition :

-Les huiles essentielles peuvent étre stockées dans tous les organes végétaux : les feuilles, les

fleurs, le fruit, les graines, I’écorce, les racines et les rhizomes.

-Si tous les organes d’une méme espéce peuvent renfermer une huile essentielle, la

composition de cette derniére peut varier selon sa localisation [72].

b-Localisation :

-La synthése et ’accumulation des huiles essentielles sont généralement associées a la

présence de structure histologique spécialisée, souvent localisés a proximité de la surface de

la plante :

v’ Cellules a huiles essentielles (lauracées)

v’ Poils sécrétrices (Lamiacées)
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v Poches sécrétrices (Myrtacées)

v" Les canaux sécréteurs (pinacées)

-Leur présence et leur localisation sont un élément trés important de diagnose permettant de
rapporter un échantillon a une famille déterminer tel que : cycadacées, les térébinthacées,
ombelliféres [69, 73,74].

c-Fonction :

-La fonction biologique des terpénoides des huiles essentielles demeure le plus souvent

obscure, il est vraisemblable qu’ils ont un rdle écologique.

> Protéger la plante contre les prédateurs-insectes, champignons.

» Favoriser la pollinisation en attirant les insectes pollinisateurs.

> Ils pourraient constituer des supports & une « communication » et ce d’autant mieux
que leur variété structurale autorisée le transfert de « message biologique » sélectif.

> Elles semblent aider la plante a s’adapter a son environnement.

» Elles jouent un role hormonal, régulateur et catalyseur dans le métabolisme des

végétaux [74.75].

IV. 1.3- Composition Chimique des huiles essentielles :

-Les huiles essentielles sont des mélanges complexes et éminemment variables de constituants

qui appartiennent & deux groupes : les terpenes, les composées aromatiques [72].

4 Les terpénes :

-Les terpénes sont les principaux constituants des inclusions huileuses que I’on trouve dans

certains tissus sécréteurs.

-Ils ont une formule générale (CsHg)n .ils peuvent étre acyclique, monocyclique polycyclique
[68].

-Ils peuvent étre considérer comme des dérivés de I’isopréne : ce sont de isopréniodes.
-Selon le nombre d’unité isoprénique, on distingue [74]:

> Les monoterpénes en Cio

> Les sesquiterpénes en C;s
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> Les diterpénes en Cy
> Les triterpénes en Cs

> Les tetraterpénes en Cy

-Les monoterpénes sont des composés plus volatiles, ils sont les principaux composeés
rencontrés dans les huiles essentielles. Ils sont composés essentiellement de o-pinéne, p-

pinénes, d-terpinénes, camphéne, o-phéllandréne, B-phéllandréne, limonéne et myrcéne.

-Les sesquiterpénes sont des composés caractéristiques des aromes produits par les plan tes et
donnent & celles-ci leur gout amer. Ce sont des composés généralement d’hydrocarbures :

’aromadentréne, allo-armadendréne, B-caryophlléne et a-gurjunéne [9].
-Signalent qu’a coté des hydrocarbures terpéniques se trouvent des dérivés oxygénés :

» Les alcools : ce sont des produits de la série terpéniques. Ils peuvent étre acyclique
(géraniol et linalol), monocyclique ou bicycliques.

> Les aldéhydes : ils contenus dans les huiles essentielles dégagent en général un arome
puissant. Les aldéhydes sont le plus souvent acycliques, tels que le géranial, le nétral et le
citronellal.

> Les cétones : les quantités des cétones dans les huiles essentielles sont négligeable, tels
que : le carvone, le tagénone, le camphre et le fenchone.

> Les acides et les esters : ce sont des composés existants chez le végétal, ils sont tres
répondus dans les huiles essentielles et jouent un role important dans les essences. Ce

sont des dérivés oxygénés des terpénes qui ont la particularité de présenter un arome

fruitier.

-1l existe d’autres dérivés : les phénols et les dérivés phénoliques, avec les composés azotés et

les composés soufrés [10.11].

+ Les composés aromatiques :

-Les dérivés du phényle propane (C¢-C3) sont beaucoup moins fréquents que les précédents,
se sont tres souvent des allyles et propényl-phénols, parfois des aldéhydes caractéristiques de
certaines huiles essentielles d’apéacées  telle que : «anéthol, anisaldéhydes, apiol,

cinnamaldéhydes) mais aussi celle de girofle, de la muscade et I’estragon [1].

-Les huiles essentielles renferment aussi des composés odorants de type « phynilpropanoide »

qui emprunte une voie biosynthétique dite de 1’acide schikimique conduisant essentiellement
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a la synthése de la « lignine ». Ils ont des propriétés bactéricides, virulicide, antifongique,

immunostimulants, tonique a faible dose [79].

IV.1.4-Caractéristique physique et organoleptique des huiles essentielles :

-Certaines huiles essentielles sont relatives a des propriétés qui font impression sur les

organes de sens et particuliérement sur le gout et 1’odorat [74].

4 Caractéristiques organoleptiques :

Aspect : Les huiles essentielles sont trés liquides la température ordinaire (20°C).

Couleur : rarement colorés quand elles sont fraiches (essence a azulénes : camomille et
surtout de matricaire, sont bleues)

Odeur : aromatique

Densité : le plus souvent inférieur a celle de ’eau : exception fait pour les huiles essentielles
de cannelles girofle et sassafras sont plus dense que I’eau [68].

-Si la densité est inférieur & « 0.90 » et I’indice de réfraction faible indiquent une forte
proportion en terpénes. Si le contraire cela indique la présence des composées appartenant &

la série aromatique [80].

4 Caractéristiques physiques :

-Indice de réfraction : elles ont un indice éléve.

-Pouvoir rotatoire : Les huiles essentielles possédent un pouvoir rotatoire éléve qui nous

permet de dire qu’elles sont composées principalement du composé asymétrique [80].
-Solubilit€ : Les huiles essentielles sont composées de molécule peu polaire donc trés peu
soluble dans I’eau, elles sont solubles dans I’alcool, I’éther, la plus part des solvants sont
volatiles et entrainable a la vapeur d’eau

-Oxydation : Les huiles essentielles sont sensibles 2 I’oxydation, elles ont également

tendance a se polymériser pour former des produits résineux [81].
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IV. 2- Les techniques d’extraction des huiles essentielles :

IV. 2.1- méthodes physiques :

IV. 2.1.1. Expression a froid :

-Cette technique concerne uniquement les huiles essentielles d’agrumes tels que citrons,

orange douce et amére, mandarine bergamote et limette.
-Principe : Le principe de la méthode est trés simple :

-Les zestes sont dilacérés et le contenu de poches sécrétrices rompues est récupéré par un
procedé physique. Il consiste a exercer sous un courant d’eau une action abrasive ou une

action de scarification mécanique sur la surface du fruit.

-Apres €limination des déchets solide 1’huile essentielle est séparée par centrifugation pour la

premiere cité et par décantation pour la seconde [69].

IV. 2.1.2- procédés d’hydrodistillation :

-Elles consistent a4 immerger directement le matériel végétal a traiter (intact ou

eéventuellement broyé) dans un alambic rempli d’eau qui est ensuite portée a 1’ébullition. Les
vapeurs hétérogénes sont condensées sur une surface froide et 1’huile essentielle se sépare par

différence de densité
-Le distillat recueilli est transvasé dans une ampoule a décanter [69.79].

IV. 2.1.3- Entrainement 2 la vapeur d’eau :

- L’entrainement & la vapeur d’eau est une méthode de séparation des constituants de
mélanges organiques, dit parfois « distillation a la vapeur »

- L’entrainement a la vapeur d’eau est une méthode de séparation et/ou de purification, fondée
sur les équilibres de changement d’état liquide/vapeur, sans rectification, et le plus souvent,
en présence de vapeur d’eau.

- Elle est employée principalement pour faire des « huiles essentielles » de plantes en
parfumerie ou en pharmacie. L’eau ou la vapeur détruit la structure des cellules végétales,
libére les molécules contenues et entraine les plus volatiles en les séparant du substrat.

- Cellulosique de cellule. Les parties insolubles dans ’eau de condensation sont décantées

pour donner I’huile surnageant [81].
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- IV. 2.1.4- extraction par micro-ondes :

- Utilisation des micro-ondes implique une interaction directe entre un rayonnement
¢lectromagnétique et la matiére, ces derniers se propagent dans le vide & la vitesse de la
lumiére.

- Cette technique d’extraction consiste a la conversion en chaleur de I’énergie d’une onde

électromagnétique ce qui induit un transfert de matiére [82].

IV. 2.2- méthodes chimiques :

IV. 2.2.1- La macération :

-Cette technique consiste a tremper la matiére veégetale dans une matiére grasse chaude (50 a

70°C) pendant une durée de 12 & 48 heures. L’extraction de ’huile essentielle se fait par
I’alcool absolu dans le quel les corps sont peu soluble. Les composées volatiles extraites sont

isolées par simple distillation de 1’éthanol [80].

IV. 2.2.2- 1.’enfleurage :

-L’enfleurage est une méthode d’extraction des essences réservé aux organes de plantes les
plus fragile, elle consiste de les déposer sur des plaques de verre recouvert d’une mince
couche de graisse. Aprés un certaine temps les composées volatiles exhalé par ces fleures se
dissolve dans le corps gras et devient facile & récupérer en lui ajoutant de I’alcool (éthanol)
qui ne se dissout que dans les huiles essentielles par simple évaporation de 1’alcool, on le

récupere [70, 71].

IV. 2.2.3- Extraction par dioxyde de carbone « CO- » ou supercritique :

-L’extraction par gaz liquéfié ou par fluide a 1’état supercritique met en ceuvre généralement

le dioxyde de carbone dans ce systéme le solvant est utilisé en boule par interposition
d’échangeurs de chaleur, d’un compresseur et d’un détendeur afin de porter le solvant & 1’état

désiré a chaque stade du processus [81].

- Au de la du pont critique, le dioxyde de carbone ne peut étre liquéfié ; il est en état
supercritique, sa densité est alors voisins de celle des liquides et ses qualités dissolvantes

sont plus ou moins sélective, selon la température et la pression et la nature du soluté [70].
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- Apres I’absorption des différents constituants, la solution de CO, saturé en extrait subit alors
une détente ou la pression et la température sont réduites avant d’étre envoyée dans le
séparateur, afin de condenser les produits et éliminer le CO, qui parés purification et

recomposition recycle [80,81].

IV. 2.2.3- Extraction par solvant organique volatile :

- Les huiles essentielles ont la propriété d’étre soluble dans la plupart des solvants organiques,
particuliérement les carbures aliphatiques (pentane, hexane) ou aromatique (benzéne)
’extraction de la matiére organique s’effectue geénéralement 4 froid dans des appareilles

clos [70,75].

- Le produit obtenue aprés évaporation du solvant est appeler « concréte ». ce terme résulte de
la tendance du produit & se solidifier en raison de la présence de matiere grasse entrainée par
solvant organique. Le traitement a froid de la concréte par de I’alcool absolu permet ensuite
de séparer les graisses et obtenir aprés évaporation de I’éthanol, la phase dite « absolue » qui

contient la majeur partie des composées odorantes [69.75.80].
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V. La chimie des cétones:

V.1. Définition :

- Les cétones comportent le groupe caractéristique -CO-R. Le groupe carbonyle est lié a des
groupes alkyles ou phényles [83]. Les cétones sont synthétisées industriellement, le plus

souvent par déshydrogénation des alcools [84].

V.2. Propriétés physico-chimique des cétones :

-La polarité : Les cétones sont fortement polaires, du fait de la présence du groupe carbonyle.

La forte polarisation de cette liaison s’explique par ’existence de deux formes limite [88].
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Du fait de la polarité importante de la liaison C=0, il existe des interactions de Van der Waals
importantes au sein d’une cétone liquide pure. En conséquence, la température d’ébullition est
plus importante que pour I’alcane, 1’alcéne ou 1’alcyne de méme chaine carbonée. En
revanche, aucune liaison hydrogéne n’est possible, car les cétones n’ont pas d’atome
d’hydrogene lié a un atome trés électronégatif. La température d’ébullition est donc moins
élevée que pour ’alcool de méme chaine carbonée. Toujours en raison de leur polarité
importante, les composés carbonylés sont solubles dans 1’eau, du moins tant que la chaine

carbonée n’est pas trop longue [88].
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Spectroscopie d’infrarouge des cétones [89]:
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Figure N°S : Spectre IR d'une cétone

V.3. Réactivité de I’hydrogéne en o de la forme cétone:

V.3.1- Tautomérie céto-énolique :

-Lorsqu’il existe un atome d’hydrogéne en position o, d’un groupe carbonyle, ¢’est-a-dire sur
le carbone voisin du carbone fonctionnel, le composé peut en fait exister sous deux formes qui

sont en équilibre : la forme cétone et la forme énol (une fonction alcéne et une fonction alcool

sur la méme carbone) [88].
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-Dans I’eau, 1’équilibre est catalysé en milieu basique par les ions hydroxyde HO" et en milieu
acide par les ions H'. Elle est plus rapide en catalyse basique, car 1’étape cinétiquement

déterminante, qui est I’arrachement de ’hydrogene, est plus facile en présence d’une base

forte [88].
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V.4. Principales réactions d’addition des cétones [87] :

-Les principales réactions des cétones ont les caractéristiques suivantes:
-L'instauration de la double liaison C = O: elle entraine des réactions d'addition qui débutent

le plus souvent par l'attaque du fragment nucléophile sur le carbone insaturé, suivie de la

fixation du fragment électrophile sur l'oxygene.

V.4.1. Condensation de ’ammoniac et ses dérivés [87]:

-Sous D’action d’un catalyseur acide, ’ammoniac et un certain nombre de ses dérivés se

condensent sur les composés carbonylés avec élimination d’eau.

R K
o/ R\""\
R~———({ t NHz-— R-———(I:——mmz i C=—N + H,0
‘.\\ /
0
OH R/

Imine

-La méme réaction est possible avec divers composes azotes de la forme A — NH2 selon le

bilan :
R\ H
AN / R
/C::O + A""‘N\ N, \/c..—::h{\ + HO
R OO RT A
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-Exemples avec les hydrazines [85] :

R H R
\
/,C*‘_::JD + /N——-——-Ii{}fl2 B C—N + H,0
4
: H R NH,
Hydrazine hydrazone
NO, NO;
H\ R\
C===0 4 NN p  C==N—NH H.0
/ 4 i\,
R H R
dinitrophénylhydrazine dinitrophénylhydrazone

Autre dérivés:

S
1 I
| N
s - ey
e -
Phénylamine hydroxylamine phénylhydrazine

I

O

\N g \“"c’/
A

semicarbazide
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V.4.2. Hydratation [87]:

-L'eau peut s'additionner sur le groupe carbonyle, pour donner un hydrate de cétone, mais la
réaction est inversible et, & I'équilibre, la quantité formée de cet hydrate est également tres
faible.
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R

V.4.3. Alcools — formation d'acétals [87]:

-Par chauffage avec un alcool, en présence de HCl anhydre, les cétones se transforment en

hémiacétals puis en acétals.

R i TR
\_____ R"OCH . R"OH
/ -0 iTe] R————(IZ———-R~———H—6—J- R—C—R + HyO
R |
m'
Hémiacétal étal acétal

-La réaction est inversible et les acétals s'hydrolysent facilement en cétone.

V.4.4. Addition nucléophile des hydrures [87]:

-Les hydrures métalliques tels que le LiH (hydrure de lithium), NaBH4 (borohydrure de
sodium) ou LiAlH4 (aluminohydrure de lithium) sont des donneurs potentiels d'ions hydrures.
IIs réagissent tres facilement avec les cétones, qu'ils transforment (réduisent), apres hydrolyse

de I'alcoolate d'abord forme, en alcools respectivement primaire et secondaire.

R
e v e o,
/‘......_. t T H et Qoo el B i LiOH
=
oLi” QH
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V.5. Utilisation des cétones [84]:

-Les cétones sont largement utilisées car peu toxiques en général mais il existe des

exceptions. Elles sont principalement utilisées comme solvant des peintures, laques, vernis,
colles et adhésifs et comme intermédiaires de synthése des matiéres plastiques. Elles sont
parfois imprégnées sur les lingettes pour des petits nettoyages ou utilisées a froid en machines
pour €liminer les graisses, les huiles, cires ou encres. Elles sont des bons agents séchant des
piéces humides et conviennent au nettoyage des métaux, des piéces de précision et a celui des

composants électroniques.

V.6. Toxicités des cétones [84]:

-La plupart des cétones simples ont effets sur ’homme communs aux autres solvants:

-Elles sont irritantes pour les voies respiratoires, la peau et les yeux et agissent sur le systéme
nerveux central. Les premiers symptdmes d’une exposition seront la toux, un larmoiement,
des irritations cutanées mais aussi une diminution de la vigilance, des maux de téte. A plus
fortes concentrations ou lors d’expositions répétées peuvent apparaitre des dermatoses ou des
problémes digestifs.

-Les risques pour I’environnement :

-Toutes les cétones a courte chaine font partie des COV (composés organiques volatils). Leur
¢mission dans la troposphére par réaction photochimique, augmentant ainsi les risques pour
les personnes asthmatiques ou souffrantes d’insuffisance respiratoire.

-Les cétones sont solubles dans ’eau et sont rapidement biodégradables. Leur rejet massif a
’égout peut cependant contribuer sensiblement a la détérioration de la faune et la flore
peuplant les fleuves et riviéres.

-Les risques incendie et explosion :

-Les cétones couramment utilisées sont toutes facilement inflammable. En présence d’une
flamme nue, d’une source de chaleur, les cétones s’enflammeront instantanément. De méme,

la présence de vapeurs cétoniques dans 1’air créera une atmospheére explosive extrémement

dangereuse.
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V.7. Les méthodes de séparation des cétones :

V.7.1. La réaction avec le bisulfite de sodium (NaHSOs):

-Le bisulfite de sodium en solution aqueuse s’additionne rapidement aux cétones peu
encombrés, donnant un solide blanc cristallisé appelé combinaison bisulfitique, insoluble dans

les solvants organiques, se décompose en libérant la cétone par action de la soude diluée.

C’est un moyen de purification des cétones [86].
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R OH R
=0 + N0SOOR' —» \/  NOH \
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R R 050MNa /
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V.7.2. L’hydrolyse des imines et ces dérivés [85] :
R ~
\"- R
N 1 H R
HIO \ \\-. ./"/’
}}mO + N
C H" fx"
R1/ Ry R> H
Imine amine
hydrazine hydrazine
oxime hydroxylamine
semicarbazone semicarbazide
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Chapitre VI : Matériels et méthodes

V1.1- Introduction:

Ce chapitre est consacré a 1’étude chimique de deux I’huiles essentielles d’Artémisia

Absinthium et I’ Artémisia Herba Alba. 11 est reparti en trois parties :

1) L’extraction de I’huile essentielle de 1’ Artémisia Absinthium et I’ Artémisia Herba Alba
par hydrodistillation, I’analyse de sa composition chimique par IR et CPG, et enfin la
détermination des indices physico-chimiques.

v" L’extraction de lhuile essentielle et la détermination des indices physico-
chimiques ont été réalisés au laboratoire de chimie des substances naturelles
(département de Chimie de I’Université Saad Dahlab de Blida), alors que
’analyse de I’huile essentielle par chromatographie en phase gazeuse a été
effectuée au niveau du laboratoire de chimie organique du département de chimie

industrielle de ’université de Blida.

2) la séparation des cétones cycliques par 1’utilisation de deux méthodes chimiques

« Addition par bisulfite de sodium et I’hydrolyse par 2,4-dinitrophénylhydrazine ».

3) la régénération des cétones cycliques a 1’aide d’une solution aqueuse d’hydroxyde de

sodium et une solution d’acide chlorohydrique

VI.2- Materiel végetal:

Nous avons sélectionné pour cette étude deux espéces: Artémisia Absinthium et Artémisia

Herba Alba. Ces espéces sont représentées par la figure 6.

1-Artémisia Absinthium 2-Artémisia Herba Alba

Figure 6: les deux espéces utilisées dans notre travail
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V1.3 Lieu et date de récolte de I’espéce étudiée:

-Les deux éspéces utilisée provient de la région de Dijelfa située & 290 km au sud d'Alger,

limité au nord par Médéa, au sud par Laghouat, Ghardaia et Ouargla, a I'Est par M'Sila,

Biskra et El-oued et a 1'Ouest par

-L’éspéce Artémisia 4bsinthium < Absinthe > a été récoltée en juillet 2012, I’éspece

Tiaret.

Artémisia Herba A/ba <Armoise blanche > a été récoltée en septembre 2012.

-Les parties de la plante utilisées

pour I’extraction sont les parties aériennes, constituées de

feuilles et de tiges, les deux plantes sont séches.

-Le schéma directeur des différentes étapes de cette étude est illustré par 1’organigramme

suivant:

Matiére végétale:
Artemisia Absinthium

Artémisia Herba Alba

Extraction de
I’HE par
hydrodistillation

Etudes des méthodes de <:|Dﬂ

séparation des cétones

] [T~

Récupération
de ’'HE

/N

J

Par ’addition Par [’addition de -Détermination du rendement
de HNASOj; 2,4-DNPH

-Analyse organoleptiques et

physic-chimiques de I’HE,

Analyse -Identification de la composition
par IR chimique de I’HE par IR, CPG

Figure 7: Schéma directeur de I’expérimentation

40




VI.4-Extraction de I’huile essentielle:

Nous avons réalisé I’extraction de I’huile essentielle de 1’ Artemisia Absinthium et
I’ Artémisia Herba A/ba par hydrodistillation en utilisant Pappareil de type <Clevenger>,
L’éxtraction a durée 2 heures pour un mélange de 200g de la matiére vegetal avec 1300ml
de I’eau sallé, le rendement de I’huile essential a été exprimé€ par la quantité d’huile (en ml)

obtenue pour 100mg de matiére végétale séche.

V1.4.1-Appareillage:

L’extraction de I’huile essentielle d’Artémisia Absinthium et Artémisia Herba Alba

par hydrodistillation en utilisant I’appareil de type Clevenger, le dispositive experimental

schématisé dans la figure

_ Clevenger

W [Huile essentielle

Ballon (2 L)

Chauffe ballon

Figure 8: Montage de hyrodistillation en utilisant un appareil de type Clevenger
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IL est compose de:

v Une source de chaleur (chauffe ballon).
v" Un ballon de capacité de 2000 ml rempli au 2/3 d’eau sallé.

v" Un appareil de type Clevenger.

V1.4.2-Protocole experimental:

-On introduit 200 g de notre espéce « Artémisia Absinthium ou bien Artémisia Herba
Albay» dans un ballon de alimenté par un courant de vapeur d’eau, aprés avoir vérifié la

bonne installation de I’appareillage et le bon fonctionnement du dispositif.

-L’huile essentielle a été récupérée est séché par sulfate de sodium, et conservée dans des
tubes opaques en verre. On met dans un réfrigérateur & I’abri de la lumiére et & une

température de 4°C.

V1.5- Rendement en huile essentielle

Le rendement en huile essentielle est estimé par le rapport des masses d’huile essentielle et
de la matiére végétale utilisée. Il est exprimé en pour cent (%) et calculé par la formule

suivante :

R (%): Rendement en huile essentielle (%)
Mpug: Masse de I’huile essentielle (g)

Mwmy: Masse de la matiére végétale utilisée (2)
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V1.6- Propriétés physico-chimiques et organoleptiques de 1’huile

essentielle:

La qualité d’une huile essentielle et sa valeur commerciale sont établies par des
normes spécialisées et portant sur les indices physico-chimiques.

Dans cette partie, nous avons déterminé les différentes propriétés physico-
chimiques de I’huile essentielle obtenue par hydrodistillation en utilisnat un appareil de

type “Clevenger”, suivant la norme A.F.N.O.R.

V1.6.1- Mesure des indices physiques :

V1.6.1.1 Détermination de l’indice de réfraction (AFNOR NF T75-
112:1999)[90]

C’est le rapport entre le sinus des angles d’incidence et de

réfraction d’un rayon lumineux de longueur d’onde
déterminée, passant de I’air dans [’huile essentielle
maintenue a une température constante. La mesure a été

effectuée en utilisant un refractomeétre (figure 2).

Figure 9: Réfractométre

VI1.6.2- Mesure des indices chimiques

V1.6.2.1- Indice d’acide:

L’indice d’acide Ix est le nombre de milligrammes d’hydroxyde de potassium

nécessaire a la neutralisation des acides libres dans un gramme de ’huile essentielle.

e Principe :

Neutralisations des acides libres par une solution éthanolique d’hydroxyde de potassium

titré.
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e Mode opératoire :

On introduit 0.5g d’huile essentielle dans un ballon, on ajoute 25ml d’éthanol et
Sgouttes de solution de phénophtaléine, comme indicateur et on neutralise la solution avec

I’hydroxyde de potassium C (KOH) =0.1 mol/l contenue dans la burette.

TA =v.c. B6.11
m

Ou
V : est le volume en millilitre de la solution d’hydroxyde de potassium utilisée.

C: la concentration exacte en moles par litres de la solution KOH.

m : est la masse en grammes de la prise d’essai.

V1.6.2.2.Indice d’ester :

L’indice d’ester Ig est le nombre de milligrammes d’hydroxyde de potassium

nécessaire a la neutralisation des esters contenue dans 1 gramme d’huile essentielle.

e Principe :

Hydrolyse des esters par chauffage dans des conditions définies, en présence d’une
solution éthanolique titrée d’hydroxyde de potassium et dosage de I’excés d’alcali par une

solution titrée d’acide chlorhydrique.

e Mode opératoire :

Dans un ballon on introduit 0.5g d’huile essentielle, on ajoute a 1’aide d’une burette
25 ml de la solution d’hydroxyde de potassium C (KOH) =0.5 mol/l, on adapte un tube en
verre ou un réfrigérant et on place le ballon sur le bain d’eau bouillante et on laisse pendant

une durée précisée dans la monographie de I’huile essentielle 4 analyser.

On laisse refroidir, on démonte le tube et on ajoute 20ml d’eau puis Sgouttes de
solution de phénophtaléine, comme indicateur. On titre ’excés d’hydroxyde de potassium

avec une solution d’acide chlorhydrique C (HCI) =0.5mol/l.

28.05
m(vy —v) — I,

IE=
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Ou:
Vo : le volume en millilitre de la solution d’acide chlorhydrique dans le test blanc.
m : est la masse en grammes de prise d’essai (0.5g).

I : la valeur d’indice d’acide.

VI1.6.3. Propriétés organoleptiques:

Les propriétés organoleptiques de I’huile essentielle concernent la détermination de

’aspect, la couleur et I’odeur.

V1.7-Analyse des huiles essentielles par les méthodes

chromatographiques:

V1.7.1. Chromatographie en phase gazeuse :

L’analyse des huiles essentielles de 1’Absinthe et I’Armoise blanche par
chromatographie en phase gazeuse, avant et aprés la séparation des cétones ont été
réalisées au laboratoire des méthodes physiques d’analyse au département de chimie

industrielle a I’Université de Blida.

Figure N°10: Chromatographe en phase gazeuse
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e (Conditions d’analyse :

Colonne
° Type Moyennement polaire (F9-OV-1701-CD)
e Phase stationnaire Polyméthyl, phényle siloxane
e Longueur (m) 30
e Diamétre intérieure (mm) 0.25
e Epaisseur du film (um) 0.25
Gaz vecteur
e Nature Azote (N2)
e Débit (ml/min) 20
Pression (mPa) 80
Température
e Injecteur °C 250
e Détecteur °C 260

e Four °C

isotherme & 40°C pendant 2min

Vitesse de chauffage (°C/min)

5

Temps de programmation (min)

32

Volume injection (ul)

0.4

Tableau N°1: Conditions opératoires d’analyse par CPG pour colonne

moyennement polaire

VI1.7.2. Analyse par spectrométrie infrarouge (IR) :

C'est une méthode de choix pour I'étude des composés carbonylés. L’analyse des
huiles essentielles de notre deux espéces par spectrométre d’IR, avant et aprés la séparation
des cétones a été réalisée au niveau de laboratoire, faculté des science, département de

chimie

On a utilis¢ un spectrophotomeétre FTIR a transformée de fourrier de marque
TENSOR 27. Les spectres sont enregistrés a température ambiante a 1’aide d’un

spectrophotometre piloté par un ordinateur grice au logiciel spécial.
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Figure N°11: Spectrophotométre transformée de fourrier (FTIR)

e Préparations des échantillons :

Pour la mesure par transmission, on a préparé notre substance a analyser sous forme

d’une pastille en utilisant la méthode suivante :

L’¢échantillon a analyser sous forme de poudre est broyé dans un mortier avec le
bromure de potassium (KBr) (Img d’échantillon avec 100 mg de KBr). Pour les

¢échantillons sous forme liquide, on versée une goutte d’huile essentielle avant et apres la

séparation sur la pastille.

V1.8. Méthodes de séparation des cétones :

V1.7.1. Réaction avec le bisulfite de sodium (HNaSQO-) :

e Mode opératoire :

v Préparation du réactif de bisulfite de sodium :

Dans une bécher de 100 ml, on introduit :

» 9 ml de NaHSO;
» 7 ml d’éthanol
» 6 ml d’eau distillée,
- On agitant bien la solution pendant quelque minute.

- On appelé cette solution : la solution-1-
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v" La Réaction avec les cétones :

On pése 3g d’huile essentielle de notre espéce, et on verse dans le bécher qui contient
la solution -1- préparé. et a I’aide d’un agitateur magnétique, on agite le mélange

pendant 30 minutes, puis filtré sur un entonnoir Buchner sous vide.

Remarque :

Apres filtration, on a aucun trace de précipite sur le papier filtre, donc j’al met la
solution obtenue dans un tube a essai en verre, et j’ai laissé dans le réfrigérant pendant

un jour. Et comme par hasard, j’ai obtenue le résultat, il ya formation des cristaux.
Lavé les cristaux avec 2ml d’éthanol, puis filtré les cristaux autre fois.

v" La récupération des cétones :

On introduit 4 g de produit d’addition de bisulfite dans une bécher de 100 ml.
Versé lentement 10,5 ml de solution d'hydroxyde de sodium (NaOH) a 10%.

Laissé¢ le mélange sous agitation magnétique jusqu’a la dissolution compléte de
produit d’adition de bisulfite, et a I’aide d’une ampoule & décanter, séparé la phase

organique de la phase aqueuse.

Séché la phase organique par sulfate de sodium.

V1.8.2. Hydrolyse de 2.4-dinitrophénylhydrazone:

e Mode opératoire :

v Préparation de solution de 2.4-dinitrophénylhydrazonim sulfate:

1g du 2,4-dinitrophénylhydrazine est dissout dans 6 ml d’acide sulfurique concentré,
le mélange obtenu est agité jusqu’a la dissolution compléte, avec I’addition de 6 ml

d’éthanol. Le mélange obtenu est jaugé jusqu’a 250 ml avec 1’eau distillée.

La solution du 2,4-dinitrophénylhydrazine est laissé au repus pendant 24 heure avant

filtration.
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VII- Résultats et discussions

VII-1-Extraction des huiles essentielles :

VII-1-1-Résultats d’extraction par Hydrodistillation :

Le rendement en huile essentielle est exprimé par la quantité d’huile (en ml) obtenue pour

100g de matiere végétale seche.

VI1I-1-2-Choix de ’eau utilisée :

- Pour nos expériences, nous utilisonsl’eau pour I’extraction par hydrodistillation, sauf
qu’on fait une fois avec 1’eau de robinet et une fois avec I’eau salé.

- Les résultats quand a obtenue sont consignés dans le tableau suivant :

Tableau N° 2 : Rendement en huiles essentielles.

Rendement R du 100g de
la MV (eau)

Rendement R du 100g de
la MV (eau sallé)

(%) (%)
Absinthe 0.3 0.5
Armoise blanche 0.6 0.8

- Concernant les deux plantes étudiées, le rendement en 'huile essentielle obtenu avec
I’eau salé est plus élevé (2%) que le rendement en l'huile essentielle obtenu avec 1’eau de

robinet.
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VI1I-2-Etude cinétique des huiles essentielles de I’Absinthe et I’Armoise blanche :

VII-2-1/-Absinthe :

-Le suivi cinétique accompli et I’évolution du rendement de 1’huile essentielle de 1’ Absinthe

en fonction du temps est représenté dans la figure :

t (min) 0 10 120 |25 |30 50 |80 |120 |135 |[145 |160
R (%) 0 |0 (0 |005]/01 |025[03 |04 |045 (05 |05

L’examen de ces résultats montre que le rendement en huile essentielle de 1’ Absinthe obtenue,

est de I’ordre de 0.5% récupérée au terme de 2 heures.

0,5 -

04 -

R(%)

0,3 -

0,1 +

0 —¢ A 4 \ 4
0 10 20 25 30 50 80 120 135 145 160

t(min)

Figure 12: Variation du rendement de l'extraction de I'HE de l'Absinthe

La cinétique se divise en trois étapes :

-Dans la premiére, nous observons un palier pour un rendement nul, correspondant a la phase
de chauffage de la matrice.

-La seconde correspond a un saut marqué de la quantité d’HE récupérée (25-145 min).

-enfin, au cours de la troisieéme étape, la courbe tend vers un second palier qui correspond au

rendement maximum possible a atteindre.
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VII-2-2/-1’ Armoise blanche :

-Le suivi cinétique accompli et I’évolution du rendement de I’huile essentielle de 1’ Armoise

blanche en fonction du temps est représenté dans la figure :

t (min) 0 102030 |40 50 |80 | 120 | 135 | 150 | 170
R (%) 0 |0 (0 |005]/0.15(03|045|06 |0.7 |08 |0.8

L’examen de ces résultats montre que le rendement en huile essentielle de 1’ Armoise blanche

obtenue, est de I’ordre de 0.8% récupérée au terme de 2 heures.

0,9 ~

0,6 -

R (%)

0,4 -

0,3 A

0,1 A

0 —¢ A 4
0 10 20 30 40 55 80 120 135 150 170

t (min)

Figure 13: Variation du rendement de I'extraction de I'HE de I'Armoise blanche

La cinétique se divise en trois étapes :

-Dans la premiére, nous observons un palier pour un rendement nul, correspondant a la phase
de chauffage de la matrice.

-La seconde correspond a un saut marqué de la quantité d’HE récupérée (30-150 min).

-enfin, au cours de la troisiéme étape, la courbe tend vers un second palier qui correspond au

rendement maximum possible & atteindre.
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VII-3-Etude analyvtique d’huile essentielle :

Les propriétés organoleptiques et physico-chimiques constituent un moyen de vérification et
de controle de la qualité de 'HE. Nos essai ont été effectués selon un protocole précis et

obéissent aux normes édictées par I’A.F.N.O.R.

VII-3-1-Caractéristiques organoleptiques :

Absinthe Armoise blanche
Aspect liquide visqueux liquide visqueux
Couleur Bleu vert jaune
Odeur Caractéristique a 1’absinthe Caractéristiqueal’armoise blanche

VII-3-2-Détermination les indices physico-chimiques :

Tableau N°3:Les indices physico-chimiques d’huile essentielle :

n 2D0 Non-identifié L’ Absinthe

Indice de réfraction (475 T Armoise
blanche

2.9 L’Absinthe

Indice d’acide (1) 3.5 L’Armoise
blanche

26.6 L’Absinthe

Indice d’ester (Ig) -

30.5 L’Armoise

blanche

-Pour les constantes chimiques, I’indice d’acide des huiles essentielles est moyen qui signifie
la présence des acides libres.

-L’huile essentielle de deux espécesl’Absinthe et I’Armoise blanchepossédent un caractére
acide tres faible qui de I’ordre de (2.9 ; 3.5), cependant un indice d’ester qui de I’ordre de
(26.6 ; 30.5). Cette observation permet de dire que les compositions chimiques d’HE de
I’ Absinthe est pauvre en composés acides et d’esters, et permet de prédire que notre huile

essentielle est riche en autre composé tel que les cétoniques ou les aldéhydes.
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L’indice de réfraction d’huile essentielle de 1’Armoise blanche(mp' 2° “=1.475) est trés
élevée en comparaison avec celui de 1’eau distillée qui de I’ordre de (o' 22"C=1.333), cette
différence montre que I’huile essentielle de 1’Armoise blanche est riche en composés

chimiques.

VII-3-3-Analyse des huiles essentielles de I’ Absinthe et I’ Armoise blanche

par spectrométrie infrarouge (IR) :

VII-3-3-1-Absinthe :
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Figure 14: Spectre IR d'HE de I'Absinthe

On enregistre les bandes suivantes :

-Trois (3) pics intenses relatif aux vibrations de la liaison C-H, un pic du groupement méthyle
(CH3) situé 4 2962.18 cm™, et deux pics du groupement méthyléne (CH,) situé a 2931.66 cm’
'et 2873,32 cm™

-une bande v(c-0y 1736.28 cm™ correspondant & la fonction cétone.
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-deux bandes situées a 1457.38 cm™ et 11375.37 cm™ due 4 la déformation de la liaison C-H de
groupement méthyle (CHj).

- une bande située & 1174.87 cm™ indique la liaison C-C des hydrocarbures.

VII-3-3-2-Armoise blanche :

Armoise blanche
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Figure 15: Spectre IR d'HE de I'Armoise blanche

On enregistre les bandes suivantes :

-Trois (3) pics intenses relatif aux vibrations de la liaison C-H, un pic du groupement méthyle
(CH3) situé 2 2964.20 cm™, et deux pics du groupement méthyléne (CH,) situé a 2931.15 cm”
' et 2873,79 cm™

-deux bande vy 1733.48 cm™ et 1765.80 cm™ correspondant aux deux fonctions cétones.
-deux bandes situdes & 1448.65 cm™ et1373.80 cm™ due a la déformation de la liaison C-H de
groupement méthyle (CHs).

- une bande située 4 1171.18 cm™ indique la liaison C-C des hydrocarbures.
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VII-3-4-Etude chromatographique (chromatographie en phase gazeuse) des

huiles essentielles de I’ Absinthe et I’Armoise blanche :

VII-3-4-1-Absinthe :

1619

6

.
I
1305

DATa] ETHRIL, GO0

<
oM
o
E
m A 'E
; [
s | :
- 1 Ilr = - =
g oo = W =
ST A A 2
1 - i -o“ 1 ' + 5 i = S
i i =4 i th e i | o=
: N

Figure 16: Chromatogramme de I'HE de I'Absinthe

Tableau N°4:Les pics représentent les compositions chimiques des HE de 1’Absinthe par
CPG.

Nombre 1 2 3 4 5 6 7
des pics
tr (min) 4.7 7.6 8.2 8.6 9.0 10.1 15.7

-D’aprés le chromatogramme, on voit que I’huile essentielle de 1’Absinthe est riche en
constituants. Et le cinquieme (5) pic présent le composant majoritaire de cette huile
essentielle. Mais par manque des étalons et la non disponibilité de 1’analyse CG/MS,

I’identification des compositions de 'HE de 1’Absinthe n’a pas étre réalisée. Par ailleurs, et
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sur la base des plusieurs études précédentes déja réalisées sur 1’extraction des HE de

I’ Absinthe parmi elles :
-L’analyse par chromatographie en phase gazeuse couplée a un spectrométrie de masse de
'huile essentielle de I’ Absinthe nous a permis d'identifier les composés rassemblés dans le

tableau 5.

Tableau N°5 : Composition chimique de I’huile essentielle de 1’ Absinthe.

Composé (Formule brute) Formulechi Teneur
. tr (min)
mique (%)

a-pinéne (CjoHje)
Monoterpénebicyclique ia/ 5368 0.29

Comphene (CyoHje)
Monoterpenebicyclique 5.867 0.22

o- terpinéne  (CioHig)

Monoterpéne monocyclique

CH3
CH3
3E C
C|H2
|
C
|
3 c
CH

6.913 1.93
CH Hj;
B-myrcene (CjoHig)
Monoterpéne acyclique "
: 7.833 1.38
CH H;
y-terpinéne (CioHje) 3
Monoterpenemonocyclique
11.641 0.25
CH; CH3;
(Trans)-1,2-dimethyl-3-méthylene-
cyclopentane (CgH,4) 15.228 0.29




Thuyone (CioH;40) GHs .
Monoterpénebicyclique: cétone -
= = 15.959 90.12
CH3 CH;
camphre (C;oH;60)
Monoterpénebicyclique: cétone 17971 501
Z
0
Terpinen-4-0l (C;oH;50) CH;
Monoterpénemonocyclique: alcool
CH; 19.481 0.50
OH
CH;

-Les résultats obtenus (Tableau 3) révélent que I’huile essentielle de I’Absinthe se compose
essentiellement de 95% des cétones de monoterpene & squelette bicyclique et de faible teneur
en monoterpenes hydrocarbonés:

-Monoterpenes acycliques tel que le B-myrcene (1.38%).

-Monoterpenes cycliques : o-terpinene (1.93%), Y- terpinene (0.25%) et (trans)-3-
méthylene, 1,2-dimethyl cyclopentane (0.29%)

-Monoterpenesbicycliques : a-pinene (0.29%) et comphene (0.22%).

-Le compose majoritaire de cette huile essentielle du nature cétonique est la thuyone avec un
pourcentage de 90% suivi du camphre avec 5.012%

-Sans oublier de mettre en évidence la trace de terpinen-4-ol.

-D’aprés les résultats des analyses par GC/MS de ’huile essentielle de I’ Absinthe mentionnée
dans le Tableau N°5, et les analyses d’IR de notre huile essentielle de 1’Absinthe qui
montrent la présence de la fonction cétone cyclique, le compos€ majoritaire présente dans le
chromatogramme (CPG) avec un indice de rétention a 9.0 (min) est préalablement la

thuyone.
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VII-3-4-2-Armoise blanche :

8.1
18:11: 28

13565786

DfTAs f2lidle, £od

i «

' :,ll Uy ﬂ

'O,","‘ o

| e AL v f

& W Uu '\-MPWMM———"‘?:—’J e SN S

2 i o £ g >
s e (& S ("3 \!'v) O

ftas, CEROHATOMAC Cll=l Bepaed Mo o4

Figure 17: Chromatogramme de I'HE de I'Armoise blanche

Tableau N°6:Les pics représentent les compositions chimiques des HE de I’armoise blanche

par CPG.

Nombre des | 1 2 3 4
pics
tr (min) 8.1 9.0 9.5 23.2

-D’aprés le chromatogramme, on voit que I’huile essentielle de I’ Armoise blanche est riche
en constituants. Et la premiére (1) pic présent le composant majoritaire de cette huile
essentielle. Mais par manque des étalons et la non disponibilité de I’analyse CG/MS,
Iidentification des compositions de 'HE de ’armoise blanche n’a pas étre réalisée. Par
ailleurs, et sur la base des plusieurs études précédentes déja réalisées sur ’extraction des HE

de I’Armoise blanche parmi elles :

60



-En 1997, des travaux ont été effectués par (Lamiri et al., 1997) sur I’Armoise blanche en
Maroc dont le but de faire une étude sur les Plantes aromatiques et médicinales et leurs huiles
essentielles. Polymorphisme chimique de 1’Armoise blanche (Artemisia Herba Alba) du
Maroc, Ces analyses a permis de caractériser de I’HE de 1’Artemisiallerba 4lba (Armoise
blanche) comme étant une huile composé essentiellement des deux cétones cycliques, et les

deux constituants majoritaires est I’a-thuyone (30.1%) et camphre (23.6%) [91].

-En 2012, des travaux ont été effectués par (Rachid Belhattab et al., 2012) sur L'huile
essentielle d'Artemisia herba-alba Asso cultivé sauvage en Algérie: évaluation de la
variabilité et de la comparaison avec une étude de la littérature mise a jour.

-Les parties aériennes d’A. herba-alba ont été recueillies au cours de la floraison (Juillet 2008)
a différents endroits en Algérie (Bougaa, Boussaida et Boutaleb), caractérisé par des

conditions géographiques et climatiques différentes 2]

-L’huile essentielle est extraite de la plante par le procédé d’hydrodistillation par appareil de
type « clevenger » pendant 3heures, puis analysées par CG/MS. Ces analyses a permis de
caractériser de I’He de 1’artémisia herba alba comme étant une huile composé essentiellement

des deux cétones cycliques, et les deux constituants majoritaires est I’a-thuyone et camphre.

-Bougaa : [o-thuyone : 28.1%, camphre : 22.8%].
-Boussaéda : [o-thuyone : 27.7%, camphre : 17.3%].
-Boutaleb : [o-thuyone : 23.5%, camphre : 18.7%]

-D’aprés les résultats des analyses par GC/MS de I’huile essentielle de I’armoise blanche
mentionnée dans le Tableau N°7 [92], et les analyses d’IR de notre huile essentielle de
’armoise blanche qui montrent la présence de la fonction cétone cyclique, le composé
majoritaire présente dans le chromatogramme (CPG) avec un indice de rétention 4 8.2 (min)
est préalablement I’o-thuyone et I’autre composé majoritaire présente dans chromatogramme

avec un indice de rétention égale :9.5 (min) est le camphre.

61



Artémisia herba alba

R (%)
Composants Bougaa Boussaada Boutaleb
Camphéne 4.2 4.1 0.7
1,8-Cineole 8.2 9.8 3.0
a-thuyone 28.1 27.7 23.5
B-thuyone 7.8 3.4 3.0
Camphre 22.8 17.3 18.7

Tableau 7: composition en pourcentage des HE par hydrodistillation d'artémisia herba
alba sur différents sites en Algérie

VII-3-Etude des méthodes d’isolation de cétone cyclique « thuyone » a

partir d’huile essentielle de ’absinthe et I’armoise blanche :

VII-3-1-absinthe :

VII-3-1-1-Etude des réactions d’addition sur la thuyone:

VII-3-1-1-1-Réaction d’addition de a-thuyone avec le bisulfite de sodium:

H3C

Q-thuyone

2113
+ -
Na O\ OH
e
+ S===0 e g
/ 0//8\01*13
HO

bisulfite de sodium

l-isopropyl-4-méthylbicyclo[3,1,0[hexan-3-one

H3& CH3

produit sous forme des cristaux

Nom de produit : 2-hydroxy-1-isopropyl-4-méthylbicyclo [3,1,0]hexan-2-sulfonites de sodium
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VII-3-1-1-1-1-Analyse de produit par spectrométrie infrarouge (IR) :

HE d'absinthe+bis
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Figure 18: Spectre IR de notre produit obtenu

On enregistre les bandes suivantes :

-L’analyse de produit d’addition de bisulfite avec la thuyone montre la disparition de pic de la
fonction cétone, et I’apparition d’une nouvelle bande large correspondante a la présence

d’une fonction hydroxyle (-OH) situé a 3421.52 cm’.

-Un pic situé 4 1638.64 cm™ qui indique la fonction hydraté de se produit (H,0).

-Deux pics situés a 1236.53 cm™ et 4 1142.97 cm’™ indique la liaison C-C des hydrocarbures.
-L’apparition d’un nouveau pic situé & 994.73 cm’ correspondant & la liaison S=0O de la
fonction sulfoxyde.

-Le pic intense situé a 621.95 cm™ indique I’apparition de‘ la liaison C-S de la fonction

thioether.
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VII-3-1-1-2-Réaction_d’addition de o-thuyone avec le 2.4-dinitrophénylhvdrazonium

sulfate:

5 i -

-Le produit obtenu se forme d’un liquide huileux de couleur jaune orangg.

VII-3-1-1-2-1-Analyse de produit par spectrométrie infrarouge (IR) :

HE d'absintne + hyd
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Figure 19: Spectre IR de 2,4-dinitrophénylhydrazono-2-thuyle
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On enregistre les bandes suivantes :

-deuxpics situés 4 3539.45 cm™ et 3438.07 cm™ correspondantsa la fonction N-H de
groupement amine primaire.

-Un pic situé 4 3328.23 cm™ correspondant a la liaison N-H de groupement amine secondaire.
-Un pic situé & 1635.02 cm™ correspondant 4 la liaison C=N de groupement imine.

-Un pic situé & 1113.90 em™ correspondant 4 la liaison C-C des hydrocarbures

VII-3-2-Armoise blanche:

VII-3-2-1-Etude des réactions d’addition sur la thuyone et camphre :

VII-3-2-1-1-Réaction d’addition de a-thuyone et camphre avec le bisulfite de sodium:

3 c1-3
4_79 Na* ‘O\ OH
" ity - P \40
H3G  TCH3 HO/ A O ONa
bisulfite de sodium H3¢ CH3
C-thupone produit sous forme des cristaux
l-isopropyl-4-méthylbicyclo[3,1,0]hexan-3-one

Nom de produit : 2-hydroxy-1-isopropyl-4-méthylbicyclo[3,1,0]hexan-2-sulfonétes de sodium

’O\ H
O TR (@]
S 0 . s
J +

HO/ 0% “oNa

Camphre bisulfite de sodium

1,7,7-triméthylbicyclo[2,2,1]heptan-2-one
Ou

2-bornanone

produit sous forme des cristaux

-Nom de produit : 2-hydroxy-1,7,7-triméthylbicyclo[2,2,1]heptan-2-sulfonate de sodium
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VII-3-2-1-1-1-Analyse de produit par spectrométrie infrarouge (IR) :

armoise blanche+bis
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Figure 20: Spectre IR de notre produit obtenu

On enregistre les bandes suivantes :

-L’analyse de produit d’addition de bisulfite avec la thuyone et le camphre montre la
disparition desdeux pics de la fonction cétone, et ’apparition d’une nouvelle bande large

correspondante & la présence d’une fonction hydroxyle (-OH) situé a 3422.51 cm’™.

-Trois (3) pics relatif aux vibrations de la liaison C-H, un pic du groupement méthyle (CH3)
situé a 3006.77 cm’, et deux pics du groupement méthyléne (CH,) situé a 2960.78 cm™ et
2888.59 cm™

-Un pic situé a 1649.89 cm™ qui indique la fonction hydraté de se produit (H,0).

-un pic situé a 1458.91 cm’™ caractéristique de I’¢longation du groupement C=C aromatique.
-un pic situé a 1400.17 cm™dué a la déformation de la liaison C-H de groupement méthyle
(CHg).

-deux pics situés a 1208.28 cm’

et & 1166.47 cm’ indiquent la liaison C-C des

hydrocarbures.
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-L’apparition d’un nouveau pic situé a 1070.92 cm™ correspondant & la liaison S=O de la
fonction sulfoxyde.
-Le pic intense situé a 646.68 cm™ indique I’apparition de la liaison C-S de la fonction

thioether.

VII-3-2-1-2-Réaction __d’addition de thuyone et camphre avec le 24-

dinitrophénylhydrazonium sulfate:

NOz NH,
NH 0 _
= ' . = /N HN NO,
—_
X - H,O
NO,

NO, NH,

|
~_-NH 0 _N—HN NO,
| + —
-H,0
NO,

-Le produit obtenu se forme d’un liquide huileux de couleur jaune orangeé.
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VII-3-2-1-2-1-Analyse de produit par spectrométrie infrarouge (IR) :

HE d'armoise blanche+hyd
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Figure 21: Spectre IR de notre produit obtenu

On enregistre les bandes suivantes :

-deux pics (large) situés 4 3519.54 cm™ et 3450.64 cm”! correspondantsa la fonction N-H de
groupement amine primaire.

-Un pic situé 4 3398.78 cm’ correspondant 4 la liaison N-H de groupement amine secondaire.
-deux pics du groupement méthyléne (CH,) situé & 2924.19 cm™ et 2856.79 cm’!

-Un pic situé a 1635.81 cm’! correspondant a la liaison C=N de groupement imine.

-Un pic situé 2 1109.36 cm™ correspondant a la liaison C-C des hydrocarbures.
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VII-4-Etude des réactions de régénération d’a-thuyone :

VII-4-1-absinthe :

VII-4-1-1- Réaction de régénération de thuyone par_D’addition de soude sur le 2-

hydroxy-1-isopropyl-4-méthylbicyclo[3,1,0]hexan-2-sulfonites de sodium :

OH
N NaOH + SONi, 4+ HO
N\ —_— 3 2
0" ONa

W CH3
W3¢ CH3 -

L-isopropyl-4-méthylbicyclo[3,1,0]hexan-3-one
2-hydroxy-L-isopropyl-d-méthylbicyclo[3,1,0]hexan-2-sulfonites de sodium

-Le produit obtenu se forme d’un liquide huileux de couleur blanc.

VII-4-1-1-1- Analyse de produit par spectrométrie infrarouge (IR) :

re HE absinthe +Hyd
bl
g i
& f |
(4 11
1.9 1
1
I
= il
g 'a’
bl
Fr g i
f i
] ‘ ﬂ
o Al
0.6
V]
. o
n o
Q.4 & 8
e
z ¥
g g
1 [
] "J \-AF&‘AJ\\]:L'
0.0 g
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Figure 1: spectre IR de thuyone isolé par la réaction de régénération de2-
hydroxyl-isopropyl-4-méthylbicyeclo[3,1,0]hexan-2-sulfonites de sodium
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On enregistre les bandes suivantes :

-Trois (3) pics intenses relatif aux vibrations de la liaison C-H, un pic du groupement méthyle
(CH3) situé 4 2962.18 cm™, et deux pics du groupement méthyléne (CH,) situé & 2931.66 cm”
' et 2873,32 cm™

-une bande v(c=p) 1736.28 cm’ correspondante a la fonction cétone.

- une bande & 1602.04 cm™ caractéristique de I’élongation du groupement C=C aromatique.
-deux bandes situées 4 1457.38 cm” et '1375.37 cm™ due 4 la déformation de la liaison C-H de
groupement méthyle (CHj).

- une bande située & 1174.87 cm’! indique la liaison C-C des hydrocarbures.

VII-4-1-2-Réaction de régénération de thuyone par D’hydrolyse de 2.4-

dinitrophénylhydrazono-2-thuyle:

L 02N "
NOz NH,CI
_N—HN NO2 Hgj 20 NH
1 ’ |
, NO,

-Le produit obtenu se forme d’un liquide huileux

VII-4-1-2-1- Analyse de produit par spectrométrie infrarouge (IR) :

re HE-absinthe + Hyd

3' =0

2964.21
'\@

2930.92
1736.59

2873.62
1110.03

L T - R - I -

3000 2500 2000 1500 1000
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Figure 2:spectre IR de thuyone isolé par la réaction de régénération
de 2,4-dinitrophénylhydrazono-2-thuyle
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On enregistre les bandes suivantes :

-Trois (3) pics intenses relatif aux vibrations de la liaison C-H, un pic du groupement méthyle
(CH3) situé 4 2964.21 cm™, et deux pics du groupement méthyléne (CH,) situé 4 2930.92 cm’
' et 2873,62 cm?

-Une bande v(c-0) 1736.59 cm’! correspondante a la fonction cétone.

- une bande située a 1456.72cm™ et 1383.31 cm™ due a la déformation de la liaison C-H de
groupement méthyle (CHj).

- une bande située 4 1110.03 cm™ indique la liaison C-C des hydrocarbures.

VII-4-2-Armoise blanche :

VII-4-2-1- Réaction de régénération de thuyone et camphre par ’addition de soude sur

le 2-hydroxyl-isopropyl-4-méthylbicyclo[3,1,0]hexan-2-sulfonites de sodium et 2-

hydroxy-1,7,7-triméthylbicyclo[2.,2.1]heptan-2-sulfonites de sodium :

M3 O
H
N HO
éo NaOH + 5«03]"’32 + 9
\O‘Nl 3¢ CH3
3G TCH3 Q-thuyone

L-isopropyl-4-méthylbicyclo[3,1,0]hexan-3-one

2-hydroxy-1-isopropyl-4-méthylbicyclo[3,1,0]hexan-2-sulfonites de sodium

OH O
40 ¥ NiOH e &+ SOSNaZ + HEO
S

7\

0" ONa Camphre

1,7,7-triméthylbicyclo[2,2,1 Jheptan-2-one

2-hydroxy-1,7,7-triméthylbicyclo[2,2,1heptan-2-sulfonate de sodium

-Le produit obtenu se forme d’un liquide huileux de couleur blanc.
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VII-4-2-1-1- Analyse de produit par spectrométrie infrarouge (IR) :

re armoise blanche + bis
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Figure 24: spectre IR de thuyone et camphre isolé par la réaction de régénération
de2-hydroxyl-isopropyl-4-méthylbicyclo[3,1,0]hexan-2-sulfonites de sodium et 2-
hydroxy-1,7,7-triméthylbicyclo[2,2,1]heptan-2-sulfonites de sodium

On enregistre les bandes suivantes :

-Trois (3) pics intenses relatif aux vibrations de la liaison C-H, un pic du groupement méthyle
(CH3) situé 4 2964.20 cm™, et deux pics du groupement méthyléne (CHy) situé 2 2931.15 cm’
't 2873,79 cm™

-deux bande v(c=0) 1733.48 cm™ et 1765.80 cm™ correspondants aux deux fonctions cétones.
- unebande 4 1602.47 cm™ caractéristique de I’élongation du groupement C=C aromatique.
-deux bandes situées & 1448.65 cm™ et1373.80 cm™ due & la déformation de la liaison C-H de
groupement méthyle (CHj).

- une bande située 2 1171.18 cm™ indique la liaison C-C des hydrocarbures.



VII-4-2-2- Réaction de régénération de thuyone et camphre par I’hydrolyse de 2.4-

dinitrophénylhydrazono-2-thuyle et de 2.4-dinitrophénylhydrazono-2-bornyle:

OZN +
NO, ITIH3C|'
) N—HN NO2 Hg) 0 @NH
= + |
NO,
+ -
O2N NO, r|\1H3CI
O
HCl ol
/N—HN NO;, ——— +
NO,

-Le produit obtenu se forme d’un liquide huileux.

VII-4-2-2-1- Analyse de produit par spectrométrie infrarouge (IR) :

re HE D'armoise blanche + hyd
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Figure 3: spectre IR de a-thuyone et camphre isolé par la réaction de
régénération de 2,4-dinitrophénylhydrazono-2-thuyle et de 2,4-
dinitrophénylhydrazono-2-bornyle

3




On enregistre les bandes suivantes :

-Trois (3) pics intenses relatif aux vibrations de la liaison C-H, un pic du groupement méthyle
(CH3) situé 4 2973.46 cm™, et deux pics du groupement méthyléne (CHy) situé 4 2933.63 cm’
let 2874,36 cm™

-deux bande vc-0) 1734.45 cm’! et 1765.78 cm’™ correspondants aux deux fonctions cétones.
-deux bandes situées a 1448.38 cm™ et 1378.02cm™ due a la déformation de la liaison C-H de
groupement méthyle (CHs).

- deux bandes situées a 1170.95 cm™ et 1109.44 cm™ indiquent la liaison C-C des

hydrocarbures.
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Conclusion :

Notre étude a porté sur deux parties expérimentales distinctes :

» L’extraction et caractérisation des huiles essentielles de 1’artémisia absinthium
(absinthe) et de 1’artémisia herba alba (armoise blanche).
» La séparation des cétones cycliques, on utilise deux méthodes chimiques (addition par

bisulfite de sodium et hydrolyse par 2,4-dinitrophénylhydrazine).

-L’extraction de ’huile essentielle de /’artémisia absinthium et [’artémisia herba alba a été
effectué par hydrodistillation en utilisant I’appareil de type <Clevenger>, et a mené a un

rendement égale 0,6% et 0.8% respectivement.

-La cinétique d’extraction de 1’artémisa absinthium et 1’artémisia herba alba nous a permit de

déduire qu’apreés 2H d’extraction, la totalité de I’HE est récupérée.

-L’utilisation de I’eau salé dans notre travail a permit de donner des rendements plus élevées

que I’eau.

-L’action de la solution aqueuse de bisulfite de sodium (NaHSOs) sur I’huile essentielle de

I’absinthe et I’armoise blanche a permit d’obtenir :

» le 2-hydroxy-1-isopropyl-4-méthylbicyclo[3,1,0]hexan-2-sulfonates de sodium
» 2-hydroxy-1,7,7-triméthylbicyclo[2,2,1 |heptan-2-sulfonates de sodium.

Ainsi I’action de 2,4-dinitrophénylhydrazine sur les deux huiles essentielles a permit d’obtenir

hydrazones correspondant :
» -2,4-dinitrophénylhydrazono-2-thuyle
» -24-dinitrophénylhydrazono-2-bornyle.
Les cétones constitutifs des huiles essentielles de 1’absinthe et ’armoise blanche tels que 1’a-

thuyone et le camphre ont été obtenu par ’hydrolyse des combinaisons bisulfitiques et les

hydrazones correspondant.

La régénération a ’aide d’une solution aqueuse d’hydroxyde de sodium (NaOH) a permit

d’obtenir (I’a-thuyone et camphre). Cependant I’hydrolyse des hydrazones correspondant en



présence d’une solution aqueuse d’acide chlorohydrique HCI a été réalisée en succes et les

cétones obtenues ont été caractérisé par IRTF.

L’ensemble des résultats obtenus ne constitue qu’une premiere étape dans la recherche, des

essais complémentaires seront nécessaires pour pouvoir confirmer les performances mis en

évidence.
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