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Résumeé

Le présent travail porte sur I’étude de I’influence de la granulométrie et de la méthode
d’extraction sur les caractéristiques des extraits aqueux obtenus a partir des feuilles de
Juniperus phoenicea L. Deux techniques d’extraction ont été étudiées : I’extraction par Soxhlet
et I’hydrodistillation assistée par micro-ondes a 1’aide d’un appareil de Clevenger. L’objectif
principal de cette étude est d’évaluer I’effet de la taille des particules et des conditions
opératoires sur les performances du procédé d’extraction, notamment le rendement

d’extraction, le rendement en maticres solubles et le pH des extraits.

Les résultats obtenus montrent que la granulométrie constitue un parametre important
influencant I’efficacité du procédé d’extraction. La réduction de la taille des particules favorise
généralement le transfert de matiére entre la matrice végétale et le solvant, en raison de
I’augmentation de la surface de contact. La comparaison des deux méthodes étudiées montre
¢galement que D’extraction assistée par micro-ondes permet d’obtenir des rendements
intéressants avec une réduction du temps d’extraction par rapport a la méthode Soxhlet. Les
variations observées du pH et du rendement en mati¢res solubles mettent en évidence
I’influence des conditions opératoires et de la granulométrie sur les caractéristiques des extraits

obtenus.

Cette ¢tude met ainsi en évidence I’importance du choix de la granulométrie et de la technique
d’extraction dans 1’optimisation du procédé d’extraction des composés solubles des feuilles de
Juniperus phoenicea L. Les résultats obtenus soulignent également I’intérét des techniques
d’extraction assistées par micro-ondes pour améliorer les performances du procédé et

contribuer a la valorisation de cette ressource végétale.

Mots-clés : Juniperus phoenicea L., extraction aqueuse, Soxhlet, Clevenger, micro-ondes,

ranulométrie, rendement d’extraction, matiéres solubles, pH.
b 9

Abstract

This work focuses on investigating the influence of particle size and extraction method on the
characteristics of aqueous extracts obtained from the leaves of Juniperus phoenicea L. Two
extraction techniques were studied: Soxhlet extraction and microwave-assisted

hydrodistillation using a Clevenger apparatus. The main objective of this study was to evaluate

17
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the effect of particle size and operating conditions on the performance of the extraction process,

particularly extraction yield, soluble matter yield, and the pH of the obtained extracts.

The results showed that particle size is an important parameter affecting the efficiency of the
extraction process. Reducing particle size generally promotes mass transfer between the plant
matrix and the solvent due to the increase in contact surface area. The comparison of the two
extraction methods also showed that microwave-assisted extraction can provide interesting
yields while reducing the extraction time compared with the Soxhlet method. The variations
observed in pH and soluble matter yield highlight the influence of operating conditions and

particle size on the characteristics of the obtained extracts.

This study therefore highlights the importance of selecting an appropriate particle size and
extraction technique for optimizing the extraction process of soluble compounds from
Juniperus phoenicea L. leaves. The results also demonstrate the potential of microwave-
assisted extraction techniques for improving process performance and contributing to the

valorization of this plant resource.

Keywords: Juniperus phoenicea L., aqueous extraction, Soxhlet, Clevenger, microwaves,

particle size, extraction yield, soluble matter, pH.
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Introduction générale

Les plantes médicinales constituent depuis longtemps une source importante de substances
naturelles utilisées dans les domaines thérapeutique, cosmétique et alimentaire. Grace a leur
richesse en composés bioactifs, elles représentent aujourd’hui un intérét scientifique et
industriel considérable. En effet, I'utilisation croissante des produits naturels dans la prévention
et le traitement de diverses pathologies a conduit les chercheurs a explorer davantage les
ressources végétales afin d’identifier de nouveaux composés possédant des propriétés
biologiques intéressantes, notamment antioxydantes, antimicrobiennes, anti-inflammatoires et

anticancéreuses.

Dans les régions méditerranéennes, plusieurs espéces végétales sont reconnues pour leurs
vertus thérapeutiques et leur adaptation aux conditions climatiques difficiles. Parmi elles, le
genévrier de Phénicie, Juniperus phoenicea L., appartenant a la famille des Cupressacées,
occupe une place importante dans la pharmacopée traditionnelle. Cette espece est largement
répartic en Afrique du Nord, notamment en Algérie, ou elle pousse dans les zones
montagneuses, semi-arides et sahariennes [1]. Les différentes parties de cette plante, en
particulier les feuilles et les baies, sont utilisées traditionnellement pour traiter plusieurs
affections grace a leur richesse en métabolites secondaires tels que les flavonoides, les tanins,

les terpénes, les coumarines et les composés phénoliques [2].

Les études phytochimiques réalisées sur Juniperus phoenicea L. ont montré que cette plante
possede un potentiel biologique important lié a la présence de nombreux composés actifs. Ces
substances naturelles jouent un role essentiel dans la protection de 1’organisme contre le stress
oxydatif provoqué par les radicaux libres. Les antioxydants d’origine végétale suscitent
actuellement un grand intérét, car ils permettent de limiter I’oxydation cellulaire impliquée dans
plusieurs maladies chroniques telles que les maladies cardiovasculaires, le diabéte et certains
cancers [3]. Ainsi, la valorisation des extraits naturels du genévrier représente une voie

prometteuse dans le développement de produits a usage pharmaceutique.

La qualité et la composition chimique des extraits végétaux dépendent fortement de la technique
d’extraction utilisée. Les méthodes conventionnelles telles que 1’hydro-distillation et
I’extraction par Soxhlet restent largement employées en raison de leur simplicité et de leur
efficacité [4]. Toutefois, ces procédés présentent certaines limites, notamment une
consommation énergétique élevée, des temps d’extraction longs et parfois une dégradation

thermique des composés sensibles. Afin d’améliorer les performances des procédés
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d’extraction, de nouvelles technologies innovantes ont été développées, parmi lesquelles
I’extraction assistée par microondes. Cette technique permet une réduction significative du

temps d’extraction et une diminution de la consommation de solvants et d’énergie [5-9].

Par ailleurs, plusieurs parameétres influencent le rendement et 1’efficacité des procédés
d’extraction, tels que la nature du solvant, la température, le temps d’extraction et la
granulométrie de la matiere végétale. La taille des particules joue un role déterminant dans les
phénomenes de transfert de matic¢re lors de I’extraction solide-liquide. Une réduction de la
granulométrie augmente la surface de contact entre le solvant et la matiére végétale, favorisant
ainsi la diffusion des composés bioactifs et ’amélioration du rendement d’extraction [10-12].
Cependant, des particules trop fines peuvent entrainer une perte excessive de solvants et de
composés volatils, ce qui nécessite 1’optimisation des conditions opératoires afin d’obtenir un

meilleur compromis entre rendement et qualité des extraits.

Dans ce contexte, le présent travail vise a étudier 1’influence de la granulométrie et de la
méthode d’extraction sur les propriétés des extraits aqueux obtenus a partir des feuilles de
Juniperus phoenicea L. Deux procédés d’extraction ont été utilisés : I’extraction par Soxhlet et
I’hydro-distillation assistée par microondes a 1’aide d’un appareil de Clevenger. L’objectif
principal consiste a comparer les performances de ces méthodes en termes de rendement

d’extraction, rendement en matieres solubles et pH des extraits obtenus.

Afin de mieux caractériser les extraits étudiés, plusieurs analyses physicochimiques et
biologiques ont été réalisées, notamment la mesure du pH, I’évaluation de I’activité
antioxydante par le test DPPH et 1’analyse par spectroscopie infrarouge a transformée de
Fourier (IRTF), permettant d’identifier les principaux groupes fonctionnels présents dans les

extraits.

Ce mémoire est structuré en deux parties principales. La premiere partie présente une synthese
bibliographique portant sur Juniperus phoenicea L., les différentes techniques d’extraction et
I’impact de la granulométrie sur 1’extraction solide-liquide. La seconde partie est consacrée a
I’étude expérimentale, comprenant le matériel et les méthodes utilisés, suivis des résultats
obtenus et de leur discussion. Enfin, une conclusion générale résume les principaux résultats de

cette étude ainsi que les perspectives envisagées pour des travaux futurs.
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1.1.Historique

Le genévrier de Phénicie, aussi appelé genévrier rouge (Juniperus phoenicea L.), est I'une des
especes les plus répandues en Afrique du Nord. On le trouve aussi bien sur les dunes du littoral
que dans les régions proches du désert. D'un point de vue écologique, il est typiquement
méditerranéen [1].

Cet arbuste s’adapte bien au climat méditerranéen aride. Il appartient a la famille des
Cupressacées, qui est le deuxieéme groupe de coniferes le plus diversifi€, avec 67 especes et 34
variétés. Toutes ces variétés poussent uniquement dans I'hémispheére Nord [2- 4].

Les Cupressacées sont divisées en deux sous-familles : les Cupressoideae et les Callitroideae.
La premiere est principalement présente dans 'hémisphére Nord, tandis que la seconde se

trouve surtout dans I'hémisphere Sud [13].

D e TRR
Figure 1 : Genévrier de Phénicie (Juniperus phoenicea L.)[14].
1.2.Taxonomie et noms vernaculaires
Juniperus phoenicea L. appartient a la famille des Cupressacées, a la tribu des Junipérées et au
genre Juniperus [15]. On distingue deux variétés :

e J. phoenicea var. phoenicea, dont les graines des cones sont rondes.

e J. phoenicea var. turbinata, dont les graines des cones ont une forme conique [16].
La classification du genévrier de Phénicie est la suivante [6,8] :

e Regne : Plantea

¢ Division : Pinophyta

e C(lasse : Pinopsida

e QOrdre : Pinales
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e Famille : Cupressaceae
e Genre : Juniperus
e Espece : Juniperus phoenicea L.
Les noms vernaculaires du genévrier de Phénicie sont les suivants :
e Enarabe : Arar [17]
e En francais : Genévrier rouge, genévrier de Phénicie

e [En anglais : Phoenician Cedar, Berry Bearing Cedar [18]

1.3.Distribution géographique
1.3.1. Répartition dans le monde

Le genévrier de Phénicie est une espéce qui pousse autour de la mer Méditerranée. On le trouve
aussi bien dans certaines zones du littoral que dans les montagnes basses, jusqu'a 2000 metres
d'altitude [11-12].

Dans le monde, il est présent en Europe du Sud, notamment dans le sud de la France, l'est du
Portugal et en Espagne. Il pousse aussi en Asie, dans des régions au climat tempéré et
subtropical, comme en Turquie, a Chypre, en Arabie Saoudite (ouest), en Palestine et en
Jordanie. On le trouve également dans I'océan Atlantique, aux iles Canaries, ainsi qu'en Afrique

du Nord, en Algérie, au Maroc et en Tunisie [13-16].

1.3.2. Répartition en Algérie

En Algérie, le genévrier rouge couvre environ 227 000 hectares, soit 10 % de la surface
forestiere du pays [19]. Il est commun sur le littoral, les hauts plateaux et dans 1'Atlas saharien,
notamment dans 1'Oranais, I'Algérois et le Constantinois [20].

Ailleurs, il est plus rare et pousse surtout sur les dunes du littoral, dans les collines et sur les
cotes de Barbarie. Avec le cedre, il forme une grande partie de la végétation des montagnes des
Aurgs, en particulier dans le sud de cette région, autour de Maafa et Beni Fodhala, ou il couvre
environ 1950 hectares [11,16,18].

Il pousse souvent avec le pin d'Alep (Pinus halepensis). Cependant, c'est dans 1'Atlas Saharien,
pres du désert, notamment dans les régions de Djelfa et Boussaada, qu'il est le plus présent sur

de vastes étendues [17,19].

1.4.Composition phytochimique de Juniperus phoenicea L.
La phytothérapie, ou médecine par les plantes, repose sur I’utilisation des extraits végétaux pour
prévenir ou traiter diverses maladies. Depuis I’ Antiquité, les plantes médicinales sont reconnues

pour leurs effets bénéfiques sur la sant¢ humaine grace aux compos€s bioactifs qu’elles
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contiennent. Ces composés, appelés substances phytochimiques, peuvent exercer des activités
variées, notamment antioxydantes, antiinflammatoires, antimicrobiennes ou encore
anticancéreuses.

Pour évaluer le potentiel thérapeutique d’une plante, il est essentiel d’identifier les principales
familles de molécules présentes. Le criblage phytochimique est une méthode qualitative qui
permet de détecter, dans un extrait végétal, des groupes de composés tels que les flavonoides,
tanins, alcaloides, saponines, hétérosides, anthocyanines, et autres. Ces molécules, bien que
d’origines naturelles, peuvent agir sur des cibles biologiques spécifiques et contribuer aux effets
pharmacologiques observés.

Dans ce contexte, Juniperus phoenicea L., plante médicinale largement utilisée dans la
médecine traditionnelle, a été soumise a un criblage phytochimique a 1’aide de différents
solvants. Les résultats de cette analyse sont présentés dans le tableau suivant [21].

Tableau 1: Résultats du criblage phytochimique de Juniperus phoenicea L. par différents
solvants d’extraction.

Solvant
Composés bioactifs
Eau Ethanol Chloroforme Ether
Glucides +++ ++ - -
Protéines +++ + + - -
Phénols +++ +++ + -
Tanins +++ +++ + -
Flavonoides ++ +++ - -
Alcaloides + ++ - +
Coumarines ++ ++ + +
Anthocyanines + + - -
Saponines ++ +++ - -
Hétérosides +++ ++ + -
Stéroides - - ++ +
Terpenes - - + +

(+ + +): changement net observé, (+ +): changement modéré, (+): changement tres 1éger, (-):
aucun changement observé

Le tableau 1 présente les résultats du criblage phytochimique de quatre extraits de Juniperus

phoenicea L. préparés avec différents solvants. Les extraits aqueux et éthanoliques contiennent
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plusieurs familles de composés bioactifs : glucides, protéines, phénols, tanins, flavonoides,
alcaloides, coumarines, anthocyanines, saponines et hétérosides. Ces composés jouent des roles
biologiques importants. Par exemple, ils peuvent fournir de 1'énergie, participer a la structure
cellulaire, ou agir comme molécules de signalisation. De plus, ils possedent diverses propriétés
bénéfiques, comme des effets antioxydants, anti-inflammatoires, antimicrobiens, et méme des
actions pharmacologiques sur le systéme nerveux. Les saponines, en particulier, sont connues
pour réduire le cholestérol, stimuler le systéme immunitaire et freiner la croissance des tumeurs.
Les hétérosides, quant a eux, peuvent avoir des effets cardiaques, antidiabétiques ou
anticancéreux [17,21].

Les données du tableau montrent que 1’extrait a I’éthanol contient des concentrations plus
¢levées de la majorité des composés phytochimiques, sauf pour les glucides et les protéines, qui
sont plus abondants dans I’extrait aqueux. Cela indique que I’éthanol est un meilleur solvant
que I’eau pour extraire les composés bioactifs de Juniperus phoenicea L., grace a sa capacité a
dissoudre a la fois les substances polaires et non polaires [22].

Concernant les autres solvants, I’extrait a I’éther contient une plus grande quantité d’alcaloides
que D’extrait au chloroforme. En revanche, ce dernier contient plus de phénols, tanins et
hétérosides. Ces observations suggerent que le chloroforme est plus adapté a I’extraction des
phénols, tanins et hétérosides, tandis que I’éther est plus efficace pour extraire les alcaloides.
Cette différence s’explique par la polarit¢ des solvants : le chloroforme peut dissoudre des
composé€s polaires et non polaires, alors que 1’éther dissout surtout les composés non polaires,
ce qui favorise l'extraction des alcaloides [22].

Ces résultats sont en accord avec plusieurs études antérieures. Par exemple, Hamzal et al.
(2016) [23] ont détecté¢ la présence de saponines, flavonoides, tanins et alcaloides chez
Juniperus phoenicea L. De méme, Amalich et al. (2016) [24] ont identifi¢ des phénols, tanins,
flavonoides, stéroides et terpénes dans les feuilles, mais sans détecter d’alcaloides ni de
saponines. En revanche, El-Sawi et al. (2014) [25] n'ont trouvé ni tanins, ni coumarines, ni
alcaloides dans les feuilles, ce qui contredit ses résultats. Toutefois, ces travaux concordent sur
la présence de glucides, hétérosides, terpenes, stéroides, flavonoides et saponines. Enfin,
Bouassida et al. (2018) [26] ont également signalé la présence d’alcaloides, de terpenes et de

tanins, mais sans détecter d’hétérosides.
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2.1.Introduction

L’extraction est un procédé¢ essentiel permettant d’isoler certains composants d’un organisme,
qu’il soit animal ou végétal, en utilisant diverses techniques. Ce processus repose sur le transfert
d’une substance d’un milieu a un autre, notamment d’un liquide a un autre liquide, soit d’un

solide a un liquide.

L’¢tude des substances naturelles obtenues par extraction joue un réle clé¢ dans la découverte
de nouveaux médicaments. Lorsqu’une molécule présente une activité thérapeutique
prometteuse on le nomme principe actif, elle peut étre exploitée pour la fabrication de
traitements pharmaceutiques et leur mise sur le marché.

Plusieurs techniques d’extraction ont été¢ développées au fil du temps. Certaines remontent aux
artisans, bien avant I’émergence de la chimie moderne. L un des produits les plus précieux issus
de ces procédés est I’huile essentielle, une substance naturelle complexe obtenue a partir de
métabolites secondaires volatils.

Les huiles essentielles sont généralement extraites par distillation a la vapeur d’eau ou par
pression mécanique. Elles se trouvent dans différentes parties des plantes: feuilles, graines,
fleurs, bois, racines, tiges et fruits. Certaines proviennent ¢galement des résines qui s’écoulent
du tronc. Traditionnellement, leur extraction repose sur la distillation ou la pression a froid,
notamment pour les agrumes [4].

Cependant, les progres technologiques ont permis le développement de nouvelles méthodes
d’extraction visant a améliorer la production, la qualité et le rendement des extraits naturels.
Parmi ces innovations, on distingue :

e [’extraction par fluide supercritique, qui dépend d’utiliser 1’état supercritique du
solvant c’est qui permet une meilleure préservation des composants sensibles a la
chaleur.

e [’extraction assistée par ultrasons et microondes, qui optimise le temps d’extraction et
réduit la consommation énergétique.

Ces avanceées technologiques offrent ainsi des alternatives plus performantes et écologiques aux
techniques traditionnelles, ouvrant de nouvelles perspectives pour les industries
pharmaceutique, cosmétique et agroalimentaire.

L’extraction des extraits naturels et les huiles essentielles est une opération délicate et
complexe, visant a récupérer une substance fragile présente en faible quantité¢ dans la plante,

tout en préservant sa qualité.
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Dans un premier temps, nous examinerons en détail les différentes technologies utilisées aussi
bien dans I’industrie que dans les laboratoires. Ensuite, nous nous focaliserons sur les méthodes
spécifiques aux mati¢res végétales, afin de comprendre leur impact sur la qualité et la
composition des huiles essentielles et les extraits naturels.

2.2.Distillation

Le terme « distillation » fait référence au processus par lequel un mélange liquide ou vaporeux
de deux substances ou plus est séparé¢ en ses fractions constitutives de la pureté désirée, par
l'application et 1'élimination de la chaleur. La pureté souhaitée est atteint par l'application et
I'élimination de la chaleur. La distillation est une technique courante pour obtenir des composés
aromatiques a partir de plantes, telles que les fleurs et les roses. La mati¢re premicére est chauffée
et les composés odorants sont récupérés par condensation de la vapeur distillée. Il existe deux
types de distillation pour l'extraction : La premiére, I'hydro-distillation, et la seconde, la

distillation a la vapeur [27].

2.2.1. Hpydrodistillation
2.2.1.1. Définition
L’hydrodistillation est I’une des méthodes les plus anciennes et les plus répandues pour extraire
les huiles essentielles (HE). Elle repose sur 'utilisation de 1’eau comme solvant et se déroule
généralement a pression atmosphérique.
Dans I’hydrodistillation, le matériel végétal est principalement employé par les petits
producteurs d'huiles essentielles. Il est essentiel de noter que ce matériel est presque entierement
recouvert d'eau sous forme de suspension dans 1'alambic, lequel est placé sur un four. La phase
aqueuse est portée a ébullition et 1'huile essentielle est entrainée dans le condenseur avec la
vapeur. Cette technique est particulierement adaptée a la distillation de poudres d'épices et
d'herbes aromatiques finement hachées. Cependant, certains procédés se révelent désuets
lorsqu'il s'agit de mettre en ceuvre des processus d'extraction, comme 1'hydro-distillation,
souvent employée dans les pays en développement. Le risque encouru est 1'épuisement de
l'alambic ou sa surchauffe, ce qui entraine la combustion des aromates.
En outre, il a été observé que l'utilisation prolongée de I'alambic a des températures ¢levées
pouvait altérer la qualité de 1'huile essentielle produite, lui conférant une odeur de brilé. Il a été
observé que I'hydrodistillation donne de meilleurs résultats pour les poudres [27].
Le procéd¢ consiste a :

1. Immerger la matiere végétale dans un ballon rempli d’eau.

2. Porter I’ensemble a €bullition afin que la vapeur d’eau entraine les composés volatils.

11
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3. Condenseur et séparation : La vapeur, chargée en huiles essentielles, est refroidie dans
un serpentin réfrigéré par circulation d’eau.

4. Récupération des extraits, une fois condensée, elle se sépare en deux phases distinctes :

e [’huile essentielle, qui flotte a la surface.

e [ ’hydrolat (eau aromatique), qui contient une faible concentration de composés volatils.

(figure 2)
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Figure 2: Appareil d’hydrodistillation [28].

Le matériel couramment utilis€ pour ce procédé est I’alambic ou I’appareil de Clevenger

(Figure 3), qui permet de récupérer efficacement les huiles essentielles.

Figure 3: Montage d’hydrodistillation de type Clevenger utilisé en laboratoire [29].
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2.2.1.2. Influence des facteurs biologiques et physiques
Le temps de distillation varie en fonction du type de plante et de la structure des cellules
contenant les huiles essentielles :

e Plantes herbacées : Les huiles sont souvent situées en surface et s’évaporent rapidement.

e Organes végétaux ligneux : La distillation prend plus de temps car les huiles essentielles
doivent d’abord diffuser a travers les tissus avant d’étre libérées.

De plus, certains facteurs influencent la qualité et la composition des huiles essentielles
obtenues :

e Température et durée de chauffage : Un exceés de chaleur peut dégrader certaines
molécules aromatiques sensibles.

e Interactions avec I’eau : La présence prolongée dans 1’eau peut provoquer des réactions
chimiques (hydrolyse, oxydation, isomérisation) modifiant la composition finale de
I’extrait [19,30,31].

2.2.1.3. Avantages et Inconvénients de I’hydrodistillation
Avantages

e M:¢éthode simple et ne nécessitant pas d’équipement coliteux

e Adaptée aux laboratoires et a la recherche scientifique pour 1I’étude des composés
volatils [32]

e Utilisée pour extraire une large gamme d’huiles essentielles

Inconvénients

e C(Certaines parties fragiles des plantes comme les fleurs peuvent étre altérées par la
chaleur [33]

e Rendement parfois inférieur a d’autres méthodes, notamment I’entrainement a la
vapeur, qui offre une extraction 33 % plus efficace [34]

e Sensibilité¢ aux réactions chimiques (hydrolyse, oxydation), entrainant des variations
dans la composition des huiles [25,26]

2.2.2. Entrainement a la vapeur
2.2.2.1. Définition
L’entrainement par la vapeur d’eau est I’'une des méthodes les plus anciennes et les plus
efficaces pour extraire les huiles essentielles des plantes. C’est également la seule technique de
distillation recommandée par la pharmacopée francaise, car elle limite les modifications
chimiques, notamment 1’hydrolyse des esters, préservant ainsi I’intégrité des ardmes et des

propriétés thérapeutiques des huiles essentielles.
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La vaporisation de la matiére premiére dans I'eau a haute température, qui dure entre 60 et 105
minutes, permet d'éliminer une grande partie des composés volatils et odorants. Apres la
distillation, on recueille le condensat, qui comprend a la fois de l'eau et des aromates, puis on
le décante dans un flacon florentin. Cette étape permet une séparation efficace des huiles de
I'eau, les huiles, en raison de leur densité, flottant a la surface du distillat ou elles sont retirées.
Le distillat aqueux est ainsi éliminé, laissant derri¢re lui le distillat huileux. L'eau recueillie
dans le condensat, qui retient des composés et des huiles de la matiere premicre, est appelée
hydrosol. Cette méthode est le plus souvent utilisée pour les plantes fraiches telles que les fleurs,

les feuilles et les tiges [27].
2.2.2.2. Principe

Ce procédé repose sur la production de vapeur d’eau pure qui traverse la matiere végétale,
permettant ainsi 1’extraction des molécules aromatiques sans contact direct avec 1’eau
bouillante (Figure 4).
1. Production de vapeur : Une chaudiére chauffe de 1’eau pour générer une vapeur qui
traverse les plantes posées sur une grille.
2. Libération des huiles essentielles : La chaleur provoque I’éclatement des cellules
végétales, libérant ainsi I’huile essentielle qui se mélange a la vapeur d’eau.
3. Condensation : Le mélange vapeur-huile est dirigé vers un condenseur, ou un échange
thermique avec 1’eau froide transforme la vapeur en liquide.
4. Séparation des phases : Le distillat obtenu passe dans un essencier (ou vase florentin),
ou il se divise en deux couches :
e [’huile essentielle, plus légere, flotte a la surface.
e L’hydrolat aromatique, contenant une faible quantité de molécules aromatiques, reste

en dessous [35].

réfrigérant

eal chaude

/
distillat

Figure 4: Distillation par entrainement a la vapeur [27].
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2.2.2.3. Evolution et optimisation du procédé

Les premicres méthodes de distillation impliquaient de plonger directement les plantes dans de
l'eau bouillante, ce qui pouvait altérer les saveurs et donner une odeur de bralé aux huiles
essentielles. La résolution de ce probleme a été apportée par les distillateurs modernes en
séparant I'eau des plantes a l'aide d'une grille ou en utilisant deux cuves distinctes. Cette
évolution permet une distillation plus douce et contrdlée, limitant ainsi la dégradation thermique

des molécules sensibles et garantissant une meilleure qualité des extraits.

2.2.24. Avantages de I’entrainement a la vapeur d’eau

1. Préservation des composants volatils :Contrairement a I’hydro-distillation, la plante ne

macere pas dans ’eau, ce qui évite les réactions chimiques indésirables (hydrolyse,
oxydation, isomérisation) et ce qui empéche toute dégradation des molécules
aromatiques et permet d’obtenir une huile essentielle de meilleure qualité [36].Les
huiles essentielles obtenues ont un parfum plus délicat et conservent mieux leurs
propriétés thérapeutiques [37].

2. Optimisation du rendement : Le Processus est rapide parce que 95 % des molécules

volatiles sont extraites en 30 minutes, ce qui est idéal pour I’industrie du parfum et la
production a grande échelle. En aromathérapie, 1’extraction est prolongée pour
récupérer ’ensemble des composants nécessaires a une efficacité thérapeutique
optimale [29,38,39].

3. Séparation efficace des phases : L’huile essentielle est directement récupérée sans

impuretés et 1’hydrolat aromatique, bien que contenant moins de principes actifs, est

utilisé en cosmétique et en médecine douce pour ses propriétés complémentaires.
Aujourd’hui, I’entrainement par la vapeur d'eau est la méthode préférée pour extraire les huiles
essentielles, en assurant efficacité, rapidité et préservation des propriétés olfactives et
thérapeutiques. Son utilisation dans 1’industrie pharmaceutique, la parfumerie et

I’aromathérapie en fait une technique incontournable.
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Tableau 2: Différences entre I’hydrodistillation et la distillation par [’entrainement a la

vapeur.

Hydrodistillation

Distillation par entrainement a la
vapeur

Simple, économique, transportable

Pour augmenter la cadence de

élevée

Type o L. distillation, il est préférable
, . et facile a installer dans les régions et
d’alambic . d'utiliser des cuves de grande
de production. .
taille.
Fleurs principalement, inapproprié

Type de si présents des substances Tous sauf le matériel finement

maticre saponifiables, hydrosolubles ou en | broy¢, adapté pour les composés
végétale cas de température d'ébullition a point d'ébullition €levé.

Conditions de

Bonnes, surtout si la matiére
végétale est totalement immerge et

Bonnes, si la vapeur est
largement mouillée et si elle

dans 1’alambic

végétal par contact direct avec la

diffusion . , diffuse de maniére homogeéne
mobile dans I’eau oy .
dans la matiere végétal
Proche de 100°C, risque
Température d’endommagement de la matiére

Modulable, peut dépasser 100°C

cuve
Vitesse de . . ,
Lo Relativement faible Elevée
distillation
Hydrolyse Vitesse d’hydrolyse d’esters élevée Faible en générale
. . Bon si I’extracti t
Rendement Souvent relativement faible on st bextraction e.s
correctement conduite
ualité de , " Bonne si 1’extraction est
Q e Dépend des conditions .
I’huile correctement conduite

2.3.Extraction par solvant volatil

2.3.1. Définition

L’extraction par solvant volatil repose sur I’utilisation de solvants organiques pour isoler les
substances odorantes des matieres végétales. Apres plusieurs lavages, le solvant est évaporé
pour obtenir des extraits concentrés sous différentes formes : concrétes (extraits obtenus a froid

ou a chaud avec différents solvants), rétinoides (extraits éthanoiques concentrés) et teintures

(avec un mélange eau/éthanol) [40].
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L’extraction se fait généralement avec un appareil Soxhlet. Les solvants utilis€s ont un pouvoir
d’extraction plus élevé que I’eau, ce qui signifie que les extraits contiennent non seulement des

composés volatils, mais aussi d’autres substances comme des pigments et des acides gras [41].

11 s'agit de la technique la plus utilisée et la plus importante d'un point de vue économique pour
l'extraction des aromes dans l'industrie moderne de la parfumerie. Les matiéres premiéres sont
immergées dans un solvant apte a dissoudre les composés aromatiques souhaités. Cette méthode
est fréquemment employée pour 1'extraction des composés odorants issus de maticres végétales
ligneuses et fibreuses, ainsi que pour l'ensemble des composés aromatiques d'origine animale.
Cette technique s'avére également efficace pour l'extraction de substances odorantes qui,
autrement, seraient trop volatiles pour étre distillées ou facilement dénaturées par la chaleur.
Les solvants les plus couramment utilisés dans ce procédé sont I'hexane et I'éther diméthylique
[27].
2.3.2. Principe du procédé

Le processus consiste a mettre en contact un solvant volatil avec la matiére végétale. Apres
plusieurs cycles d’extraction, le solvant chargé en molécules aromatiques est distillé pour
récupérer I’extrait souhaité (figure 5). Ce procédé est plus efficace que la distillation a la vapeur

d’eau, car il évite la dégradation thermique des composés sensibles [42].
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Figure 5 : Extraction par solvant [27].

2.3.3. Choix des solvants
Les solvants utilisés au fil du temps ont évolué, et les plus utilisés aujourd’hui sont 1’hexane,
le cyclohexane et I’éthanol qui sont largement utilisés, par rapport au dichlorométhane et
I’acétone qui sont moins fréquents. L’éther de pétrole, propane, butane liquide qui sont utilisés
sous des conditions spécifiques [43,44].

Un bon solvant doit répondre a plusieurs critéres: Extraire sélectivement les molécules

aromatiques sans impuretés, Avoir une basse température d’ébullition pour une évaporation
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facile, Ne pas réagir chimiquement avec I’extrait, Etre stable, peu coliteux et facilement
recyclable, Etre non inflammable et sans danger pour I’utilisateur [35,36].
Le choix du solvant dans les processus d’extraction influence considérablement 1’efficacité de
I’extraction et le rendement des composés. L’eau et 1’éthanol sont deux solvants couramment
utilises, chacun ayant des propriétés distinctes qui affectent leurs performances dans
I’extraction. On va voir une analyse complete des différences d’efficacité d’extraction et de
rendement des composés entre 1’eau et 1’éthanol, étayée par les résultats de diverses études.

2.3.3.1.  Généralités sur l’eau
L’eau est un solvant polaire, ce qui la rend tres efficace pour extraire des composés hydrophiles
tels que les polyphénols, les flavonoides et d’autres composés bioactifs. Sa polarité élevée
assure de fortes interactions avec les matrices végétales polaires, ce qui permet une extraction,
efficace de ces composés [45,46].

2.3.3.2.  Généralités sur I’éthanol
L’éthanol, en revanche, est moins polaire que 1’eau, mais plus polaire que les solvants non
polaires comme I’hexane. Il est particulicrement efficace pour extraire des composés
modérément polaires a lipophiles, tels que les composés phénoliques, les terpénoides et certains
alcaloides.la capacité de 1’éthanol a solubiliser un large éventail de composés en fait un solvant
polyvalent pour divers procedes d’extraction [40,41].

2.3.3.3. Rendement d’extraction
L’eau offre généralement une efficacité d’extraction plus élevée pour les composés hydrophiles.
Par exemple, dans I’extraction des polyphénols du thé, les méthodes d’extraction a I’eau se sont
avérées plus efficaces que I’éthanol pur, atteignant un rendement de 22,56% contre 11,52%
pour 1’éthanol [47]. De méme, ’extraction a 1’eau chaude était supérieure a I’extraction a
I’éthanol pour les catéchines a partir de déchets de thé vert, avec un rendement de 25,98%
contre 22,59% pour 1’éthanol [48].

L’¢éthanol est souvent plus performant que I’eau dans I’extraction de composés bioactifs a
partir de feuilles de Vernonia amygdalina, ce qui a permis d’obtenir une teneur phénolique
totale (TPC) de 113,76 mg GAE/g, ce qui est nettement supérieur a ce qui pourrait étre obtenu
avec I’eau [49]. De méme, I’éthanol était plus efficace que I’eau pour extraire les composés
phénoliques de pépins de raisin, avec une teneur totale en phénols de 44,93 mg GAE/g sous des
conditions optimisées [50].

2.3.3.4.  Activité antioxydante
Les extraits obtenus a I’aide d’eau présentent souvent une activité antioxydante élevée en raison

de I’extraction efficace des antioxydants hydrophiles. Par exemple, les extraits aqueux de
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feuilles de piment rosemary ont montré une activité antioxydante significative, bien que

légérement inférieure a celle des extraits éthanoliques [51].

Les extraits éthanoliques présentent généralement une activité antioxydante plus élevée, en

particulier lorsqu’ils ciblent les composés phénoliques. Dans une étude sur ’extraction du

romarin, les extraits a 30% d’éthanol ont présente la meilleure activité antioxydant, mettent en

¢vidence la capacité de I’éthanol a solubiliser efficacement les composés bioactifs [52].

2.3.3.5.  Facteurs influencant lefficacité et le rendement de I’extraction

Composition de solvant

Solvants purs vs mélanges : I'utilisation d’eau pure ou d’éthanol pur ne donne pas
toujours les meilleurs résultats. Par exemple, un mélange de 25% d’éthanol dans I’eau
s’est avere optimal pour extraire les composés bioactifs du quinoa malté, atteignant une
teneur totale en phénols de 2084 mg de GAE/100g de farine [53]. De méme, un mélange
d’éthanol et d’eau a 70% s’est avere le plus efficace pour extraire les composés

phénoliques des €pis de mais violet, avec une efficacité d’extraction de 24,4% [54].

Concentration optimale d’éthanol : le choix de la concentration d’éthanol dépend des
composés cibles et de la matiére végétale. Par exemple, éthanol a 76% était optimal
pour extraire les composés phénoliques des feuilles de Vernonia amygdalina, tandis que

I’éthanol a 30% était le meilleur pour les extraits de romarin [42].

Température et conditions d extraction

Température : La température joue un role essentiel dans 1’efficacit¢ de I’extraction.
Des températures plus élevées améliorent généralement le rendement de I’extraction au
augmentant la pénétration et la solubilité des solvants. Par exemple, 80°C était optimal
pour extraire des composés phénoliques des pépins de raisin an utilisant de I’éthanol a
50% [50]. Cependant, des températures excessives peuvent dégrader les composés
sensibles, comme observé dans I’extraction des cannabinoides du cannabis, ou des

températures basses ont été préférées pour préserver les terpénes [55].

Temps d’extraction : Des temps d’extraction plus longs peuvent améliorer le rendement,
mais peuvent également entrainer la dégradation de composés thermiquement instables.
Par exemple, 480 minutes a 70°C étaient optimales pour 1’extraction de 1’huile a partir

de marc de café usage a I’aide d’éthanol [56].

Matiere végétale et composés cibles

Composés hydrophiles ou lipophiles : La nature des composés cibles influence

considérablement le choix du solvant. L’eau est plus adaptée aux composés hydrophiles
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comme les polyphénols, tandis que [’éthanol est meilleur pour les composés

modérément polaires a lipophiles [45,46].

Le choix entre 1’eau et I’éthanol comme solvants dépend des composés cibles, de la maticre
végétale et des conditions d’extraction. L’eau est plus efficace pour les composés hydrophiles,
tandis que 1’éthanol est supérieur pour les composés modérément polaires a lipophiles.
Cependant, les mélanges d’eau et d’éthanol donnent souvent les meilleurs résultats, car ils
combinent les forces des deux solvants. L’optimisation de la composition du solvant, de la
température et du temps d’extraction est cruciale pour maximiser I’efficacité de 1’extraction et

le rendement du composé.

2.3.4. Etapes du procédé

e Extraction : la matiére végétale est immergée dans le solvant volatil.

e Concentration : apres évaporation du solvant, on obtient une concrete.

e Purification : la concréte est mélangée a de I’éthanol absolu, refroidie et filtrée pour
extraire les cires végétales.

e Obtention de I’absolue : apres évaporation de ’alcool, I’extrait final est récupéré

[42].

2.3.5. Avantages et Inconvénients

Avantage

e Meilleur rendement que la distillation

e Préservation des ardmes fragiles

e Extraction de molécules non volatiles
Inconvénients

e Risques liés aux solvants toxiques et inflammables

e (ot ¢levé du processus

e Réglementations environnementales strictes [44]
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Figure 6 : Montage extraction par solvant « Likens-Nickerson » [57].

2.3.6. Extraction par Soxhlet

L’extraction par Soxhlet est une méthode efficace pour extraire les composants solubles en
circulant en continu a travers la matiére végétale, dissolvant progressivement tous les
composants [58]. La technique d'extraction par Soxhlet est largement reconnue pour ses
performances supérieures a celles des autres méthodes classiques, excepté dans le cas de
l'extraction des composés thermosensibles [59].

Dans un systéme conventionnel de Soxhlet, la mati¢re végétale est placée dans une cartouche,
et on remplit le solvant frais condensé dans le ballon a distiller. Quand le mélange solvant soluté
(corps dissous) atteint le niveau de débordement, un siphon aspire la solution de la cartouche et
la décharge de nouveau dans le ballon a distiller, portant les corps dissous extraits dans le liquide
en bloc. Dans le ballon, le soluté est séparé du solvant par distillation. Le soluté reste dans le
flacon et le solvant passe de nouveau dans le dé a coudre du soxhlet. L'opération est répétée
pour plusieurs cycles jusqu'a atteindre l'extraction compléte. L'extraction par soxhlet dépend
fortement des caractéristiques de la maticere solide et de la dimension des particules, car la
diffusion interne est souvent I'étape limitante pendant l'extraction. Le schéma du montage

soxhlet est représenté sur la Figure 7.
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Figure 7 : Schéma de montage de l'extracteur de soxhlet [60].
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Le solvant est distill¢, condensé et recyclé jusqu’a épuisement des substances solubles. Une fois
I’extraction terminée, le solvant est ¢liminé a I’aide d’un Rotavapor, un évaporateur rotatif sous
vide qui protege les composés thermosensibles [61].

Un solvant utilisé en Soxhlet doit répondre aux mémes critéres de sécurité et d’efficacité
mentionnés précédemment. La combinaison de I’extraction Soxhlet avec des technologies
modernes, telles que les microondes et ultrasons, améliore encore le rendement et la sélectivité
des extraits [62].

Face aux limites de I’extraction par solvants organiques, deux techniques alternatives ont
émergé :

e [Extraction assistée par microondes : accélére I’extraction et réduit la consommation de

solvants.

e Extraction au CO» supercritique : méthode écologique qui utilise le dioxyde de carbone

sous pression comme solvant inerte et non toxique [44].
L’extraction par solvant volatil demeure une méthode essentielle dans 1’industrie des parfums

et des arOmes, malgré ses contraintes environnementales et économiques. L’innovation
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technologique permet aujourd’hui d’optimiser cette technique tout en limitant ses

inconvénients, grace aux nouvelles approches d’extraction plus sires et plus durables.

2.4.Extraction assistée par microondes
2.4.1. Définition

Cette méthode d'extraction présente un intérét majeur en raison de la réduction significative du
temps de distillation et de I’augmentation du rendement. Cependant, elle n'a pas encore connu
de développement industriel a grande échelle. Actuellement, la distillation assistée par
microondes fait 1’objet de nombreuses recherches et amélioration continues, car elle offre
plusieurs avantages : elle est respectueuse de l’environnement, réduit la consommation
énergétique et le temps de traitement, nécessite un investissement initial modéré et limite les
dégradations thermiques et hydrolytiques [52,53].

L'extraction assistée par microondes constitue une approche émergente en plein essor. Un
exemple notable est la SFME (Solvent Free Microwave Extraction), qui combine le chauffage
microondes et la distillation seche. Ce procédé consiste a placer la matiere végétale dans un
réacteur a microondes sans ajout de solvant (Figure 8). L’eau naturellement présente dans la
plante chauffe, provoquant la dilatation des cellules et la rupture des glandes oléiféres. L’huile

essentielle ainsi libérée est évaporée avec la vapeur d’eau issue de la plante [5].
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Figure 8: Extraction sans solvant assistée par microondes [56].

-

Par rapport a I’hydrodistillation conventionnelle, la SFME présente plusieurs atouts : elle réduit
la consommation énergétique et les émissions de CO», tout en accélérant considérablement

I’extraction jusqu'a neuf fois plus rapide. De plus, les huiles essentielles obtenues affichent une
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concentration plus élevée en composés oxygénés et des notes odorantes plus marquées, tandis
que la teneur en monoterpénes est moindre [56,57].

2.4.2. Parameétres clés du protocole SFME
L'extraction sans solvant assistée par microondes repose sur trois ¢léments principaux:
La quantit¢ de maticre végétale est ajustée afin d’obtenir une quantité d’huile essentielle
suffisante pour une séparation par simple décantation, tout en évitant 1’usage de solvants
organiques pour garantir un produit le plus pur possible.
La puissance des microondes appliquée (300-450 Watts) est adaptée en fonction de la masse
végétale traitée. Elle représente la puissance appliquée en Watts par kilogramme de matériel
végétal.
La durée de I’extraction est divisée en deux étapes : une phase de chauffage de 10 minutes,
suivie d’une phase d’extraction de 10 minutes. Grace a I'efficacité du chauffage microondes,
cette durée est bien inférieure a celle d’une hydrodistillation classique [23,58].

2.4.3. Mécanisme d’action des microondes
Des études préliminaires et les données issues de la littérature montrent que, contrairement a
I’hydrodistillation traditionnelle, il n’est pas nécessaire d’appliquer un chauffage prolongé sous
microondes pour obtenir de bons rendements. L’action des microondes repose sur leur
interaction avec certaines molécules, notamment I’eau, qui absorbent 1’énergie et la
convertissent en chaleur. Contrairement au chauffage par conduction ou convection, ou la
chaleur est transmise de ’extérieur vers I’intérieur, les microondes générent une augmentation
thermique interne [9].
Dans une plante, les parties riches en eau, comme les vacuoles cellulaires, absorbent cette
énergie et la transforment en chaleur. Cette montée rapide en température provoque une
¢lévation de la pression interne jusqu’a ce que les parois cellulaires cédent. La vapeur libérée
entraine alors les huiles essentielles vers un condenseur [33].
On observe la différence entre les méthodes d’extraction conventionnelles et méthode

d’extraction assistée par microondes dans le tableau 3.
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Tableau 3: comparaison entre les méthodes d’extraction conventionnelles et celles assistées
par microondes [63].

Méthodes d’extraction conventionnelles

Méthodes d’extraction assistées par
microondes

Le mécanisme de chauffage se fait a partir
de la surface du récipient a I’intérieur du
récipient réactionnel

Etant donné que le réacteur est transportant
aux microondes, le contenu du réacteur est
chauffe simultanément entrainant un
chauffage volumétrique

Le récipient doit étre en contact physique
avec la source de chaleur

Le réacteur n’a pas besoin d’un contact
physique avec la source de chaleur

Le chauffage s’effectue par la source
thermique

Le chauffage s’effectue par des ondes
¢lectromagnétiques

Le mécanisme de chauffage est la
conduction suivie par convection a
I’intérieur du récipient

Le mécanisme de chauffage est la
polarisation diélectriques et la conduction
ionique

Le transfert d’énergie se produit depuis la
surface du récipient au mélange pour faire
réagir les especes

Le noyau du contenu est chauffe
directement tandis que la surface agit en tant
que la surface agit en tant que moyen de
perte thermique

Tous les composants du mélange réactionnel
regoivent la méme quantité d’énergie
thermique

Les composants spécifiques du mélange
réactionnel ouvert étre chauffées a des
degrés différents en fonction de leurs
capacités a absorber les microondes

Le taux de chauffage est minime

Le taux de chauffage est trés élevé

La température la plus élevée qui peut étre
atteinte est controlée par le point
d’ébullition du mélange

La température du mélange peut étre
beaucoup plus élevée que son point
d’¢ébullition .elle est donc indépendance du
point d’ébullition des solvants

L’extraction nécessaire plusieurs heures

L’extraction nécessite quelques minutes

2.4.4. Exemples d’application et avantages
Lucchesi et al.[44] ont utilisé la SFME pour extraire des huiles essentielles de menthe et de
thym. Ce procédé a permis d’isoler les composés volatils en une seule étape, sans ajout d’eau
ni de solvant. Les extraits obtenus étaient plus riches en composés oxygénés qu’avec la méthode
conventionnelle. Cette caractéristique est attribuée au chauffage rapide des molécules polaires
et a la faible teneur en eau dans I’environnement d’extraction, ce qui empéche la dégradation

thermique et hydrolytique des composés [9].
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En somme, bien que les huiles essentielles obtenues par distillation ne reproduisent jamais
fidélement 1’arome et le parfum naturels de la plante, I’extraction assistée par microondes se
révele étre une alternative prometteuse. Cette approche innovante et écologique pourrait

résoudre certaines limitations des méthodes classiques [33].
2.5.Extraction par fluide supercritique

L’extraction par fluide supercritique (SFE) est une méthode innovante qui utilise des solvants
dans un état spécial, appelé état supercritique. Cela signifie que le solvant se trouve entre 1’état
liquide et gazeux, avec des propriétés uniques qui améliorent son pouvoir d’extraction.
En théorie, plusieurs solvants peuvent étre utilisés, mais 90% des extractions SFE se font avec
du dioxyde de carbone « CO: ». Ce choix s’explique par plusieurs raisons :

e Température et pression critiques basses, donc plus facile a obtenir

e Non toxique et disponible en grande pureté

e Peu colteux et facile a éliminer apres extraction
L’extraction par CO: supercritique est considérée comme une technique écologique car elle
utilise peu ou pas de solvants chimiques et permet une extraction plus rapide que les méthodes
traditionnelles.
Cependant, les huiles essentielles obtenues avec cette technique peuvent avoir une composition
différente de celles extraites par hydro-distillation, a la fois en quantité et en qualité [60-62]. Le

schéma de principe d’extraction par CO2 SC est représenté sur la figure 9.

SCHEMA DE PRINCIPE
D’EXTRACTION PAR CO2 SUPERCRITIQUE

- CO2 & I'diat supercritique + oxtrait

Figure 9: Schéma de la technique Extraction par les fluides supercritique [64].

2.6. Extraction par ultrasons

L'extraction par ultrasons des huiles essentielles (20-100 kHz) est une technologie émergente
qui permet un gain de temps substantiel. Le processus d'extraction repose sur le principe suivant
(voir figure 10) : la matiére premicre, préalablement immergée dans un milieu aqueux ou un

solvant, est simultanément exposée a 1'action d'ultrasons de fréquencse adaptée. Cette action
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favorise la diffusion de I'eau dans les tissus cellulaires de la matiére premiere [65]. Cette
technique se caractérise par sa facilité de mise en ceuvre, sa faible consommation de solvant et
d'énergie, et par son efficacité énergétique [66].

Les ultrasons présentent plusieurs avantages pour l'extraction des particules thermosensibles.
En effet, ce procédé permet de réduire considérablement le temps d'extraction, d'augmenter le

rendement d'extraction et de faciliter 1'extraction desdites particules [65].

CAVITATION ACOUSTIQUE
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des bulles des cycles successifs taille instable sulvi de violence

Figure 10: Schéma démonstratif de la cavitation ultrasonore [67].

Lors de la sonication, les ondes sonores employées induisent des vibrations mécaniques dans
la maticre, qu'elle soit solide, liquide ou gazeuse. Ces vibrations se produisent a travers une
succession de phases d'expansion et de compression, phénomene que I'on nomme également «
cavitation ». Les bulles, formées par l'expansion, subissent un développement et un
dégonflement successifs. Lorsque ces bulles se forment a proximité d'une surface solide, le
dégonflement se caractérise par une asymétrie, induisant des jets de liquide a une vitesse
extrémement élevée, comme illustré a la Figure 10.
Selon Vinatoro (2001), les mécanismes d'extraction comprennent deux phénomenes physiques:
e Par diffusion, les molécules peuvent traverser la paroi cellulaire
e Le contenu des cellules peut étre « filtré » apres la destruction des parois cellulaires pour

restituer tous les composés d'intérét [68].
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L'utilisation d'ultrasons a pour effet d'optimiser ces deux phénomenes. Ils pourraient ainsi
accroitre le rendement, réduire la quantit¢ de solvant nécessaire et/ou le temps de
traitement[69].
2.7.Impact du procédé d’extraction
Le choix du procédé d’extraction joue un role déterminant dans la composition chimique des
huiles essentielles. Il influence sur les propriétés physiques (viscosité, couleur, solubilité,
volatilité), la concentration en certains composants et su leur stabilité et leurs applications [67].
Divers procédés sont employés a I’échelle commerciale pour séparer les huiles essentielles,
chacun étant adapté en fonction :

e De la mati¢re premicre et de son état initial,

e Des propriétés chimiques des composés volatils,

e De leur sensibilité aux températures €levées [70].
Grace aux avancées technologiques, de nouvelles méthodes plus efficaces et respectueuses de
I’environnement ont émergé, optimisant a la fois le rendement et la qualité des extraits.
Les avantages et les inconvénients des différents procédés d’extraction conventionnels et
innovants sont décrits dans le tableau 4.

Tableau 4: Avantages et inconvénients des différents procédés d’extractions conventionnelles
et innovantes [66].

e Hydrodistillation
Méthodes e distillation a la vapeur
e Extraction par solvant
Techniques Avantages e Rendement moyen
d’extraction
conventionnelles e Temps d’extraction plus long
e Nécessite plus d’énergie pour le chauffage
Inconvénients e Possibilité de dégradation thermique
e Peuvent contenir des résidus de solvant
(concernant extraction par solvant)
e [Extraction par fluide supercritique
Meéthodes e Extraction assistée par ultrasons
Extraction assistée par microondes
Techniques e Rendement €levée
d’extraction e Temps d’extraction plus court
innovantes Avantages e Moins de dégradation thermique
e Nécessite moins d’énergie que les méthodes
de distillation
- e Cout élevée en utilisant un fluide
Inconvénients o
supercritique
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Chapitre 3 : L’impact des tailles de particules sur l'extraction solide-liquide

3.1. Généralités

La fragmentation regroupe toutes les opérations qui servent a casser une masse solide en
morceaux plus petits. Cela permet d’augmenter la surface des particules solides ou de réduire
encore plus la taille de morceaux déja fragmentés.

L’objectif principal du broyage est d’obtenir des particules d’une certaine taille. Cette taille
est exprimée soit par le pourcentage de particules plus petites qu’une limite donnée, soit par
la surface totale des particules. On fragmente souvent les solides pour plusieurs raisons [71]:

o avant une réaction chimique, pour les manipuler plus facilement ;

e pour accélérer la réaction ou la dissolution, car plus la surface est grande, plus la

réaction est rapide ;

e pendant la réaction, pour faciliter le mélange et le dosage ;

e apres la fabrication, pour obtenir une poudre préte a étre vendue et emballée.
L'impact de la taille des particules sur l'efficacité de l'extraction solide-liquide est
significatif, influencant a la fois la vitesse et le rendement des procédés d'extraction. Les
particules de plus petite taille améliorent généralement 1'efficacité de I'extraction en raison
de l'augmentation de la surface et de la réduction des distances de diffusion, ce qui facilite
une meilleure pénétration des solvants et une meilleure libération des solutés. Les sections

suivantes décrivent les principaux aspects de cette relation.

3.2. Rendement en huile

Le rendement en huile représente la quantité d’huile extraite par rapport a la masse totale
des graines utilisées. L’influence de la taille des particules sur le rendement d’extraction est
directement liée a la surface spécifique de contact entre le solvant et le matériau solide. Les
particules plus petites offrent une plus grande surface d'interaction avec les solvants, ce qui
entraine des taux d'extraction plus €levés [10]. Cela favorise une extraction plus efficace des
huiles contenues dans les graines d’arachide, mais peut également entrainer une perte accrue
de solvant et une évaporation rapide des composés volatils. L’étude a montré que le
rendement est plus élevé lorsque les particules sont de petite taille (< 1,3 mm). En effet, plus
la particule est petite, plus la surface de contact entre le solvant et I’huile est grande, ce qui
facilite la pénétration du solvant et accélere la diffusion de I’huile hors des cellules
oléagineuses. Toutefois, lorsque la taille des particules dépasse 3,3 mm (taille moyenne), le
rendement diminue fortement. Cette diminution est due a la difficulté du solvant a pénétrer

a 'intérieur des grosses particules, limitant ainsi I’extraction de I’huile [11]. Ainsi, bien que
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les petites particules permettent d’extraire une plus grande quantité d’huile, elles augmentent

¢galement les pertes de solvant et de composés volatils.

3.3. Taux d’extraction

Le taux d’extraction, défini comme la quantité d’huile extraite par unité de temps, varie en
fonction de la taille des particules. Lorsque les particules sont trés petites (< 1,3 mm),
I’extraction est rapide au début, mais la saturation rapide du solvant en huile réduit
progressivement son efficacité. Pour les particules plus grandes (> 3,3 mm), la diffusion du
solvant est ralentie, ce qui réduit considérablement la vitesse d’extraction. Cela s’explique
par la nécessité pour le solvant de traverser des distances plus importantes a I’intérieur des
particules pour dissoudre 1’huile. En conséquence, 1’extraction devient plus lente et moins
efficace [12]. Des recherches ont montré qu’il existe une taille optimale des particules pour
I’extraction. Dans le cas des matériaux nanométriques, les matériaux de plus petite taille ont
démontré des performances d'extraction supérieures a celles de leurs homologues de plus
grande taille, ce qui a permis d'obtenir des facteurs d'enrichissement significatifs pour les
contaminants [72]. Cependant, dans I’extraction de I’huile d’arachide, une taille trop réduite
peut provoquer une saturation rapide du solvant et une évaporation prématurée, réduisant
ainsi I’efficacité du procédé¢. Ainsi, un équilibre doit étre trouvé pour éviter a la fois une

saturation rapide du solvant et une diffusion trop lente de I’huile hors des graines.

3.4. Solvant utilisé et récupéré

L’un des facteurs les plus importants dans le procédé d’extraction est la gestion du solvant,
car son colit et son impact environnemental doivent étre minimisés. L’étude a montré que la
récupération du solvant est plus efficace lorsque la taille des particules est plus grande. Pour
des particules de 7,5 mm, environ 84 % du solvant est récupéré, tandis que pour les particules
plus petites, la récupération est plus faible. Cette différence est due au fait que dans les petites
particules, une partie du solvant reste piégée dans la structure cellulaire, rendant sa
récupération plus difficile [73]. Le processus d'extraction est influencé a la fois par les
mécanismes de diffusion et de transfert de masse, qui sont affectés par la taille des particules.
Les particules plus petites réduisent les espaces interstitiels, améliorant ainsi le contact avec
le solvant [74]. Cela permet une extraction plus rapide de I’huile, mais peut également
entrainer une rétention plus importante du solvant dans la matrice solide, compliquant la
récupération aprés extraction. A I’inverse, pour des particules plus grandes, le solvant reste

davantage en surface, facilitant son évaporation et sa récupération apres 1’extraction.
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3.5. Perte des composés volatils

En plus de I’extraction de I’huile, le procédé entraine également I’élimination de certains
composés volatils, tels que I’eau et les huiles essentielles présentes dans les graines. L’étude
a révélé que les pertes en composés volatils sont particulierement importantes pour les
particules comprises entre 0,75 et 1,33 mm, atteignant jusqu’a 43 % de la masse totale.
Lorsque la taille des particules dépasse 1,33 mm, la quantité de composés volatils dégagés
diminue, car la diffusion du solvant est plus lente, limitant ainsi leur extraction [75].
Cependant, bien que la réduction des composés volatils soit bénéfique pour la qualité de
I’huile, elle peut aussi signifier une extraction moins compléte des composants utiles

présents dans les graines.

3.6. Rapport huile extraite/ solvant perdu

L’efficacité du solvant est évaluée par le rapport entre ’huile extraite et la quantité de solvant
perdu. Un rapport a montré qu’il est optimal pour des particules d’environ 3,3 mm. En
dessous de cette taille, le solvant s’évapore rapidement, réduisant son pouvoir extractif et
entrainant des pertes importantes. A I’inverse, pour des particules trop grosses, la faible
pénétration du solvant limite la quantité d’huile extraite, rendant le processus moins efficace
[12]. Ainsi, une taille intermédiaire permet d’optimiser 1’extraction de I’huile tout en

réduisant les pertes de solvant.

3.7. Perte de solvant

La perte de solvant est un facteur crucial influengant a la fois ’efficacité économique et
I’impact environnemental du procédé. Une étude a montré que les pertes de solvant sont
plus importantes lorsque la taille des particules est inférieure a 1,3 mm. Cette perte élevée
est due a 1’évaporation rapide du solvant, favorisée par la grande surface de contact avec
I’air. En revanche, pour des particules plus grandes, la perte de solvant est réduite, mais
I’efficacité de 1’extraction est moindre en raison de la faible pénétration du solvant [76].
Ainsi, le choix d’une taille de particule optimale est essentiel pour minimiser les pertes de

solvant tout en assurant une extraction efficace de 1’huile.

3.8. Détermination de la taille optimale des particules

Afin d’identifier la taille de particule offrant les meilleures performances, une analyse de
normalisation a été réalisée en tenant compte de plusieurs criteres : rendement en huile, taux
d’extraction, récupération du solvant et pertes de solvant. Les résultats ont montré que la
taille optimale des particules pour 1’extraction de I’huile d’arachide est de 3,3 mm. A cette

taille, un équilibre est atteint entre un bon rendement, une récupération efficace du solvant
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et une limitation des pertes [11]. En effet, une taille inférieure entraine une meilleure
extraction mais avec une perte excessive de solvant, tandis qu’une taille supérieure limite
I’efficacité de I’extraction en raison d’une diffusion plus lente du solvant.

En conclusion, Les résultats de 1’étude montrent que la taille des particules a un impact
majeur sur I’efficacité de I’extraction de I’huile d’arachide. Des particules trop petites
favorisent une extraction rapide et efficace de I’huile, mais entrainent des pertes importantes
de solvant et de composés volatils. A I’inverse, des particules trop grosses limitent la
diffusion du solvant, ce qui ralentit I’extraction et réduit le rendement en huile. L analyse
des différentes variables a permis d’identifier une taille optimale de 3,3 mm, qui offre le
meilleur équilibre entre extraction efficace, minimisation des pertes et récupération optimale
du solvant. Bien que les particules plus petites augmentent 1’efficacité de I’extraction, elles
présentent également des défis tels qu’un besoin énergétique accru pour le broyage et un
risque de colmatage des systémes d’extraction. De plus, elles peuvent favoriser une
évaporation rapide des solvants, réduisant ainsi leur efficacité globale. Par conséquent, un
compromis doit &tre trouve pour assurer une extraction efficace tout en minimisant les pertes.
Ce résultat est crucial pour optimiser le procéd¢ d’extraction tout en réduisant les colts et

I’impact environnemental.
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Chapitre 1 : Matériel et méthodes

1.1.Etude de la granulométrie

Dans le cadre de ce mémoire, nous nous sommes intéressés a 1’étude de I’influence de la
granulométrie et de la méthode d’extraction sur le rendement d’un extrait aqueux obtenu a partir
des feuilles de genévrier (Juniperus). Plus précisément, trois tailles de particules différentes ont
¢été préparées par broyage et tamisage, puis utilisées dans deux techniques d’extraction aqueuse
distinctes. L’objectif principal de cette étude est de déterminer dans quelle mesure la
granulométrie du matériau végétal et la méthode d’extraction choisie peuvent influencer la
quantité de matiere extraite, et potentiellement la qualité de ’extrait obtenu. Cette approche
permet de mieux comprendre les paramétres techniques qui peuvent optimiser 1’extraction des

composés solubles du genévrier a des fins phytothérapeutiques ou industrielles.

Les feuilles fraiches ont été broyées a 1’aide d’un broyeur domestique, puis tamisées a 1’aide

d’un tamiseur de laboratoire pour obtenir trois fractions granulométriques distinctes :
e G : fraction grossiere (> 1,6 mm)
e (G : fraction moyenne (entre 1,6 mm et 1 mm)

e Gj: fraction fine (< 1 mm)

Figure 11: Tamiseur utilisé en laboratoire.
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u G2
Langeur: 1 cm
Granulométrie :
entre 1,6mm et
Imm

G1
Langeur : 1,5 cm Langeur : 0,5 cm
Granulométrie : | ’ f Granulométrie :
supérieur a 1,6 mm inférieur a 1 mm

Figure 12: Les différentes granulométries étudiées.

Ces trois granulométries ont été utilisées dans toutes les méthodes d’extraction (Soxhlet et

Clavenger en association avec les microondes)

1.2.Préparation des extraits aqueux

1.2.1. Extraction par soxhlet

L’extracteur soxhlet est un appareil permettant d’effectuer une extraction solide-liquide. Cet
appareil porte le nom de son inventeur : Franz Von Soxhlet ; c’est une méthode simple et
convenable qui nous permettra de répéter infiniment le cycle d’extraction avec du solvant est
porté a ébullition, puis condensé avec le condenseur a boules, dans le réservoir a siphon,
contenant le solide a extraire dans une cartouche de papier épais. Le contact entre le solvant
dans le réservoir, puis quand le solvant atteint un certain niveau, il amorce le siphon et retourne
dans le ballon en entrainant la substance dissoute. Ce cycle peut étre répete plusieurs fois, selon
la facilité avec laquelle le produit diffuse dans le solvant [77].

L’extraction par Soxhlet a été réalisée en utilisant 25 g de feuilles fraiches de genévrier et 250
mL d’eau distillée (utilisée pour des raisons écologiques et économiques), ce qui donne un

rapport solide/liquide de 1/10. L extraction a été conduite a différentes durées : 3 h, 6 h, 9 h et
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12 h. La température d’extraction varie selon les cycles de chauffage du systéme, car aucun

contrdle précis de température n’était appliqué. L’extrait obtenu est aqueux.

) f‘

Figure 13:Disposition Soxhlet.

Les parties aériennes de plante utilisée « genévrier (Juniperus)» sont des feuilles. Ces
dernieres sont déposées dans la cartouche, puis dans le réservoir de soxhlet. On remplit le ballon

avec une quantité de solvant eau distillée pour démarrer 1’extraction.

1.2.2. Extraction par Clevenger en association avec des microondes
L’extraction des composés volatils des plantes médicinales peut étre optimisée par des
techniques modernes associant les méthodes classiques a des sources d’énergie alternatives.
L’ hydrodistillation a 1’aide d’un appareil de Clevenger est une méthode largement utilisée pour
extraire les huiles essentielles. Dans notre étude, nous avons combiné cette technique avec
I’assistance par microondes, afin d’améliorer I’efficacité de 1’extraction tout en réduisant le
temps de traitement. Cette approche, connue sous le nom de micro-wave assisted

hydrodistillation (MAHD), permet une meilleure rupture des cellules végétales, favorisant la
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libération des composés volatils. Nous avons appliqué cette méthode aux feuilles de genévrier
(Juniperus), plante reconnue pour ses propriétés médicinales, afin d’en extraire les maticres
solubles et aromatiques. Plusieurs études ont montré que 1’assistance par microondes améliore

le rendement en huile essentielle tout en étant plus économe en énergie [78].

-

==

Figure 14 : Dispositif d’extraction assistée par microondes couplé a un extracteur de
Clevenger.

L’ hydrodistillation a été réalisée a 1’aide d’un appareil de type Clevenger. Une quantité de 50
g de feuilles fraiches a ét¢ mélangée a 500 mL d’eau distillée (rapport 1/10). L’extraction a été

conduite a différentes durées : 1 h, 2 h et 3 h. Chaque essai a été répété trois fois.

Le tableau 5 représente les matériels et les méthodes utilisés dans ce travail pour 1’extraction.
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Tableau 5: Matériels et méthodes utilisés pour [’extraction.

Méthodes utilisées Matériel utilisé

25 g de matiere végétale
250 mL d’ecau distillée
ballon de 250mL
chauffe ballon
balance
verre de montre

Méthode soxhlet

50 g de maticre végétale
500 mL de I’cau distillée
Microonde
Ballon de 500 mL
Balance

M¢éthode de clevenger en association avec
microondes

1.3.Analyses chimiques et physiques des extraits obtenus

1.3.1. Rendement
Définition : Le rendement les extraits est le rapport entre le poids de I’extrait et le poids de la

plante a traiter.

Meéthode de mesure : Le rendement exprime en pourcentage est calculé par la formule suivante
[79] :
Masse d'extrait sec

R% = x 100
% Masse de la matiere végétale

1.3.2. Rendement par rapport aux matiéres solubles
Définition : Le rendement des extraits est le rapport entre le poids de la plante apres extraction

et le poids initiale de la plante a traiter.
Meéthode de mesure : Le rendement exprime en pourcentage est calculé par la formule suivante

R Masse MV avant l'extraction — Masse MV apreés l'extraction 100
= X
° Masse MV avant l'extraction

1.3.3. Mesure de pH
pH I’abréviation de potentiel d’hydrogéne, mesure ’activité des ions hydrogéne (H") en

solution plus couramment, le ph mesure 1’acidité ou la basicité d’une solution [80].
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1.3.4. Tests de DPPH
Le principe de ce test se résume en la capacité de 1’extrait a réduire le radical libre DPPH (2,2-
diphényle-1-picrylhydrazyl) de couleur violette foncée qui se transforme en coloration jaunatre

(apres réduction). Cette décoloration est mesurable par spectrophotométrie.

VIOLET JAUNE

Figure 15: Mécanisme réactionnel intervenant lors du test DPPH entre [’espéce radicalaire
DPPH et un antioxydant [81].

Le test de DPPH a été réalisé suivant la méthode décrite par Chen et al. [81] et Leitao et al.
[82].

La solution de DPPH est obtenue en dissolvant 4 mg de la poudre (0.004%) dans 100 mL de
I’éthanol (Et-OH).

Les échantillons ont été préparés par dissolution dans I’éthanol (Et-OH) a raison de 100 pg/mL.
Ces solutions, dites solutions meres, ont subis ensuite des dilutions pour avoir les concentrations
suivantes : 6,25; 12,5; 25 et 50 pg/mL. Le test s’effectue en mélangeant 2,9 mL de la solution
précédente de DPPH avec 1mL de ’extrait a tester a Différentes concentrations. L’antioxydant
de référence ou le contrdle positif est 1’acide ascorbique. La mesure de la variation de
I’absorbance a été faite 30 min apreés I’introduction des cuves dans le spectrophotométre et
I’absorbance a ¢ét¢ lue a 517 nm. Les valeurs obtenues sont transformées ensuite en

pourcentages d’inhibition en utilisant la formule suivante [83,84]:

Les concentrations des extraits en fonction des pourcentages du DPPH inhibés, ont été tracées
a la fin de la réaction afin d'obtenir I'index ICso. Ce paramétre est défini comme la concentration

d'antioxydant requise pour diminuer la concentration du DPPH initiale
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Une gamme étalon a été réalisée en utilisant acide ascorbique a différentes concentration (6,25;

12,5; 25 et 50 ug/mL).

1.4.5. Spectroscopie Infrarouge a Transformée de Fourier (IRTF)

1.4.5.1.  Introduction
La spectroscopie infrarouge (IR) est une technique analytique basée sur I’absorption d’un
rayonnement infrarouge par une molécule possédant un moment dipolaire oscillant. Lorsque la
fréquence du rayonnement incident correspond a une fréquence de vibration naturelle de la
molécule, un transfert d’énergie se produit, entrainant une augmentation de 1’amplitude

vibratoire et I’absorption du rayonnement infrarouge[65,66].

Le rayonnement infrarouge se situe entre la lumiere visible et les ondes radio dans le spectre
¢lectromagnétique. Le domaine IR s’étend de 0,8 a 1000 um, soit des nombres d’onde
compris entre 12 800 et 10 cm™. Cette région spectrale permet principalement 1’étude des

vibrations et des rotations moléculaires [70].

La majorité des molécules absorbent le rayonnement infrarouge, a 1’exception des molécules
monoatomiques et de certaines molécules parfaitement symétriques ne présentant pas de

variation de moment dipolaire lors des vibrations [70].

Le domaine infrarouge est subdivisé en trois régions [70] :
e L’Infrarouge proche (NIR) de 4000 2 12800 cm™! (0.8 a 2.5 pm), correspondant aux
vibrations moléculaires harmoniques et aux bandes de combinaison ;
e L’Infrarouge moyen (MIR) de 200 a 4000 cm™ (2.5 a 25 pm), correspondant aux
vibrations moléculaires fondamentales ;
e L’Infrarouge lointain (FIR), de 10 4 200 cm™! (25 a 1000 pum), correspondant aux
rotations
Parmi ces domaines, l'infrarouge moyen est le plus riche en informations structurelles et le plus

utilisé en spectroscopie [85].
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Figure 16: Vue d’ensemble des radiations électromagnétiques.

Au cours des dernicres décennies, les instruments de spectroscopie infrarouge ont connu une
évolution considérable, ce qui a permis a cette technique de devenir 1’un des outils analytiques
les plus utilisés pour I’identification des matériaux moléculaires. Cette popularité est liée a sa

rapidité, sa simplicité et sa fiabilité [86].

La spectroscopie infrarouge a transformée de Fourier (FTIR) permet d’obtenir rapidement des
spectres d’absorption ou d’émission avec une excellente résolution spectrale [86]. Le principe
consiste a faire traverser un faisceau infrarouge a travers un échantillon solide, liquide ou
gazeux. Une partie du rayonnement est absorbée par les liaisons chimiques de 1’échantillon,
tandis que le reste est transmis vers le détecteur. L’analyse du rayonnement transmis permet

d’obtenir un spectre caractéristique des fréquences absorbées par la matiere étudiée [73, 74].
Les spectrometres infrarouges sont généralement classés en trois catégories :

o Les spectrometres a dispersion angulaire ;
o Les spectrometres interférentiels a deux ondes ;

e Les spectrometres laser (diode laser ou différence de fréquence).

Le spectrometre FTIR appartient a la catégorie des spectromeétres interférentiels. Il utilise un
interférometre de Michelson qui sépare le faisceau infrarouge en deux trajets optiques distincts.

Apres réflexion sur un miroir fixe et un miroir mobile, les deux faisceaux sont recombinés,

43



Chapitre 1 : Matériel et méthodes

produisant un phénomene d’interférence dont I’intensité varie selon le déplacement du miroir

mobile [87].

Le signal obtenu, appelé interférogramme, est ensuite trait¢ mathématiquement par transformeée

de Fourier afin de produire le spectre infrarouge exploitable [88].
Cette technique présente plusieurs avantages importants [88] :

e Acquisition simultanée des données sur toutes les fréquences ;
o Intensité lumineuse ¢levée améliorant la sensibilité et le rapport signal/bruit ;

o Excellente précision et stabilité de calibration des fréquences.

Dans I’infrarouge moyen, les énergies absorbées correspondent principalement aux vibrations
moléculaires [73, 74]. Cependant, seules les vibrations provoquant une variation du moment
dipolaire sont détectables en IR. Dans I’infrarouge lointain, les faibles énergies des photons
induisent essentiellement des transitions rotationnelles, tandis que dans 1’infrarouge proche et

moyen, les transitions impliquent a la fois les niveaux vibrationnels et rotationnels.

1.4.5.2.  Analyse Qualitative
Chaque molécule posséde un spectre infrarouge unique, constituant ainsi une "empreinte
digitale" propre. L'analyse qualitative repose sur l'identification des groupements fonctionnels
et la comparaison avec des spectres de référence [89]. La spectroscopie IR est utilisée pour deux
choses principales sont comprendre la structure des molécules et identification des composés

inconnus.

o Comprendpre la structure d’une molécule

Les atomes d’une molécule interagissent entre eux, ce qui modifie leur absorption de la lumicre
infrarouge. Cependant, certains groupes d’atomes absorbent toujours a des fréquences précises,
quel que soit le reste de la molécule. On utilise des tableaux pour savoir a quels groupes
fonctionnels ces fréquences correspondent [90,91].

Parfois, plusieurs groupes fonctionnels absorbent a la méme fréquence, donc il ne faut pas
regarder une seule bande mais tout le spectre IR. Pour étre siir, on peut aussi utiliser d’autres
méthodes comme la résonance magnétique nucléaire (RMN) ou la spectrométrie de masse

(MS). Les trois parties du spectre IR [92] :

1) Région des groupes fonctionnels (4000 a 1300 cm™)

Dans cette partie, on trouve des informations sur les atomes liés a I’hydrogene :
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e Liaisons O-H et N-H : entre 3700 et 2500 cm™
e Liaisons C-H : entre 3300 et 2800 cm™
e Alcynes : 3300 cm™
e Alcénes et aromatiques : 3100 a 3000 cm™
e Alcanes : 3000 a 2850 cm™
e Les aldéhydes ont deux bandes entre 2900 et 2700 cm™
Les triples liaisons et certains groupes particuliers absorbent dans la zone 2700 a 1850 cm™ :
e (C=C (liaison triple carbone-carbone) : 2260 a 2100 cm™
e (=N (liaison triple carbone-azote) : 2260 a 2220 cm™!
e Sels de diazonium (-N*=N) : environ 2260 cm™*
La région 1950 a 1450 cm™ montre des informations sur les doubles liaisons :
e Liaisons C=0 (carbone-oxygéne) : 1870 a 1550 cm™* (fortes bandes)
e Acides, cétones, aldéhydes, esters : 1750 a 1650 cm™
e Carboxylates : 1610-1550 cm™ et 1420-1300 cm™
Les doubles liaisons C=C et C=N (carbone-carbone et carbone-azote) sont dans la zone 1690 a

1620 cm™. Les molécules aromatiques absorbent entre 1650 et 1400 cm™.

2) Région des empreintes digitales (1300 a 910 cm™)

Chaque molécule a une "empreinte digitale" unique dans cette partie du spectre. Si deux
molécules ont exactement le méme spectre IR dans cette région, elles ont probablement la
méme structure.

Cette région est difficile a analyser, mais certaines molécules ont des bandes spécifiques. Par
exemple, les esters montrent une bande C=0 a 1750-1735 cm™ et une autre entre 1300 et 1000
cm ™.

3) Région aromatique (910 a 650 cm™)

Cette région ne contient pas uniquement des informations sur les molécules aromatiques, mais
si une molécule n’a aucune absorption ici, elle n’est probablement pas aromatique.

Les liaisons C-H dans les cycles aromatiques absorbent entre 910 et 650 cm™'. Certaines
molécules non aromatiques, comme les amines et les amides, peuvent aussi absorber dans cette
zone.

e Identification d'un composé pur

L'analyse spectrale permet d'identifier une substance en comparant son spectre a ceux présents
dans des bases de données. Bien que la comparaison soit automatisée, une vérification visuelle

reste recommandée.
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e Identification des constituants d'un mélange
Le spectre d'un mélange est une superposition des spectres de ses composants. L'identification
des constituants peut étre effectuée par superposition avec les spectres des substances pures ou
en exploitant certaines bandes caractéristiques. Pour les mélanges complexes, la

chromatographie couplée a la spectroscopie infrarouge est utilisée.

1.4.5.3.  Analyse Quantitative
Bien que la spectroscopie infrarouge soit moins sensible que la spectrométrie UV -visible, elle
est utilisée pour les études quantitatives grace aux avancées instrumentales. Deux approches
principales existent [83]:
Monovariable : en utilisant la loi de Beer-Lambert pour relier I'absorption infrarouge a la
concentration d'une espéce chimique.
Multivariable : utilisant des modéles mathématiques et des logiciels de traitement de données
pour analyser simultanément plusieurs variables spectrales.
1.4.5.4.  Avantages et Limites de la Spectroscopie IRTF

Avantages

e Analyse non destructive

e Haute résolution spectrale

e Identification spécifique des liaisons chimiques

e Rapidité et simplicité d'utilisation
Limites

e Sensibilité a I'eau et au dioxyde de carbone pouvant perturber les mesures

e Absence d'informations sur la localisation précise des molécules dans les échantillons

analysés [93, 94].

La spectroscopie infrarouge a transformée de Fourier constitue aujourd’hui une technique
incontournable pour I’analyse qualitative et quantitative des composés chimiques. Son
développement continu, associé¢ aux progres de I’instrumentation et du traitement numérique

des données, favorise son utilisation dans de nombreux domaines scientifiques et industriels.

46



Chapitre 2 :
Reésultats et
discussion



2.1.Rendement d’extraction

Les figures ci-dessous présentes les rendements d’extraction aqueuse (% m/m) obtenus a partir

des feuilles de genévrier, en fonction de la méthode utilisée et de la granulométrie appliquée :

e Extraction par soxhlet

Tableau 6: Résultats du rendement d’extraction en fonction du temps et de la granulométrie

par méthode Soxhlet.
Granulométrie | , Tempg Rendement
(mm) d’extraction (%)
(heures)

3 09,492 + 3,041
0>1,6 6 20,638 £ 5,793

9 25,320 + 1,739

12 30,360 + 2,374

3 10,826 + 1,968

6 27,133 £ 2,104

1<e<1,6

9 31,440 + 6,002

12 35,680 + 0,499

3 18,224 £ 0,914

6 31,544 + 3,371

o<l
9 36,028 + 2,402
12 37,840 + 1,231
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Figure 17: Influence du temps d’extraction sur le rendement (%) pour [’extraction par
soxhlet.

e Extraction par Clevenger (hydro-distillation) en association avec des microondes

Tableau 7:Résultats du rendement d’extraction en fonction du temps et de la granulométrie
par hydro-distillation assistee par microondes (Clevenger).

L , Temps Rendement
Granulométrie | d’extraction (%)
(heures) °

1 20,520 + 6,901

0>1,6 2 24,680 + 2,602
3 26,300 + 6,421

1 23,200 £ 6,166

1<e<1,6 2 25,028 + 4,961
3 27,200+ 3,111

1 26,520 + 8,372
o<1 2 29,000 + 10,917
3 30,560+ 11,314
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Figure 18: Influence du temps d’extraction sur le rendement (%) pour le procédé d’ hydro
distillation assistée par microondes (Clevenger).

Tableau 8: Analyse de variance (ANOVA) du rendement d’extraction en fonction du temps

d’extraction et de la granulométrie par la méthode Soxhlet.

Temps
Granulométrie
Model

Error
Corrected Total

DF Sum of Squares Mean Square
271,71956 126,06406

89,43283 41,49228
198,80487 92,23535

3 815,15869
2 178,86565
5 994,02434
6 12,93245
1

1 1006,95679

2.15541

F Value

P Value
8,28318E-6

3,08556E-4
1,37017E-5

At the 0.05 level, the population means of Temps are significantly different.
At the 0.05 level, the population means of Granulométrie are significantly different.

Tableau 9: Analyse de variance (ANOVA) du rendement d’extraction en fonction du temps
d’extraction et de la granulométrie par hydro-distillation assistée par microondes

(Clevenger).
DF | Sum of Squares = Mean Square
Temps 2 32,37148 16,18574
Granulometrie 2 37,94119 18,97059
Model 4 70,31267 17,57817
Error 4 1,72958 0,43239
Corrected Total 8 72,04224 -

F Value
37,43287

43,87342
40,65315

P Value
0,00257

0,0019
0,0017

At the 0.05 level, the population means of Temps are significantly different.
At the 0.05 level, the population means of Granulometrie are significantly different.



e Discussion générale des résultats du rendement d’extraction et de I’analyse ANOVA

Les résultats obtenus montrent que le rendement d’extraction des feuilles de genévrier dépend
fortement du temps d’extraction, de la granulométrie et de la méthode utilisée. Pour les deux
techniques étudiées, une augmentation du temps d’extraction ainsi qu’une diminution de la

taille des particules entrainent une amélioration du rendement.

Extraction par Soxhlet

Dans le cas de I’extraction par Soxhlet, les rendements augmentent progressivement avec le
temps d’extraction pour toutes les granulométries étudiées. Le rendement maximal obtenu est
de 37,84 % pour la granulométrie la plus fine (0<1 mm) aprés 12 heures d’extraction, tandis

que les particules de grande taille (0>1,6 mm) présentent les rendements les plus faibles.

Cette amélioration du rendement avec la diminution de la granulométrie peut étre expliquée par
I’augmentation de la surface de contact entre le solvant et la matiere végétale. Les particules
fines facilitent la diffusion des composés bioactifs vers le solvant, ce qui améliore 1’efficacité

de I’extraction.

L’analyse statistique ANOVA confirme ces observations expérimentales. Les résultats
montrent que le facteur temps d’extraction possede une influence hautement significative sur
le rendement avec une valeur de P = 8,28318 x 107%, largement inférieure a 0,05. De méme, la
granulométrie influence significativement le rendement avec une valeur de P = 3,06556 x 10,
Les valeurs élevées du facteur F, notamment pour le temps d’extraction (F = 126,06), indiquent

que ce parametre représente le facteur le plus influent dans I’extraction Soxhlet.

Ces résultats montrent donc que I’augmentation du temps d’extraction permet une meilleure
pénétration du solvant dans la matrice végétale, favorisant ainsi la récupération progressive des

composés extractibles.

Extraction par hydrodistillation assistée par microondes (Clevenger)

Pour la méthode d’hydrodistillation assistée par microondes, les rendements augmentent
également avec le temps d’extraction et avec la réduction de la granulométrie. Le rendement
maximal obtenu est de 30,56 % pour la granulométrie @<l mm apres seulement 3 heures

d’extraction.



Cette méthode permet donc d’obtenir des rendements relativement élevés en un temps beaucoup
plus court que la méthode Soxhlet. L’ effet des microondes provoque un échauffement rapide
de I’eau contenue dans les cellules végétales, entrainant une rupture partielle des parois

cellulaires et facilitant ainsi la libération des composés extractibles.

Les résultats de ’ANOVA montrent également que le temps d’extraction et la granulométrie
ont un effet significatif sur le rendement. Les valeurs de P obtenues pour le temps (P = 0,00257)
et pour la granulométrie (P = 0,0019) sont inférieures au seuil de signification de 0,05. Cela
confirme que les deux parametres influencent significativement 1’efficacité de ’extraction

assistée par microondes.

Contrairement a la méthode Soxhlet, la granulométrie semble avoir une influence 1égérement
plus importante dans cette méthode, avec une valeur de F = 43,87 contre F = 37,43 pour le

temps d’extraction.

Comparaison des deux meéthodes

La comparaison des deux méthodes montre que I’extraction Soxhlet permet d’obtenir les
rendements les plus élevés, mais nécessite un temps d’extraction beaucoup plus long. En
revanche, 1’hydro-distillation assistée par microondes permet d’obtenir des rendements

importants dans un temps réduit grace a I’action rapide des microondes.

Les analyses statistiques ANOVA confirment que le temps d’extraction et la granulométrie sont
des parametres déterminants pour les deux méthodes. Cependant, 1’effet du temps est plus
marqué dans I’extraction Soxhlet, tandis que la granulométrie joue un rdle légerement plus

important dans 1’extraction assistée par microondes.

Globalement, les résultats obtenus montrent que la réduction de la taille des particules et
I’augmentation du temps d’extraction améliorent significativement le rendement d’extraction

des feuilles de genévrier, quelle que soit la méthode utilisée.



2.2.Rendement par rapport matiére solubles

e Extraction par soxhlet

Tableau 10: Résultats du rendement d’extraction par rapport matiere solubles en fonction du
temps et de la granulométrie par méthode Soxhlet.

s , Temp; Rendement
Granulométrie | d’extraction (%)
(heurs) °
3 18,417 +£2,932
0>1.6 6 26,181 £ 2,874
9 31,987 £0,951
12 32,027 £ 1,136
3 19,428 + 1,479
6 31,066 + 3,984
1<e<1,6
9 33,841 + 1,707
12 35,570 + 1,399
3 24,372 +£ 0,768
6 33,517 £ 0,908
o<1
9 34,135+ 0,382
12 36,088 £ 0,477
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Figure 19: Résultats du rendement d’extraction par rapport matiere solubles en fonction du
temps et de la granulométrie par méthode Soxhlet.

e Extraction par Clevenger (hydrodistillation) en association avec des microondes

Tableau 11:Résultats du rendement d’extraction par rapport matiere solubles en fonction du
temps et de la granulométrie par hydrodistillation assistee par microondes (clevenger).

s , Temps Rendement

Granulométrie | d’extraction (%)
(heurs) ’

1 28,235+ 2,063

0>1,6 2 30,274 + 1,445

3 31,460 £+ 1,867

1 28,960 + 0,365

1<e<1,6 2 32,658 + 1,898

3 33,342 £ 0,438

1 31,916+ 1,324

o<1 2 33,734 + 0,560

3 34,106 £ 1,199
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Figure 20: Influence du temps d’extraction sur le rendement par rapport matiere solubles par
hydrodistillation assistée par microondes (Clevenger).

Tableau 12: Analyse de variance (ANOVA) des effets du temps d’extraction et de la
granulométrie sur le rendement des matiéres solubles obtenues par extraction Soxhlet.

Temps
Granulométrie
Model

Error

Corrected Total

DF = Sum of Squares
3 317,13967
2 43,47968
5 360,61935
6 10,61213
1

1 371,23148

Mean Square
105,71322
21,73984
72,12387
1,76869

F Value

59,76927
12,2915

40,77816

P Value
7,33466E-5

0,00755
1,48398E-4

At the 0.05 level, the population means of Temps are significantly different.
At the 0.05 level, the population means of Granulométrie are significantly different.

Tableau 13: Analyse de variance (ANOVA) des effets du temps d’extraction et de la
granulométrie sur le rendement des matieres solubles obtenues par hydro-distillation assistée
_ par microondes (Clevenger).

Temps
Granulometrie
Model

Error

Corrected Total

DF | Sum of Squares
17,56509
15,96634
33,63143
1,61802
35,14945

0k A NN

Mean Square
8,78254
7,98317
8,38286
0,40451

F Value
21,7118

19,73562

20,72371

P Value

0,00711
0,00847
0,00616

At the 0.05 level, the population means of Temps are significantly different.
At the 0.05 level, the population means of Granulometrie are significantly different.



® Discussion des résultats du rendement des matieres solubles

Les résultats obtenus montrent que le rendement des maticres solubles des feuilles de genévrier
dépend fortement des conditions d’extraction et de la méthode utilisée. De maniére générale,
I’augmentation du temps d’extraction favorise 1’amélioration du rendement, tandis que les
particules fines permettent une meilleure récupération des composés solubles grace a leur

surface spécifique plus importante.

Extraction par Soxhlet

Les résultats obtenus avec I’extracteur Soxhlet montrent une augmentation progressive du
rendement des matiéres solubles avec le temps d’extraction pour toutes les granulométries
¢tudiées. Les rendements les plus faibles sont observés au début de 1’extraction, puis une
augmentation importante apparait aux temps intermédiaires avant une tendance a la stabilisation
aux temps les plus longs. Cette évolution indique qu’une grande partie des composé€s solubles

est progressivement transférée vers le solvant jusqu’a atteindre un équilibre d’extraction.

Les meilleures performances sont obtenues avec les particules les plus fines, tandis que les
particules grossi¢res présentent les rendements les plus faibles. Cette différence peut étre
expliquée par I’augmentation de la surface de contact entre le solvant et la matiere végétale
lorsque la taille des particules diminue. Les petites particules facilitent ainsi la pénétration du

solvant dans les tissus végétaux et améliorent le transfert des composés solubles.

Le rendement maximal obtenu par cette méthode est d’environ 36,09 %, ce qui montre la grande
efficacité du procédé Soxhlet pour I’extraction des matieres solubles. Cette efficacité est liée au
fonctionnement méme de I’appareil, basé sur un reflux continu du solvant chaud, permettant un

contact prolongé avec la matiere végétale et une extraction plus compléte des composés.

L’analyse statistique ANOVA confirme I’influence significative du temps d’extraction et de la
granulométrie sur le rendement des maticres solubles. Les valeurs de p obtenues sont inférieures
a 0,05, ce qui indique que les variations observées sont statistiquement significatives. La valeur
¢levée du facteur F pour le temps montre que ce paramétre joue un rdle particulierement

important dans la méthode Soxhlet.



Extraction assistée par microondes avec ['appareil de Clevenger

Les résultats obtenus avec ’appareil de Clevenger assisté par microondes montrent ¢galement
une augmentation du rendement des maticres solubles avec le temps d’extraction. Toutefois,
contrairement a la méthode Soxhlet, des rendements ¢levés sont obtenus en un temps beaucoup

plus court, ce qui traduit la rapidité et I’efficacité de cette technique.

Comme pour Soxhlet, les particules fines donnent les meilleurs rendements, alors que les
particules de grande taille présentent des valeurs plus faibles. La réduction de la granulométrie
améliore la surface d’échange entre le solvant et les tissus végétaux, facilitant ainsi la libération

des composés solubles.

Le rendement maximal obtenu avec cette méthode est d’environ 34,10 %. Cette efficacité peut
étre expliquée par I’action des microondes qui provoquent un chauffage rapide de 1’eau présente
dans les cellules végétales. Cette augmentation rapide de température entraine une rupture
partielle des parois cellulaires et accélére le transfert des matic¢res solubles vers le milieu

extracteur.

Les résultats de I’analyse ANOV A montrent que le temps d’extraction et la granulométrie ont
également une influence statistiquement significative sur le rendement. Les valeurs de p
inférieures a 0,05 confirment que ces facteurs affectent réellement 1’efficacité de 1’extraction.
Les valeurs du facteur F montrent que, dans cette méthode, le temps et la granulométrie

contribuent de maniére relativement comparable a I’amélioration du rendement.

Comparaison des deux méthodes d’extraction

La comparaison des deux procédés montre que la méthode Soxhlet permet d’obtenir le
rendement maximal le plus élevé des matieres solubles. Cependant, cette méthode nécessite un

temps d’extraction beaucoup plus long pour atteindre son efficacité maximale.

A P’inverse, I’extraction assistée par microondes avec I’appareil de Clevenger permet d’obtenir
des rendements proches de ceux du Soxhlet dans un délai beaucoup plus court. Cette méthode
présente donc un avantage important en termes de gain de temps et de réduction de la

consommation énergétique.



Les analyses statistiques confirment que le temps d’extraction et la granulométrie influencent
significativement les rendements obtenus pour les deux méthodes. Toutefois, 1’effet du temps
apparait plus marqué dans le procédé Soxhlet, alors que 1’assistance par microondes accélére

fortement le mécanisme d’extraction.

Globalement, les deux méthodes donnent des résultats satisfaisants pour I’extraction des
matieres solubles des feuilles de genévrier. Le choix de la méthode dépend principalement de
I’objectif recherché : obtenir le rendement maximal avec Soxhlet ou réduire le temps

d’extraction grace a I’assistance par microondes.

2.3.Mesure de pH

Tableau 14:Variation du pH en fonction du temps d’extraction, de la granulométrie et de la
méthode utilisée.

Extraction par soxhlet

Temps (heures) 0> 1,6 mm 1 <0 <1,6 mm 0 <1 mm
3 5,38 £0,03 5,45+ 0,04 5,52+0,22
6 5,36 £ 0,04 5,48 £ 0,08 5,49 +£0,01
9 5,16 0,11 5,40 + 0,05 5,49+ 0,03
12 5,04 £ 0,06 528 +0,17 5,30+ 0,06

Extraction par Clevenger (hydrodistillation) en association avec des microondes

1 534+0,12 540+0,13 535+0,08
2 527+0,18 533+0,09 536 +0,03
3 536+0,19 524 +0,24 5.43 + 0,04
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Figure 21:Variation du pH en fonction du temps d’extraction, de la granulométrie et de la
méthode d'extraction par soxhlet.
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Figure 22:Variation du pH en fonction du temps d’extraction, de la granulométrie et de
l'extraction par clevenge.



Tableau 15:Analyse de variance (ANOVA) de I’effet du temps d’extraction et de la
granulométrie sur le pH des extraits de feuilles de genévrier obtenus par extraction Soxhlet.

DF Sumof Squares Mean Square F Value P Value
Temps 3 0,04 0,01333 1,7491  0,25631
Granulométrie 2 0,03734 0,01867 2,4493 0,16686
Model 5 0,07734 0,01547 202918 0,20706
Error 6 0,04574 0,00762 -- -
Corrected Total 11 0,12308 - - -

At the 0.05 level, the population means of Temps are not significantly different.
At the 0.05 level, the population means of Granulométrie are not significantly different.

Tableau 16:Analyse de variance (ANOVA) de I’effet du temps d’extraction et de la
granulométrie sur le pH des extraits de feuilles de genévrier obtenus par hydro-distillation
assistée par microondes (Clevenger).

DF Sum of Squares = Mean Square @ F Value P Value
Temps 2 0,00473 0,00236 0,49874 0,64065
Granulometrie 2 0,00479 0,00239 0,50541 063724
Model 4 0,00052 0,00238 0,50208 0,73951
Error 4 0,01895 0,00474 - -
Corrected Total 8 0,02847 - - -

At the 0.05 level, the population means of Temps are not significantly different.
At the 0.05 level, the population means of Granulometrie are not significantly different.

® Discussion des résultats du pH

Les résultats obtenus montrent que les extraits de feuilles de genévrier présentent des valeurs
de pH légerement acides, avec de faibles variations selon le temps d’extraction, la
granulométrie et la méthode utilisée. Cette 1égere acidité peut étre liée a la présence naturelle
de composés phénoliques, d’acides organiques et d’autres substances polaires extraites a partir

du matériel végétal.

L’analyse statistique réalisée par ANOVA indique que les paramétres étudiés n’ont pas d’effet
significatif sur le pH des extraits pour les deux méthodes d’extraction utilisées, puisque toutes

les valeurs de p sont supérieures au seuil de signification de 0,05.

Effet du temps d’extraction

Pour I’extraction par Soxhlet, le facteur temps présente une valeur de p égale a 0,25631, ce qui
montre que l’augmentation de la durée d’extraction ne provoque pas de modification

significative du pH. Malgré cela, une légére tendance a la diminution du pH peut étre observée



lorsque le temps augmente. Cette évolution peut s’expliquer par 1’extraction progressive de

composés 1égérement acides présents dans les feuilles de genévrier.

Dans le cas de I’hydrodistillation assistée par microondes (Clevenger), le temps d’extraction
présente également un effet non significatif avec une valeur de p de 0,64065. Les microondes
favorisent un chauffage rapide et une libération accélérée des composés intracellulaires, mais
cette intensification de I’extraction n’a pas entrainé¢ de variation importante de I’acidité des
extraits. Cela montre que les composés extraits au cours du procédé restent relativement stables

chimiquement.

Effet de la granulométrie

Les résultats montrent également que la granulométrie n’a pas d’effet statistiquement
significatif sur le pH des extraits. Pour Soxhlet, la valeur de p obtenue est de 0,16686, tandis

qu’elle est de 0,63724 pour I’extraction assistée par microondes.

La réduction de la taille des particules augmente normalement la surface de contact entre le
solvant et la matiere végétale, ce qui favorise le transfert des composés solubles. Cependant,
dans cette étude, cette amélioration du contact solide-solvant n’a pas modifi¢ de manicre

importante la nature chimique globale des extraits ni leur acidité.

Les particules fines ont parfois montré des valeurs de pH 1égérement plus faibles, probablement
a cause d’une extraction plus importante de substances acides. Toutefois, ces différences restent

faibles et statistiquement non significatives.

Comparaison entre Soxhlet et Clevenger assisté par microondes

La comparaison des deux méthodes réveéle des comportements relativement similaires
concernant le pH des extraits. Les valeurs restent proches dans tous les essais, ce qui indique
que les deux techniques permettent d’obtenir des extraits ayant une stabilit¢ chimique

comparable.

Cependant, les extraits obtenus par hydro-distillation assistée par microondes présentent parfois
un pH légerement inférieur a ceux obtenus par Soxhlet. Cette différence pourrait étre due a
I’effet thermique rapide des microondes qui facilite I’extraction de certains composés polaires

et 1égerement acides.



Malgré cela, les résultats statistiques confirment que ces variations restent faibles et non
significatives. Ainsi, ni la méthode d’extraction, ni le temps, ni la granulométrie n’ont provoqué

de modification importante de 1’acidité des extraits de feuilles de genévrier.

En conclusion, I’ensemble des résultats montre que les extraits de feuilles de genévrier
conservent un pH relativement stable quelles que soient les conditions opératoires étudiées.
Les faibles variations observées traduisent une bonne stabilité des composés extraits et
indiquent que les deux méthodes d’extraction utilisées permettent d’obtenir des extraits

chimiquement homogenes.



Conclusion générale



Conclusion générale

Ce travail a permis d’étudier I’influence de deux méthodes d’extraction, a savoir I’extraction
par Soxhlet et I’hydro-distillation de type Clevenger assistée par microondes, sur les propriétés
physicochimiques et antioxydantes des extraits de Jumiperus phoenicea L. (genévrier de
Phénicie). L’objectif principal était de comparer 1’efficacité de ces méthodes en fonction du

temps d’extraction et de la granulométrie des particules végétales.

Les résultats obtenus ont montré que le rendement d’extraction augmente généralement avec le
temps d’extraction et dépend fortement de la taille des particules. Les particules fines favorisent
une meilleure diffusion du solvant et améliorent ainsi I’extraction des composés bioactifs.
L’analyse statistique ANOVA a confirmé que le temps d’extraction et la granulométrie ont un
effet significatif sur plusieurs parametres étudiés, notamment le rendement et ’activité

antioxydante.

L’¢tude des maticres solubles a montré que la méthode Soxhlet permet d’obtenir des
rendements plus élevés grace au contact prolongé entre le solvant et la matiere végétale.
Cependant, ’extraction assistée par microondes présente 1’avantage d’un temps d’extraction

plus court et d’'une meilleure préservation des composés sensibles a la chaleur.

Les mesures de pH ont révélé une bonne stabilité chimique des extraits obtenus par les deux

méthodes, avec de faibles variations malgré les changements des conditions opératoires.

En conclusion, les deux méthodes étudiées présentent des avantages complémentaires.
L’extraction Soxhlet apparait plus adaptée pour obtenir un extrait riche en composés variés et
en maticres solubles, tandis que 1’extraction assistée par microondes constitue une méthode
rapide, économique en énergie et efficace pour préserver les composés thermosensibles et
volatils. Cette étude met ainsi en évidence le potentiel important de Juniperus phoenicea L.
comme source naturelle de composés bioactifs pouvant étre valorisés dans les domaines

pharmaceutique, cosmétique et agroalimentaire.

Enfin, il serait intéressant, dans de futurs travaux, d’approfondir I’identification des composés
chimiques par des techniques analytiques plus avancées comme la GC-MS ou la HPLC, ainsi
que d’évaluer les activités biologiques des extraits obtenus sur différents microorganismes ou

modeles biologiques.
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  R % =   M a s s e     d ′ e x t r a i t   s e c  M a s s e   d e   l a   m a t i è r e   v é g é t a l e × 100


  R % =   M a s s e   M V   a v a n t     l ′ e x t r a c t i o n − M a s s e   M V   a p r è s   l ′ e x t r a c t i o n  M a s s e   M V   a v a n t     l ′ e x t r a c t i o n × 100


  I ℅ =     A b s  T é moin −   A b s test    A b s  T é m o i n × 100

