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RESUME

L’objectif de notre étude vise a I’extraction et la détermination des caractéristiques physico-
chimiques de I’huile essentielle des graines de figuier de barbarie et I’huile essentielle des graines
de lin extraite par Soxhlet avec deux types de solvant 1’hexane et 1’éther diéthylique.

Les résultats de I’extraction de I’huile a partir des graines ont montré que la nature du solvant influe
sur le taux d’extraction. L’hexane, solvant apolaire, extrait plus de matieres grasses que 1’éther
diéthylique.

La caractérisation physico-chimique des huiles extraites a concerné : examen organoleptique,
densité, indice de réfraction, indice d’acide, indice de peroxyde et indice de saponification.

On n’a pas noté de différence notable entre les valeurs de 1’indice de réfraction des huiles extraites
par les différents solvants. Ceci indique que 1’état d’insaturation de ces huiles n’est pas affecté par
le solvant d’extraction utilisé. L’analyse chimique a montré que I’huile essentielle de lin est moins
acide et peu oxydée par rapport a I’huile essentielle de figuier de barbarie.

Enfin, une étude de I’activité antioxydante a été évaluée a travers un test chimique DPPH. Les
résultats obtenus montrent une activité réductrice élevée de I’huile de figuier par rapport a celle du
lin.

Mots clés : Huile essentielle ; graines figuier de barbarie ; graines de lin ; extraction ; Soxhlet ;
activité antioxydante.



ABSTRACT

The aim of our study is to extract and determine the physico-chemical characteristics of prickly
pear seed essential oil and linseed seed essential oil extracted by Soxhlet with two types of solvent:
hexane and diethyl ether.

The results of oil extraction from seeds showed that the nature of the solvent influences the
extraction rate. Hexane, an apolar solvent, extracts more fat than diethyl ether.

Physico-chemical characterization of the extracted oils included organoleptic examination, density,
refractive index, acid number, peroxide number and saponification number.

No significant difference was noted between the refractive index values of the oils extracted by the
different solvents. This indicates that the unsaturation state of these oils is not affected by the
extraction solvent used. Chemical analysis showed that flaxseed essential oil is less acidic and less
oxidized than prickly pear essential oil.

Finally, a study of antioxidant activity was carried out using a DPPH chemical test. The results
obtained show a high reducing activity of fig oil compared with flaxseed oil.

Key words: Essential oil; prickly pear seeds; linseed seeds; extraction; Soxhlet; antioxidant
activity.
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INTRODUCTION GENERALE

Depuis toujours, les plantes ont été les alliees de I'hnomme, tant pour se nourrir que pour soulager
ses souffrances. La pharmacopée et la thérapeutique des civilisations antiques reposaient sur les
plantes. Le continent africain compte parmi les continents qui possedent la plus grande diversité
biologique au monde. L'Algérie abrite une grande diversité de plantes médicinales, ce potentiel
renferme des milliers d'espéces qui présentent différents intéréts et représentent un domaine de
recherche scientifique.

Depuis plusieurs années, la fabrication d'huile végétale est percue comme I'une des industries les
plus prometteuses pour I'expansion des productions agricoles dans les secteurs alimentaires et non
alimentaires.

Actuellement, le figuier de barbarie, longtemps négligé, fait I'objet de nombreuses études
scientifiques a travers le monde. Mis a part son huile, qui est actuellement la plus colteuse au
monde en raison de sa diversité en oligo-éléments, acides aminés, régénération des cellules et lutte
contre le vieillissement, ce nopal semble posséder de nombreuses propriétés pharmacologiques qui
sont encore en cours d'exploitation et d'étude.

L’huile de lin de sa part a un effet sur les systtmes hormonal et immunitaire. L’utilisation
quotidienne de cette huile protége la membrane gastrique et urinaire. Elle convient aussi pour le
visage, la peau irritée et le corps, elle est reconnue pour ses propriétés adoucissantes et émollientes.
Il y a trés peu d'études se rapportant a 1’extraction et aux caractéristiques physicochimiques de
I’huile des graines de figue de barbarie et I’huile des graines de lin. Dans cette optique, I’objectif
scientifique de notre travail est de mettre en valeur ces deux source végétales algérien en appliquant
les principes du génie chimique pour optimiser I'extraction de ces deux huiles essentielles, afin de
discerner ces vertus thérapeutiques qui constitue une mine d'or en attente d'investisseurs pour notre
pays, et qui pourrait devenir une source de revenu importante dans différents secteurs.

Ce travail est dédié d’abord a I’extraction eépuisante de ces deux huiles des graines par différents
solvants. Les huiles obtenues ont été caractérisées ensuite physiquement et chimiquement.

Ce mémoire est structuré en quatre chapitres :

e Les deux premiers chapitres sont dédiés a la synthese bibliographique sur le sujet ;

e Le troisieme chapitre est destiné a I’étude expérimentale dont on présente le matériel
vegetal, la méthode d’extraction utilisée, suivi de la présentation des méthodes de
caractérisation des huiles ;

e Lequatrieme chapitre présente les résultats des extractions des huiles et de la caractérisation
physico-chimique des huiles extraites, qui sont suivis de leur interprétation.

e Notre travail est achevé par une conclusion et des perspectives.



CHAPITRE 1
STAGE PEDAGOGIQUE

1 Description de I’entreprise :
Le groupe AMOR BENAMOR,est I’'un des acteurs majeurs de 1’industrie agroalimentaire en
Algérie ,qui produit les pates, semoule.

Elle se situe a El FEDJOUDJ GUELMA, voici un organigramme descriptif de 1’entreprise :

Administration] r Unité de production

J A

denmaa

Département
Administratif

w

[s.an-.omeﬁe] Production des [ Conditionnement ] [ Utilité ]

pates

Figure 1:Organigramme descriptif de I'entreprise Amor Benamor

2 Les unités de production

2.1 Semoulerie
C’est la partie initiale et plus importante de 1’usine, dans laquelle le bl¢é arrive par des camions du

plusieurs sources que ce soit par OAIC (organisation algérienne international de céréales), ou des
fournisseurs privés, et apres le blé étre orienter vers des silos pour stocké (capacité de stockage =
275000T) ou vers les moulins. Il y-a deux moulins dans 1’usine avec de puissance de production
de 400T pour le premier moulin et 350T pour le deuxiéme. Ces moulins-la sont des constructions
de 6 étages, le processus commence au hiveau de la 6eme étage en descendant, le rez-de-chaussée
est pour le contr6le et le conditionnement de produit orienté a la commercialisation.

e Le Nettoyage de blé
e Le mouillage

e Le broyage



e Le conditionnement

2.2 Traitement des eaux
L’eau est traitée a partir du CAB (Conserverie Amor Benamor), au sein de la MAB (Moulins Amor
Benamor) 1’eau subir un traitement secondaire résumer selon :

N Filtre a Filtre a . Osmose , .
Bache 3 eau . sable . charbon . Adouciceur . Membrane . inverse . Réservoir

Figure 2:Processus du traitement des eaux

Amor Benamor a la plus grande ligne de production des pates dans toutes 1’Afrique, 4 lignes de
pates courtes ,6 lignes de couscous, une ligne de pates longues et une de pates spéciales, plus une
ligne semi-automatique. Les lignes se marchent presque avec le méme principe. Au début la
semoule soit recu dans des silos, chaque ligne a son propre silo la semoule doit étre élever par un
¢lévateur a godet vers une centrifugeuse qui le mélange avec 1’eau (recu de CAB et traité¢ dans
I’atelier de traitement d’eau) puis la pate passe au tapis stabilisateur pour éliminer I’air de la pate
par des vérin hydraulique et apres la pate doit étre moulée dans les moules, apres le produit est
construit des chaines lui dirigent a des chambres de séchage (sécheurs) aprés le produit passe a des
refroidisseurs pour stabiliser son température, la déférence entre les lignes manifeste dans le type
de sécheur et le type de balance et les chaines de transport de chaque pate et aussi dans les moules
bien sar, par exemple le moule dans couscous et de pate courte se déférent, mais toutes les lignes
a des systeme de recyclage pour les éléments non compatibles(La poussiére pour le Couscous).

2.4 Controle de qualité
Afin d’assurer un controle effectif de la qualité des produits, des prélévements réguliers des

échantillons sont réalisés chaque deux heures a partir de chaque ligne de production et a deux
niveaux de la chaine de production : a la fin du pré-séchoir (produit semi-fini) et a la fin du
refroidisseur (produit fini) a I’exception de couscous ou on a que le produit fini a analyser. Des
analyses de différents types sont effectuées sur ces échantillons et a la fin les résultats obtenus vont
permettre la vérification de la conformité des produits aux normes de fabrication.

e Humidité

e Indice de gluten

e Indice de gonflement (Couscous)
e Taux de cendre

e Granulométrie

e Colorimétrie



e Composition biochimique de la matiére premiére

e Appréciation de la qualité culinaire du produit

2.5 Le conditionnement
Il se fait selon les étapes suivantes :

e Chargement

e Elévation

e Doseur/balance

e Ensécheuse

e Trieuse pondérale

e Encartonneuse

Conclusion

En conclusion, nous avons effectué notre stage en tant qu'ingénieurs en génie chimique au sein de
I’entreprise Amor Benamor. Ce stage nous a permis de mettre en pratique les connaissances
théoriques acquises durant notre formation a ’ENSTI Annaba, tout en affrontant les défis réels du
monde du travail et du management d’équipes. Apres une intégration rapide au sein de 1’entreprise,
nous avons eu 1’occasion de réaliser plusieurs missions a 1’échelle macroscopique. Ce stage a été
tres enrichissant pour nous, car il nous a permis de découvrir le domaine de la chimie industrielle
de maniére concrete et appliquée.



CHAPITRE 2
SYNTHESE BIBLIOGRAPHIQUE

L'extraction des huiles essentielles a partir de graines de figuier de Barbarie et de graines de lin par
la méthode de Soxlet représente un domaine d'intérét croissant dans I'industrie des produits naturels
et des cosmétiques. Les huiles obtenues de ces graines sont précieuses pour leurs propriétés
thérapeutiques et leurs bénéfices pour la peau. La méthode de Soxlet, reconnue pour son efficacité
dans l'extraction des composés volatils, est souvent privilégiée pour garantir un rendement optimal
en huiles essentielles, tout en préservant leur qualité. Cette introduction explorera les aspects clés
de I'extraction des huiles essentielles de graines de figuier de Barbarie et de graines de lin par la
méthode de Soxlet, mettant en lumiere les parametres essentiels qui influent sur cette technique.

1. Synthese de quelques travaux scientifiques :

e D’aprés Bardaa et al., [1] , la composition acidique de I’huile de figue de barbarie était comparable
a celle des huiles tres utilisées dans des préparations cosmétologiques comme 1’huile de tournesol et
d’onagre ou I’acide linoléique est majoritaire.

e ElHachimietal. [2] ,ont réalisé une étude comparative des huiles des graines et de la teneur
en acides gras de trois plantes est compris le figuier de barbarie.Les huiles extraites de ce
dernier, se révelent €tre riches en acides gras insaturés, ce qui suscite un intérét alimentaire
indéniable. L'étude de la fraction saponifiable des huiles de figuier de barbarie démontre
qu'elles renferment les mémes acides gras habituels (oléique, linoléique, palmitique et
stéarique), mais avec des proportions variables.

e M. Chaalal et al. [3] ,ont réalis¢ une étude sur 1’extraction des composés phénoliques et
activité antioxydante in vitro des graines de figue de barbarie, ils ont trouvé que les
conditions d'extraction des extraits de graines de figue de Barbarie influent significativement
sur leur efficacité antioxydante et leur teneur en composés phénoliques.

e D’aprés Medouni et al [4] et al, il a été démontré que les techniques d'extraction sont efficaces pour
extraire I'huile des graines de lin, avec des parametres physico-chimiques et des spectres IR et UV-
Visible qui correspondent aux valeurs théoriques, ce qui confirme 'authenticité de I'huile. Selon ces
résultats, il est possible d'utiliser I'huile pour la consommation humaine et en cosmétique.

e D’aprés Cheok C et al [5] ,l'extracteur Soxhlet est idéal pour extraire les composés sensibles a la
chaleur, car il utilise un solvant recyclé en continu a basse température, réduisant ainsi la dégradation

thermique et produisant des extraits purs et concentrés.



2. Les graines de figuier de barbarie
Les graines de figuier de Barbarie se

caractérisent par leur petite taille et leur couleur
géneralement noire. Elles sont entourées d'une
pulpe juteuse et sucrée, qui peut varier en
couleur selon la maturité du fruit, allant du vert
au jaune orangé. Les graines sont généralement Figure 3:Les graines de figuier de barabrie
dures et ont une texture croquante.[6]

2.1 Les caractéristiques physicochimiques des graines de figuier de barbarie
Les graines de figuier de barbarie sont précieuses dans l'industrie cosmétique pour leur huile riche,

offrant hydratation et propriétés anti-age a la peau. Leur composition en acides gras essentiels,
fibres, vitamines et minéraux en fait un ajout bénéfique a la fois pour les soins de la peau et pour
I'alimentation, offrant une nutrition compléte pour une peau saine et éclatante. [7]

3. Lesgraines de lin
Les graines de lin Linum usitatissimum sont de

petite taille, ovales, plates, d'environ 3 a 5
millimétres de long. lls ont des teintes allant du
brun clair au brun foncé, parfois avec des tons
de doré. Leur surface est lisse et brillante, ce qui
les distingue[8].

Figure 4:Les graines de lin

3.1 Les caractéristiques physicochimiques des graines de lin
Les graines de lin présentent une composition physicochimique remarquable, caractérisée par leur

richesse en nutriments essentiels. Principalement constituées de lipides, de protéines et de fibres
alimentaires, ces graines sont une source précieuse d'acides gras oméga-3, notamment d'acide
alpha-linolénique (ALA), reconnu pour ses bienfaits pour la santé cardiovasculaire. De plus, elles
renferment des lignanes, des composés vegétaux aux propriétés antioxydantes et hormonales,
offrant ainsi un potentiel bénéfique pour la santé. Leur teneur élevée en fibres solubles favorise une
digestion saine et contribue au maintien de la régularité intestinale[8].



4. Optimisation de I’extraction des huiles essentiels de figue de barbarie et
graines de lin : une approche par le génie chimique
4.1 Types d’extraction

4.1.1 Extraction a froid
La technique de I'extraction a froid consiste a extraire des composés volatils ou lipophiles a une

température ambiante ou légerement inférieure, sans utiliser de chaleur ou de températures de
pointe. Grace a cette méthode, on peut garantir la qualité et I'intégrité des composés qui sont
sensibles a la chaleur, tels que les huiles essentielles, les ardbmes et d'autres substances bioactives
présentes dans les extraits végétaux. La préférence est souvent accordée a I'extraction a froid en
raison de ses effets sur la préservation des propriétés gustatives et nutritionnelles des extraits
obtenus[9].

4.1.2 Extraction par solvant

La méthode de I'extraction par solvant consiste a extraire les composés désirés d'une matiére
premiére solide ou liquide en les dissolvant dans un solvant adéquat. Le principe de cette méthode
est basé sur la disparité de solubilité des divers composeés dans le solvant sélectionné. En général,
la matiére premiére est exposée au solvant, ce qui favorise la migration des composés cibles vers
la phase liquide du solvant. Apres cette étape d'extraction, on sépare le mélange solvant-soluté de
la matiere premiére, puis on évapore le solvant afin d'obtenir les composés concentrés sous forme
d'extrait. On utilise fréquemment I'extraction par solvant dans différents domaines, tels que la
chimie analytique, la pharmacologie et I'agroalimentaire, afin d'isoler et de concentrer une grande
variété de composés, tels que les huiles[9].

4.1.3 Extraction par la méthode de Soxlet

L'extraction par soxhlet est une méthode traditionnelle d'extraction solide-liquide, facile et adaptée,
qui permet de répéter sans fin le processus d'extraction avec un solvant frais jusqu'a ce que le soluté
dans la matiere premiere soit completement épuisé. Cette méthode présente I'avantage de permettre
a I'échantillon d'entrer rapidement en contact avec une portion fraiche de solvant, ce qui facilite le
transfert de I'équilibre vers le solvant. Aprés I'extraction, cette méthode ne requiert pas de filtration.
La structure de I'appareil soxhlet est constituée d'une colonne en verre, ou est installée une
cartouche en papier-filtre épais ou en cellulose, d'une matiére de solvant pénétrable, d'un tube
siphon et d'un autre de distillation. Le montage consiste a positionner I'extracteur sur un ballon
contenant le solvant d'extraction, puis a le surmonter par un réfrigérant[5].



5. Analyse des facteurs influenceurs dans le processus d’Extraction :
Exploration des variables clés

Les facteurs qui influent sur le processus d'extraction peuvent varier selon le contexte de
I'extraction, mais voici quelques facteurs généraux qui peuvent avoir un impact significatif [9]

e L'efficacité de I'extraction peut étre influencée par la composition chimique et physique du matériau
a extraire.

e Selon la solubilité des composants cibles, le solvant utilisé dans le processus d'extraction peut étre
différent.

o Latempérature et la pression peuvent avoir un impact sur la vitesse d'extraction en faisant varier la
solubilité des composés dans le solvant.

e Lagranulométrie du matériau d'origine peut avoir un impact sur la surface de contact entre le solvant
et le matériau, ce qui a un impact sur l'efficacité de 'extraction.

e La charge des molécules cibles et donc leur solubilité dans le solvant peuvent étre influencées par
le pH du milieu.

o La méthode d'agitation utilisée lors de I'extraction peut avoir un impact sur la vitesse et I'efficacité
du processus.

e Le rendement de l'extraction peut étre influencé par la durée pendant laquelle le matériau est en
contact avec le solvant.

o La présence d'impuretés dans le matériau préalable peut avoir un impact sur la sélectivité et
l'efficacité de 'extraction.

e La quantité de solvants utilisés peut avoir un impact sur la capacité d'extraction et la pureté des
composés extraits.

e Diverses techniques d'extraction, comme l'extraction par solvant, l'extraction par pression,

l'extraction par CO2 supercritique, etc., peuvent influencer des facteurs spécifiques.

Lors de la conception et de I'optimisation des processus d'extraction, il est essentiel de considérer
ces éléments afin d'assurer un rendement optimal et une qualité optimale des produits extraits.



CHAPITRE 3

MATERIEL ET METHODES EXPERIMENTALES

Cette partie de travail vise a extraire par différents solvants I’huile essentielle des graines de figuier
de barbarie et I’huile essentielle des graines de lin, ainsi I’exploration et la caractérisation de ces
deux huiles sous I'angle de leurs applications dans les produits cosmétiques, L’étude pratique a eu
lieu au niveau du laboratoire de génie des procédés du Departement Génie Des Procédes et

Energétique, Ecole National Supérieur de Technologie et d’Ingénierie Annaba.

1 Matériel Végétal

Le fruit de figuier de Barbarie a été récolté de la région de Chlef, réputée pour ses conditions idéales
de croissance, tandis que les graines de lin sont achetées sur le marché local, assurant leur fraicheur
et leur authenticité.

e Le choix de ces deux variétés comme sujet d’étude dans le présent travail a été guidé par les
nombreuses utilisations traditionnelles qui en sont répertoriées : Les graines de figuier de Barbarie
garantir une peau hydratée, nourrie et protégée contre les signes de vieillissement grace a leur
richesse en acides gras essentiels, en vitamines et en antioxydants.

e Les graines de lin offrent une hydratation profonde et apaisante, tout en calmant les irritations

cutanées.

2 Prétraitement de la matiere végétal

Avant ’extraction, les graines de figuier de barbarie et les graines de lin ont subi le prétraitement
suivant :

Lavage

Il consiste a débarrasser les graines de la pulpe et des matiéres étrangeres. Le lavage a été realisé
avec I’eau courante, les graines sont ensuite rincées avec de 1’eau distillée.

Séchage

L’opération consiste a diminuer la teneur en humidité des graines pour éviter le développement de
moisissures et pour faciliter I’extraction par le solvant.

Broyage

Le but du broyage est d’augmenter la surface de contact entre le solvant d’extraction et la poudre
des graines. Il a été effectué a 1’aide d’un moulin a café.

Tamisage

Apres broyage, nous avons effectué un tamisage a I’aide d’un tamis dans le but d’homogénéiser
1’échantillon.



3  Extraction des Huiles essentielles par Soxhlet

Un extracteur Soxhlet est trés utilisé en chimie analytique et en chimie organique qui permet de
faire I'extraction par solvant continue d'une espece chimique contenue dans une poudre solide
Le solvant d'extraction est porté a ébullition. Ces vapeurs qui traversent le Soxhlet, sont condensées
au niveau du réfrigérant et s'écoulent a travers I'échantillon dans la cartouche. Ce systéeme de
distillation-condensation assure au solvant une circulation en continu dans I'échantillon. Un siphon
permet au solvant de s'écouler de la cartouche pour retourner dans le ballon. Le solvant peut donc
recommencer un nouveau cycle d'évaporation - condensation.
Cette méthode est utilisée pour I'extraction des composés non volatils et semi volatils.

» Avantage :
« L’échantillon est en contact de maniere répétée avec du solvant frais (décharge des solutés déja
extraits).
» L’extraction est effectuée avec du solvant chaud favorisant la dissolution des composés
recherchés.
* Aucune filtration n’est nécessaire apres I’extraction.
Cette méthode permet une extraction efficace tout en préservant la pureté des échantillons, ce qui
en fait un outil précieux en génie chimique
Les solvants que nous avons utilisés pour extraire 1’huile essentielles des graines de figuier de
barbarie et I’huile essentielle des graines de lin sont I’hexane et I’éther diéthylique. Les
caractéristiques de ces deux solvants sont données dans le tableau 1

Tableau 1:Les Caractéristiques des solvants utilisés

Hexane Ether diéthylique
Formule Brute CeHu4 C4H100
Masse Molaire [g/mol] 86,18 74,12
Point D’ébullition °C 68,7 34.6
Point De fusion °C -95 -116,3
Densité [g/cm3] a 20°C 0,659 0,713
Solubilité Dans I'eau [mg/L]
5 95°C 14 6,9x10°
Polarité Apolaire Polaire
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La cartouche contenant la prise d’essai (environ 50 g) est placée dans I’extracteur. Nous versons
ensuite dans le ballon 250 ml de solvant. Quand le ballon est chauffé, les vapeurs du solvant passent
dans le tube large de I’extracteur, se condensent au niveau du réfrigérant et sont recueillies ensuite
dans I’extracteur.

L’opération continue jusqu’a épuisement total de 1’huile contenue dans 1’échantillon environ 6
heures, La quantité d’huile extraite est déterminée en évaporant le solvant a basse pression a 1’aide
d’un évaporateur rotatif. Les derniéres traces de solvant sont éliminées en plagant le ballon
contenant I’huile extraite dans une étuve. Apres refroidissement, le ballon est pesé.

La teneur en huile est calculée selon la relation :

p(%) = r:_j x 100 1)

Ou : my : La masse d’huile extraite (g) ;

m, : La masse de la prise d’essai (g).

4  Caractérisation des huiles essentielles

4.1 Examen organoleptique

L’examen organoleptique est I’un des critéres d’évaluation de la qualité des huiles. Il porte sur
I’odeur, la couleur et I’aspect a 20 °C.

4.2 Analyses chimiques

4.2.1 L’indice d’acide

L’indice d’acide Ia est le nombre qui exprime en milligrammes la quantit¢ d’hydroxyde de
potassium (KOH) nécessaire pour neutraliser les acides libres présents dans un gramme de
substance.

La méthode utilisée est celle décrite par la norme AFNOR NF T60-204[10]

Mode opératoire : On pése avec précision 0,5 g d'H.E et on les dissout dans 5 ml d'éthanol puis
on ajoute 3 gouttes de phénolphtaléine comme indicateur coloré, ensuite on neutralise le liquide
avec la solution de KOH (0,1N) contenu dans une burette. Nous poursuivons 1’addition jusqu'a ce
que la solution vire au rose, nous mettons ensuite le volume de la solution de KOH utilisé.

L’indice d’acide (Ia), est calculé par la formule suivante :

VX56.1XN

I = Lot @

m

Ou: 56,1 : La masse molaire (g/moles) de I'hydroxyde de potassium(KOH).
V : Le volume (ml) d’hydroxyde de potassium utilisé.
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N : La normalité de la solution titrée d’hydroxyde de potassium utilisée.
m : La masse en grammes de la prise d'essai.

4.2.2 Indice de peroxyde

L’indice de peroxyde est le nombre de microgrammes d’oxygene actif contenus dans un gramme
de corps gras et susceptibles d’oxyder I’iodure de potassium. Il est exprimé en (méqO2/kg d’huile)

La méthode utilisée est celle décrite par la norme AFNOR NF T60-220[10]

Mode opératoire : On pése environ 1 g d’huile dans un erlenmeyer de 250 ml auquel on ajoute 10
ml de chloroforme et 15 ml d’acide acétique et 1 ml d’une solution aqueuse saturée d’iodure de
potassium. On agite pendant une minute et nous mettons a I’obscurité pendant Smn. Ensuite, on
ajoute 75 ml d’eau distillée en agitant rigoureusement et quelques gouttes d’empois d’amidon. Le
dosage se fait alors avec une solution de thiosulfate de sodium 0,01 N. Un essai a blanc sans 1’huile
est effectué parallelement au premier essai.

L’indice de peroxyde (Ip), est calculé par la formule suivante :

_ (V=V)xNx1000
- _—

3)

Ip

Ou : V : Le volume de Naz2S20s utilisé dans I’essai (ml),
Vo : Le volume de Na2S»03 utilisé dans 1’essai a blanc (ml),
N : La normalité de Na2S203,

my : La masse de la prise d’essai d’huile (g).

4.2.3 Indice de saponification

C’est le nombre de mg de potasse nécessaire pour neutraliser les acides et saponifier les esters
contenus dans un gramme de lipide & chaud. L’indice de saponification est exprimé en mg de
KOH/g d’huile.

La méthode utilisée est celle décrite par la norme AFNOR NF T60-206[10]

Mode opératoire : On pese 2 g d'huile et on ajoute 25 mL d'une solution d'hydroxyde de potassium
(KOH) de 0,5 M. Ensuite, on Chauffe doucement la solution a reflux pendant environ 1 heure et
on laisse refroidir la solution. On ajoute 2 a 3 gouttes d'indicateur phenolphtaléine et on titre avec
une solution d'acide chlorhydrique (HCI) de 0,5M jusqu'a la disparition de la couleur rose de
I'indicateur.

L’indice de saponification (Is), est calculé par la formule suivante :

Vx56.1XN

R @

m
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Ou: 56,1 : La masse molaire (g/moles) de I'hydroxyde de potassium (KOH).
V : Le volume (ml) de la solution titrée de HCI utilisé pour le titrage.
N : La normalité de la solution titrée de HCI.
m : La masse en grammes de la prise d'essal.

4.3 Analyse physique
4.3.1 L’indice de réfraction
L’indice de réfraction est particulierement utile car il nous renseigne sur 1’état de dégradation d’une
huile. En effet, la présence d’acides gras libres abaisse fortement I’indice de réfraction. Il est
déterminé a 1’aide d’un refractométre a température 20°C selon la norme AFNOR NF T60-206[1]
Si la différence entre la température de mesure t et la température de référence t’ (20°C) est
inférieure a 3°C, I’indice de réfraction npa la température de réfraction t’est donné par la formule
suivante :
N3’ = nk + 0,0003(t — 20) (5)
Ou : n3° : L’indice de réfraction a la température 20°C ;

n& : La valeur de lecture a la température a laquelle a été effectuée la détermination ;

t : La température a laquelle a été effectuée la détermination.

4.3.2 Ladensité

C’est une grandeur physique qui caractérise les corps liquides par unité de volume. Elle permet le
controle de la pureté de I’huile extraite. Elle renseigne également sur le groupe auquel appartient
une huile [11]. Sa détermination se fait a ’aide d’un pycnométre selon la norme NF ISO 6883.[1]
Mode opératoire : On pése le pycnometre propre et sec. Ensuite, on le remplit avec d’eau distillée
et on pése la masse .On refait la méme expérience mais cette fois on remplit le pycnométre avec
une quantité de I’huile.

La densité relative (d2°) est calculée par la formule suivante :

420 = 220 (6)

mj;—mg
Ou : mg : La masse du pycnometre vide ;
m; : La masse du pycnometre et de I’eau.

m2 : La masse du pycnometre et d’huile essentielle.
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Dans le cas ou I’expérience est effectuée a une température (T) différente a 20°C, nous devons
ajouter le facteur de correction suivant la formule ci-dessous :

d2° = m%‘;z +0,0007(T — 20) (7)

myq

4.3.3 Activité antioxydante

Le principe de ce test se résume en la capacité de 1’extrait a réduire le radical libre DPPH 2,2
diphenyl-1-picrylhydrazyl) de couleur violette foncée, qui se transforme en coloration jaunatre
(apres reduction). Cette décoloration est mesurable par spectrophotométrie [12]. Le test de DPPH
a été réalisé suivant la méthode décrite par BEKTAS, T et al [13]. Une série de concentration
d’extrait est préparée de 150 a 5 mg/ml dans le méthanol, 25ul des solutions d’extraits sont ajoutés
a 975ul DPPH, le mélange est laiss¢ a I’obscurité pendant 30 min et la décoloration par rapport au
contr6le négatif contenant la solution de DPPH et du méthanol est mesurée a 517 nm. L’activité

antiradicalaire est estimée selon 1’équation ci-dessous :

. el . . . Ab —Absy i
% Activité antiradicalaire = == controte Séchantillon o 1 ()() (8)
Controle
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CHAPITRE 4

RESULTATS ET DISCUSSION
Dans ce chapitre, nous présenterons les principaux resultats expérimentaux obtenus lors de I’étude
comparative entre différents solvants d’extraction de deux huiles essentielles a savoir I’huile
essentielle des graines de figuier de barbarie et I’huile essentielle des graines de lin. Les huiles ont
ensuite été analysées par plusieurs techniques de caractérisation. Les résultats sont discuteés et
compareés avec ceux de la littérature.

1 Rendement d’extraction des huiles essentielles

En entamant I'analyse des huiles essentielles extraites des graines de figuier de barbarie et des
graines de lin par la méthode de Soxhlet, nous aborderons les rendements. L'objectif est de
déterminer I'efficacité de cette méthode pour obtenir des huiles essentielles de qualité a partir de
ces deux sources de graines.

Les résultats de I’extraction de I’huile de figuier de barbarie (H.F.B) et I’huile de lin (H.L) avec les
deux solvants sont donnés dans la figure 3.

40
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0 T
Hexane Ether diéthylique
EH.F.B 4,62 2,48
EH.L 36,73 32

Figure 5:Rendement des huiles essentielles extraites

Les résultats montrent que la quantité d’huile extraite dépend de la nature du solvant utilisé. En
effet ’hexane extrait plus de matieres grasses que I’éther diéthylique. Les variations peuvent
s’expliquer par les différentes propriétés (polarité, constante diélectrique, température

d’¢ébullition), caractérisant chaque solvant utilisé.

15



Par rapport au rendement de I’H.L extraite avec de 1’hexane cité¢ dans la bibliographie, nous
constatons que notre résultat est semblable a celui obtenu par Amrouche,A [14]qui est égal a
39,96%.

Belmiloid M [15] rapporte un rendement plus important que le nétre en H.F.B qui est de 7,27% et
7,41% avec du I’hexane et 1’éther diéthylique respectivement. Par ailleurs Tlili N et al [16] ont
obtenu une teneur en huile essentielle figuier de barbarie, de lI'ordre de 5,5% avec un solvant
apolaire qui est I’éther de pétrole.

Selon El Hachimi et al [17], le faible rendement d'extraction des huiles essentielles des graines de
figuier de barbarie peut étre d a plusieurs facteurs, notamment une faible teneur en huile dans les
graines, des variations dans la composition chimique des graines.

2 Caractérisation des huiles essentielles
2.1 Examen organoleptique

L’examen organoleptique est 1’un des critéres d’évaluation de la qualité des huiles. Il porte sur
I’odeur, la couleur et I’aspect a 20 °C.

Les deux huiles essentielles analysées sont de nature liquide, de couleur jaunatre avec une odeur
tres variable agréable (Tableau 2 et Tableau 3).

Tableau 2:Caractéristiques organoleptiques de 1’huile essentielle des graines de figuier de

barbarie
Caractére Huile extraite par Selon la norme
organoleptique Hexane Ether diéthylique AFNOR
Aspect Liquide limpide Liquide limpide Liquide limpide
Couleur Jaune doré Jaune doré Jaune doré
Odeur Fraiche, végétale Fraiche, végétale Fraiche, végétale

Tableau 3:Caractéristiques organoleptiques de I’huile essentielle des graines de lin

Caractere Huile extraite par Selon la norme
organoleptique Hexane Ether diéthylique AFNOR
Aspect Liquide limpide Liquide limpide Liquide limpide
Couleur Jaune claire Jaune claire Jaune v
Odeur Végétale, légere Végétale, légere Végétale, légere
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L’analyse des résultats présentés dans les deux tableaux précédents montre que les HE’s extraites
dans notre étude sont conformes aux normes AFNOR

2.2 Analyses chimiques

Nous avons regroupé dans le tableau 3, les résultats de 1’indice d’acide (1a), de I’indice de peroxyde
(IP), de I’indice de saponification (Is).

Tableau 4:Indice d’acide (IA), indice de peroxyde (IP), indice de saponification (IS) des huiles

étudiées
IA(mg KOH/g | IP(méqO2/kg | 1S(mg KOH/g

d’huile) d’huile) d’huile)
Huile des graines de | Hexane 0.0942 23 166,89
figuier de barbarie |"Eqrergigthylique 0.0830 21 182,83
extraite par
Huile des graines de | Hexane 0.0078 1 277,69
lin extraite par Ether disthylique 0.0078 4 2833

2.2.1 Indice d’acide

Le corps gras est 'un des composés le plus altérable, la présence d’eau ou d’air peut entrainer
respectivement des phénomeénes d’hydrolyses et d’oxydations d’aprés OLLE, M [18]

L’indice d’acide est un parametre de qualité, une acidité libre trés élevée rend ’huile brute tres
fragile a I’oxydation. La connaissance d’indice d’acide d’une huile est considérée comme un bon
moyen pour savoir son degré d’altération.

La valeur de I’indice d’acide de I’huile de figuier de barbarie étudiée est de 0,09 mg KOH/g d’huile,
c¢’est une valeur proche avec celle trouvé par Bensaad A et al [19].

L’huile de lin présente un indice d’acide 0.0078 mg KOH/g d’huile qui est inférieur a celui obtenu
par Ammrouch [14](3.08). L’indice d'acide des graines de lin est faible en raison de leur forte
teneur en acides gras insaturés, notamment en acide alpha-linolénique (ALA), un type d'oméga-3.
Ces resultats sont compatibles avec Rombot N et al [20]

Un faible taux d’acidité contribue a donner a 1’huile une plus grande stabilité face a I’oxydation
par Iair et il est probablement due a la faible teneur en acides libres, qui ne sont pas altérées lors
de I’extraction de I’huile et de sa conservation. Ceci s’explique par le phénomene d’hydrolyse des
esters qui engendre ces acides avec le temps.
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Le type de sols a une influence sur 1’augmentation ou la diminution de ’indice d’acide, les sols
Iégers et sablonneux-limoneux ayant des pH Iégerement acide (5,1 — 6,7) affectent I’indice d’acide
des huiles des végétaux poussant sur ces sols d’aprés Berrahil et al [21].

Notons que le solvant n’as aucun influence sur I’indice d’acide des deux huiles extraite.
2.2.2 Indice de peroxyde

Lorsque l'oxygéne de l'air est présent, les acides gras insaturés qui composent les corps gras
s'oxydent en peroxydes. L’indice de peroxyde est un critére de qualité, il permet de voir 1’état
d’oxydation des huiles et de contrdler les premiéres étapes de 1’altération oxydative, il est li¢ aux
conditions de conservation et aux modes d’extraction. C’est un critére extrémement précicux et
sensible pour évaluer les premiéres étapes d'une degradation oxydative.

Le tableau 3 montre que la valeur de l'indice de peroxyde trouvée dans cette étude pour 1’huile
essentielle de figuier de barbarie est de 1’ordre de 23 méqO2/Kg d’huile extraite par ’hexane tandis
que celle extraite par 1’éther diéthylique est de ’ordre de 21 méqO2/Kg d’huile, ces valeurs sont
proche de celle trouvé par Belmiloud M [15]qui sont de I’ordre de 20 mégqO2/Kg d’huile extraite
par I’hexane et 25 méqO2/Kg d’huile extraite par 1’éther diéthylique.

La valeur de l'indice de peroxyde trouvée dans cette étude pour 1’huile de lin est de 1’ordre de 1
mégqO2/Kg d’huile extraite par I’hexane et 4 méqO2/Kg d’huile extraite par 1’éther diéthylique, cette
valeur est comparable avec celle trouvée par Ammrouch A [14]qui est de 4.74 4 méqO./Kg.

2.2.3 Indice de saponification

L'indice de saponification est en relation avec la longueur des acides gras constituants de I'huile.
La détermination de 1'indice de saponification de I’huile des graines de figuier de barbarie extraite
par I’hexane a donné une valeur égale a 166,89 mg KOH/g et 182,83 mg KOH/g de celle extraite
par I’éther diéthylique. Ces valeurs son comparable a celle de EI Mannoubi | et al[22], qui est de
I’ordre de 173,30 mg KOH /g avec I’hexane, et ils sont en accord avec celle trouvé par Belmiloud
[15]avec les deux solvants.

L’indice de saponification de notre huile de lin 277,68 et 283,3mg KOH/g extraite avec 1’hexane
et I’éther diéthylique respectivement sont inférieur de celui trouvé par Ammrouch A [14]qui est de
191.1 et de Gruia A et al[23] qui est de 190 mg KOH/qg.

L'indice de saponification est d'autant plus élevé que la chaine hydrocarbonée des acides gras est
courte. De ce point de vue, on peut affirmer que nos huiles possedent des acides gras de chaines
hydrocarbonées plus ou moins courtes

Un indice de saponification élevé indique que les huiles ont une teneur élevée en triglycérides et

sont donc trés utiles en cosmétologie d’aprés Gharbi ,S et al [24]
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2.3 Analyse physique
2.3.1 Indice de Réfraction

L’indice de réfraction est un critére important de pureté de I’huile et il est proportionnel au poids
moléculaire des acides gras de I’huile. Il varie de fagon intéressante selon le degré d’instauration
des lipides et peut nous donner une idée sur la prédominance d’un acide gras insaturé sur un autre
dans I’huile. Généralement, I’indice augmente avec 1’instauration ou la présence de produit
secondaire d’apres Keleskind [25]

L’indice de réfraction des huiles est donné par le tableau 5.

Tableau 5:Indice de réfraction a 20°C

Huile de figuier de barbarie Huile de lin
Hexane 1,4721 1,4821
Ether diéthylique 1,4762 1,4824

Les résultats obtenus montrent qu’il n’y a pas une différence significative des valeurs de I’indice
de réfraction des huiles étudiées. Ceci montre qu’il n’y a pas une grande variation de 1’état
d’insaturation des huiles analysées.

L’indice de réfraction de notre huile de figuier de barbarie est de 1,472 cette valeur est en accord
avec d’autre auteurs El Mannoubri et al[26], qui donnent une valeur de I’indice de réfraction est
respectivement de I’ordre 1,4710 et 1,4750.

La valeur de I’indice de réfraction de notre huile de lin est de 1.48, alors que Gruia A et al [23] ont
déterminé une valeur de 1.4594.

La différence de I’indice de réfraction des huiles extraites par I’hexane et I’éther diéthylique peut
étre interprétée probablement par la présence, dans les deux huiles extraites, de substances
mineures différentes. Nous pouvons dire donc, que ces différences ne sont pas dues a un

changement de 1’état d’instauration des huiles au cours de 1’extraction.

2.3.2 Ladensité

La densité est un critére physique qui permet de contrdler la pureté d’une huile extraite, elle a aussi
un rapport direct avec la composition de 1’huile. La densité des huiles est donnée par le tableau 6.

Tableau 6:La densité a 20°C

Huile de figuier de barbarie Huile de lin
Hexane 0,920 0,905
Ether diéthylique 0,910 0,904
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La densité de I’huile de figuier de barbarie étudiée est de 0,920 avec I’hexane et de 0,910 avec
I’éther diéthylique, cette valeur concorde avec celle rapportée par EL MANNOUBI, | et al [22] qui
est de 0,904, et celle rapportée par ENNOURI, et al [27]qui est de 0,903.

L’huile de lin extraite par I’hexane possede une densité 0.905 et 0,904 pour celle extraite par 1’éther
diéthylique,ce qui est proche a celle trouvée par Amrouche, A [14] qui est de I’ordre de 0.932.

2.3.3 Activité antioxydante

La mesure de 1’absorbance a été effectuée par spectrophotométrie & 517 nm. A partir des valeurs
obtenues, nous avons calculé les pourcentages d’inhibition en utilisant la formule donnée
auparavant. Les valeurs obtenues ont permis de tracer les courbes de la figure 4, qui représentent
la variation du pourcentage d’inhibition en fonction des concentrations de différents extraits.

Les résultats obtenus pour chaque extrait testé sont comparés a ceux obtenus pour I’acide
ascorbique pris comme un antioxydant standard (contrdle positif) dont 1’absorbance a été mesuré
dans les mémes conditions que les échantillons,
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Figure 6:Le %d'inhibition de DPPH en fonction des concentrations de différents extrait des
huiles

Nous avons déterminé graphiquement la concentration correspondante a 50 % d’inhibition (ICso),
qui constitue 1'efficacité de 1’activité antioxydante des différents extraits étudiés.
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Tableau 7:Les valeurs d’IC50 des différentes huiles extraites

Extrait I1Cs0 (Mg/L)
Huile essentielle de figuier de barbarie | 95
Huile essentielle de lin 160
Acide Ascorbique 1

La valeur ICsp est inversement liée a la capacité antioxydante d’un composé, car elle exprime la
quantité de 1’antioxydant nécessaire pour diminuer 50% de la concentration du radical et donc, plus
la valeur d’ICso est basse, plus I’activité antioxydante est grande [28]

Selon les résultats enregistrés, I’huile essentielle de figuier de barbarie et I’huile essentielle de lin,
sont dotés d’un pouvoir antioxydant important, leurs ICso respectives sont : 95 et 160 mg/L, mais
relativement faible que celle d’acide ascorbique dont la valeur est 1’ordre de 1mg/L. L’ICso et

’activité antioxydante des huiles testées sont inversement proportionnels.

L'activité antioxydante de ces deux huiles essentielles peut étre attribuée a leur contenu élevé en
composés phénoliques. Ces composés phénoliques ont démontré une activité anti-radicalaire, qui
dépend de leur structure chimique et de la présence de groupes hydroxyle (OH) [15].

Ces résultats mettent en évidence les propriétés antioxydantes potentielles des deux huiles
essentielles, suggérant qu'elles pourraient étre une source prometteuse d'antioxydants suggérant
ainsi leur utilisation potentielle dans diverses applications liées a la santé et a la cosmétique.
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CONCLUSION

L’idée directrice de notre étude a consisté a extraire I’huile de Opuntia ficus-indica dite figuier de
barbarie et I’huile de Linum usitatissimum dite le lin par deux types de solvants, polaire et apolaire,
a déterminer ses propriétés physico-chimiques, ainsi que I’activité antioxydante des huile extraite.
Les résultats de I’extraction par la méthode de Soxhlet des huiles ont montré que la nature du
solvant influe sur le taux d’extraction. L hexane, solvant apolaire, extrait plus de matiéres grasses
que I’éther diéthylique.

La détermination des propriétés physico-chimiques (la densité, I’indice de réfraction, 1’indice
d’acide, I’indice de saponification et I’indice de peroxyde) d’huile recueillie nous a conduits a des
valeurs conformes aux normes établies par le codex alimentarius et proches de certains travaux
antérieurs.

On n’a pas noté de différence notable entre les valeurs de I’indice de réfraction des huiles extraites
par les deux solvants. Ceci indique que 1’état d’insaturation de ces huiles n’est pas affecté par le
type de solvant utilisé.

L’analyse chimique a montré que 1’huile essentielle de lin est moins acide et peu oxydée par rapport
a I’huile essentielle de figuier de barbarie.

L’indice de saponification de toutes les huiles extraites est relativement important. Ce qui conforte
les deux huiles dans des usages a des fins cosmétiques, pharmaceutiques, etc.

En outre, les résultats de 1’évaluation de I’activité antioxydante des huiles révélent un pouvoir
antioxydant puissant en le comparant a I’antioxydant de référence qui est I’acide ascorbique.
L’approche élaborée lors de ce travail s’est révélée parfaitement adaptée a nos objectifs. Le travail
réalisé représente une initiation a la recherche des huiles naturelles & intérét thérapeutique et avec
un large domaine d’utilisation.

Il serait intéressant de développer des axes de recherche allant dans le sens de valoriser ces
ressources, nous nous sommes fixés comme perspectives a ce travail :

v' D’analyser ces huiles par CPG/SM (chromatographie en phase gazeuse couplée a la
spectrométrie de masse), puis d’affiner I’analyse sur I’insaponifiable car il pourrait
renfermer de nombreuses molécules « intéressantes ».

v D’effectuer une étude toxicologique pouvoir la valoriser comme huile végétale comestible.

v De faire des études comparatives avec différents méthodes d’extraction.
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