CHAPITRE П                          L'extraction  et les facteurs intervenant dans la qualité des H.E


2-1- Extraction des huiles essentielles:

         Les huiles essentielles sont des produits obtenus soit à partir de matières premières naturelles par distillation ou par l’expression à froid (Peyron et Hubert, 1992). Il ya aussi autres méthodes d’extraction comme l’extraction par solvants organiques, l’extraction par fluide à l’état supercritique, et l’extraction par micro ondes.

         Les  facteurs déterminant de la qualité des huiles essentielles peuvent avoir deux types d’origines naturelles et technologiques. Donc, il est possible de  contrôler les fluctuations induites par les conditions technologiques en contrôlant des paramètres du procédé et en  choisissant l’appareillage adapté (Lagunez Rivera, 2006). 

2-1-1- Extraction par distillation:

         La plupart des huiles essentielles sont obtenues par distillation et entraînement  par   la vapeur d'eau (sauf  les  huiles  essentielles  des  hespéridés : citron, orange, …etc.).  La (parfois) très faible quantité d'huile essentielle contenue dans les plantes explique le coût élevé des huiles essentielles, il est lié à la rareté et non au procédé d'extraction qui reste le même pour  la plupart des  plantes. Il faut parfois  plusieurs tonnes de  plantes pour  obtenir un litre  d'huile essentielle (Georges Sens-Olive, 1979).

         Il existe 3 procédés fondamentaux d’extraction des huiles essentielles par distillation:

· La distillation à l’eau ou «hydrodistillation»

· La distillation à l’eau et à la vapeur ou «distillation à la vapeur humide»

· La distillation à la vapeur ou «distillation à la vapeur sèche» (Kone, 2001).

2-1-1-1- L’hydrodistillation:

         Dans ce procédé la matière première à traiter est entièrement immergée dans l’eau, qui est ensuite portée  à  ébullition. La  vapeur  d’eau en  s’échappant  emporte  avec  elle l’essence  recherchée. Le mélange  vapeur-essence  est ensuite  récupéré par  condensation.             L'huile essentielle étant plus légère que l'eau (sauf quelques rares exceptions), elle surnage au-dessus de l'hydrolat (Franchomme et Pénoël, 1990).                                                                                

         Les installations utilisées pour la conduite  de  ce  procédé  sont de très simples constructions. Ils sont souvent  exploités  de  façon extensive par les petits producteurs. 
         Le chauffage est le plus souvent réalisé sur un feu ouvert, ce qui comporte des difficultés pour  le contrôle de la bonne conduite de la distillation. En particulier des difficultés  liées  à  l’apparition  de  zones  de surchauffe  entraînant  une  détérioration  qualitative de l’essence  obtenue  constituant  une contrainte  majeure. Un autre  inconvénient de ce procédé consiste en la nécessité  de chauffer  de  grandes  quantités d’eau,  ce qu’augmente les coûts énergétiques d’extraction. Cependant ce procédé est bien indiqué pour l’extraction de l’essence de certaines fleurs (rose, ylang ylang) (Kone, 2001).

         Et selon  Franchomme et Pénoël (1990), l'hydrodistillation s'agit de la méthode la plus simple et  de  ce fait la plus  anciennement  utilisée.
         Le  matériel  végétal  est  immergé  directement dans un alambic qu'est le matériel nécessaire à la distillation. Il est constitué d’une chaudière en cuivre, d’une cucurbite  dans  laquelle  on  place  les  fleurs  et  l’eau  nécessaire  à  la  distillation.  La cucurbite se prolonge en un chapiteau se terminant par un col de cygne. Les vapeurs s’en échappent et continuent leur trajet dans un serpentin qui plonge dans l’eau du réfrigérant. L’extrémité du serpentin débouche à  l’extérieur,  dans  le  bas du réfrigérant.  C’est  là que  l’on recueille  les  liquides  de  condensation (Wickens, 2001). 
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Figure 2: extraction par hudrodistillation (Kone, 2001)
2-1-1-2- Distillation à la vapeur humide:

         Dans  ce  procédé  amélioré  un  grillage  sépare  la  matière  première  à  traiter  de l’eau portée à ébullition  au  fond   du  réacteur.  La  vapeur  d’eau  en  traversant  le  matériau   emporte  avec  elle l’essence recherchée. Comme précédemment indiqué, le mélange vapeur essence est ensuite récupéré par condensation. 

         L’avantage de ce procédé réside dans le fait que même sur feu ouvert le matériau est protégé des coups de feu. Cependant  dans  la conduite de ce procédé une attention particulière doit être accordée au  chargement du réacteur pour  assurer  un passage uniforme de la vapeur  d’eau à  travers  toute la masse (Kone, 2001). 
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Figure 3: Réacteur pour distillation à la vapeur humide (Kone, 2001)
2-1-1-3- Distillation à la vapeur sèche:
         Le procédé d’extraction le plus sophistiqué est celui basé  sur  l’utilisation  de  la vapeur  générée dans un réacteur séparé. A cet effet le réacteur est muni d’une plaque perforée en dessous de laquelle un  anneau  perforé  est monté pour l’admission de vapeur. Le  grand avantage de  ce  système est  la rapidité avec laquelle le réacteur peut être chargé et déchargé (Kone, 2001).
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Figure 4: Réacteur pour distillation à la vapeur sèche (Kone, 2001)
2-1-2- Extraction par solvants organiques:

  2-1-2-1- Extraction par solvants organiques volatiles:

         L'extraction se fait à l'aide de solvants organiques volatils dans  des  appareils  appelés extracteur  de  Soxhlet. Les solvants les plus utilisés à l’heure actuelle   sont  l’hexane,  cyclohexane,  l’éthanol,  moins  fréquemment  le dichlorométhane  et l'acétone (Legrand, 1993; Kim et Lee, 2002).

         En  apparence, la division de  la  matière à extraire facilite le contact avec le solvant et  permet d’augmenter la charge de l’extracteur et aussi de  réduire le rapport  du solvant à la charge. Toutefois  le tassement entrave la circulation du solvant et  l’homogénéisation  des  solutions; il faut donc éviter de tasser ou de trop charger l’extracteur. On obtient des huiles concrètes avec des solvants volatils  tels  que l’hexane,  qui est  le  plus utilisé actuellement; le benzène très utilisé dans le passé est interdit pour des raisons de toxicité.

         L’extraction s’effectue  en  plusieurs  étapes, on lave la  matière avec le solvant deux  à trois fois. Il semble que la presque totalité des produits odorants passe en solution dès la première extraction. Mais, étant  donné  que  la  matière  traitée  retient une  forte  proportion  de  la solution,  il  est  nécessaire de pratiquer  des dilutions  successives avec de  nouvelles charges  de solvant (lavages). La matière épuisée retient une proportion importante de solvant 

         Avec la charge normale de fleurs d’un  extracteur statique de mille litres, la quantité varie entre 150 et 180 litres. Il faut donc concentrer la  solution en  évaporant le solvant  qui  est recyclé pour  d'autres lavages.  La récupération du solvant  atteint  couramment 94 à 96 % de la quantité  retenue. La charge  de  l’extracteur  est désolvatée à la vapeur d’eau, puis elle peut être utilisée dans les champs (compostage) (Georges Sens-Olive, 1979). 
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  Figure 5: Schéma d’une batterie d’extraction par solvant pour végétaux bruts. (Martini et Seiller, 1999).
2-1-2-2- Extraction  par solvants organiques fixes (L’enfleurage):

         Le procédé d’extraction par solvants organiques a remplacé l'enfleurage (méthode d'extraction par les graisses)  qui  est  devenu  beaucoup  trop coûteux, et qu'est une technique qui date de l'antiquité égyptienne (Paris et Hurabielle, 1981).
         C'est une technique utilisant la haute solubilité des huiles essentielles dans les corps gras. Il consiste à extraire  au  moyen  de  corps  gras,  préalablement  bien  épurés, les  huiles  essentielles  de certaines plantes. La partie de la plante en question est plongée dans le solvant chauffé à environ 60 °C pendant un certain temps (24 à 48 heures). Le dissolvant (corps gras) se charge progressivement de la matière odorante. Le  mélange est ensuite malaxé à  de l'alcool à 96° qui  lui  enlève  une partie du parfum en donnant une infusion. Par une distillation lente du solvant (alcool), on concentre ensuite le produit odorant. La bonne marche des opérations  sans risques majeurs fait appel à des  aptitudes fondées de l'opérateur en matière de génie  chimique. Malgré les bonnes performances techniques, ce procédé ne pourrait être donc recommandé pour une exploitation  à  petite échelle. Pratiquée sous ses différentes formes la distillation est sans doute la méthode la plus employée pour extraire les essences des plantes ou des sécrétions résineuses (Kone, 2001).
 2-1-3- Autres méthodes d'extraction :
  2-1-3-1- Extraction par fluide à l’état supercritique :
         On peut également extraire les principes aromatiques grâce à des solvants ou plus récemment avec du dioxyde de carbone supercritique (qui est dans un état intermédiaire entre un gaz et un liquide), mais les produits obtenus ne peuvent normalement pas s'appeler huiles essentielles. Ces sont soit des absolues pour l'extraction par solvant, soit des extraits au dioxyde de carbone (CO2). Ce mode d'extraction est souvent utilisé quand la distillation à la vapeur d'eau est difficile. On peut citer en exemple les absolues de jasmin ou de vanille (Ekopédia).
         L’originalité de cette technique repose sur le solvant utilisé: il s’agit du CO2 en phase supercritique. À l’état supercritique, le CO2 n’est ni liquide, ni gazeux, et cela lui confèrent un excellent pouvoir d’extraction, modulable à volonté en jouant sur la température de mise  en  œuvre. Les fluides supercritiques comme le CO2 sont de bons solvants à l'état supercritique, et de mauvais solvants à l'état gazeux (Georges Sens-Olive, 1979).
         L’avantage de  cette  méthode est  la  possibilité  d’éliminer et  de recycler le  solvant  par simple compression détente. De plus les températures d’extraction sont basses dans le cas de dioxydes de carbone et non agressives pour les constituants les plus fragiles. A ces différents avantages s’ajoutent ceux de l’innocuité, d’inertie et d’ininflammabilité de CO2. En outre, en fonction des conditions de pression et de température, on modifie le pouvoir solvant. Il est donc possible dans certaines limites d’orienter la composition de l’extrait, d’autant qu’il est envisageable d’utiliser un agent de co-extraction pour réguler la polarité. Le frein du développement de cette technologie est le coût élevé des appareillages lié à l’application de pressions de plusieurs centaines de bars (Martini et Seiller, 1999). 
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Figure 6: Schéma du système d’extraction CO2  des solides (Martini et Seiller, 1999). 
2-1-3-2- L'expression à froid:

         L’expression à froid est réservée à l’extraction des composés volatils dans les péricarpes des hespéridés: le citron (Citrus Limonum), la mandarine (Citrus reticulata), l'orange douce (Citrus Sinensis), l'orange amère (Citrus Aurantium), le pamplemousse (Citrus Paradisii). Il s’agit d’un traitement mécanique qui consiste à déchirer les péricarpes  riches en  cellules sécrétrices. L’essence libérée est recueillie par un courant d’eau et reçoit tout le produit habituel de l’entraînement à la vapeur d’eau, d’où la dénomination d’huile essentielle (Afnor, 1986.
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Figure 7 :Schéma du « procédé de récupération de l’huile essentielle de citron et autres agrumes » (Martini et Seiller, 1999).

2-1-3-3- Extraction par micro ondes:

         Au début des années 1990 est apparue une toute nouvelle technique appelée hydrodistillation par micro ondes sous vide. Dans ce procédé, la matrice végétale est chauffée par micro ondes dans une enceinte close dans laquelle la pression est réduite de manière séquentielle. 

         Les composés volatils sont entraînés par la vapeur d'eau formée à partir de l'eau propre à la plante. Ils sont ensuite récupérés à l'aide des procédés classiques de condensation, refroidissement et décantation. Ce procédé permet un gain de temps (temps d'extraction divisé par 5 à 10) et d'énergie (température plus basse) considérable. En guise d'exemple, l'extraction par micro-ondes de deux kilos de Mentha piperita permet d'obtenir environ 1% d'huile essentielle en 15 minutes alors que deux heures d'hydrodistillation sont nécessaires pour obtenir un rendement similaire à partir de la même masse de plante (Mengal et al, 1993). 

         Il existe divers d'autres  exemples  d’applications  de cette  technique  à  l’extraction   de  certains organes végétaux, épices de Cuminum cyminum L.et Zanthoxylum bungeanum L. (Wang et Weller, 2006), fruits  de  Xilopia (Stashenko et al 2004),  hysope,  sariette,  marjolaine , sauge (Salvia officinalis) et thym (Collin,1991), feuilles de Lippia sidoïdes, menthe  poivrée   et   persil commun (Pare et al, 1989). 

         L’avantage essentiel de  ce  procédé  est  de  réduire  considérablement la durée  de  distillation  (ramenée à quelques minutes) et  incrémente le rendement d’extrait. Toutefois, aucun développement industriel n’a été réalisé à ce jour. 

         La composition de l'huile essentielle obtenue par ce procédé est bien souvent semblable à celle obtenue  avec  un  procédé d'entraînement  à la vapeur traditionnel. Toutefois, une plus   grande proportion de composés oxygénés est généralement observée dans les huiles essentielles extraites par micro ondes.

         Ceci est dû à la faible quantité d'eau présente dans le système et à la rapidité du processus de chauffage. Ainsi, les dégradations thermiques et hydrolytiques des composés oxygénés sont limitées (Bendahou et al, 2007; Lucchesi et al, 2007). 
2-2- Facteurs intervenant dans la qualité des huiles essentielles:

         Les facteurs prédominants dans la qualité des  huiles  essentielles  peuvent avoir deux types d’origines:

  2-2-1- les facteurs technologiques:

         De profondes modifications de l’huile essentielle peuvent intervenir lors de l’exploitation des végétaux depuis leur collecte jusqu’a leur transformation industrielle (Garnero, 1985). Le mode de récolte, les conditions de transport, de séchage et de stockage peuvent générer des dégradations enzymatiques.

         Les changements les plus importants interviennent pendant l’hydrodistillation sous l’influence des conditions opératoires notamment du milieu (pH, température) et de la durée d’extraction.                                                                                                                                

         D’autres facteurs tels que les traitements auxquels on peut  procéder  avant  ou  pendant  l’hydrodistillation  (broyage, dilacération, dégradation chimique ou enzymatique, pression, agitation) contribuent à la variation du rendement et de la qualité de l’huile essentielle (Peyron et Richard, 1992).

         Au  cours  de l’hydrodistillation,  le  milieu  aqueux résultant  de l’immersion du matériel végétal atteint  des  pH  compris entre 4 et 7  et occasionnellement, des valeurs  inférieures à 4 pour  certains fruits (Koedam, 1987).   

         Les constituants de l’essence native sont soumis aux effets combinés de l’acidité et de la chaleur, et peuvent subir des modifications chimiques. L’huile essentielle récupérée est un produit qui diffère sensiblement  de  l’essence originelle, d’autant  plus  que  l’ébullition  est longue,  et  le pH est faible (Morin et Richard, 1985). 

         La matière végétale est l’objet de réactions chimiques diverses: hydrolyses, déprotonations, hydratations et cyclisations (Morin et Richard, 1985) pouvant être catalysées  par  des  métaux  présents à   l’état   de  trace  dans  la  plante  (Koedam, 1987)  ou  provenant des  équipements  de récolte et d’extraction provoquant des transformations chimiques des constituants. L’hydrolyse d’esters est souvent la première réaction qui se produit. Elle conduit à la formation d’acides organiques qui, à leur tour, catalysent les réactions de cyclisation et de déshydratation (Teisseire, 1987).

         Pour limiter les artéfacts,  Morin  et  Richard  en  1985 préconisent de maintenir le pH proche de la neutralité et de minimiser la durée d’hydrodistillation, quand bien même, on  sait  que  la dégradation de la matière végétale induit la formation d’un milieu acide fortement tamponné. 
  2-2-2- les facteurs naturelles:

         Les facteurs d’origine naturelle  peuvent  être  intrinsèques,  spécifiques du bagage génétique de la plante ou extrinsèque,  liée  aux  conditions de croissance et de développe ment de la plante (Morin et Richard, 1985). Gaudin et Guénet (1988)  ont  établi  des  corrélations entre la qualité des  huiles essentielles commerciales et le procédé de  préparation  (hydrodistillation  à  pression normale, sous pression, hydrodiffusion).
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