Chapitre 2                                                                                   Extraction et conservation des huiles essentielles

I- Production et extraction :

1.Généralitées :

       Les huiles essentielles récupérées en faisant éclater  les poches et de collecter le liquide qui   s’écoule.
       La qualité d’une huile essentielle dépend de trois paramètres :

· Méthode l’extraction 

· Degré de maturité du fruit 

· Variété de fruit  [20]
2.Le choix d’une méthode d’extraction :

        Le choix d’une méthode d’extraction doit être  minutieux, il faut choisir la méthode la plus efficace qui donnerait une huile d’une très bonne qualité, un rendement élevé avec un coût économique faible. En ce qui concerne la qualité, l’huile essentielle qu’on doit obtenir doit être limpide , concentrée, d’odeur caractéristique  du fruit utilisé, et ne contient aucune trace de solvant.   [21]
3. Différents  procèdés  d’extraction : 

         Les caractéristiques de l’huile essentielle extraite doivent se rapprocher le plus possible à celle de l’essence contenue dans l’orgne de la plante considérée.
         Pour atteindre ce but plusieurs  techniques ont été mises en ouvre, parmi elles, nous  citons :
3-1.Distillation à la vapeur d’eau à pression normale :

        Cette technique est basée sur le fait que la plupart des composés odorants volatils contenus dans les végétaux sont susceptibles d’être entraînées par des aérosols de vapeur d’eau. Du fait de leur point d’ébullition relativement bas et leur caractère hydrophobe.

        L’appareil à distiller se compose de trois cuves reliées entre elles par de minces tubes. La première cuve reçoit de l’eau et la seconde les  plantes. L’eau est doucement chauffée et la vapeur passe dans la cuve contenant les plantes. La vapeur circule à travers les plantes et se charge des principes actifs. Puis elle s’échappe par un long tuyau fin en forme de serpentin qui baigne dans un récipient d’eau froide. La vapeur ainsi refroidie, se condense en gouttelettes et arrive dans la troisième cuve : l’essencier. Les huiles essentielles étant plus légères que l’eau, il suffit de les récupérer en surface, tandis que l’eau qui se trouve en dessous sera utilisée pour créer des eaux florales et des hydrolats. 
        La distillation à la vapeur d’eau offre une bonne qualité des huiles essentielles. Elle doit cependant s’effectuer   à basse pression et à  une température minimale. De plus, l’opération doit durer suffisamment longtemps pour permettre aux huiles essentielles de recueillir le maximum d’éléments thérapeutiques. 
3-2.Distillation à la vapeur d’eau à pression réduite : 
        Pour améliorer l’entraînement de certains  constituants dits « Lourds » et diminuer partiellement les altérations provoquées par une température élevée, une distillation sous vide est ainsi utilisée.                                 

3-3 L’hydrodistillation : 

        Le procédé d’entraînement des matières odorantes des plantes par distillation à la vapeur d’eau à pression atmosphérique est très ancien. Cette méthode consiste à placer le matériel végétal directement dans l’eau, portée ensuite à ébullition. Cette technique est réservée habituellement au dosage des huiles essentielles en laboratoire.
         Il faut réserver cette technique aux essences difficilement entraînables, dites essences «  lourds » et l’éviter pour les « légères » . 

3-4. Extraction au dioxyde de carbone :

         Un certain nombre de constituants des huiles essentielles présentent une fragilité thermique et les phénomènes d’hydrolyse lors de leurs extraction par entraînement à la vapeur d’eau, ces difficultés sont aplanies en faisant appel a une technique d’extraction utilisant un solvant sélectif à bas point d’ébullition. Parmi les solvants possibles on a le dioxyde de carbone intéressent pour son innocuité, son faibles coût et permet de travailler à faibles  températures généralement inférieures à 50°C  limitant considérablement les risques de dénaturation thermiques .

         Ce procédé consiste à utiliser le dioxyde de carbone sous deux états liquides ou supercritiques. Cette technique est basée sur le fait que certains gaz, notamment le dioxyde de carbone, dans des conditions de pression dites critiques ou supercritiques, présentant un pouvoir de dissolution accru vis-à-vis de divers composés notamment certains composés des huiles essentielles. Ce procédé a l’inconvénient d’exiger des pressions élevées, donc une technique sophistiquée. 
3-5. Extraction par solvants organiques volatiles :

        Lorsqu’une partie importante de l’arome ou parfum n’est pas volatile ou peu entraînable par la vapeur d’eau on fait appel aux techniques d’extraction par solvant. On choisira en fonction des principes à extraire ou des législation applicables, le solvant adéquat. C’est ainsi que seront utilisés: 

 * Le benzène: dans le cas des produits utilisées en parfumerie. 

* L’hexane : pour l’ensemble des produits floraux frais. 

* Les cétones et les solvants chlorés notamment dans le cas des épices.
* Les alcools (le méthanol et l’éthanol): pour l’extraction des cacaos, des vanilles. 
* L’eau : dans le cas des thés et cafés avec utilisation des solvants chlorés quand il s’agit d’éliminer les alcaloïdes.
3-6. Extraction par solvant fixé :

        Les solvants fixes utilisés sont principalement les matières grasses. L’extraction peut se faire à chaud par macération ou à froid par enfleurage. 
3-6-1. La macération :

          C’est un procédé qui consiste à tremper la matière végétale dans la graisse chaude pendant une durée de 12 à 48 heurs. L’extraction du parfum dissout se fait par l’alcool absolu (Ethanol) dans lequel les corps sont  solubles. Les composés volatils extraits par la fraction éthanolique sont isolés par simple distillation de l’éthanol. 
3-6-2. L’enfleurage : 

         C’est une méthode qui n’est guère utilisées, (coût, travail, rendement moindre). Il s’agit de placer les fleurs sur un corps gras purifié et de laisser les aromes pénétrer le corps gras. Une fois l’arome des fleurs « pompé »,on les retire et on remet des fleurs fraîches, jusqu’à saturation du corps gras. La pommade ainsi obtenue , la suffit de la nettoyer, puis d’y ajouter de l’alcool. Au bout de 24 heurs, le corps gras et les huiles essentielles sont séparés. Il ne reste plus qu’à recueillir l’huile essentielle. 
3-7. L’expression à froid :,
          Duque Nois en cité par J.BERNARD et al, (1988) a récemment présenté de nouvelles techniques spécifiques aux huiles essentielles d’agrumes tels que le citron, orange douce et amère, mandarine...etc. Du fait de leur sensibilité à la chaleur, elles sont extraites du péricarpe frais d’agrumes par différents modes d’extraction.  
3-8. Extractions manuelle : 
3-8-1.Procédé à l’éponge :

          L’extraction est réalisée par abrasion à la main à l’aide de gants abrasifs  spongieux le fruit est ôté de sa pulpe au moyen d’un couteau spécial, l’essence est récupérée par imbibition de l’éponge. 
          Une simples décantation permet de se débarrasser de l’eau entraînée.
*Les principaux inconvénients : 

-Cette méthode exige une main d’œuvre considérable.
-Il faut environ 3000 kg de fruits pour 1 Kg d’essence.
3-8-2. procédé à l’écuelle :

        Dans ce procédé  le fruit entier est frotté sur des points hérissant de la surface interne d’entonnoir dont le conduit est muni d’un robinet. L’essence libérée par l’éclatement des glandes oléifère se rassemble au fond de l’entonnoir, elle est ensuite décantée. [2] [22] [23]
4. Les paramètres influant les procédés d’extraction : 

4-1. La durée d’extraction :

        La durée d’extraction dépend de la quantité et de  la qualité des extraits désirés.
          Dans le cas d’une extraction par l’hydro distillation, le rendement augmente jusqu’à une durée  de temps déterminée expérimentalement, suite à cela il y a apparition d’un plateau qui indique la fin de l’extraction.
           Il fournit des informations sur la localisation de l’huile essentielle à l’intérieur de la plante. 
           Ainsi les plantes dans lesquelles l’huile essentielle est  située dans des glandes exogènes, auront un temps d’extraction relativement court, tandis que les plantes dans lesquelles l’huile essentielle est située dans les glandes endogènes auront  un temps d’extraction  plus long.   
4-2. La température : 

            La température de la distillation est liée à la solubilité et à l’évaporation de l’huile essentielle dont il faut tenir compte pour le choix d’une température convocable.
            La récupération de l’huile essentielle des eaux de condensation dépend donc de la température du distillant  recueillie à la sortie du condenseur. En augmentant celle-ci, la densité de l’huile essentielle diminue plus rapidement que celle de l’eau, et par conséquent, la séparation est améliorée, mais les risques d’évaporation et de solubilité sont alors importants.
             Il faudra donc en tenir compte et choisir un compromis entre ces deux paramètres, en tenant compte d’autres facteurs comme la nature de l’huile essentielle à extraire. 
             De plus , si l’extraction par l’entraînement à la vapeur d’eau est effectué à une assey grande échelle (semi-pilote), il faudra tenir compte de deux autres paramètres importantes qui sont : la vitesse de distillation et la quantité de vapeur d’eau. 
4-3. la vitesse de distillation :

          Elle est définie comme étant le volume de distillant recueilli pendant une heure à partir d’un appareillage de distillation ayant une capacité de 100 litres .Elle est exprimés en pourcentage ou en litre /heure ou par fois en millilitre / minute. 
4-4. La quantité de vapeur d’eau :

           On définit la quantité de vapeur d’eau utile, la vapeur utilisée pour  l’entraînement de l’huile essentielle. Elle est évaluée par la quantité des eaux de distillation et s’exprime en Kg de vapeur 1Kg d’huile essentielle ou en Kg de vapeur /Kg de matière  végétale. Elle dépend fortement de l’état de la matière végétal utilisée, de la quantité et de la composition de l’huile essentielle, ainsi que de la vitesse.
4-5. Hydromodule :
            L’hydro module est le rapport entre le volume du solvant et la masse  végétal  [1/kg]. [24]
5. Méthodes de séparation des huiles essentielles : 

          Les pharmacopées exigent le recourt à divers techniques chromatographiques « chromatographie sur couche mince (CCM), chromatographie en phase gazeuse (CPG) et chromatographie liquide à haute performance (CLHP) »  à fin de garantir l’identité et la qualité d’une drogue végétale. Ces méthodes sont toutes fondées sur le même principe : séparation de substances présentes en mélange à l’aide d’un support solide (plaque, colonne) et d’un éluant (solvants organiques, gaz). 
            La nature du support, de l’éluant et des conditions opératoires (température, débit, gradient …) est choisie pour permettre une séparation optimale de différents constituants.  [5]
6. Méthodes d’identification des huiles essentielles  :

             Les chimistes ont mis au point divers procédés qui permettre d’identifier des composés organique ou inorganiques. Les techniques les plus utilisées sont : la spectrométrie de résonance magnifique (RMN), la spectrométrie infrarouge, la spectrométrie ultraviolet visible (UV-VIS) et la spectrométrie de masse(SM).
             Cette dernière est souvent couplée avec la chromatographie en phase gazeuse (CPG /SM). Cette association d’une méthode séparative et d’une méthode d’identification, permet d’étudier des mélanges complexes à l’état de traces comme les huiles essentielles. [5]
 II -Conservation : 

              La conservation des huiles essentielles médicinales est assey délicate. Le mode de préparation peut faciliter l’apparition de monoxyde et par là induire un rancissement accéléré. 

               Les huiles essentielles sont extrêmement volatiles et perdent rapidement leurs propriétés quand elles sont exposées à la chaleur et à la lumière .Par conséquent il est recommandé :  

* D‘utiliser des flacons de faibles volume en aluminium, en verre brun , entièrement rempli et fermé de façon étanche.
* De stocker à basse température doit être entre 3°et 4°C pendant une durée de 12 à18 moins après leur fabrication .
* De garder les bouteilles dans la position verticale.
* De garder les huiles essentielles dans un endroit sombre, frais et sec pour éviter son oxydation, sa polymérisation et sa résinification.

       La conservation au froid permet le blocage des réactions chimiques ;de dégradations dues aux enzymes et aux ferments contenus dans la plante.  [12] [25] [26]
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