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RESUME

Tanacetum annuum L. dite camomille bleue du Maroc, est une espece de la famille des
composeae qui donne une huile essentielle de couleur bleue. Elle se rencontre au nord du
Maroc, plus précisément dans le Tangérois et le pré-Rif. Le Maroc dispose d’une biomasse
importante qui mérite d’étre exploitée. Pour ce, la standardisation et la maitrise de la qualité
de I’huile essentielle est une condition primordiale. Dans ce cadre s’inscrit ce travail, qui vise
la détermination de I’effet du séchage sur le rendement et la composition chimique de cette
huile essentielle.

Mots clefs : Tanacetum annuum L., séchage, rendement, composition chimique, huile
essentielle

INTRODUCTION

Sur le marché international, certaines huiles essentielles disparaissent pour des raisons
particuliéres, d'ou la recherche sans cesse de nouvelles huiles essentielles (HE) qui peuvent
répondre aux nouveaux besoins de l'industrie, c'est le cas de I'huile essentielle de la tanaise
annuelle du Maroc, son introduction dans le marché international a été le fruit d'une
collaboration entre quelques industriels et des scientifiques marocains. Le Maroc possede une
biomasse importante de cette plante, localisée principalement dans le Pré-rif et le Tangérois et
qui mérite d'étre exploitée.

Pour les ramasseurs, cette plante est une source d'amélioration de leurs revenus,
puisque le prix par ramasseur et par jour peut atteindre jusqu'a 4 fois le SMAG, en plus de la
création des milliers de jour travail dans des zones qui souffrent d'un tauxde chomage tres
¢levé. Seulement cette huile essentielle est encore inconnue de point de vue rendement et
composition chimique ainsi que les facteurs qui peuvent les influencés, son prix est tres élevé,
il est de l'ordre de 3000 DH par Kg, d'ou son exportation demeure faible.

Le présent travail sur 7. annuum, vise la connaissance de ce produit en vue de la
standardisation et de I'amélioration de la qualité¢ de cette HE. Pour ce faire nous avons étudié
les rendements en huile essentielle de cette espéce, sa composition chimique et les facteurs
susceptibles d'avoir une influence sur ces deux caractéristiques. Cette étude a particulierement
porté sur I'effet du séchage de la plante apres cueillette.
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1. MATERIEL ET METHODES

1.1. Matiere premiére

La plante 7. annuum L. dite camomille bleue du Maroc a été récoltée dans le nord du
Maroc. Pour évaluer I’effet du séchage, un lot homogéne de matériel végétal a été€ soumis a un
séchage naturel a I'ombre et a l'air libre juste apres récolte. La plante déposée sur du papier en
couche peu épaisse est remuée plusieurs fois par jour, afin d'avoir un séchage uniforme.
Chaque jour, deux échantillons de ce lot ont été distillés. Les rendements en huile essentielle
sont toujours exprimés en ml par 100 g de la matiere seche.

1.2. Obtention de 'HE

L’extraction a été réalisée a 1’aide d’un montage d’hydrodistillation de type appareil
de Clevenger modifi¢. Dans un ballon de deux litres, on met une quantité connue de maticre
végeétale (100g) avec 500 ml d’eau, et on connecte au montage.

La durée de distillation est de trois heures. I’huile essentielledécantée est récupérée,
séchée avec du sulfate sodium anhydre, et stockée a -18°C jusqu’a utilisation.

Les rendements en huile essentiellesont exprimés en mL par 100 g de matiére seche.
Pour ce faire, en parallele a chaque distillation, on procédait a la détermination de I'humidité
par étuvage a 104°C pendant 4 heures. Tous les essais sont faits en double.

%H = [ (Ms-M,)/ (Mp-M)] x 100
%H : pourcentage d'humidité
Ms : masse (exprimée en g) de I'échantillon mis a 100 °C dans une étuve pendant 4 heures.

Mt : masse de la tare exprimée en g.

Mh: masse (exprimée en g) de 1'échantillon humide avant d'étre mis dans 1'étuve.

Les rendements en huile essentiellesont en suite calculés selon la formule suivante:
RY = (V. x 10%)/[ (M x 100) - (M x %H)]

Rdt: rendement, exprimé en pourcentage

M : masse de la matiére fraiche mise a distiller, exprimée en g.

Ve: Volume de I'huile essentielledonné par la masse M de la plante aprés l'extraction, exprimé en ml.

%H : pourcentage d'eau contenue dans la plante au moment de l'extraction.

1.3. Analyse chromatographique en phase gazeuse

Les analyses chromatographiques des composés volatils ont été effectuées a 1'aide d'un
appareil de type Dani 6500 en mode split, équipé d'un détecteur a ionisation de flamme. La
colonne utilisée est une colonne capillaire SE54 en silice fondue de 30 m de longueur et 0,25
mm de diameétre intérieur. La température du four est programmée de 70°C a 250°C a raison
de 4°C/min., la température de l'injecteur est fixée a 240°C, celle du détecteur a 260°C. Le
débit du gaz vecteur ; l'azote R, est fixé a 0.9ml/min. Le chromatographe est couplé¢ a un
intégrateur shimadzu C-R6A CHROMATOPAC.

Les indices de Kovats ont été calculés sur un appareil HP 5980, équipé d'un détecteur
a ionisation de flamme et d'une colonne capillaire DB5, de 25 m de longueur et de 0,25 mm
de diametre interne. Le débit de gaz vecteur, I'helium, est de 1 ml/min. La température de
l'injecteur est fixée a 240°C, celle du détecteur a 260°C, la température de la colonne est
programmée de 50 a 250°C a raison de 2 °C par minute. Le chromatographe est couplé a un
intégrateur HP 3396A.

101



Revue AFN Maroc N©°:2-3 Juillet 2008

1.4. Détermination des indices de rétention

Un mélange d'alcanes de C8 a C30 est injecté¢ en CPG. On injecte ensuite 1'échantillon
a analyser dans les mémes conditions de travail. L'indice de Kovats est calculé par la formule
suivante :
IK = 100*Ni+ 100[LoglO (trj) —LoglO (tri)]/[Logl0 (tri+1) —LoglO (tri)]

trj : temps de rétention en secondes du composé j

tri: temps de rétention en secondes de l'alcane i

tri+1: temps de rétention en secondes de 1'alcane i+1

Ni: nombre d'atomes de carbone de l'alcane i

Avec la condition: tri<trj< tri+]

1.5. Couplage chromatographie en phase gazeuse-spectrométrie de
masse: CPG-SM

Le couplage a été réalisé grace a un chromatographe en phase vapeur HP5980, couplé
a un spectrometre de masse HP5772A. L'énergie d'ionisation est de 70 eV. La colonne utilisée
¢tait une colonne capillaire en silice fondue HP5, 0,3 mmx25 m, I'épaisseur du film: 0,25 pm ;
le débit du gaz vecteur (hélium) était fixé a 2 ml/min. La température de l'injecteur était
250°C, celle du détecteur était de 280°C. Le programme de température du four a été fixé
comme suit: 50°C pendant 5 min, puis une montée a 250°C a raison de 2°C / min. et enfin 250
°C pendant 10 min. L'appareil a été relié a une base de données de spectres de masse NBS
75K.

1.6. Analyse en composante principale (A. C. P.)

Pour étudier les facteurs affectant la composition de I'HE, nous avons procédé a une
analyse statistique de données. C'est ainsi que I'ACP a été choisie comme méthode statistique
d'analyse. Cette analyse a €té réalisée a 1'aide du logiciel STATIT-CF.

2. RESULTATS ET DISCUSSION

2.1. Rendements en HE

Un lot homogene de matériel végétal a été réparti, apres la récolte en 20 sous-lots, Ces
derniers ont été¢ soumis a un séchage naturel a 'ombre, Chaque jour on distille 2 sous-lots et
on note le rendement en huile essentielleexprimé en ml/100g de MS. Pour connaitre la
matiere s€che (MS) on procede, parallelement, a la détermination de 'humidité du lot analysé
par étuvage a 104 °C pendant 4 heures. (La figure 1 représente les résultats obtenus).

On note qu'il y a d'abord une baisse importante du rendement durant les deux premiers
jours (de I'ordre de 28%, Puis le rendement augmente pendant les cinq jours suivants, atteint
son nouveau maximum au septiéme jour puis commence a diminuer. Il y a en fait deux parties
dans cette courbe:
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Figure 1 : Effet du séchage a l'air libre et a I'ombre sur le rendement en huile essentiellede T. annuum

555

- phase 1: durant les deux premiers jours, la tanaise présente un comportement
particulier, il s'agit d'une perte d'huile essentiellerécupérable.

- phase 2: a partir du troisiéme jour la plante montre un comportement similaire a ce
qui a été¢ déja démontré dans le cas de plusieurs autres espeéces aromatiques telles que
I'eucalyptus ZRIRA S ET BENJILALI B (1991) ; BELANGER A, EDDAOUIRI M, BENIILALI B
(1993).

la verveine BELANGER A, EDDAOUIRI M, BENJILALI B (1993), l'ammi visnaga ISMAII-
ALAOUI M, & AL (1995) et le romarin ELARNRANI A, & AL (1997).

2.2. Composition chimique

L’analyse, de I’huile essentiellede la tanaise bleue du Maroc, par couplage CPG-SM,
et l'utilisation des indices de rétention de Kovats, ont permis d’identifier plus de 40
constituants. Cette huile essentielle est constituée d’une majorité de composés hydrocarbonés,
cette fraction occupe 69%, alors que la fraction oxygénée ne représente que 31%.

Dans la fraction oxygénée, on remarque que ce sont les composés hydroxylés qui
dominent puisqu’ils occupent environ 48,5% de cette fraction. Notons par ailleurs que le
pourcentage des composés hydrocarbonés est €levé, parce qu'il comporte le chamazuléne et le
sabinéne qui représentent a eux seuls 52,6 % de la fraction hydrocarbonée.

Parmi les esters, oxydes et époxydes que nous avons regroupé€s sous le nom divers, on
trouve un pourcentage ¢élevé d'oxyde de caryophylléne et du 1,8-cinéole qui représentent 52,3
% environ de cette fraction.

Les aldéhydes et cétones représentent ensemble 12,5 % de I'HE ; soit 40,4 % de la
totalit¢ de la fraction oxygénée. Le camphre a lui seul occupe 80,8 % de la totalité¢ des
aldéhydes et des cétones.

Enfin, dans la classe des alcools qui rassemble les alcools terpéniques et
sesquiterpéniques, on rencontre essentiellement le bornéol, le 4-terpinéol et le B-eudesmol
avec un pourcentage de 62,9% de cette catégorie, alors que le thymol, qui est un phénol,
représente seulement 8,2 % de cette fraction.

En ce qui concerne les hydrocarbures, on remarque que les sesquiterpeénes occupent
une grande place de cette fraction (60,2 %). Ceci est dii a la part du chamazuléne qui
représente a lui seul 42,8 % de la totalit¢ des hydrocarbures et 71,1 % des hydrocarbures
sesquiterpéniques. La fraction monoterpénique est composée, quant a elle, de 27,8 % de
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sabinéne ; 13,4 % de B-pinéne ; 18,9 % de B-myrcene ; 11,1 % de a-phellandréne. Ces quatre
monoterpenes représentent donc 71,2 % de cette fraction et 25,1 % de la totalité¢ des
hydrocarbures. Les deux diterpénes 9- (15,16-dihydro-15-methyléne)-a-terpinéne et 9-
(15,16-dihydro-15-methyléne)-p-cymeéne représentent 2,8 % de la fraction hydrocarbonée.
Tableau 1 : Différentes classes de composés et leurs pourcentages dans 1'huile essentielle de
T. annuum

Classe de composés Pourcentage
hydrocarbures monoterpéniques 243
hydrocarbures sesquiterpéniques 41,5
autres hydrocarbures 3,1
alcools 15,1
aldéhydes et cétones 12,5
divers 34

L’analyse chimique montre qu’il y a des variations importantes de composition.
Plusieurs facteurs peuvent expliquer ce phénomeéne. Pour mieux analyser la question, nous
avons procédé a une analyse statistique des données obtenues. Pour ce faire, nous avons
retenu l'analyse en composantes principales (ACP). Il s'agit d'une méthode statistique
essentiellement descriptive: son objective est de présenter, sous une forme graphique, le
maximum d'informations contenues dans un tableau de données FENELON JP (1981);
PHILIPPEAU G (1985).

Les résultats relatifs a cette étude sont regroupés dans le tableau 2. Il en ressort que le
séchage a l'ombre de la partie aérienne de 7. anmnuum L. n'affecte pas d'une manicre
significative la composition chimique de l'huile essentielle qui reste dans l'ensemble
relativement constante. Ceci est en accord avec des travaux déja réalisé sur I'eucalyptus ZRIRA
S. ET BENJILALI B. (1991) et sur la verveine BELANGER A, EDDAOUIRI M, BENJILALI B (1993).
En revanche, pour certaine plante tel que Ocimum. gratissimum L. la teneur des constituants
majoritaires de 1’huile essentiellevarie en fonction du séchage (Yayi E. , & al 2004).

Figure 2 : Projection des individus sur le plan principal (axe 1 x axe 2). Effet du séchage de T.
annuum sur la composition chimique de I’huile essentielle.
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Tableau 2: Variation de la composition chimique de 1'Huile de 7. annuum en fonction du
séchage

Durée de séchageenjours 1 2 3 4 5 6 7T 8 9 W

constituants Teneut en %o

o-pinéne 55 85 09 11 4% 07 13 11 0% 13
camphine 62 01 03 03 04 03 05 05 03 04
sabindne 41 39 55 45 54 39 &1 87 53 7%
f-pinéne 13 017 20 1,9 22 L5 37 1@ 23 32
B-myrcéne 09 08 10 21 L7 13 31 1% 16 16
o-phellanrine 07 06 10 - 12 13 20 20 14 s
o-terpinéne 01 04 03 0% 06 048 05 06 03 06
p-cyméne 10 08 11 L5 LI 10 16 17 L7t 22
limonAne g5 45 o0& 11 09 05 11 S 1
L, 3-cinénle 12 17 14 3023 36 08 26 085 11
camphre 9% 79 106 132 97 118 106 32 34 T2
horneol 15 13 20 17 27 20 L7 16 14 14
4-terpingol 22 19 31 24 2% 20 21 20 L9 22
ce-terpinéol 04 06 06 06 027 OF 02 04 O1 03
thymal 12 0% 0% 17 15 L7 10 L0 1,2 L0
p-dlémtne 08 07 05 05 04 03 05 03 03 03
caryophylléze 14 LI 12 10 10 10 1 07 07 08
cis-p-farnésine - - 035 05 01 04 01 03 0l .
valeniedne a7 95 o3 05 05 05 08 04 03 03
3,6-dihydrochamazuléne 37 23 47 51 6 60 72 47 31 -
oxyde de caryophylitoe 09 08 07 05 06 06 05 04 01 05
5,6-dihydrochamazulkine 10 1L, L& 25 32 3@ 31 31 30 06
7,12-deshydros,6,7 §-tétrahydrochamazuléns L5 13 156 25 25 37 25 1% 31 11
B-eudesmol 87 66 67 44 53 57 55 52 56 27
chamazuléne 371 36 344 299 346 WE 42 352 414 40,2
915, 16-dikydro-1 $-méthyléne)-cc-terpinine 06 05 03 03 02 02 03 02 03 0l
9-{15,16-dihydro-15-méthyléne)- p-cymine 26 23 45 12 11 1! L5 10 14 L7
- : Temeur inférieure 3 0, 1%

NB : Chaque valeur est la moyenne de huit déterminations
CONCLUSION

Le séchage naturel, a l'air libre et a 'ombre, de la plante avant distillation affecte le
rendement ; ce dernier est maximal juste apres la récolte. Il diminue rapidement dans les deux
jours qui suivent puis remonte régulierement avant d'atteindre son minimum. Il s'agit 1a d'une
donnée tres intéressante pour la maitrise de la distillation.

La composition chimique de 1'huile essentiellede la tanaise annuelle a été étudiée. Les
composés majoritaires sont le chamazuléne (38-17%). myrcéne (14-1%). sabinene (8,6-4%),
B-eudesmol (7-3%) et le camphre (18-4%).

Cette composition ne semble pas étre affectée par I'état de séchage de la biomasse
végétale avant distillation. C'est un résultat €également trés important pour la standardisation
de la production.
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