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Effet du séchage a l'air libre des feuilles
d'E. camaldulensis sur le rendement et la composition de ’huile
essentielle
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- Effet du séchage a I'air libre des feuilles d' E. camaldulensts sur le rendement et la composition de —
Phuile essentielle

Au cours du stockage des feuilles d' E.camaldulensis al'air libre, le rendement en huile essentielle augmente de
54% (maximum atteint le 16 émejour). Le broyage ne semble pas avoir un effet sur le phénomeéne étudié. Par contre
le stockage a froid, I'étuvage a 70°C et le blanchiment 4 90°C l'inhibent. Donc,l'augmentation de lateneuren H.E,,
durant les deux premiéres semaines de séchage a lair libre et a ombre, est’ d'origine enzymatique.

Mots clés: E. camaldulensis - Huile essentielle - Traitements - Feuilles - Séchage- Air libre - Rendement -
Composition chimique

Effect of drying of E.camaldulensis leaves 6n the yield and the chemical compesition of the essential — ‘
oil

During the storage of E. camaldulensis leaves under shade, the essential oil yield increased by 54% (maximum
reached the 16th day). The milling does'nt seem to affect the studied processus. In contrast cold storage, oven
drying at 70°C and Bleaching at 90°C inhibit it. So, The increasing of the oil yield, during the first two weeks, is
due to enzymatic activity:
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INTRODUCTION

En travaillant sur Eucalyptus camaldulensis, on a
constaté que le séchage & l'ombre et & l'air libre,
pendant 7 a 10 jours, permet d'améliorer le
rendement en H.E. des feuilles sans en modifier la
composition chimique (Zrira & Benjilali, 1991). La
présente étude a été entreprise dans le but de
trouver une explication a ce phénomeéne.

Deux hypothéses peuvent étre émises :

» L'augmentation du rendement en H.E. serait due
4 un phénomeéne purement physique. Le séchage
pourrait affaiblir les parois des glandes a huile,
facilitant leur extraction et augmentant les
rendements obtenus.

e L'amélioration du rendement en H.E. serait due
A un phénoméne enzymatique : la biosynthese des
H.E. continue apres la récolte des feuilles.

MATERIEL ET METHODES

Pour vérifier les deux hypothéses émises, on a

procédé aux expérimentations suivantes :

¢ Séchage progressif a4 l'ombre,

¢ Séchage a l'ombre puis broyage,

» Stockage & froid (-18°C),

e Etuvage & 70°C pendant 15 et 30 mn suivi d'un
stockage a l'air libre,

» Blanchiment & 90°C pendant 2 mn, puis séchage
a Pair libre.

1. Matériel végétal

Pour réaliser cette étude, on a travaillé sur des
feuilles adultes d’Eucalyptus camaldulensis Dehn
prélevées sur des arbres agées de 18 ans.

2. Traitement avant distillation
s Stockage a I'air libre

Des lots de 100g de feuilles ont été placés & l'ombre
et al'airlibre. L'extraction de 'huile essentielle par
hydrodistillation a été effectuée chaque jour
pendant 40 jours de stockage.

s Stockage a l'air libre suivi d'un broyage

On a suivi le protocole expérimental précédent,
mais avantla distillation on a procédé a un broyage
trés fin des feuilles.

* Stockage a basse température

On a procédé de la méme maniére que
précédemment mais au lieu de placer les
échantillons 4 l'air libre, ils sont stockés a -18°C.

¢ Blanchiment puis stockage a l'air libre

On a effectué le blanchiment des feuilles, juste
aprés ramassage, dans de l'eau bouillante pendant
2mn. Les feuilles ainsi traitées sont ensuite placées
4 l'ombre puis suivies au cours du temps comme
précédemment.

. Etuvage puis stockage a l'air libre

On a procédé a l'étuvage a 70°C pendant 15mn et
30mn. Les feuilles traitées ont été alors stockées a
I'ombre et suivies comme précédemment.

3. Extraction des huiles essentielles

Les feuilles, ayant subi les différents traitements,
ont été soumises & wune extraction par
hydrodistillation a aide de 'appareil de Clevenger
(Zrira, 1992). Les rendements sont exprimés par
rapport a la matiere séche. L’humidité du matériel
végétal est déterminé par étuvage 4 105°C pendant
4 heures

4. Analyse chimique

L'analyse chimique des huiles essentielles a été
faite par chromatographie en phase gazeuse a
I'aide d'un chromatographe de type DANI Modele
6500 équipé d'un détecteur & ionisation de flamme
(FID) et d'une colonne capillaire en silice fondue de
50 m de long et de 0,32 mm de diametre intérieur,
imprégnée d’'une phase stationnaire de type DB5.
Le gaz vecteur utilisé est 1'azote dont le débit est
fixé 2 2 ml/mn. La température de la colonne est
programmée automatiquement de 50°C a 220°C a
raison de 5°C/mn. La température de l'injecteur est
de 210°C ; celle du détecteur est de 225°C.

L'identification des constituants a été faite en
déterminant les indices de Kovats et en utlisant
le couplage chromatographie en phase gazeuse-
spectrométrie de masse (CPG/SM). Le
spectrometre de masse HP 5870 est couplé au
chromatographe HP 5890, équipé d’une colonne
OV 101 de 25m de long et 0,18mm de diameétre
intérieur. La température a été programmeée de
60°C & 220°C a raison de 4°C/mn.

L'analyse quantitative est réalisée en utilisant un
intégrateur de type Shimadzu serie C-R6A. Tous
les coefficients de réponse sont supposés voisins.
Les pourcentages des différents constituants sont
donc assimilés aux pourcentages des aires des pics
du chromatogramme.
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RESULTATS & DISCUSSION
1. Rendements
¢ Séchage a l'ombre

Le rendement en HE. d'E. camaldulensis obtenu
al'état frais et son évolution au cours du séchage a
I'air libre sont illustrés sur la figure 1 qui montre
que le rendement én H.E. augmente au cours du
stockage a l'air libre. Il passe de 0,91 a 1,42% au

bout de 16 jours, soit une augmentation de 56%. Au
deli de cette période, on note une diminution du -

rendement. Au cours de la méme période,
I'humidité des feuilles est passée de 50 4 7%.

‘Humidité
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Figurel. Evolution du rendement en H.E. des "

" feuilles d’E.camaldulensis au cours du -

séchage a Pombre

* Séchage al'ombre suivi d'un broyage avant
distillation .

‘Les feuilles d'E. camaldulensis stockées al'airlibre

sont broyées avant-distillation. La aussi, le
rendement en H.E. des feuilles d'E. camaldulensis
augmente durant le stockage. Il passe de 0,91 &
1,29% aubout de 16 jours, soit une augmentation de
41,8%. Au-dela de cctte période le rendement en
H.E. diminue pour atteindre 0,95% le 40éme jour
(Figure 2).

. 1.’2_

1,04

D'autre part,  le broyage n'augmente pas le
rendement car il diminue méme légérement
(Figure 2). L'hypotheése qui suppose que
I'augmentation du rendement en H.E. est di & un
phénomeéne physique ne semble pas se confirmer.
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Figure 2. Comparaison de I’évolution des
, rendements en H.E. des feuilles d’ E.

camaladulensis stockées a l'air libre
. broyées et non broyées

Pour vérifier ceci, on a réalisé des coupes
histologiques des feuilles dE. camaldulensis afin
d’observer la forme générale des glandes & 1'état
frais et a 1'état sec. Les coupes histologiques
réalisées surles feuilles dE. camaldulensis al'état
frais et a l'état sec (Figures 3 & 4) ont permis de
constater que les poches sécrétrices d'H.E. sont
situées soit juste sous l'épiderme soit dans le
parenchyme chlorophyllien pallissadique.

Ces poches-de sécrétion communiquent avec
l'extérieur a travers les estiols ou bien a travers les

“orifices épidermiques. Les cellules sécrétrices (a

paroi trés mince) sont situées & l'intérieur des
glandes.

La comparaison des coupes de feuilles réalisées a

_l'état frais et a1l'état sec montre que la structure des

poches sécrétrices n'est pas affectée par le séchage.
Aucune différence significative ne peut étre décelée
entre les deux états des feuilles (état sec et état
frais).
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» Stockage a froid (-18°C)

Durant le stockage des feuilles dE. camaldulensis
a basse température (-18°C), le rendement en H.E.
est resté constant et égal a 0,82% MS. L'humidité
des feuilles est restée égale a sa valeur initiale soit
50%. ‘

» Stockage a l'air libre apreés étuvage a 70°C

L'étuvage & 70°C entraine une perte en H.E.. Les
pertes enregistrées sont de 4,5% aprés 15mn
d'étuvage et de 14.1% apres 30mn d'étuvage. On
note cependant que le rendement en H.E. des
feuilles stockées apreés les deux traitements
augmente au début et se stabilise rapidement pour
le reste de la période de stockage (Figure 5). Dans
le cas des feuilles étuvées pendant 15mn, le
rendement en H.E. passe de 0,88 a4 1,08% MS soit
une augmentation de 22,7%. Apres étuvage
pendant 30mn la teneur en H.E. passe de 0,79 a
1,02% soit une augmentation de 29,1%.

* Stockage al'air libre apreés blanchiment
Les feuilles blanchies et stockées a l'air libre ont

gardé une teneur en. H:E. constante et égale a
0,80%.
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Figure 5. Evolution du rendement en H.E. des
feuilles d’E.camaldulensis étuvées a
70°C puis stockées a Pombre

L'augmentation du rendement en H.E. durant le
stockage ‘a l'air libre des feuilles dEucalyptus
semble étre :

- différent d'un phénoméne purement physique ;

- sensible ala chaleur : il est réduit par 'étuvage &
70°C et totalement inhibé par blanchiment 4 90°C
pendant 2mn ;

-sensible au froid: a4 -18°C le phénomeéne est
totalement inhibé.

L'ensemble de ces observations laissent penser &
un- phénomene enzymatique: la biosynthése des
H.E., semble continuer aprés la récolte dumatériel

végétal.

Plusieurs = chercheurs, travaillant sur d'autres
especes d'Fucalyptus, ont observé le méme
phénomene: augmentation du rendement en H.E.
au cours du stockage. Penfold et al. (1948) ont
rapporté que la période de stockage des feuilles
d’E. citriodora ne doit pas dépasser 14 jours. Au-
delade cette période,lerendementen H.E. diminue
progressivement.

Shiva etal. (1983), étudiant I'effet du stockage des
feuilles d’E. hybrid (E. tereticornis) de I'Inde sur
leur teneuren H.E ., ont trouvé que le rendement en
H.E. varie de 1,32 a 1,54% quand les feuilles sont
stockées a 'ombre pendant deux semaines. Cette
variation.est de 1,31 & 1,42% quand celles-ci sont
conservées au soleil pour la méme période. Ce
résultat semble étre similaire a celui obtenu au
cours de cette étude. ‘

D’autres auteurs ont relevé, a4 propos des
Eucalyptus, des résultats similaires aux nétres
(Sandret 1967; Singh et al. 1977; Boelens 1985;
Singh et al. 1986).

Le phénoméne observé dans le cas
d’E.camaldulensis du Maroc a donc été déja relevé
pour d’autres espéces. Cependant, aucune
explication de la cause de cette augmentation n'a
été avancée.

L’hypothese que nous avons émise, & savoir que la
biosyntheése continue dans les feuilles apreés la
récolte peut étre formulée autrement: la
biosynthese des composés terpéniques constituant
T'H.E. est accélérée quand les feuilles sont en stress
hydrique (période de séchage). Une telle conclusion
est déja appliquée de facon empirique par certains
distillateurs de plantes aromatiques. En
particulier, les producteurs d’essence de sauge
connaissent bien l'effet bénéfique du stress
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hydrique sur le rendement en H.E. de cette plante.
Ils recommandent d’arréter I'irrigation de la plante
une semaine avant la distillation. Ce phénomene a
été également observé chez d’autres plantes et pour
d’autres composés. Rasmusen (1976) a montré que
les feuilles de tomate recevant une quantité
insuffisante d’eau -donc en stress hydrique-
connaissent une augmentation de la concentration
de I'acide abscisique. Cet acide permet a la plante
de s’adapter au stress hydrique. Le méme
phénomeéne a été relevé chez les épinards
(Zeevaart, 1971) et les petits pois (Simpson &
Saunders, 1972).

Singh et «f. (1973) ont pu montrer que la
concentration de la proline augmente rapidement
dans les feuilles d’orge en période de stress
hydrique. Le taux de cet acide revient & la normale
quand les feuilles d’orge sont suffisamment
réhydratées.

Dans le cas de 'Eucalyptus, peut-on supposer que
cest le méme phénomeéne qui se produit? Les
composés terpéniques joueraient-ils le méme role
que lacide abscisique dans la tomate?

2. Composition chimique
*» Séchage a Pombre
Le séchage & P'ombre des feuilles d'E.

camaldulensis n'affecte pas d’'une manieére
significative la composition chimique de I'H.E

(Tableau 1) qui reste dans I'ensemble relativement -

constante. On note, cependant, une légeére
augmentation des teneurs en o-pinéne et en 1,8-
cinéole et une diminution des taux de
sesquiterpenes.

* Séchage a I'ombre puis broyage avant
distillation

La composition chimique des H.E. extraites des
 feuilles d’E.camaldulensisstockées al’airlibre puis
broyées avant distillation est similaire a celle des
H.E. obtenues a partir des feuilles non broyées. On
observe, 1a aussi, une diminution importante des
© teneurs en sesquiterpénes et en particulier le
spathulénol dont le taux passe de 10,1241,3% apres
5 semaines de stockage.

e Stockage a froid (-18°C)

Le stockage & basse température ne semble pas
modifier la composition chimique de 'H.E. des
feuilles d’Fucalyptus.

* Stockage a Pair libre apreés étuvage

Les feuilles d’E.camaldulensis étuvées a 70°C ont
donné une H.E. de composition légérement
différente de celle des feuilles non traitées

, (Tableau 2).

En effet, T'H.E. obtenue apreés étuvage est
particulierement pauvre en composés
sesquiterpéniques. Notons que la durée d’étuvage
n’a pas affecté la composition de 'H.E.. Cette
derniére a évolué de la méme maniére dans les
feuilles étuvées pendant 15 et 30 minutes.

. Stockage a Pair libre apres blanchiment

Les H.E. extraites des feuilles d’ E.camaldulensis
blanchies puis stockées a Pair libre possédent une
composition chimique similaire a celle des H.E.
obtenues apres étuvage.

CONCLUSION

Le stockage a l'air libre des feuilles dE.
camaldulensis permet d'augmenter leur
rendement en H.E. Le maximum est obtenu le
16eme jour du stockage. Jusqu'au 40éme jour le
rendement en H.E. reste toujours supérieur a celui
des feuilles fraiches.

Ce résultat est trés important pour une
exploitation industrielle: le matériel végétal
récolté peut attendre quelques jours, voire
quelques semaines avant d'étre traité.

Un séjour de deux semaines a l'ombre est plutét
recommandé, puisque le rendement en H.E. serait
maximal.

L'augmentation de la teneur en H.E. est
apparemment d'origine enzymatique : la
biosynthese des H.E. semble continuer aprés la
récolte mais elle est ralentie par étuvage a 70°C et
elle est totalement arrétée lors du stockage 2-18°C;
une inhibition de l'activité est obtenue par
blanchiment des feuilles 4 90°C pendant 2mn.

Le stockage a l'air libre n'affecte pas d'une maniere
significative la composition chimique de I'H.E. des
feuilles d'E.camaldulensis. Les variations
observées sont plutét positives puisqu'on assiste a
une légére augmentation du taux d'eucalyptol et
une diminution de la teneur en composés
sesquiterpéniques.
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Tableau 1. Evolution de la composition chimique de 1'H.E. des feuilles d'E.camaldulensis au cours du
stockage a I'air libre

Séjour i I'omDre...ceceeiiccirrrsrnessierescanreseressaens
ler lere 2&éme 3éme 4éme 5éme 6eme

Composés jour semaine semaine semaine semaine semaine semaine
alpha -pinéne 14 1,5 1,8 1,9 1,6 2,1 3,8
camphéne 0,5 tr 0,0 tr 0,1 tr 0,0
béta -pinéne 0,1 0,6 0,0 0,2 0,0 0,0 0,0
myrcene 0,1 0,0 0,1 0,1 0,1 0,1 0,0
alpha -phellandréne tr tr 0,0 tr 0,0 0,0 0,0
p-cymene 59 6,2 11,4 4,5 8,5 3,6 10,5
1,8-cinéole 65,8 72,7 69,5 69,8 72,1 76,1 75,3
gamma-terpinene 0,1 0,1 0,3 0,1 0,3 0,2 0,2
fenchone 0,0 0,0 0,0 0,0 0,0 0,0 0,0
p-cymenene 0,1 0,1 01 - 0,1 0,1 0,1 0,1
inalol 0,5 0,5 0,6 0,5 0,6 0,5 0,5
fenchol 0,0 0,0 0,0 0,0 .00 0,0 0,0
aldéhyde campholénique 0,2 0,2 0,1 0,2 0,1 0,1 0,1
transpinocarvéol 1,2 1,2 0,9 1,8 1,0 1,3 0,9
isopulégol 0,0 0,0 - - 0,0 0,0 0,0
pinocarvone 0,2 0,2 0,2 0,2 0,2 0,2 0,1
bornéol 0,7 0,6 0,4 0,6 0,5 0,6 0,5
terpinéol-4 0,8 0,8 0,7 0,7 0,7 0,5 0,6
alpha-terpinéol 1,4 1,4 1,1 2,5 1,1 1,6 1,4
myrténal 0,7 0,6 0,5 - 0,4 - -
myrténol 0,3 0,3 0,2 0,3 0,2 0,2 0,2
carvéol-1 0,1 0,2 0,1 0,1 0,1 0,1 0,1
nérol 0,4 0,4 0,3 0,3 0,3 0,3 0,2
carvéol-2 1,3 1,3 1,0 2,6 1,0 1,2 0,8
cuminal 0,3 0,2 0,2 0,2 0,2 0,2 0,2
carvone tr tr tr . tr 0,0 tr tr
pipéritone 1,1 1,5 1,3 1,8 1,3 1,0 1,1
acétate de linalyle 0,3 0,2 0,2 0,2 0,2 0,2 0,1
caryophylléne 0,1 0,1 0,0 0,0 0,0 0,0 0,0
aromadendréne 0,2 0,1 0,2 0,1 0,2 0,8 0,0
alpha-humuléne 0,1 0,0 0,2 0,1 0,1 0,4 0,0
alloaromadendréne tr - tr - - tr -
gamma-muuroléne 0,0 tr 0,0 - 0,0 0,1 0,2
gamma-cadinéne tr tr tr tr 0,0 0,0 tr
béta -nérolidol 0,6 0,3 0,3 0,3 0,3 0,4 0,1
lédol 0,3 0,2 0,2 0,2 0,2 0,2 0,0
spathulénol 5,1 1,8 1,8 2,7 2,1 2,2 0,5
oxyde de caryophylléne 1,0 0,5 0,5 0,6 0,6 0,6 0,1
globulol 1,2 0,7 0,7 0,8 0,8 0,8 0,2
guaiol 0,7 0,1 0,5 0,2 0,2 0,2 0,0
gamma-eudesmol 0,2 0,1 0,1 0,1 0,1 0,1 tr
alpha-eudesmol 0,2 0,1 0,2 0,2 0,1 0,1 tr
béta-eudesmol 1,0 0,6 0,6 0,6 0,5 0,5 0,1

tr = traces ( <0,05%)
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Tableau 2. Evolution de la composition chimique de I'H.E des feuilles d'E.camaldulensis étuvées 2 70°C

au cours du stockage a l'air libre

Séjour a l'ombre

Composés 1 er jour lére 3 eme 5 éme
semaine semaine semaine
alpha-pinéne 16 1,1 1,6 1,4
camphene 0,0 0,1 0,0 0,0
béta-pinéne 0,0 0,5 0,0 tr
myrcéne 0,0 tr tr 0,0
alpha-phellandréne 0,5 04 0,3 0,3
p-cymeéne 9,9 12,3 8,7 5,6
1,8-cinéole 72,6 70,5 77,2 83,5
' gamma-terpinéne 0,3 0,2 0,2 0,2
fenchone tr 0,0 tr tr
p-cymenéne 0,4 0,4 0,3 10,3
linalol 1,5 1,0 0,6 0,5
fenchol 0,0 0,2 0,1 tr
aldéhyde campholénique tr tr tr tr
transpinocarvéol 0,9 0,9 0,6 1,0
isopulégol 0,1 0,1 0,0 -
pinocarvone 0,2 0,2 0,2 0,1
bornéol 0,3 0,7 0,2 0,2
terpinéol-4 0,5 0,5 0,4 0,4
alpha-terpinéol 1,6 1,0 0,7 0,8
myrténal 0,1 0,2 0,1 0,0
carvéol-1 0,0 0,0 tr tr
nérol 0,2 0,2 0,1 0,1
carvéol-2 0,8 0,8 0,7 0,7
cuminal 0,2 0,0 0,1 0,1
carvone tr tr - -
pipéritone 0,7 0,7 0,6 0,6
acétate de linalyle 0,2 0,1 0,1 0,0
béta-caryophyllene 0,0 0,0 0,0 tr
aromadendrene 0,7 0,8 0,6 0,3
alpha -humuléne 0,2 0,3 0,2 0,2
alloaromadendréne - 0,1 0,0 0,0
gamma-muurdéne 0,2 0,2 0,2 tr
gamma-cadinene 0,4 0,5 0,4 0,1
béta-nérclidol 0,2 0,2 0,2 0,0
lédol 0,0 - 0,0 tr
spathulénol 0,5 0,4 0,6 0,4
oxyde de caryophyllene 0,1 0,0 0,1 0,0
globulol 0,2 0,2 0,2 0,0
guaiol 0,2 0,2 0,2 0,1
gamma-eudesmol tr tr 0,0 tr
alpha-eudesmol tr tr tr tr
béta-eudesmol 0,2 0,2 0,2 0,0

tr = traces ( <0,05%)
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