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Huiles essentielles : un bref historique

Egyptiens
| Mar/a la Juive

1¢reextraction |-/
avec Ambix

« Etre entre la
marmite et
Dieu »

| et tout revient a la

Pas d’HE

Pas d’HE

.. « Tout vient 3 la Terre

Giovanni Della Porta
invente le vase florentin

1¢re Huile essentielle !
20€meg -

Inventeur Réfrigérant| Clevenger découvre la

Pas d’HE

Pas d’HE

cohobation

21ieme g - Micro-ondes

La lecon de l'université de Farid Chemat « les huiles essentielles: de I'alambic aux microj—

ondes, France Culture, 2009



http://plus.franceculture.fr/partenaires/avignon-et-pays-de-vaucluse/la-lecon-de-l-universite-de-farid-chemat-les-huiles
http://plus.franceculture.fr/partenaires/avignon-et-pays-de-vaucluse/la-lecon-de-l-universite-de-farid-chemat-les-huiles
http://plus.franceculture.fr/partenaires/avignon-et-pays-de-vaucluse/la-lecon-de-l-universite-de-farid-chemat-les-huiles
http://plus.franceculture.fr/partenaires/avignon-et-pays-de-vaucluse/la-lecon-de-l-universite-de-farid-chemat-les-huiles
http://plus.franceculture.fr/partenaires/avignon-et-pays-de-vaucluse/la-lecon-de-l-universite-de-farid-chemat-les-huiles
http://plus.franceculture.fr/partenaires/avignon-et-pays-de-vaucluse/la-lecon-de-l-universite-de-farid-chemat-les-huiles
http://plus.franceculture.fr/partenaires/avignon-et-pays-de-vaucluse/la-lecon-de-l-universite-de-farid-chemat-les-huiles
http://plus.franceculture.fr/partenaires/avignon-et-pays-de-vaucluse/la-lecon-de-l-universite-de-farid-chemat-les-huiles

European Hub on New Challenges in the Field of Essential Oils - EOHUB

Plan

m) - Marché mondial
« Législation
« Définition & Composition
« Méthodes d'Extraction
« Caractérisation
« Applications en agronomie




Co-funded by the
E O H U B Erasmus+ Programme
of the European Union

Huiles essentielles : Production mondiale

Maroe; 0,10%

Production Figures of Important Essential Oils (2008)

Production in Metric

Indonésie: 1 90%— Afﬁqﬁ] 3; Sud; Essential Oil Tons (2008) Main Production Countries
' Orange oils S1000 USA, Brasil, Argentina
Hongrie; 0,10% Vietnam; 0,10% Commint oil 32000 India, China, Argentina
_——Autres; 10% Lemon oils 9200 Argentina, Italy, Spain
Inde; 25,80% Eucalyptus oils 4000 China, India, Australia, South Africa
Etats-Unis; 16,80% Peppermint oil 3300 India, USA, China
Clove leaf oil 1800 Indonesia, Madagascar
Citronella oil 1800 China, Sri Lanka
France; 1,00%— Spearmint oils 1800 USA, China
Argenine; 430%  Cedarwood oils 1650 USA, China
Chine: 3,00% Litsea cubeba oil 1200 China
| Brésil, 26,60% ik ijlh-:h?:ll?“ mll G : ?$ ::ﬂflf'““"ﬂ* o
Eg}"p(ﬂ : 0,10% J h U Vandin ol ross0 rance
Corymbia Citriodora 1000 China, Brazil, India, Vietnam
1850-1950 : France, Italie,
Espagne, Portugal
Source : Handbook of Essential Oil, Science, « 1950 : Afrique du Nord

Technology and Applications edited by K.
Husnu Can Baser and G. Buchbavuer, chap

e 1990 :Chine, Inde
« ~2010:Inde 5
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HE: Répartition mondiale =~ =
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Huiles essentielles : Import/Export (Top 5 in USS)

Exports en 2019 (en milliard Imports en 2019 (en milliard
UsD) usD)

-
&

] Singqpore ® rlande m Chine mUS » Germony m UK France

= France m US = Allemagne

Source : UN COMTRADE Database « Essential Oils »



https://comtrade.un.org/data/
https://comtrade.un.org/data/
https://comtrade.un.org/data/
https://comtrade.un.org/data/
https://comtrade.un.org/data/
https://comtrade.un.org/data/
https://comtrade.un.org/data/
https://comtrade.un.org/data/
https://comtrade.un.org/data/

Huiles essentielles : Répartition par secteur

Répartition (%) Usages Multiples

“/ :

-

= Pharmacy

m Flavors

= Fragrances (Perfumes/Fragrances,
Aromatherapy, Hair&Skin care)

Source : Essential Oils Market Size, Share & Trends Analysis Report, 2020

Cosmeétiqgues & Parfums
Aromathérapie
Aromes

Produits ménagers
Additifs

Biocides

Insecticides

Précurseurs de synthese

8



https://www.grandviewresearch.com/industry-analysis/essential-oils-market

Huiles essentielles : Tendance olfactive  ® corus o7
par continent

wFharal | = Fantasy | wFruity il @ Gourmel'Edible Fresh & Clean  ® Arom atherapyWood enhancemant

L . g 1280, 4 .
O Chocolate cookie
Lemon Pie
%Y, 870 870
. German chocolate cake
. ACRANCS 812 ' e
ag , - 7.a6 E_EB?JEI )
R : 5.308.35 . p46 - - 608
o e 53 " 5,467 55
"‘-4:':"' o g | Iq‘.lt- | 488 | |
Fragrances of the world I I
Eurcps Asla Pacific Marh Amarca Latin Amarica Midde East & Africa

In Europe and Asia, Floral scents are favoured in personal care
products. In NA, the market is driven by Fruity and Gourmet

fragrances. In the Middle East and Latin America, the market tends to
favour Fantasy fragrances.



http://www.fragrancesoftheworld.com/fragrancewheel.aspx
http://www.belle-aire.com/pdfs/FragranceGeneology.pdf
http://www.incensemania.com/fragranceinfo.html

@ corus == N

of the European Union

Huiles essentielles : NTERESTINTHE Us o rer SVEN HIGHER
Nouvelle tendances ?

MINTEL

=]
60
58
48
I |

Fragrances that you spray ~ Fragrances that help to Fragrances that can be Fragrances that offer a Hair perfume
on dchothingfabnic relieve coldsheadaches  wom at night (2.9.. to help cooling or heating sensation
wou sleep. refresh bed when applied
linen}

SCENT EXTENSIONS INTO LAUNDRY M Fragrances for clothes attract the highest consumer interest in the US.
AND FRAGRANCE FOR CLOTHING A third of consumers are interested in hair perfume climbing to 45% of women.
@ Fragranced " Fine fragrance &% Wardrobe scents
= Laundry for clothes -

- Vers plus de fonctionnalités

Scentsy Dryer Disk Coconut La Petite Robe Noire Jo Malone Scent Surround
FE—— Mow Exit de  egarie e Mintel @ In-Cosmetics 2014 (Hambourg) 10
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Huiles essentielles : Législation : laquelle ?

. . Un environnement contraignant
|La réglementation |\ J

Certifications Bio
Ecocert, Demeter
Pharmacopée

Absence de
. TOXICITE

Com.

Européenne 2 ‘" x ' ACTIVITE
NVIRONNEMENT™ I BIOLOGIQUE

. QUALITE
Y ENREGISTREMENT | ‘

RIFM IFRA

Conseils A4MM

. de 'europe
Additifs et

excipients

Source : Archimex 12


http://www.plantesmedicinales.qc.ca/colloques/2006/pres_Mompon.pdf

Huiles essentielles : Législation

« Complexe car pas de législation propre aux HE

« Législation HE réglementée par le secteur d’application :
Cosmetique, Alimentaire, Medicament, etc

« Cosmétique : Regulation (EC) N°1223/2009
* Alimentaire : Regulation (EC) N°1334/2008
« Médicament : Directive 2004/24/CE

« Complexe car ces textes de loi peuvent se contredire

Complexe car beaucoup d’'acteurs Iégislatifs directs ou
iIndirects en jeu

Complexe car se rajoute la législation REACH & CLP

« REACH : Registration, Evaluation, Autorisation and Restriction of
Chemicals

« CLP : Classification, Labelling and Packaging

Pas de standardization reconnue a I'échelon EU, il existe
neanmoins les standards de ['lFRA, guide par le RIFM

Besoin d'harmonisation : collaboration ISO/DEQM/IFRA
(ISO/TC 54)

13


http://eur-lex.europa.eu/LexUriServ/LexUriServ.do?uri=OJ:L:2009:342:0059:0209:EN:PDF
http://eur-lex.europa.eu/LexUriServ/LexUriServ.do?uri=OJ:L:2009:342:0059:0209:EN:PDF
http://eur-lex.europa.eu/LexUriServ/LexUriServ.do?uri=OJ:L:2009:342:0059:0209:EN:PDF
http://eur-lex.europa.eu/LexUriServ/LexUriServ.do?uri=OJ:L:2009:342:0059:0209:EN:PDF
http://eur-lex.europa.eu/LexUriServ/LexUriServ.do?uri=OJ:L:2009:342:0059:0209:EN:PDF
http://eur-lex.europa.eu/LexUriServ/LexUriServ.do?uri=OJ:L:2008:354:0034:0050:EN:PDF
http://eur-lex.europa.eu/LexUriServ/LexUriServ.do?uri=OJ:L:2008:354:0034:0050:EN:PDF
http://eur-lex.europa.eu/LexUriServ/LexUriServ.do?uri=OJ:L:2008:354:0034:0050:EN:PDF
http://eur-lex.europa.eu/LexUriServ/LexUriServ.do?uri=OJ:L:2008:354:0034:0050:EN:PDF
http://eur-lex.europa.eu/LexUriServ/LexUriServ.do?uri=OJ:L:2008:354:0034:0050:EN:PDF
http://eur-lex.europa.eu/LexUriServ/LexUriServ.do?uri=OJ:L:2004:136:0085:0090:fr:PDF
../Legislation HE/IFRA/23355_GD_2014_01_23_IFRA_Standards_Booklet_(47th_Amendment).pdf
../Legislation HE/ISO/ISO_TC_54_p.12, Dossier.PDF

Huiles essentielles : les ® corue I
nombreux acteurs legislatifs

~ . IFRA (Infernational Fragrances Association)
- RIFM (Research Institute for Fragrances Materials) Textes de loi EU
- IFEAT (infenational Federation of Essential oils and Aromas trades) http://eur-lex.europa.eu/homepage.html
Parfums & . EFEO (European Federation of Essential Ol
Arémes ™| . ErrA (European Flavour Association) Texte de loi FR

hitp://www.legifrance.gouv.fr/

. IOFI (International Organization of the Flavour Industry)
. FDA (Food & Drug Administration)

. EFSA (European Food Safety Authority)

. Cosmetics Europe Association (anciennement Colipal)

. EFfCI (European Federation for Cosmetic Ingredients)

méti - . . L o . . . N
COS e C]UGS . DETIC (Association Belgo-Luxembourgeoise des producteurs et des distributeurs de savons, cosmétiques, détergents, produits d'entretien, d'hygiéne et de
toilette, colles, produits et matériel connexes)

. FEBEA (Fédération des Entreprises de la Beauté)
. AFNOR (Agence Francaise de Normalisation)
Norm(]ﬁzoﬂon = . CEN (Comité Européen de Normalisation)

. 1SO (International Organization for Standardization)

. AFSSAPS (Agence Frangaise de Sécurité Sanitaire des Produits de Santé) devenu ANSM

. ANSMt_(AI\Ige)nce Nationale de Sécurité du Médicament et des produits de santé) : section Comité Francais de la Pharmacopée « plantes médicinales et huiles
essentielles

Phormoceu’rique 1 . EDQM (European Directorate for the Quality of Medicine) au sein du Conseil de I'Europe

. EMEA (European Medicines Agency)

- USP (US Pharmacopeial convention)

REACH & CLP . ECHA (European Chemical Agency)



http://www.ifraorg.org/
http://www.rifm.org/
http://www.ifeat.org/
http://www.efeo-org.org/
http://www.effa.eu/en/about/welcome-to-effa
http://www.iofi.org/
http://www.fda.gov/
http://www.efsa.europa.eu/
https://www.cosmeticseurope.eu/
https://www.cosmeticseurope.eu/
https://www.cosmeticseurope.eu/
http://www.effci.org/
http://www.detic.be/pages/FR/detic.asp
http://www.febea.fr/
http://www.afnor.org/fr
https://www.cen.eu/Pages/default.aspx
http://www.iso.org/iso/home.html
http://ansm.sante.fr/
http://www.edqm.eu/en/edqm-homepage-628.html
http://www.ema.europa.eu/ema/
http://www.usp.org/
http://echa.europa.eu/
http://eur-lex.europa.eu/homepage.html
http://eur-lex.europa.eu/homepage.html
http://eur-lex.europa.eu/homepage.html
http://www.legifrance.gouv.fr/

Huiles essentielles : ex Contradiction/législation

* Huile Essentielle :

« Produit odorant, généralement de composition complexe, obtenu a
partir d'une matiere premiere vegetale botaniquement definie, soit par
entrainement a la vapeur d’equ, soit par distillation seche, soit par un
procede mecagnique approprie sans chauffage. L'huile essentielle est le
plus souvent separee de la phase qqu,e,usef)or un procede physique
n'entrainant pas de changement significatit de sa compaosition »

« Cosmétigue :

« Les produits cosmetiques sont définis a l'article L. 5131-1 du Code de la
sante publique comme « toute substance ou melange destiné a éfre mis
en confact avec les diverses parties superficielles du corps humain,
notamment I'epiderme, les systemes pileux et capillaire, les ongles, les
levres et les organes genitaux externes, ou avec les dents et les
muqueuses buccales, en vue, exclusivement ou principalement, de les
nettoyer, de les parfumer, d'en modifier I'aspect, de les protéger, de les
maintenir en bon etaft ou de corriger les odeurs corporelles ».

HE ne devrait pas pouvoir éfre considéré comme
ingrédient dans un produit cosmetique car elles
passent la barriere cutanée

15



Huiles essentielles : Toxicité/alimentaire

Liste substances : interdites si ajoutées telles quelle dans les
denrées alimentaires
(Regulation N°1334/2008 — Annexe lll part A)

» Acide agarigue -« Menthofurane

« Aloine « Méthyl eugénol

« Beta-asarone « Pulégone

« Capsaicine « Quassine

« Coumarine » Safrole
 Estragole * Teucrine A

* Acide * Thuyone alpha et

cyanhydrigue béta
« Hypéricine

16
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Huiles essentielles : Toxicité/alimentaire

Liste substances : autorisées si ajoutées par le biais d'HE avec
restrictions
(Regulation N°1334/2008 — Annexe Il part B)

Exemples d'HE Don !
Slibstanoss en contenant alimontaires Boissons Exceptions
des quantités (n mg/Kg) (en mg/kg) et/ou restrictions spéciales
importantes 9
Aloine aloés 01 0,1 50 mg/kg dans les boissons alcoolisées.

1 mg/kg dans les boissons alcoolisées
Béta asarone calamus 01 0,1 et les assaisonnements destinés aux
biscuits apéritifs (snack foods).

e
Berbérine it m gne 0,1 0,1 10 mg/kg dans les boissons alcoolisées.
mexicaine
cannelle de Chine, 10 mg/kg dans les caramels et les confi-
Coumarine féve tonka, langue- 2 2 series au caramel.
de-cerf, mélilot, 50 mg/kg dans les gommes a macher.
aspérule odorante 10 mg/kg dans les boissons alcoolisées.
50 mg/kg dans les nougats, le masse-
'
pain et ses succédanés, ou produits Exemp'ea d HE
Acide e a 4 1 similaires. DOﬂféOS "
cyanhydrique 1 mg/kg par % volume d'alcool dans les en Contanant BO‘BSOI\S EXCGptIOﬂS

boissons alcoolisées. 5 mg/kg dans les SUbStances a"l’ﬂﬁﬂt&h’es

(en mg/kg) et/ou restrictions spéciales

conserves de fruits & noyau. des quantités (en mg/kg)

AR § A 10 mg/kg dans les boissons alcoolisées. i rt
llepert ; importantes
Hypéricine millepertuis 0,1 0,1 1 mg/kg dans la confiserie. p

250 mg/kg dans les boissons aromati-

Pulégone | menthe pouliot 2 Joo " Hi{sces oot 8 AT 250 mg/kg dans les boissons aromati-
350 mg/kg dans la confiserie a la
menthe. ¢ ! sées a la menthe.
10 mg/kg dans la confiserie sous forme PU|egone menthe pQU“Ot 350 /k d I f . 3
Quassine quassia 5 5 de pastilles. mg g ans la con iIserie a Ia
50 mag/kg dans les boissons alcoolisées.
, = menthe.
2 mg/kg dans les boissons alcoolisées
safran et, dans une titrant jusqu'a 25 % en volume.
Safrol moindre mesure, 5 mg/kg dans les boissons alcoolisées
5 basilic, noix de 1 1 titrant plus de 25 % en volume.
et isosafrol 3 3 :
muscade, sauge, 15 mg/kg dans les denrées alimentaires
thym contenant du macis et de la noix de
muscade.
1 I i lisé
Santonine armoise de Judée 0,1 0,1 , mg/!fg dan§ b Doe ookt
titrant jusqu’a 25 % en volume.
5 mg/kg dans les boissons alcoolisées
titrant jusqu’a 25 % en volume.
inone sauge et armoise 05 0,5 ::r:\tg,klgsd::?.’)es%b:: j(o):fr:;mo"s‘ées
alpha et béta & § % K 2

25 mg/kg dans les denrées alimentaires
contenant des préparations a base de
sauge. 35 mg/kg dans les amers.

17



Huiles essentielles : Toxicité/cosmétique
« Cosmétique (directive 2003/15/CEE)

« 26 substances allergenes (mention obligatoire sur

étiquette si) ex: linalol
« >0,001% dans les produits non rincés (lait corporel, creme
visage...)

« >0,01% dans les produits rincés (gel douche,
shampoing...)

« 15 substances pouvant se retrouver dans HE
« Ex: Méthyl eugénol interdit dans les produits cosmétiques

sauf

231

Methyleugenol (n® CAS ©3-15-2), sauf présence
normale dans les essences naturelles utilisees et
SOUS réserve que la concentration n'excéde pas :

- 0,01 % dans les parfums fins ;

- 0,004 % dans les eaux de ioilette ;

- 0,002 % dans les cremes parfumeées ;

- 0,001 % dans les produits rinces ;

- 0,0002 % dans les autres produits sans ringage
et les produits d'hygiene buccale.

18


http://ansm.sante.fr/var/ansm_site/storage/original/application/657257784ff10b16654e1ac94b60e3fb.pdf
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Huiles essentielles : Définition

¢ 1ISO 9235.2

« Produit obtenu au départ d 'une matiere premiere
végétale soit par hydrodistillation ou distillation a la
vapeur d’eau, soit par procéde mécanique par
pressage de [’epicarpe des Citrus, soit par distillation
seche »

« ...peut avoir subi des traitements physiques (par
exemple : re-distillation, aération) qui n’impliquent
pas des changements significatifs de la composition de
depart »

20



Huiles essentielles : Terminologie

Source :

ISOLATS

Distillation

Distillation moléculaire

HUILES

ESSENTIELLES

Huiles Empyreumatiques ;f.

Entrainement
a la vapeur

‘ Végétal ‘

Corps Extraction

Pommades
d’enfleurage

4’/’/’;:1;5/"' solvants divers
Oléorésines

Aleool

Perron 1992

h 4

Solvants

Co-funded by the
E O H U B Erasmus+ Programme
of the European Union

HE Agrumes

Expression
Filtration

Concrétes

Extraction Distillation
alcool moléculaire

Reésinoides. Alcoolats

Absolues

Décolorées

21



Huiles essentielles : Composition complexe

ex: HE lavande plus de 250 * Monoterpenes (C10)
cComposes
- acides .

Tres
- alcools .
, volatil

- cetones
- esters

- composes soufrés/azotes ]
» Sesquiterpenes (C15)

Mais surtout terpenes | Dérivé
isopréene

H,(

:,f o, CHICHS),

H,C CH,

Volatil

22



Huiles essentielles : Chémotype, importance !

Chémotype: méme espece botaniqgue mais compaosition
# Ex : Thym

Plus de 7 chémotypes . E |

1. Linalol % E

2. Geéraniol 1 | ‘ C

3. ThymOI \ |'h L |I | | l | I lJ 0 ..l_u_lLJLI_J_I__Ul!l_

4. Th UJO nO| Thymus wdgans Thymus viclzaris

5 CONOCFOI chamotvpe Lmalol chanolype Géaanol

6. a-terpinéol g E

/. Hydrate de sabinene = E

i.||.‘| .J.||ul}.'[ __’1_-| ljli.iJlJJ.l...

M) Activité & TOXICIE | i o

23



Huiles essentielles : Chiralité, facteur essentiel

Composes tres o AP e N,
proches dans leur o

structure chimigue
(Méme masse
molaire, ...) donc

\ eprpe o \ "-h-____h_ ,—F"'d-.

tres difficiles o
analyser mais (+)-carvone ()-carvone
impOl’TOﬂT 1] Graine de carvi Manthe verte
Cumin Menthe

Configuration spatiale détermine I'odeur

24
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Huiles essentielles : Rectification

1. Eliminer impuretés : composés peu volatils (phénols
a haut poids moléculaire, cires ....)

2. Eliminer odeur indésirable de composés tres volatil

« Composes soufrés : dimethyl sulfide dans HE de menthe
poivréee

S«

H3;C CHs;

« Composés azotés

3. Enrichir en un composé particulier
(ex : HE d’eucalyptus enrichi en 1,8-cinéole)

25
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Huiles essentielles : Critere qualité (AFNOR)

. Matieres premieres végétales

1 Dénomination Botanique (genre, espece, sous espece, varieté)

2 Conditions production de la plante (collecte, cultivées: semis/bouturage, origine
géographique, conditions récolte, séchage, fragmentation, pesticides,
traitements addifionels etc)

3 Partie de la plante utilisée (fleurs, feuilles, écorces, bois, racines, rhizomes, fruits,
graines

4 Précision du chémotype (=race chimique)

5 Identificafion de la plante ou partie (macroscopique, microscopique, CCM ou
CPG, réaction colorées, cendres, teneur en eau)

6 Résidus de pesticides, Nbre de microorganismes

. Huiles essentielles

1 Mode d’'obtention (entrainement vapeur d’'eau, distillation seche, expression &
froid

Caracteres physico-chimiques

|ldentification & analyses chromatographiques

4 Condition de conservation et de stockage



European Hub on New Challenges in the Field of Essential Oils - EOHUB

Plan

* Historigue

« Marché mondial

« Législation

« Définition & Composition
# « Meéethodes d'Extraction

« Caracteérisation

« Applications en agronomie

27



Huiles essentielles : Vers une éco-extraction

Micro-
‘ ondes
® co,

supercritigue
O Distillation vapeur

Hydrodistillation

®
Enfleurage

28



: simplicité du
EAU FROIDE diSpOSiTif

L[E_TK : dégradations

(chaleur et eau)

Attention !
- Si chauffage a feu nu de I'alambic :
v Quantité d'eau suffisante
v Couche supérieure de la biomasse pas en surchauffe
- Pas de surcharge de I'alambic =2 mouvement des plantes dans
eau (augmentation surface de contact)
- Durée de distillation minimale : réduire réactions chimiques

(hydrolyse) et de décomposition 29



@ corus i
Huiles essentielles : Distillation a la vapeur

EAU

WERSE =
+
ALIMENTATION

DU FOYER r'P

T

LAVANDE

- meilleur contrdle
de la temperature, isolation
thermique du systeme, moins
de degradations

R plus complexe,
WLEL’ plus coUteux
[ T 1

o e o o o o o
ESSENCIER

Bac
_____ réfrigérant

AHention !

Vapeur a haute température :
- risque de décomposition des constituants de I'HE

- si biomasse seche = blocage hydrodiffusion de I'HE

car vapeur plus saturée en eau
30



Huiles essentielles : Distillation a la vapeur en
champ

« Avantages : Distfillation
immédiate de I'HE, evite étape
sechage, augmente le

rendement

, Capacité
maximale 1000-1200kg, diminue
la qualite de I'HE

Fréeqguemment utilisé pour I'HE de lavande

31



Huiles essentielles : Expression a froid

SERERS y s . Evite une

Sty _ d%?rodohon thermique des

SR |, e aldehydes de I'HE

% ; the conveyor. .

w m : 5 2N Machine
=== mecanisee demande plus

SEEHERSE d’investissement

% % 4 2 4. The emulsion is
' % § % treated in a centrifuge
L\ LS where essential oil
2. The fruit’s 3. The whole fruit being lighter is

oil sacs is spray washed. separated from
are pierced, water.

Pour les HE d’'agrumes qui sont tres sensible a la chaleur

32
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Huiles essentielles : Extraction CO, supercritique

Les états du CO2

Domaine
super-critique

liquide
solide

5 ]l B —

i point gaz

1.0} S ;
: i (31§°C) o
1947 2168 3042 T

T .
(Ts.b) ( 3 ) (va) [’K]

Pour P> Pc et T>Tc, le CO2 est a I'état supercritique.

Principe:

« CO, dans des conditions de T &
P données (P critique: 73,8 bar
et T° critique: 31 °C)

« CO,:

* liquide (bonne capacités
d’extraction)

» gaz (bonne diffusion)

« Application : décaféination du café & arbmes a haute valeur

ajoutée

pas de résidus de solvant, fres doux pour
molecules fragiles, haute capacites d’'extraction, tres selectif

tres coUteux, installations complexes

33



Huiles essentielles : Besoin d’alternatives ?

 Perte de certains constituants

« Dégradation de certains composés insaturés par effet T°
ou par hydrolyse
« Eco-extraction :
« Amélioration procéedeés existants : turbodistillation

- Detournement d'appareils : optimalise mat
1ere/énergie : ultrasons

* Innovation méthodologique/technologique : micro-
ondes, CO, supercritique...

o , C Extraction
Rapidité + @ + Sélectivité dbale

34




Importance
actualle relative

des procadas

Source : Archimex

Co-funded by the

6 EOHUB Zesas
Huiles essentielles : Cycle de I'exiraction/purification

Distillation
Rectificatio

Centrifugation
Cristallisation
Colonnes pulsées

Chromat ograp hie
(HPLC prep, SMB )

Membranes

CO2 supercritigue

Micro-ondes Enzymologie
([ESAM, VMHD)
Pervaporation

Eau subcritique Ultrasons
&alvants Bio raitement prealable de la matere premiere:
[Champs élactiques (Haules (Pallatisation, Extrusion )
pulsés) pressions)

_-gi‘sé_ Chromato. Partage Centrifuge industrielle

Rechearche & Croissanca Maturité
Développameant

Obsolescance

Stadas de davel oppement: du proceod

35

Extraction

Broyage r_/ﬂ»;{E- olvant
Filtration zo ntinue)

discontinue)


http://www.plantesmedicinales.qc.ca/colloques/2006/pres_Mompon.pdf

6

Huiles essentielles : Micro-onde

Cooler —_—
Essential oil
Aqueous phases

Plant material ~—

Reactor

Microwave Assisted
Distillation (1-5l)

> >
T AL LLLS

N
Cohobation system ’

Archimex (10-100I)

(micro-ondes)

0 30 60 90 120

Co-funded by the

E O H U B Erasmus+ Programme -
Union

of the European

temps (min)
M. Lucchesi, F. Chemat, J. Smadja, Journal of Chromatography A., 2004.

Source : F. Chemat « Les mercredis de la science »

150 180 210 240 270

HD

(Hydro-distillation)
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Huiles essentielles : Microwave Hydrodiffusion Gravity
(HMG)

Application : extraction of essential oil from
Rosmarinus officinalis L.

Compounds HD (%) | MHG (%)
Monoterpene hydrocarbons 68.56 68.60
(xvzenated Monoterpenes 4587 8,10
F. Chemat et coll., European Patent 07100935.1, 2008
Sesquiterpene hydrocarbons 1.9 141
Oxygenated sesquiterpenes 0.26 0.25
er oxyeenated compounds 103 .19 e
Extraction Time (min.) 180 15 n=dt
ield (%) 035:0.07| 0334009 3 o s
o
Total axygenated compounds 26,16 1054 . '
Total non- oxygenated compounds 7047 70,01 o ' /

0 X &4 & 8 W0 120 40 0 W0 MO0
Tima iminj

37
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European Hub on New Challenges in the Field of Essential Oils - EOHUB

* Historigue

« Marché mondial

« Législation

« Définition & Composition

« Méthodes d'Extraction
Caractérisation

« Applications en agronomie
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Huiles essentielles : Critere qualité (AFNOR)

Caracteres + Analyse
Physico-chimiques chromatographique

v’ Couleur, aspect, odeur v' Chromatographie sur couche
v Densité mince (CCM)

v Indice de réfraction v' Chromatographie en phase
v Densité relative l(lgtlfll-(IjPe) a haute performance

v Pouvoir rotatoire
v Solubilité dans I'éthanol
v'Résidu d'évaporation

v’ Indice d'acide, d'ester, de
peroxyde

V...

v Chromatographie en phase
gazeuse (CPG)

v SURTOUT GC-MS

Emballage, Conditionnement, Stockage HE (cf AFNOR NF T75-001, 1996) et
marquage HE (cf norme NF 75-002, 1996) 39



European Hub on New Challenges in the Field of Essential Oils - EOHUB

* Historigue
« Marché mondial
« Législation
« Définition & Composition
« Méthodes d'Extraction
« Caractérisation
m) - Applications en agronomie
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Les huiles essentielles en agronomie,
quoi de neuf ?

Utilisation conventionnelle HE:
Aliments

Boissons
Cosmétique/parfum
Aromatherapie

Plus recemment nombreuses applications en agronomie (biocide)
- Insecticide (GS 106 000)
- Herbicide (GS 56 600)
- Bactericide-fongicide (GS 68 200)
- Acaricide-nématicide (GS 25 000)

- Mais aussi anfi-germinatif, virucide, augmentation de la qualité microbiologique des sol,
traitement des maladies post-récolte, augmentation des durées de conservation

Co-funded by the
E O H U B Erasmus+ Programme 41
of the European Union



Les huiles essentielles en agronomie,
quoi de neuf ?

HE comme insecticide:

- HE ufilisées seules ou en mélange (synergie, effet additif)
- Anfi-appétant, répulsif, toxicité aigue (ingestion, inhalation,
application topique)

= Insectes des denrées stockées, insectes causant des degats
aux cultures, insectes ravageurs des foréts, insectes domestiques

O oods ey

Article
Insecticidal Activity of 25 Essential Oils on the Stored Product
Pest, Sitophilus granarius

Sébastien Demeter »*7, Olivier Lebbe !, Florence Hecq !, Stamatios C. Nicolis 207, Tierry Kenne Kemene 8
Henri Martin 3, Marie-Laure Fauconnier *” and Thierry Hance !

Co-funded by the
E O H U B Erasmus+ Programme
of the European Union 42




European Hub on New Challenges in the Field of Essential Oils - EOHUB WEBINAR

es huiles essentielles en agronomie,
uoi de neuf ?

Les HE en tant gu'herbicides : le désherbage dans le contexte du
remplacement du glyphosate
- De nombreux HE ont une activité herbicide (totale ou sélective et/ou
antigerminative)

TABLE 24.6

Essential Oils that can be Used in Weed Control

Name
Family

Achillea sp.

Aslteraceae

Ageratum conyzoides 1.
Asleraceae

Anisomeles indica L.
Lamiaceae

Artemisia scoparia Waldst et Kit.
Asteraccae

Callicarpa japonica Thunb.
Verbenaceae

Carum carvi L.

Apiaceae

Coriandrum sativum 1.
Apiaceae

Cymbopogon sp.
Poaceae

Eucalyptus sp.
Myrtaceae

Foeniculum vulgare 1..
Apiaceae

Hibiscus cannabinus 1.
Malvaceae

® o-us

Constituents

Camphor, 1.8-cineole. piperitone, borneol,

«-terpineol
Precocene I and 11, 3-caryophyllene,
~-bisabolene, fenchyl acetate

Isobornyl-acetate, isothujone. nerolidol,

camphene, eugenol

p-Cymene, 3-myrcene, (—)-limonene

Spathulenol, germacrene B, viridiflorol,

globulol
D-Carvone, limonene

Linalol, a-terpinylacetate, 1,8-cineole,

linalyacetate

Citronellal, geraniol, citronellol, citral,

limonene

1.8-Cincole. limonene, a-pinene
citronellal, citronellol, linalool,
«-terpinene

Anethol, fenchone, estragol

«-Terpineol, myrtenol, limonene,
trans-carveol and ~-eudesmol

Co-funded by the
Erasmus+ Programme
of the European Union

Notes

Inhibitory effect on germination and seedling growth of
A. retroflexus. C. arvense, and L. serriola

Causes phytotoxic effects on radish, mungbean, and
tomatoes

Herbicide against £ minor, positive effects on growth
of wheat

Toxic to A. stolonifera, but had no such effect on
lettuce

Inhibits germination of A. retroflexus, C. salsotitialis.
S. arvensis, S. oleraceus, R. raphanistrum and R.

nd A. pallida

Effective against C. salsotitialis, S. arvensis, S.

nepalens

oleraceus, R. raphanistrum, and R. nepalensis

Reduces germination rate (under 25%) of C. salsotitia-
lis, S. arvensis and R. raphanistrum

Controls various weeds e.g., A. retroflexus and L.
multiflorum, at higher concentration effective against

-]
-
Source
Kordali et al. (2009)
Kong et al. (1999): Plant Encyclopedia
(2012)

Batish et al. (2007b); Ushir et al. (2010)

Kaur et al. (2010)

Kobaisy et al. (2002)

Teuscher et al. (2004); Azirek et al. (2008);

de Almeida et al. (2010)

T
o
=
[N
o
[}
c
=~
~

Handbook of essential
oils CRC press ED.
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Les huiles essentielles en agronomie,
quoi de neuf ?

HE comme herbicide : le désherbage dans le contexte du remplacement du glyphosate

Faible persistance, modes d'action multiples (moins de résistance)

Membrane Water

A) D isa B) depolarization -~ status
. s alteration

(G
\m
Ny

: Lipid
peroxidation

enotoxicity/Mito-depresive activity Electrolyte

leakage Membrane

disruption

% Protein

Mitochondrial respiration
Photosystem inhibition inhibition

oxidation Mdna degradation
Natp - #ROS

U foods Mo

Review
Phytotoxicity of Essential Oils: Opportunities and
Constraints for the Development of Biopesticides.

Co-funded by the A Review
4
E O H U B Erasmis Preramme Pierre-Yves Werrie *, Bastien Durenne 2, Pierre Delaplace *© and Marie-Laure Fauconnier ')
of the European Union




European Hub on New Challenges in the Field of Essential Oils - EOHUB WEBINAR

Les huiles essentielles en agronomie,
quoi de neuf ?

- HE comme bactéricide/fongicide

- Bactéricide : activité contre les Gram + et les Gram -, divers
modes d'action.

- Fongicide mais aussi fongistatique

foods MPy

Article

Screening of Antifungal and Antibacterial Activity of
90 Commercial Essential Oils against 10 Pathogens of
Agronomical Importance

Caroline De Clerck **, Simon Dal Maso !t, Olivier Parisi !, Frédéric Dresen !
Abdesselam Zhiri 2 and M. Haissam Jijakli '*

’

Co-funded by the
E O H U B Erasmus+ Programme 45
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European Hub on New Challenges in the Field of Essential Oils - EOHUB WEBINAR

Les huiles essentielles en agronomie,
quoi de neuf ?

e Acaricide : Bons résultats de I'HE de Deverra scoparia
sur Tetranychus urticae (araignée rouge). Répulsif,
mortalité directe, réduction de la fécondité.

* Nématicide : effet du limonéne contenant de I'HE et
beaucoup d'autres sur les nématodes.

* Virucide : virus de la mosaique du tabac (HE de
limonéne)

* Agent anti-germination (pommes de terre, HE riches
en carvone)

* Amélioration de la microbiologie du sol :
biodégradation mais source de nutriments pour les
micro-organismes du sol.

* Maladies post-récolte : bactéries, champignons.

* Augmentation de |la durée de vie : emballage
innovant (film de thym comestible)

Co-funded by the i s s
E O H U B Erasmus+ Programme 46
of the European Union




European Hub on New Challenges in the Field of Essential Oils - EOHUB WEBINAR

Les huiles essentielles en agronomie,
quoi de neuf ?

- Avantages et contraintes

Avantages :
- effets secondaires reduits (humains, organismes non ciblés,

environnement)
- faible persistance ,
| . . . L, foods [MbPL
- mode d'action multiple (moins de resistance) U s
- Bonne OCCGDTO bilité par les consommateurs Phytotoxicity of Essential Oils: Opportunities and
Constraints for the Development of Biopesticides.
A Review
Contraintes : Pierre-Yves Werrie »*(, Bastien Durenne 2, Pierre Delaplace *© and Marie-Laure Fauconnier !
R SOV.eU't L, . . . -molecules oy
- variabilité (composition) =» normalisation B o
- phytotoxicité of Biesousced Pestcides with Controlled Releaser

A Review

- volafilité (encapsulation + nouveau mode d'injection)
- CoUt (uniguement pour les cultures a haute valeur ajoutée 2)

- Durabilité de la ressource

- Aspectsréglementaires (USA versus UE)

i‘ frontiers
in Plant Science

Biopesticide Trunk Injection Into .S,D_
Apple Trees: A Proof of Concept for
the Systemic Movement of Mint and

Co-funded by the Cinnamon Essential Oils
E O H U B Erasmus+ Programme - zgl;:m’seﬂgm:’;ig’émlww". Guillaume Jean Le Goff?, Thierry Hance? and

of the European Union



European Hub on New Challenges in the Field of Essential Oils - EOHUB WEBINAR

Les huiles essentielles en agronomie,
quoi de neuf ?

International Journal of K\
Molecular Sciences M DPL

Article
Insights into the Relationships Between Herbicide
7 go N Activities, Molecular Structure and Membrane
Defls: et (0| pres oo Interaction of Cinnamon and Citronella Essential
Oils Components

Laurence Lins *{, Simon Dal Maso 2, Berenice Foncoux !, Anouar Kamili !, Yoann Laurin 10,
Manon Genva 3, M. Haissam Jijakli 2 Caroline De Clerck 27, Marie Laure Fauconnier 3t
and Magali Deleu 1

- Test in vitro=» in vivo

- Conditions contrélées versus condifions  mseywwmssonros
d e -I- erra | N ORIGINAL PAPER Ch;;)'?
-Com pré he nsi on du mode d'a CﬁO N The modes of action of Mentha arvensis essential oil on the granary
. oL, weevil Sitophilus granarius revealed by a label-free quantitative
(relation structure-activité) proteomic analysis
- F O rm U | O 'I'i O n i n n O V G n ‘I‘e Francois Renoz'® - Sébastien Demeter' - Hervé Degand? - Stamatios C. Nicolis® - Olivier Lebbe' - Henri Martin* -

Jean-Louis Deneubourg? - Marie-Laure Fauconnier® - Pierre Morsomme? - Thierry Hance'
- Exploration de nouvelles HE

U Sfoods (moP1)

frticle

lUse of New Glycerol-Based Dendrimers for Essential Oils
Encapsulation: Optimization of Stirring Time and Rate
Using a Plackett—Burman Design and a Surface
Response Methodology

Chloé Maes ‘2%, Yves Brostaux ’, Sandrine Bouquillon ' and Marie-Laure Fauconnier ¢

foods ﬁn\:@

Article

Seasonal Effect on the Chemical Composition,
Insecticidal Properties and Other Biological Activities

Co-funded by the of Zanthoxylum leprieurii Guill. & Perr. Essential Oils
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