Gl Lkl jenall LSall &) sean 3 /Q/]

REPUBLIQUE ALGERIENNE DEMOCRATIQUE ET POPULAIRE

Ol—aaladl 5,055
Ministére aux Universitaires
ol Fadazd m Lol
BIBLIOTHEQUE — izsnall
Ecele Nationale Polytechnique

ECOLE NATI TECHNIQUE

DEPARTEMENT gem'e uﬁww'c'/cu,e.

PROJET DE FIN D’ETUDES

e — _ ) B —
i ETUDE DU PROCEDE D’EXTRACTION
DU BOIS DE CEDRE DE L'ATLAS PAR
Ia CIRCULATION CONTINUE DE SOLVANTS

“‘ VOLATILS

I
T

o

—

Proposé par : Etudié par : Dirigé par :

MY, E.H Ben\aou\ssc; MY T Benkaer AW o Be,mboubbe)?-
Hme Devry C‘?\.e—

PROMOTION __J’um;, 19941 .

E.N.P. 10, Avenue Hacen Badi - El-Harrach - Alger



[, al
f"”_f )u—é-_:” ‘F»q

rDRIPUES RS RO [ WP [P0 | [ SPPPRYeS |
REPUBLIQUE ALGERIENNE DEMOCRHATIQUE ET POPULAIRE

PSRN U T PR WAE I B

MINISTERE DE L'CNSEIGNEMENT SUPERIEUR

A DY Lk g L jull
BIBLIOTHEQUE - i <)
Ecele Nationale Polytechnique

ECOLE NATIO HNIQUE

DEPARTEMENT : gam‘e Pt e
PROJEY DE FIN D'ETUDES

Sujet g
ETUDE DU PROCEDE D’EXTRACTIGH
DU BOIS DE CEDRE DE L'ATLAS PAR

CIRCULATION CONTINUE DE SOLVANTS

VOLATILS
Proposé par : Etudié par : Dirigé par :
Mr E. H. BENYOUSSEF Mr F. BENKAC! Ali fr E. H. BENYOUSSEF

Mwe DERRICHE

PROMOTION : JUIN 1991

ENP. 10 AVENUE HACENE BADI — EL-HARRACH — ALGER



ggiﬂuagﬂgiﬂi”uﬁ
DEDICACE MBLIOTHEQUE — : ST
Ecele Nationale Polytechniquc

A mon péru
A tous les diplomes et Cadres de 1’Algerie qui comme lui, ont
accepte” des salalres dé?iuunirnl Pour améner 1'wetat Algerien a

Investir massivement dans 1’enseignement et la formation.



olaih daacad ik Lo yaad
BIBLIOTREQUE — iismd)
Ecele Natienale Polytechnaigue

Ministere de 1°'enseignemnent superie e SN e
3 ‘Nt superieur UJ N

Eeole nationale polytechn Lgue e\ oa N oo 3 4 e "
1 e Y AN Ay
Departement qgonie chimique =S U 1 N g
. : = A gl el
Fleve ingenicur :Mr F Benkaci Ali Farid dsu...u-o;_:d“'.; U1 cona, 4
PromolLeurs :Mr 1) lenyoussoefl R W 5 |

Mme I8 Dicrriche : - e P |

el

. € . e . 'r . . -
Us\e‘sgl,.j,j.n S Ao o) (B V5 Sl a1 9 ay s .

_(,;m)m)\f{))/% OV Lyl DeaJie; 1) ajg;ap\_‘-«;
Vo s Wt G a2lal e A\, o\y g o \S
(N o o ;\'_:j LS Gy 59

Abstract :

Our work consist first to studies influcnce of SOme
operatory  paramceloers in the global rendement for cussenlicel
cedar wood oblenced by conlinus  circulation of volatil
solvant ,and were such o mal hemal 1cal model of our resull s

A chemteal physie analysis permitbled for caraclorg ze

the extral s.

R sime :

'i“rlu('“(' o (Il‘

Nolre travarl consiste on oune otade de |
- .
corlarns parancl cos operatoires sur le rendement global on
Gssences oblenues  par circulabtion continue de  solvants
= ' . . - . " - . .
volatils;suivie d'une moddlisat ion mathematique de cerlains
der nos resulbal s,
. . - - - -
Une analyse physico-chimique a permil de  caracloeriser

nos exXxrall oo,




olail st LIS JN IR IR |

MEMBRES DU JURY BIBLIOTHEQUE — i > <o)
Ecele Nationale Polytachnique

President 1 Madame Djall as

Chargee de cours a 1’ENP

Examinateurs: Monsieur Benyoussef
charge de cours a 1"ENP

Madame Derriche.

chargue da cours a 1’ENP

Monsicur M,Beurkiza

PAD

Madame W.Yaici

Maitre assistant

SRR SRR 1R Y ST T O TN BB B e e e R




ol sucd Lok ) L ulr

REMERC XEMENTS - |MBUSTHEQUE — i e
Ecele Natisnale Pelytechnique

Que Monsieur Benyouswef et Madame Derriche trouvenl: icc
1"expreusion de mes plus vife renerciements pour 1’aide
precieuse qu’ile m'ont apportee, leurs encouragements et leurs
consells tres utilew.

Ma profonde reconnaissance « Madame Diallas qui & biwn vouluw
presidor ce jury.

Ju tlens wgulwment & exprimer mes renerclenents aux membres du
Jurys

- Madame Diallau :
lonsieur Bourldza

Modome  Yaioi

= Monsleur Benyoussaf
= Madame Darriche
Qui ont bien voulu accepter de juger ce travail en participant
au Jury.
Mes remerciemente & tous ceux qui m’'ont apporte leur concours
pour la realiwation de ce projet, les equipes du laboratoire wt
du centre de calcul.
Et & mes camarades pour leur woutlient moral et loglistique.




(RIS C I VN [ SETA I W |
BIBLIOTHEQUE — i_.: =)
Ecele Natienale Polytechnigue

SOoOrMMAIRE

JINTRODUCTION:

CHAPITRE I; La cédraie Algerienne

I-1 Les differenég especes de cedre de 1’Atlas
I-1-1 Cedrus Libani

Il Cédrus Deodora

I-1-3 Cédrus brevilolia

1=1-4 Cédrus atlantica

1-2 Caracteres botaniques de la cedraia Algerienne
I-3 Ecologie du cédre

I-3-1 Altitude

I-3-1-1 En état naturel

I-3-1-2 En reboisement

I-3-2 Conditions climatiques

[-3-2-1 Frecipitation

Tempé?ature
Etage bioclimatique

Le sol

Localisation de 1'huile ésaentialle du bois de cedre

w N o NN

w

3
3
3
3
V3
4
4
2
¢

R | T SR o e e N R ———— —

Sl



ola&l i b Ll
MIUOTHEQUE o O S
Ecele Nationale Polmchniqua

CHAFPITRE I1 TRAVAUX ANTERIEURS ET DEFINITIONS bl
I11-1 Travaux anterieurs relatifs au céedre 6
II-1-1 Composition chimique des éssences de bois de cedre 6
II-1-1-1 Eois de cédre Marocain 6
II-1-1-2 PBois de cédre Algérien g
[1=2 Froprietes physico-chimiques des e€ssences de bois de
cédre 9
I1-2-1 Densite 9
L2 Fouvoir rotatoire 9
I11-2-3 Indice de refraction 9
11-2-4 Indice d’acide 10
11-2-% Indice d’éster 10
CHAFITRE 111 THEOKRIE ET PROCEDES D'EXTRACTION
I11-1 Facteurs intervenant dans l’extraction n
I111=4-=1 La nature ou 1’etat du solute N
IT]-1~-2 La nature du solvant 12
IT1-1-3 La temperature 12
III-1-4 Le degre d’agitation 13
111-1-5 L' humidite” 13
I11-1-6 Concentration residuaire du solute 13
LT Lesed =7 Hydromodul e 13
Il I=1~8 La duree d’'extraction 13

I11-2 Mecanisme de l1’eéxtraction par solvant des plantes 14




q&ﬂd idaidl 4 )0 Lo,
LT | oo i aniethes BIBLIOTHEQUE — 1ot 15
Ecale Nationalo Pelytectnique

[T]=3=1 Fedivvetdon par solvant ixe I 15

[ I A I vt Lo 15
B I T M. [ e crat ion ou digestion 14
0y <22 i i lat ion 16
LT =B3em2 e Crtrainement & la wvapeur 17
(1 1=3~2-2  Diztillalion & 1'eau 17
I A S D Lo don miste 18
L% 24 007 it o de Vappareil distillatoire 18
I ot e b ce s ey e b e sper i b, 21
I I i Dion an £O 21\
I I ot b o Toaranee 24
I B ot v b e s dvants welatils 24
iy % o4 Crcamicres acncr abion dappareils 25
L I S B b e Lo des Bo T Tmarnmn 27
F1ag-% A 2 b Lean des Ta nouve: T 1o gendération 29
I11-3<4-241 Metpactow de type Sdasxhilet 29

L1 %-4=-7-2 Eutracteur Robert 31

CHARTTRED IV [XTRACTION |

[ I R RO ET R T BRI 35
R L TR W T o - 35
o7 S o ' 35

v o172 il e probrale 35
v 2 RO T . 36

RS TI l(\’I [ i] | v b lll\“f."." \?l'“:"r-‘i't'l'il“ﬁ‘ 39

A R R A T T e T g

e e AR S AR LERNEDE - oy B MR 0.



)
"

Ow iadazalt l.,l.h_,ﬁ LJ-H-’
BIBLIOTHEQUE — i.:<oy)

Lol e oo e paramétires opdratoires :EER“ M'-".”.le Polytechnique

odement alobal en extrait

(g - o biraction

Cogd i bdons opératoires

Feultbtabts ot dnterpretatione

[l Tuce e de la granulométrie

Condilions opdratoiraes
- | ’
freianlbats ot finterpretations

Coviee L o

ool T oo e o nabure dia solvant
Castac] 11 Bserin, opedira b oiress
- bt b inberpeatal jons
Voacdabion du débhit
Cond il jons opératoires
ffecattboats ol dinterpretations
[STRTI AN

ol Toeane e edee Ta varriation de T

Coand i b dens wpdraboiraes
RTETRNT I T R 'ir'lt'l"|'|"1l*{i‘.'k.'lf'_'ic"l"lf':'-
Lei b Vvt e el ol st o
IS I B T '-'I""ful\‘il'l"'

T td AN s el 2 s il i|1|-~|']lt‘n'-l.|iiur'l'.',

Frawteur oo

o

42
42
&7
“4
46
47
47
48
5
52
52
53
57
57
57
57
1 il &0
60
60
61
61
62

62




CHAPTTRE V MODCL TSATION

Voo Modc e o thématique R = ALE 64
V-2 Mod®Te mabhémat i que f’_, It/((‘ + D x t) 66

VOl e b mathiémat que Ry - A( 1 - e-Bt ) 68

CHALTTPE Y AUTTOCHE  ANALYTIQUE DES EXTRAITS

| ‘ , ;
Lo | Povlodion des proprietes physico_chimiques 7
T -0 Lied ivoe e P Fraction 7

""f[ I :’ !llll «fl.n"ifl‘- i 72
VoL e b L I 73

ViEoolAq [T B o il.fi'-i']'vrr-s-ll Taars | 74,

B [ A TYIN IO I IPRT A TS TN l.nl.lt-:](i\- compascs entrainab be o
vapeetn d e des extraits | | 76

M =) N i 1 Tage ot mode opuratoire_ 76

W[ <peD POalate sk dntarprdtations 78

CONCLUSTON 79

AREIT YT

el TOGRATT T

T 2



LISTE DES FIGURES

Figure 1 ¢ Principaus composés identifidés dans 1'huile
essenticlle du bois de cédre de 1'Atlas marocain

Figure 2 : Sehema de 1'appareil distillatoire

.

Figure 3a : Diaaramma de phases du CO2

Figure 3b Diagramme d'extraction au QOz

Figure 4 chema de d'extracteur Hildebranell

MMgure 5 Sehéma de d'extractQQP de  bollmann

Figure 6 [otracteur de type Soxhlat

Figure 7 Sehima du diffuseur Robert

Figure 8 : Schiéma du dispositif Shanks ' )

Fiqure 9 ¢ Schoma d'an appareil de distillation type T.R.P

lFigure 10 @ Purification du solvant

Figure 11 @ Apparcillage d'extraction par circulation continue
du solavant

Figure 12 : Schéma de )'evaporateur rotatif

Figure 13 ¢ Influcnee do la durde d'extraction

Figure 14 @ Variation de la vitesse finstantanées en fonction de
Ta daréde d'extraction.

Fionee 15 0 Inflacnce de la classe granulométrique sur e
Cendement global en extradt.

Cigen e 16 ot loenee de la nature du solvant

iepre 17 0 Variabtion de la vitesse instantanée en fonction de
Ta durdae d'extraction.,

Cigure 18 ¢ Tnfluence de la varfation du débit sur le rondoment

global en extrait

it

Cigure 19 @ Modéle mathématique Rs ALB

it

Figure 20 @ Modéle mathematique Rs| t /C+ D x t
Ficpre 21 0 Modale mathémat ique Re = A1 - e - Bt).

D 272 0 Montage d'entrainement. & la vapeur

Tl LS AT R <35



LISTE DES TABLEAUX

Tableau T : Propriétés physico_chimiques des huiles
Cmzentielles du cédre de 1'Atlas

Tableau 1] o Influence de la Huréé d'extraction sur le
rendement gTobaH en extrait

Tableau T11 ¢ Vitesses instantanées en fonction de la durée

d'oxtraction

Tableau IV : Classes granulométriques
Tableau V o Influence de la classe granulométrique sur la

rendement global en extrait
Tab leau VI : Influence de la nature du solvant
Tal:Yeau VI C Viteszes instantanées d'extracti on

Toabileau V11T ¢ Variation du débit

Tub leau X o Influence de la hauteur du 14t
Tk Tean X s Vardation de la hauteur du 19t
Tableau XI : Modele mdthématique Rs = A tB

n

Tableau XIT ¢ Modele mathématique Re t/7(C + D & )
Tab e ¥YTIT 0 Mode e mathomat i que Ry = A( 1 = o Bt )
Tableau X1V c Modedosmathdmatiques appliqués au différcntes

classes granulométr iques

Tols Tean XY S Mroprictas physico_chimiques des extradits

Tali Teern YV : Taux de composés entrainables & la vapeur d'eau.




LISTE DES ABREVIATIONS

A Variable independante

a0 Ve lume de KOH

E : Vardiable independante

C . Variation independante

da : Densite prise a la temperature t

f o Normalité de KOH -

Hoo Taus« d'humidité dans la matiére végétale

IA : Indice d'acide

! o Inddice et

I (AC)Y & Todice d'cster aprés acetylation

I Haubteais du 1it de particule dans 1'oxtracteur

o Mome o e boan it

pew 0 Mar e e 1o draction entrainable a la vapeur o wan
W Masoe de Ta omatidre végétale sache

moH s Masoe de la matiére végéta le humide

Ap?0 ¢ Indice de roefraction a 20%c.

RCE » Rendemoen! wn composes entrainable & la vapeur d'eau
Re : Rendement global en extrai t

fe=(i) @ Rendoement alobal en extrait relatif a la classea i
0 durée Jd'esbtraotion |

TCrD ¢ Taux doe composas en trainables a la vapeur d'eau
v s teneuar moyenne duo co ctituant i

bt : pouvoir rotatoire a Ta température t

U dijamétre de 1 extracteur




INTRODUCT ION




L'une des valorisations possiblesdes éspeces foréstiéres
que nous avons vhvisagé est 1'extraction de leurs essences dont
1 importance économique est considérable, tant il est vrai
el e brouve des epplications dars loas domadines Tes plus
varies allant des industriesalimentaires aux industries
pharmaceutiques en passant par les cosmétiqueset les parfums.
Notre étude s'est portée sur le bois de cddre d'A1géria, VU e
von abondance relative et la haute valeur ajoutée de ses
extraits, utilises dans certains pa&s pour le traitement de

|
1" asthme et d'autre allergies [1,2].
Lesw eassonces contenues dans les tissus végétaux peuvent otre
Cextraites auss Lien par entrainement & la vapeur que par
hydrodistillation ou par épuisemené dans certaing solvants
[3.4.5].
Parmi ces procedas 1 extraction par csolvant est de nos jours
1 une des méthodes les plus utiliscoes. A cet effet 1'6tude du
procedéd dlextraction du bois decédre da' 1'Atlas par circulation
continue d'une fraction pétroliére a ¢té mende, en suivanl

1'evolution du rendement global en extrait avec Ya variation de

certains paramétres operatoires tels que la granulométrie, le

débit du solvant, hauteur du 1it de particules de bois...cct. ..

P
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ol Différentes éapeces de cd

Le genre cedrus de la famille des Abieteaes, comprend les
cEpdces suivanles, cédre duy Liban, Deodora ou cédre du
T'himalaya, cedre du chypre ou brévifolia et le cédre de
1'Atlas ou cedrus Atlantica.[6]

Dans ce qui suit nous déerirons briévement ces differents

GUPGCes

[.1.71 Cédrus Libani:

Cest une écpéce bien connue du ‘grand public, celui-¢i est
caractérizsd par ses feuilles aigues atteignént 3 a4 3,5
centimetres ot zes ¢bnes acsez gﬁos (8 & 10 centimatres),

cortaines  autouwrs croient que le cédre du liban soit la souche

G aurail denne naissance auxautres espaces. [6)

I.1.2 Cl.jl"h'l.l'"- Necdora .

Clest un arbre remarquable pourvu de longues fouilles de
L0 S et e bees ot de gros (‘EBl'lx::;; da 7 4 12 centimatro
couvent violace avant la maturiteé; cette éspéce peut se trouver
dene: toutes les regions pastrop féoides avec une préferernce

- P |
pour le sud-est Mrancaiz. [6]

1.1.3 Cédrus Birowvifolia:
Clest une dzpece vivant dane les montagnes de la
. L L, o
republique Chypr-iote, cet arbre est caracterise par de faible

dimensiondans touteszes partics, ¢t par une croissance

Tente. [6]




[.1.4 CEDRUS ATIANTICA: (cedre de latlantic)

lTe codie de 1 atlas est unlarbre typiquement nord
Afrdicain,montagnard, sa hauteur peut atteindre 40 &4 60 métres[6]
Cettbte dernicre copdeoe merite une*connaissan;e bien
aprofondie dtant donng que notre Hdintérdt se porte sur

, - - 7 | -
I et act dan dee 1N s mones de son bois

[ .7 CARACTORDS POTANTOQUE DE LA CtDRAIE_AQGERLENNE

[ e cclie e TUAT Tas est un QMbPu mdno?que de prromidre
avandenr, cn o maes it et p&ndaat la jeunesse le tronc est C;niquu
ol odroit, A 1'atat izolé et chez les sujets agés, le cadre
prend la forme tubulaire et tortgeuse, son écorce est grizse,
les feuilles en forme d'aiguilles aigles isolées sur les
ponsses de Vamée ot en rosette sur les rameaux, couleur

glauque, celles-ci sont de 1 & 2 centimetres [7]
7% CeNLOGIE DU crpper
.21 ALTITHDE

[.3.1.1 EN CTAT NATUREL

Essenticllement montagnard, sur le vérsant nord de

Atlas bliden, le cédre commence & apparaitre vers 1200

—

metres: Surr e versant sud i1 debute a 1400 metres pour monter

200 metres: a Teniet-El-Hed i1 commence a 1400 métres [6]

a
N
r

[.2.1.2 I'N RECPOTTEMENT

[T a oté introduit a moins de 1000 métres d'AlLitude
suceds dans 1'Atlas blidéen, son optimum deologique oo

AV e

place vers 1800 metres d'altitude [6])

St AT s e Bt M B



1.%3.2 CONDITIONS CLIMATIQUES

Le codre oot une essence assez plastique, i1 est a son
optimum sous e V]{mdt meditirrandgen humide et froid a
contimentalite deja un peu accentuée.
D'ailleurs les grands peuplements sont exposes aux venks du

nord charges o' humidité [6]

1.3.2.1 PRECIPITATION
e codire n'est pas trop exigeant en pluprométrie de 500 a

1700 mm/a en zone ceche, il se cantorine sur les sole profonds

ot Fissirés [6)

1.2.2.2 TEMPERATURE
Le cedre supporte facilement des fortes amplitudes de

température, i1 resiste a -25%c¢ en atmosphére sécheo.

La température moyenneg optimale sé csitue entre 107 & 11%¢ (6].

1.3.2.3 ETAGE BIOCLIMATIQUE
11 setrouve dans les étages bioclimatiques differents
humides & hivers froids; sub-humide: a hivers froides, ou somis-

arides a hivers frais.[6].

1.3.3 LE, SOL

i

Du point de vue sol, le cédre est assez plastique, mais
il se régéndére mal sur les sols argileux, 11 est indifférent
quan t & la naturce chimique du 501:
Malagré son 11 ditfference vis—avis des sols, les sols meubles,
caillouteux, profonds et perméables Tui sont les plus
favorables: en Algerie la gamme des terrains supportant est

trés varridée, mais ¢'est surtout sur Jes formations crétacdes




quton le rencontre, ainei que =ur les grés et quartzites en-—

globés dans les sehistes.

Er resumé les neuf-disxiéme des cédres d'Algerie se localisent

sur les formations siliseuses et en moindre proportion

calcaire. [6].

1.4 LOCALTSATION DE L'HUILE

SSENTIELLE DANS LE CEDRE

Les espaces vigétales de la famille du cédre sont pPourvues

| ;

de canaux contenant 1'hudile pgs@qt1g118, dont les parois zont
tformées de cellules a secrétion. Ces canaux sont entourés d'une
covche de ¢éllules morbes lesquelles evitent lTeur
applatissement .
Dans les racines et le tronce cetté couche est mince mais dure,
Tos canaus forment un réscau infind dans 1a‘tronc et dans Tes
Cavines, tandis que dans les feuiﬁ]es ou aiguilles ils ne wont
ez nombroas 1ls sont disposés zur la Tongueur de la

Feaille. [6]

et T mEtea AR we cainages e Rl s g T T s S
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I1.1 TRAVAUX ANTCRIFURS RELATIFS AU BOIS DE CEDRE

Parmi leo travaus effectués éur les divers types de codre
cristants dans le monde, (Atlas Maghrébin, Hymalaya, Virginie,
Liban, Texas ot Afrique de 1'est), certains traitent des
propriétés physio-chimiques, d'aut?asdu 1a Cbmposition chimique
des huiles extraites de son bois. En fin d'autres études
- 'intéressent 4 la structure chimique des constituants de

1'huile ¢t & leur synthésc.

[1.1.1 COMPOSITION CHIMIQUE DfS HUILES ESSENTICLLES AU BOIS DEC.

CCORE DF L 'ATLAS.

I1.1.1.1 BOIS DFE CEDRE MAROCAIN
Plusicur: Fravaus ont &EéE menés dans le but de canmaitre

T

composition de 1Thadle cssentielle du cédre de 1'Atlas
Mo oca it pre noes pedsentons dans un ordre chronologique.
Co 1007, Greimal [9] =ignala pour la premiére fois un
consbituant de Thatle Gesentielle du cédre de 1'Atlas; il
tagissait du methyl -1 acetyl- 4 &yc1ohexan& (1).
Au cours des années 1032-1934, A.Pfan et P. Plattner [10-11]
P Téend 'LJ|Hti¢HNT:dC 1' -~ atlantone (2) et du atlantone
caractéristiques, a MNa fois dans le cédre

£ Ty comme ol Lo deres

e TUAL Tas b coduid s de ‘1'1'{‘“[!(.1’1».'1)’-3].

Choouite en 1961 lew deus chercheurs Breden.-berg et Erdotmann
o b dwalé a leur towr 1'% et le B himachaléne (4) et (5H) de .
U 'l Te oe T AFTas [12). Ces sesquitérpinecont &té icoldo

coalement de 1hoile de 1'Himalaya par Sinkh.Dev et Coll

[17%-14].
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PRINCIPAUX COMPOSES IDENTIFIES DANS LHUILE

DU BOIS DE CEDRE DE LATLAS MAROCAIN.
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Palin en 19749, ot bice ol tasseire, en essayant d'approfondis
Teur connai o o s la structure de 1'&-ablanlini ont pu
imaler oing nﬂumwwurﬁuuquitﬁFpéﬂéS en locurrence le €-
Frimachalene (6), 1o déhystrs =7,8 aryl himachaléne (7) 1'x
epoxy=6,7 hinachaldéne- 2,3 (8), la dihydro=12,13 trarns-e-
atlantone (9) ot une cétone sesquiterpémique bicyelique dont la
structure exacte n'a pu étre déterminée sauf quelques
propozitionsz telles que la formule (11).[015).qui serait due &
un réarangement de 1eee epoxy-6-7 Mimachalane -2,3 (9).
IT.1.1 ROIS DF CCORE ALGCRIEN

Co 1989 Poumaghar. MY [16]) signala la présence dans
1'huile éscenticlle du bois de cédre Algerien les corps
cuivants s 1'oe-himachaléne, 1'a=caryophyléne, le B-himachaldne,

' - - - o
I Meporyde du Bohiimachalene, 1'alcool sesquiterpenique. 1,
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Pais en 1990 Benyoussef - £.H [17]) signala la présence dana
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[1.2 PROPRIETCS PHYSICO-CHIMIQUE DES HUILES ESSENTIELLES,

Toute:: esaences végétale est caractérisée par un certain
nombre de grandeurs physico-chimiques définissant sq qualilé,

dont nousrappelons bridvement les définitions.

I1.2.1 DENSITE: dj

C'eést e rapport du poids dfun certain volume de corps au
peids du méme volume d'eau, elle se designe par un symbole tel
que o da o quio o cignifio densité du cc}ps 4 tompérature t RN

rapport a 1'cau prise & 4%c don maximum de densité E18Y.

1T.2.2 POUVOIR ROTATOIRE :

Le pouvoir rotatoire d'une?hui?e essentielle, ect
T1'angle exprimé en milliradians og en degrés, dont tourne le
plan de polarisation d'une lumidre de Tongueur d'onde 589.3% 03
e (rates Dodu osodium) lorsque cé11e—91 travérse unc
cpaisseure de 100 millimétres d'échantillon prie & wnw

temperature 0 [10].

IT.2.3 INDICE OF REFRACTION:
L'indice de réfraction d'une huile éssentielle est Je
vapport entire 1o sinus de 1'ang1o;d'1nc1dance est le sinus do
rangle de retracbion d'un rayon iuminuux de longueur d'ondu
589, 20 02 rem (radration Dy et Dz du spéctre de sodium),
provagiarh e T 0ie dores: T achant 11100, matntenu & wne bompdralbure

corsban b,

Lo tempdérature de réeférence est de 20%c¢ [20].
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nombre de milligrammes de potasse nécessaires

pour neutraliser 1'acidité libre contenue dans un gramme de

substance [21].

11.2.5 INDICC D'ESTER: I

C'est e nombre de milligrammes de potasse nécessair

pour réaliser la saponification totale esters-sels contenus

dans un gramme de substance [8].
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IT1.1 FACTEURS INTERVENANT DANS L'EXTRACTION

La nature et 1'état physique du solide et du soluté ont
une dmportance primordiale et déterminante dans le mécanisme
de transfert de matiere [25].

En effet la charge &4 traiter se présente sous forms de
fragmentsde consistance et de taille varides, le soluté
contenu dans ces corps est soit un solide, soit un liquide
stable ou non & la chaleur ou a 1'atmosphére réparti plus haut
moins régulierement & des teneurs variables dans le solide.

= 57 le solute est dispersé uniformément dans le solide, les
parties superficicelles sont dissoutes en laissant un solide
poreux, le solvant doit ensuite pénétrer cette couche
exterieure avant d'atteindre le soluté situé en profondeur,
rendant Je cheminement du solvant de plus en plus difficile e
quistraduit par une diminution de la vitesse d'extraction.

LLorsque le soluté ce trouve & une teneur importante dans e
wolide, Ta atrocture poreuse peut &tre détruite pour
diczolution du solutée avec production de fines particules,
cendant Ta dicwolution ultérieure du soluté plus facile.

Dans Tes maticres vegdtales le soluté est généralement
veclus dans lew cclTules, d'od i1 est extrait par un mécanisme
de dialyse ou de diffusion capillaire &4 travers les parois
cellulaires [26].

Du point de vuo dimensions des particules de la charge
vigetale, plus la mabiére est divisdge finement et plus la
i tace d'echanage est grande et plus le parcourt moyen du

colute eot poetitb; or la division du solide n'est pas une réegle

agéndérale pour e trajtement des matiéres organiques tels que
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curtaing copeaus de bois (le pin); en effet pour 1'axtraction
des conerétesil cst dmportant de savolr ol se situcent leg
dépots d'huile cssentielle avant d'envisager une divicion de la
matiere végétale.

Cette derniére est recommandée pour 1'extraction des végétaux
dont les dépots sont endogénes, car elle permet au solvant de
les atteindre facilement; par contre pour les végétaux a
dépdts exogénes la division trés fine est a éviter, car il vy a

une perte de 1'huile escsentielle [27].

ITI.1.2 NATURE DU SOLVANT

La solvant doit étre selectif, posséder une grando
capacité doe dizszolution, une température d'ébullition pou
clevée, une faible viccosité et &tre si possible non toxique
et ininflammable et non explosif.
Un bon golvant, sélectif et volatil fournit des solutions
riches on colute désird tout en rédulsant les opérations
d'evaporation et de purification.
Le choix d'un solvant a faible viscosité et de masse volumique
peu élevée est recommandé pour faciliter la diffusion du

solvant [206].

FTL.1. 2 TIEMELRATURL

L'¢levation de Ta température permet généralement
1'aceroissement de la solubilité et de la diffusivité du
coluté ot de 1o diminution de la viscosité de la solution.
Lo températi, o opératoire est lTimitée par des risques
d'extraire des composés nuisibles, parr1es risques de
diaradation thermique du soluté et par la sécurité de

P installation: vicque dincendia [26].
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I11.1.4 DEGRE D'AGITATION
L'agitation mécanique des particules dans le solvant qui
permet lTeur mainticn en suspension et 1'homogénéisation du

milieu a un &ffet toujours favorable sur 1'opération. [26)

I11.1.5 HUMIDITLC
Lors de 1T'utilisation de solvants hydrophobes, la
diffusivité varie en sens inverse de la teneur en eau du

solide [26].

LIT.1.6 CONCENTRATION RESIDUAIRE EN SOLUTE

La vitosoe d'extraction varie en sens inverse du taux deo

caturation [7206].

LI 1.7 HYDROMODULE

Ce terme signifie le rapporf entre la masse de la
ma b idre voagetalo ot Ta volume du sp1vmnt; ainsi le rendement
cerait plus ¢levdé en utilisant une grande quantité de solvant
ctant donné qu'on cmpéche la satur§t1on de la solution en

colute [28].

ITI.1.8 LA DUREE D'EXTRACTION

Etant dornné que le solvant est en mnesure d'extraire non
coulement e produit désird mais aussi d'autres compocds, il
est conseille d'arréter 1'extraction a un moment donné pour
obtenir un produit de meilleur qualité.
La durde de 1'extraction envisagée est alors comprise entre le

rendement et la qualité de 1'huile [26].
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[1T.2 MECANISME DE L'EXTRACTION!PAR SOLVANT DES PLANTES

Liextraction des matiéres végétales par solvant Pour

u asseZ

1]
7]
(]

1'obtention des produits aromatiques est un procé
de

+

compléxe basé sur le phénoméne de transfert matidre.

La forme simplifide d'un tel procéssus peut 8tre résumée en

quatre étapes:

= Pénétration du solvant dans le tissu végétal.

= Dissolutien des substances s'y trouvant.

- Transfert de la matiére extrajte & travers les membranecs
céllulaires.

= Diffusion de la matiére extraite de la surface du végétal
vers le solvant non saturée [29].

En étudiant 1'extraction par solvant des matiéres

oléagineuses, Angeledis et Coll |[30] décrivent le mécanisme

d'e<traction comme suit:

La premicre phase comprend la dissolution de 1'huile situce

4 la surface ot son voisinage immédiat par le solvant.

- La seconde phase est controlée par la diffusion de 1'huile &
T fackerdeur des pores, lesquels entre temps ont été romplis de
solvant. Pendant cette phase la vitesse d'entrée du solvant
dans les pores est plus importante que la vitesse de diffusion
et Ta ('.‘I_.l-'l‘ll"l' Tlhe ewtraita d(:)pond de cette derniére,

La troisicme phase consiste en un écoulement du solvanl
contenu dans les espaces vides restants des pores capillaires.
Leaors dimen ions Stantl tras petites, 1'é&coulement est lent ot
par consoquont celui o qui contrdle la vitesse du procéssus
dinrant ot bte plinse ot non la diffusion.

Coe mecanisme ot valable a notre avis, & condition de tenir

compte de 1o lTocalication de 1'huile dans le végétal.
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I11.3 LES PROCIDLS D'EXTRACTION

L'extraction zolide liquide est 1'opération fondamentale
qui @ pour bul d'catraire, de séparer ou de dissoudre dans un
Tiquide ou par arrosage par un Tiquide un ou plusieurs
composants colides ou liquides mélangés & un solide.
Les opérations d'extraction solide-liquide regroupent

plusieurs méthodes différentes énumérées ¢gi—aprés:

[TT.3.1 EXTRACTION PAR SOLVANT FIXE
Les colvants fixes utilisés pour 1'extraction des huiles
essentielles sont principalement des matiéres grasses, la
grasse animale 1'huile d'olive, paraftffine et d'autres
solvants,
L'extraction par solvant fixe regroupe plusieurs procédés
d'extraction présentés comme suit:
LA "ENFLEURAGE
C'est la mise en contact plus ou moins prolongé a froid
d'un solide dans un solvant en vue d'extraire les parties
sollubles [28)].
L'extraction & froid par enfleurage est celle qui conduit aux
matiéres odorantes les plus fines, elle donne le meilleur
rendement aveo cortaines fleurs comme le Jasmin, les
tubereuscs dont le parfum continu de se produire aprés la
recolte. [31]
Les fleurs cont délicatoment déposées une & une sur des
plaques de verre recouvertes de matieére grasse.
On eobtient en fin d'opération une graisse saturée en huile

essentielle appelée pommade. [32]
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1312 MACERATION OU DIGESTION
C'ect un vnfleurage a chaud., Cette opération et

1'enfleurage sont utilisés particulieérement en pharmacie et en
parfumerie. La chaleur utilisée a pour effet d'augmenter leur
pouveir absorbant .
En effet les fleurs & épuiser sonf introduites dans la matiere
grasse fondue vers 50 & 70 degrés, en rémuant constamment, on
laicse en contact 12 & 48 heures et on renouvelle la charge de
fleurs 10 & 15 fois jusqu'a ce que la pommade ait la richesce
voulue . )
Finalement la pommade est décantée de 1'eau de végétation
appartee par les fleurs; les fleurs épuisées sont passées a la

prrdesae o braitecs par colvant volatil., [32]

[11.2.2 DISTILLATION

La distillation est un procédd de 44éparation des
constituants d'un melange qui est basé sur la différence de
Teur volativi & ou de leur tension de vapeur.
Lo distillation a la vapeur est une technique dans laquelle la

vapeur d'eau est en contact avec le mélange a distiller.

t(]

11 est communcment assuré que la vapeur pénettre les tissus d
la plante vaporise toutes les substances volatiles. [33]

Aussi, s'est-il dévloppé dans 1'industrie des huiles

casentielles une technologie qui distingue trois types de
distillation:

- Entrainement & la vapeur d'eau

-~ Distillation & 1'eau

- Distillation mixte

16




[11.2.2.17 ENTRAINEMENT A LA VAPEUR D'EAU

ET1Tle vatlt connue aussi sous le nom de distillation direct

a la vapeur.

2

De la vapeur fraiche, zaturée ou surchauffée est fréquement &
des préssions plus hautes que {'atmosphére, est introduite en
dessous de la charge végétaloplacée sur un plateau perforé.
Aprés que la plante soit soiygneusement preparée, une partie de
1'huile essentielle. L est seulement présante & la surface de
T mat idre ol ot dmmédTatemaent axtraitu‘paé la vapeur, T
reste de 1'huile arrive a la surf ace une fois que la vapour
diftfuse a travers la couche du tissus de la p]ante;

La distilTlation de la plante par entrainement & la vapour of
regie par le phoenonene de diffusicon et principalement par le
phanomene d"osmone,

Lo produlbs winsi wxtraits sont séparés par simple

decantation [34]

1T1.2.2.2 DISTILLATION R | 'FAU [35 - 361

Darne v Lype d'opération la matiere végdtale vl wo
contact direot aveo 1'eau bouillante, elle peut flotter ou
clbre complétement immergée dans 1 'eau, dépendant de sa densité
et de la quantité de la matiégre mise par charge.
L'eau est amence a 1'échantillon par chauffage direct par
1'une des moethodes usuelles: (Feu direct); la principale
caractéristique est le contact direct entre la matiére

N

vegétale et 1'eau bouillante contrairement & 1'opération

distillation par entrainement & la vapeur d'eau.

17
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[11.2.2.3 DISTILLATION MIXTE [7 - .37]
Dang co cas de diztillation, la matiere végétale n'est

Pas en contact direct avec 1'eau de 1'appareil distillatoire
mais plutdét avec la vapeur externe, cette dernidre est
produite par une génératrice de vapeur externe, traverse 1'eau
afin de chauffer, ot arrive au niveau de la charge.
Quand cette méthode est utiliseée, la matiére végétale est sur
un plateau perfordéd, la partie basse de 1'appareil est remplic
d'eau jusqu'd un niveau qui est au dessous du plateau.
Les caractéristiques de cetté méthodé sont énumérdes ci-
dessous :

La vapour co b toujours complétement saturée, fraiche et

Jamaiz surchauf o,
= La plante est au contact avec la vapeur seulement et non

avaec 1'eau bouillante.
Cependant cortains inconvénients découlent de cette méthode &
Savoir:

= La perte cn éléments volatils est importante au niveau du
docanteur fonctionnant & 1'air libre.

Les conslituants hydrosolubles présents en quantité traés

importante dane les essences ne sont rdcupdrable que par

extraction des condensats avec un solvant organique.,

LIT.2.2.4 DOSCRIPTION DE L 'APPAREIL DISTILLATOIRE (FIG )
Nous examinerons les différentes parties essentielles

compesant cette dnstallation en 1'occurence la génératrice de

vapeur ou chaudicre, le distillateur ou alambic est enfin le

condenseaur .
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La chaudiére se¢ présente sous forme d'un bac
parallelipipédique surmonté & sa'paHtie superieure d'une
sortie de vapeur commandée par une vanne et d'une soupape de
securité.

Le contrdle du niveau d'eau de la chaudiére est assuré par un
tube en caoutchouc fixé le long de la paroi latérale externe
du bac. '

Quand a 1'alambic, i1 sert avant tout de r‘écip‘iant recevant la
matiere végétale, i1 présente deux parties: 1'une cylindrique:
cucurbile, 1'autre canique:.chap1taéu se terminant par unw
conduite de mélange de vapeur (ea_u + huile) nommée col de
Cygne. | il

Enfin, le condenseur est un échangeur de cHeTeur qui a pour

réle de refroidir et de condenser la vapeur venant de 1'almbic .
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IT1.2.3 EXTRACTION AUX GAZ DENSES ET GAZ SUPERCRITIQUES

III.2.3.1 EXTRACTION AU CO=

Lors de l’entrainement & la vapeur d’eau et de
l1’hydrodistillation, la matiwra v;gétalu wet wxposew a4 une
temperature relativenent wlaves pouvant conduire a dews
artefacts dus ewswentiellement aux phenomenes de fragilite
thermique wst d’hydrolywwe de certaine composes deé 1'huilw
essentielle)] pour cela on falt appel a l’extraction au moyen
d’un solvant welwctlf & baw point d'ebullition. Cette nouvaells
technique d’extraction & basse temperature utilise
principalaement le dioxydw de carbone (COx) comma solvant.

Les conditions operatolres optimales sont detereinees
experimental @uent pour chaque prodult natural.

Examinons tout d'abord, comme le montre le digramne dew phaues
de la figure Ja. Lww differents etats physiques observes pour
le CO= sous l’effet conjugue de la preswion et dae la
temperature entre O dugre wt 70 degre c. On distingue trois
phases: gaz, liquide et fluide supercritique represaentant un
wtat internediere wntru 1’etat liquide et l'wtat gazwux.

Dane des lntwrveles definie de pression et de temperaturwe
autour du point critique ayant pour coordonness 31,3 dugre c et
1071PSI (73 ATm). A partir dae la, nous pourons affirmer que
l1’uxtraction wu COz: peut s’effectusrde deux manieres solt au
CO- liquide soit encorw au COz super critique.

En effet, la premlwre cite convient biwn aux substances

volatlles des metleres végétuluu et produits naturwls.

Quant & la wwconde wlle interesss en particulier, lws compoudn

de faible volatilitw ou de wtabilite thermique limitea.
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Cot be methode o cwtraction qui ne cessa de se daveloper vt de
concurencer  leo m*thodws conventionelles d'entrainement & la
vapeur est |'extraction par solvant, trouve déja de nombreuses
applications notamment dans les industries alimentaires,
pharmaceut iques, pétrochimiques ¢t de la chimie fine.
Comme avantages de cette méthode on peut citer:
- La bonne solibilité de la majorité des constituants d'une
matiére végétale ou d'un produit sami—fini
La bonne récupération des gonstituants des huiles

cossentilles par évaporation, produits obtenus sans trace de
solvants .

- Facilité de munipu1atidh compte tenu de sa basse température
critique 31,37¢ et de sa préssion critique 1071PST.

~ Le CO2 n'est ni toxique, ni inflammable et il est disponible
4 bon marché et grande pureté [36].
Le principe du procédé tel que schématisé sous forme de cycle
surr la figure =2b-, reposesur la bonne solubilitd dans T

dioxyde de carbone de la majorité des constituanis

w

Le CO2 pur liquide ou supercritique, selon les cas, est
introduit dans 1'extracteur (1) préalablement rempli de matidro
végétale ou de produit semi-fini, et ou régne les conditions
opératoires optimales de pression et de température. Apras
abhsorptions does contituants, la solution de COz saturdw
d'extrait subit une détente dans 1'enceinte (2) avec réduction
do préssion ot de température; avant d'étre envoyée dans Tl
separateur (3), pour 14 condensation des produits et
1'élimination du solvant (€COz) qui aprés purification dans un
pidge, utilisant du charbon et recompréssion dans le

comprésseur (4) est recyclé et introduit dans 1'extracteur.
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[11.2.3.2 EXTRACTION AU FORANE :

Le forane 113 ou le 112 trichlore 1.2.2 triflurcethane
permet de valorizer le substrat végetal, notamment d'exploiter
son potentiel chimique et de répondre au concept de raffinage
végétal que nous définissons comme une séparation séquencée,
zans dégradation des differents constituanls d'une plante.

Le forane 113 chargé en extraits végétaux est soumis a une
distillation avec entrainement & la vapeur avec entrainement
axiliaire d'azote. La mise en oeuvre con§1ste & chauffer le
méWange & 47%¢ (température d'ébullition du forane 113) tout en
maintenant un bullage d'azote a travers un diffuseur, les
vapeurs du forane 113 sont entrainées par 1'azote vers deux
condenseurs & liquide ecryogéniques maintenu a -20%¢, e solvant
est ainsi recupéerd. La phase concréte est ensuite fractionnée.
Dans une premtére série d'expérimentations, cette opdération ezt
réalisée par extraction liquide; au moyen d'un alcool tel que
1'chano1, Te zolvant ezt ensuite &léminé par évaporation sous
vide. Dans une dexiéme série d'expérimentations, le
fractionnement a lieu par entrainement & la vapeur.,
L'extraction au forane 113 peut &tre réalisée dans un simple
appareil tel que un extracteur de type-soxhlet-et méme danc

cortaing autres vetracteurs a 1 'échelle dindustrielle [38)

111.2.4 TXTRACTION PAR SOLVANTS VOLATILS:

Cloest Robiquet qui le premiors a proposé pour 1'ckbraction
deew Flewrs, 1T omlodi des disseolvants velatils dans un médnmoire
publie en 1825 [22].

Aujourd ' hui 1'extraction par solvant volatil est la plus
usitée, malgré 1'éfficacité de 1'extraction par daioxyde de

carbone .
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Pour ce qui cot des procideg, 1'épuisenent de la matiére
végaetale 3'mffuvtu& tant & tiroid qu'a chaud au moyen de
solvants organique tels que: L'hexane, 1'heter de petrole,
toluéne, ou bien méme avec des mé1anges-bina1rcs.

En effet le solvant dissout non seulement 1'huile essentielle
mais aussi diverses substances et notamment les cires.Aprés
dicstillaticon Ju colvant on ubt1unl UNnw massoe cTrouse appoeloo
Essence concrete, malange d'huiles vssentielles et de ciros,
qu'on traite par 1'alcool pour dissoudre 1'huile éssenticlle et
laisser lez cires insolubles; 1'alcool est ensuite récupérd
(48] .

L estaction par colvant volatil utilise plusieurs appareillages

aquiton procentera comme suit:
[T 2.4 PRIMICRD GENCRATION D'APPARCILS

.24 1.1 ITX¥XTACTIUR A VIS HILDERRANDT ,(fjgjﬁ“)

[T tabt praliquement un des Louts premiérs Exbractour. wn
continu; on construit encore actuéllement cet appareil pour les
incstallations de petite et moyenne péoduction. I1 s¢ compose de
dewx tours verticales cylindriques équipée chaqune d'une vis
bransportense, lTes dens tours sont relidées par la base grace 4
e vis, con ovis o zont perfordes ot tournent & une vitdéooe brdo
regulicre; la maticre végétale est introduite par un
diztibutour dans Ta tour la plus bacse et est entainée
loentement vors le bas par 1 internédiaire de la vig, la vis
infericure reprend Ta matiére et Ja dirige vers le bas de la
vis de la plus haute tour, dans 1'aquelle alle est remontéc

lentement vers la téte de 1'extracteur.
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Lo wolvanl cirvole a conbru-courant de la maliorwe vugabale wl
vest introduit on tote de la tour Ta Plus granda, circule dans
la vis horizentale de liaison avant de passer ddns.Ta tour la
Pplus basse, le miscélla soit en té&te de cétte tour aprés

passage préalable d'un tamis filtrant [22-25].

[11.2.4.1.2 EXTRACTEUR DE BOLLMANN_  (fig=5)

Clest un aparail utilisant le principe de percolation.
1 est constitué d'une envelope métallique de 17 & 20 metres do
hauteur, a 1T interieur de 1mque11oisa d@p]acent desg panidrs

porTorés de grande dimensions, la matiére végétale est amende

LUl

chccensivencnt dans chaque panfer et soumise dans le premier
pattier a 1'action du solvant Jusqu'a son déchargement apros
cogouttage. Lo cirenlation du solvant et de la matidére vegétbalo
e owe Fadib s conlre courant que dans la partie ascendante au
commet de Taquelle 1o solvant frais est amend au contact du
poatiier contenant Ta maticre la plus épuisée. Ce solvant
"ecoule Jusagulaa bas de 1'apparedl en travérsant
cuccessivenent tous les paniers. Le miscella léger est remontdé
G alde diee pompe au doessus du panier dont lo chargunont
vient d'étre offectud, i1 continue & ge concentrer an
“Gcoulant au travers des paniers de la partie desendante de
1'appareil et la miscella final est receuilli au bas de cette

partie [22-25).
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[11.2.4.2 EXTRACTEURS DE LA NOUVELLE GENERATION

IIr.2.4.2.1 CXTRACTCUR DE TYPE SOXHLET . (fig.6)

Le corps de 1'extracteur cdntenant une cartouche remplie
de la substance végétale (charge) est fixé a la partie
supérieure (du Soxhlet) ou a 1'intérieur (Kﬁmagawa) d'un
resérvoir de solvant et est surmonté d'un réfrigérant.

Le solvant est vaporisé puis con&ensé, et traverse le 1it de
solide par percolation pour donner une solution qui est ou
caturé periodiquement par 1'amoﬁcagé d'un siphon.

La solution du ballon s'enrichit petit a petit en soluté et le

solide est toujours mis en contact avec du solvant fraichement

diactillé: [2 0] i

|
|
|
|




REFRIGERANT
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I111.2.4.2.2 EXTRACTEUR ROBERT (fig-7-)
Il wst utilise pour 1'extraction & chaud du sucre de

betterave, dee tannine et de certains produits pharmacétiques.
Dans un montage «n batteries a plusieurs @lemants tel le
dispositif de Shanks [(figB), & chaque diffuseur est adjoint un
prechauffeur utilise pour le chauffage du solvant au moyen de
la vapeur issue des eveporateurs de concentration.

Le dernier etage ou diffuseur D contient des coseltes tres
epulewss sur lesquelles on senvole de 1’'eau purae, et le premier
wlagQuw diffuseur D. renferme une charge VJgétale tras pwu
epuiswe wn debut d’extraction, sur laguelle percole una
wolution riche en wolute venant de l’étage suivant.

La miwe en circuit d'un diffuseur contenant une charge fraicha
(diffuseur Do) mw fait ainsii La solution riche s’ecoulant a la
base du diffuseur D. spres purcolation passe dans le caloriseur

Gui le wult de bas wn haut puls dans le caloriseur du diffuseur
Doy, dw haut wn aw wt, danse ce dernier diffuseur, de bas wn

haut.

Ce procede d’immersion complete par du solvant chaud est
preferable & la percolation, car il permat l’&limination par
Une soupape, & la partie superieur, de l’alr occlus dans les

cosettes.[23]
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Comme il a déja été mentionné, notre étude porte sur

1'"influence de certains paramétres opératoires sur le

rendement global en extrait, lors d'une extraction par
circulation du solvant.
Ainsi nous étudierons:

~L'influence de la dureé de conlact solvant_matiére

végétale. ‘ '
| .
-L'influen ¢ de la granulométrie du bois.
-1"influence de la nature du solvant.

=1'influence du débit de solvant.

=1'4influece de la hauteur du 14it.

-1'"influence du diamé&tre de )'extracteur.




.

IV=1 Matiere premiere

Dans cette partie nous présentons la nature et 1'origine

des matiéres utilisdes pour la réalisation de nos essais.

IV=-1-1 Matiere veqetale
Pour réaliser les experiences nous avons utilisé une
portion de tronc d'arbre mort provenant de la cedraie de chréa
(Willaya de blida); dont les caractéristiques géographiques
son't
- Altitude : 1500 metres

- Pente : 50 degres

Exposition : sud.

L'age de 1'arbre est de 82 ans, ce qui représente
approximativement 1'age moyen de cette cedraie [40]

La masse de bois est utiliseé est réduite en lamelles de 0,1

millimetres d'épaisseur.

IV-1-2 Solvant

Dans notre étude deux solvants ont été utilisés

IV=1-2=1 Ether  de pétrole

A partir d'une essence légere provenant de la
ratfinerie d'Alger (Sidi-Rzen) et par le biais d'une
distillation TEFP nous avons obtenu une fraction-40 - 84°c que
nous utiliserons comme solvant lors de nos extractions. Le
choix d'une telle fraction est dd au bon rendement en la
fraction elle-mene lors da la TBP et en essence végétale lors
de 1 'extraction [41].
Fn effet cette opération s'effectue & 1'aide d'un montage de

distilation de type TBP (fig 9).
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L 'essence est micse dans un ballon chauffé; au début de
1'opération tous les composés dont la température d'ébullition
ast Inféricurae & 40'c sont récuperés dans une méme éprouvette;
ensuite nous récupérons dans une autre épirouvette tous les
composés dont la température d'ébullition e%t inferieure &
84 c.
Les caractéristiques d'une ta11aifraction sont:

- Densité da20 : 00,6450

- Indice de réfraction np29: 1,3340

- Température initiale: 40°C et température finale 84°C

IV-1-2-2 Héxane
Avant con utilisation 1'héxane a été purifié dans un
simple appareil de distillation kfig 10)
Les caractéristiques de 1'héxanela1n§1 obtenues sont:
- Densité da20: 00,6839
- Indice de réfraction np20@: 1,3782

- Température d'ébullition: 68°C
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IV=2 Appareilluage et mode opeératoire

La matiere végétale est placeé dans une colonne en verre
avec support, et baigne dans le solvant, le bas de colonne se
termine par un tube relié au ballon par un fléxible muni d'un
systéme de réglage du débit de la miscella, sortant de la
colonne. le ballon(4)contenant la miscella, et relié a
1'extracteur (1) par 1'ensemble colonne vigreux (10)-
refrigérant(9); est porté a la teﬁpérature d'ébullition du
solvant. La vapeur de ce dernier‘japrés avoir traversar la
colonne vigreux (10)-réfrigarant (9); est porté a la
température d'ébullition du solvant.
La vapeur de ce dernier; aprés avoir traversé la colonne
vigreux est condensée dans le réfrigérant, donne du solvant

colone.

purifié qui s'ecoule sur la .figure (11), nous remarquerons une
symetrie de part ot d'autre de la colonne (1), mais le
fonctionnement des deux parties du montage n'est pas
simultané, co dédoublement a été fait dans le but d'obtenir
des tractions de miscella en fonction de la durée
d'éxtraction. L'origine des temps a été fixé comme &tant
1"instant ou la premicore goutte du solvant chargé est
recuperda,
La separation de 1'extrait et du solvant se fait dans un
evaporateur rotatift (fig 12); fonctionnant sous vide, et ce

pour eviter toute altération thermique de 1'extrait.
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IV-3 Influence des paramdtres opératoires sur le rendement
global en extrait
Aprés une rétrospective bibliographique des différents
paramétres pouvant influencer la quantité et la qualité des
essences véegetales nous nous sommes limités aux parameéetres qui
influent d'une maniére significative et qui sont accéssibles &
la @esure.

lLe rendement globale en extrait a été calculé & 1'aide des

relations suivantes:

.

Rn (%) = ———==—m- 100 (1
MoH
m

Rs (¥) = —===—= +100 (2)
moS

[wpréssion dane lesquelles m représente la somme de 1'extrait
(en grammes) et mon celle de la matiére végétale humide et mo:

celle de la matiére végétale séche.

[V=-3=1 Dureée d'extraction
Cette &tude conciste & suivre 1'évolution de quantiteé

d'essence extraite avec la durée de contact.

IV-=3~1-1 Conditions opératoires
Les autres paramétres opératoires ont été fixés comme
suit:
- Solvant : Fraction pétroliere (40 - 84)
- Masse de Tma charge végétale: 45 g

- Diamétre de colonne @ 38 millimétres

b2




= Dabit du solvant @ 5,25 em3/mn

= Taux d'humidité o 9,25 %

[V=3-1-2 Reésultats et interpreétations
Les résultats obtenus lors de cette experience sont

rassemblés dans le tableau suivant:

TABLEAU 2 INFLUECNCE DE LA DUREE D'EXTRACTION DUR LE RENDEMENT
GLOBAL EN EXTRAIT

RIS MASSE DIrr MASSE TOTALL Rl (%) Rz (%)
CHIT LR ) COPAMME S ) (GRAMMES)

N ] 0n,7ramm 0,7822 1,74 |,a7
] »n “.-r
0,2500 1,%888 3,00 3,40

4 b, et |, 63860 3,64 4,01

'. t 0,004 1,8660 4,15 . . .Y,GY
" 7 U, 0790 1,9450 4,32 | 4,76
! I 0, n0a90 2,0351 4,52 4,90
I 1% 0, nan 2,0754 14,061 .08

[ | O 0,010 2, 0856 4,63 5,17

|9 Kz 0 00 S,0850 4,03 5: 11
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PALD A e M TAMTANER N FONCTION DE LA DURTE D'ICXTCRACTION
TEMMS e sy 0,4 |1 2 D 4 5 t
VETESSE NS TAMTANI LU HFURTY 1,62 1,00(0,7 0,431 0,38| 0,?6| 0,7

/ 8 9 10 11 12 14

0,16(0,10{0,08| 0,07 0,05 0,0%] 0,07

l

Les résultats obteunus montrent que la quantité d'extrait
croit rapidoment avee le temps au début d'extraction, wnsuite
Nous rencontrons une branche curviligne suivie d'une partie &
tendance lincaire de faible pente, enfin nous rencontrons un
palier vers 20 heures.
Ce comportement correspond bien au mécanisme proposdé par
Angeledis (30), en effet la premiere branche pourait Gtro
attribuée a la discsolution de 1'huile a la surface, la partie
curviligne & la diffusion de 1'huile a 1'interieur des
cannaux, et la seconde partie linéaire a 1'écoulement dans lec
Cahlnnallx .
Pour discuter ce comportement, nous nous sommes proposd de
tracer les tangentes & la courbe moyenne rendement en fonction
de la durce d'extraction (fig 14) et d'en déduire les vitesoes
instantandées d'extraction (tab 2 et fig 15).
Cette courbe montre bien les trois étapes distinctes lors d
procéssus o extraction,
[V=3=~1~3 Conglusion

Les résultats obtenus montrent due Ta majeur partic
d'essence est obtenue au cours des six ou sept premicres
heures (environ 907 de 1'épuisement total) et de ce fait nous
nous sommes lTimitds & cette durdée pour 1'étude de 1'influcnce

des autres paramebees.
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[V-3-2 Influence de la granulométrie:

particules

procédé au

0,1

classes granulométriques présentées dans le tableau

Dans

MU ARGE DS G

iLAasul
|
s
?
IV=3-2~1
Lo
das

TABRL EAU 4

de bois

tamisage

sSur

de la

millimétre d'épaisseur.,

OUNVLETURD 005

SUNTRTEURE

7,925
t i 63 =
2,794 -

1,400

INFERTEURE

masse de bois

CLASSES GRANULOMETRIQUES

Tﬂﬁfﬂ kmm)
A 7,925
6,660
2794
1,400
0,630

A 0,630

CLASSTS GRANULOMETRIQUES

Conditions opératoires

Cette opération

le rendement global en extrait; on a

réduite en lamelles

donné Tles

Teneur:s W
52,97
. f;ﬂq
?;?U

12,90

clasoes granulométriques ainsi obtenues, ont subit

oxtractions dans les conditions opératoires sujvantes:

Masse de la charge végétale = 45 g

- Durée d

- Débit du solvant = 5,25 cm3/mn

- Taux
- Solvant

Diamétre de

'extraction =

d'humidité =

9,25 %

colonne =

b7

7 heures

s st e

38 mil1limétres

B N S S—

suivant:

le but de 1'étude 1'effet de la granulométrie des

de

ether de pétrole (Fraction 40 - B8a°C)
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IV-3-2-2 Revultaty b interprétations:
Les experiences effectuées ont donné les récultats

suivants:

TARLEALL & INCIVENCE DE LA CLASSE GRANULOMETRIQUE Sufr L F
RENDEMENT GLOBAL EN EXTRAIT

CL © Cl

]

NUREE CLo CL
NEXTRACTION : ol L ‘ ‘
CHEURT ) Proo (W Re (B)[Rs (F)|Rs (E)|[Rse (X)) [Ras (¥)| M (%)

CL 3 CL 4 CcL

1

0o o Loes | 00 | 1,70 | 2,55 | 2006 1,00

1 =2 1,50 0 233 | 2,69 | 3,17 | 4,47 | 3,20 7,70

N7 ~oo% | w,05 | 4,08 | 4,67 | 6,76 | 5,02 a.76
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Les resultats obtenus montrent que les particules de faible
dimensions donnent de meilleurs rendements que les particules
de dimensions P]qS é¢levées. Ceci est did au fait que la surface
d'échange offerte uSt-p]uS grande lorsque les particules sont
de faibles dimensions. Or on remarque que la classe —6- ne
suit pas cette Todi bien qu'elle soit fini et que la surface de
contact soit elevee. En effet lorsque la charge végétale est
immergae dans le solvant, i1 y a colmatage et formation d'une
sorte de pate qui empéche le contact solvant-surface pour
certaines particules emprisonnées dans ces agglomérations.

Pour ce qui est de la classe -7- (mélange des six classes
q

it

elle donne un rendement voisin de celui de la classe —4-.
Notons que "1 79me classe.elle.devrait normalement donner un
rendement équivalent a la moyenne des six classes défintes
comme suit:

Rac¢7y = L Rsciy . Xj (3)

Or Rs(7) trouve par cette formule est dgal & 3,87 %

Cette derniére valeur ne coincide pas avec celle trouvée
expérimentalement pour la classe 7, i1 y a une différence

iRs = 0,97 %

En effet ce comportement n'est pas seulement di & la classe 6,
puisque lore du mélange des différentes classes
granulométriques le phénoméne de colmatage est &liminé pour la
classe 6, étant donne que cette derniére est parfaitement
repartie a travers le 1it de la charge végétale, car autrement
e admettant que cette différence NRs est dle uniquement a la
presence doe la classe 6. On aurait eu un rendement réel de

3

cette derniére qui équivaut a
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Rs(6) = ——===m=me——==== = 13,55 % (4)

1]

D'autre part les courbes montrent que les particules d
faibles dimensions donnent lieu a fdes vitesses d'extraction
plus élevées que dans le cas des particules de dimensions plus

élevées.

IV-3-2-3 Conclusion

Les résulats obtenus montrent que la valeur du rendement

5 &4 la 78me heure est

o

global en extrait pour la class
superieure a celle trouvée pour la classe 7 aprés avolir
atteint le palier, ce qui ne devrait pas Gtre le cas si le
palier représente 1'épuisement total de la matiere végétale,
Cotte etude montre que 1'essence endogéne n'‘est pas
untiérumunt,ﬁﬂxaﬁﬂ-

Cotte étude montre aussi que pour améliorer la quantite
d'essence et la vitesoe d'extraction, i1 faut traiter le bois
de maniere a obtenir des particules de faibles dimensions:
mais i1 reste a trouver un compromis entre la quantite et la
qualite de 1'huile et ce par analyse des extraits.

11 faut noter que les dimensions 'des particules ne doivent pas
Gtre trop faibles et ce pour dviter le phénoméne de colmatage.

D'od nous pourons dire qu'il est plus rentable de traiter la

(1

nc

g

matiere végétal de sorte que la quasi totalité de 1'ess

coit en surface et pas emprisonnée dans les cannaux.
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IV-3-3 Influence de la_nature du solvant

Cette partie de 1'étude s'intérésse a la comparaison des
résultats obtenus en utilisant 1'éthér de pétrole (40-84)
comme solvant avec les résultats d'une extraction menee avec
1'hexane qui est le solvant le plus conseillé par la

bibliopraphie mais peu disponible et relativement couteux.

IV-3-3-1 Ceonditions operateoires E

Dans un but comparatif nous avons mené deux extractions
1'une avec 1'hexane, 1'autre avec 1'&theér de pétrole(40 - 84)
dans les mémes conditions opératoires qui sont

- Classe granulométrique: N7

- Temps d'extraction : Jheures

- Diamétre de colonne : 38mm

- Débit de solvant : 5,25cm3/mn
- Taux d'humidité : 9,25 %

- Masse : 45 g
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IV=-3-3~2 Réau tate e t in terpret ations

Les résultats obtenus sont rassemblés dans le tableau

suivant

TADLEAU 6: INFLUENCE DE LA NATURE DU SOLVANT
DUREE SOLVANT (ETHER DE PETROLE) SOLVANT HEXANE
(HEURES) .

Ih (%3 Rs (%) Rh (%) Rs (%)

1,74
2,53
3,09
3,64 -4,
3,94 4,34
4,18 4,57
4,32 4,76

i
1
|
!
.
|
|

w oo

3,65
4,78
5430
5,86
6,32
6,76

I :
BOW D -
U C T I S
e I DG BN o)
_—0 O 1w :

|
~ O
o hh & &5
—_ a1 WO WY =
W h oo LW

|
|
|
|
|
2,39 |
|
|
|
|
|
|
|
|

Des résultats obtenus, nous pouvons faire les remarques
Suivantes

T nous remarquons en premier lieu que 1'allure des courbes
eolb la méme et nous pouvons dire & priori que les mémes
phénoménes se produisent dane les deux cas.

= Nous raemardquons ausei que 1‘hexane donne un meillour
rendement que 1 'éther de paetrole.

= Par ailleurs nous Constatonsgqu'avec 1'"éthér de potrole
TMaccroissement des rendements est plus faible que dans le cas
de 1 'hexane. Pour micux voir ce phénoméne nous nous sommes
proposes de tracer les courbus vitesses instantanées

Cdlextraction en fornction de la durée de contact et ce pour les

deux solvants .
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tabueau 1/ VITESSE INSTANTANEES DA4EXTRACTION

DURRE D'EXTRACTION (Heures) HEXANE ETHER DE PETROLé

0,5 2,25 1,71

o

H.
o
S

6 0,44 0,31

Les résultats obtenus montrent effectivement que la vitesse
d'extraction donnée par 1'héxane est néttement superieure a
celle trouvée pour 1'éther de pétrole cegi d'une part et
d'autre part nous remarquons que la courbe vitesse de 1'éther
de pétrole, tend & s'annuler bien avant celle de 1'héxane ot
ce qui nous laisse supposer que le palier avec 1'héxane sera

atteint bien aprés celui de 1'éther de pétrole.

IV-3-3-3 Conclusion

Cette étude comparative a montré que le procédé donne de
meilleurs rendements avec 1'héxane qu'avec 1'ethé&r de pétrole
mais reste & digcuter de la qualité de chacune des OSSHNCESD
obtenues, comparer le colt de 1'utilisation de 1'un ou de
IMautre des solvants pour juger de rentabilité de 1'un ou de
1autre des deux solvants. Mais la grande disponibilite de
1ether de pétrole reste un eritére d'importance non
nealigeable pour la substitution de 1'héxane dans les procédes

Ad'extraction.
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[V=3-4 Variation duy debit
Dans cette partie, nous nous interésserons & 1'étude de
T influence du dabit sur e rendement global en extrait, mais
pour des raisons techniques nousln'aQons PU avoir qu'une gamme
réduite de valeurs de débit de solvant.
IV=3-4-1 Conditions operatoires
Les experiences ont été éffectuées dans les conditions
opératoires suivantes:
Classe aranulometrique - N7
- Masse 45 g
Temps d'ovtraction - b heures
Taux d'humidite - Q9,25 %
Solvant : Ether de pétrole (40 - 84).

Diamétre de colonme : 38 millimétres

[V-3-4-2 Résultats et interprétation
Les resultats obtenus sont rassemblés dans le tableau
suivant :
" PABLEAU £ VARIATION DU DEBIT
|
i DEBIT l MASSE TOTALE Rh (%) Rs (%)
(cm /min) (GRAMMES)

5,25 l,8081 4,02 ‘4,57

1,8954 4,21 4,64

o

8,

14 - 2,0121 4,47 4,93
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A la Tumiére de ces résultats on voit une augmentation du
rendement global en extrait en fonction du débit bien que

cette derniére ne soit pas trés importante.

L'augmentation du débit parait améliorer le rendement ot
la vitesse d'extraction, mais pour conclure la-dessus, i)
faudrait suivre 1'évolution du rendement avec la durée

d'extraction et dans une gamme de débit bien plus large.
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IV=3-5 Influence de la variation de la hauteur du i &

Dans le but de connaitre 1'influence de la hauteur du
Tit sur le rendencnt global en extrait, quatre hauteurs

differentes ont &té ¢tudidces.

[V-3-5-1 Conditions opératoires

Les conditions opératoies sont:
= Clasze granulométrique : N°7
=~ Temps d'extraction : 6 heures
= Taux d'humidité : 9,25 %
= Diamétre de la colonne : 38‘mi111métres

- Solvant : Ether de pétrole (40 - 84)

IV=3-5-2 Récultats et discutions:

Les résultats sont rassemblés dans le tableau suivant :

TABLEAU 9 INFLUENCE DE LA HAUTEUR DU LIT

HAUTEUR (cm) | /L |MASSE DEI!MASSE TOTAL Ih ‘
‘ BOIS D'EXTRAIT (g) J
| | r |
| |
|
|
|
|
|
I

29 0,9730 3,36

31 0,9867 3,16 3,48

30 0,126

40 0,095 37 by 1 727 3,17 3,49

45 1,8081 4,15 4,57

|

|

|

| |
| 25 0,152
i

|

|

|

|

|

50 0,076

Nos résultats montrent que le rapport diamétre sur hautecur n'a
pas une influence considérable sur le rendement global en
extrait, mais pour conclure sur ce paramétre, i1 faudrait
encore une série d'extracteur de capacité constante et oo

varie le rapport diamétre sur longueur. Ainsi nous pourons
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faire des extractions en gardant la masse de la matiere

|
végétale constante et de ce fait toute variation du rendement
serait attribudée & ce rapport de dimensionnement de

1'extracteur.

IV=-3-6 Influence du diamétre
ekucliey
Pour éviter 1'effet de la variation du diamétre de la
colonne sur le rendement global en extrait, on s'est proposé
de garder le rapport diamétre sur hauteur constant; ainsi pour
chaque diamétre de colonne correspond: une certaine hauteur du
1it. Pour des rasions de non dispenibilité de colonnes a

differents diamctres, nous nous semmes limités a la

comparaison des résultats des deux experiences.

[V-3-6-1 Conditions opératoires

Las conditions opératoires sont:

Classe : N7

i

Masue : 31 g Pour 1 30 millimétres

]

45 g Pour 2 38 millimetres
- Temps d'extraction : 6 heures
- Taux d'humidité : 9,25 %
- Débit du solvant : 5,25 cm3/min

-~ Solvant : éther de pétrole (40 - 84)
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IV-3-6-2 Résultats et -Hinterprétations

Les résultats sont rassemblés dans le tableau ¢i-dessous:

TABLEAU 10: VARIATION DU DIAMETRE DU LIT

DIAMETRE | HAUTEUR DU|[MASSE UTILISEE|MASSE TOTALE|Rh (%) Rs (%)
(mm) LIT (cm) (GRAMMES) (GRAMMES)
TSSO LLIPUSURN) . S0 APV NPy LU [ (O . SR SRS SO
30 40 31 1.,2130 3,91 4,32
38 50 45 1,8660 4,15 4,587

Les résultats obtenus montrent que le fait de passer d'un
diamétre a v autre n'a pas une grande influence sur le
rendement global en extrait, mais i1 faut noter que les

diamétres utilisés sont relativement voisin et 1a conclusion

i

4]

ne poura se" faire que par 1'utilisation d'une gamme ass

Targe de diamétres d'extracteurs.

IV-4 Conglusion

Des résultats de cette étude nous pourons dire que le
paramétre qui influe le plus sur le rendement en extrait est
la granulométrie des particules de bois.
Mais pour coimparer entre 1'influence des différents
paranétres opératoires, il faudrait en premier lieu Vétudier
1 influence du débit de solvant et des dimensions de
1'extracteur dans des gamnes plus larges, et dans un second
Tieu faire une planification factorielle des experiences pour
Jjuger des effets simples et conjugués des paramétres

opératoires et de 1'importance de leur variation.
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TABIIAH | 13 MODFLF MAlHEMAlIQUT Ps =

|

‘ .
|

INFFRVALLE ERREUR i
EXPRESSIONS MATHEMATIQUES|CLASSE| DE TEMPS |MAXIMALL
(HEURES) (%) |
‘ SO .
l

|

|

Rs = (L *#* 0,418)

* 1,17 | 0o -7 1,82
Rs = (t ** 0,484) * 1,58 2 0 - 7 4,82
Rs = (t ** (0,475) * 1,98 7 0 - 7 4,82
Rs*= (t ** 0,520) * 2,40 7 0 -7 10,9
* Rendement relatif & 1'hexane
V=2 Modéles mathéematiques: Rs = At/(B + At) ou t/(C + Dt)

Pour verifier la validité de ce modéle i1 a fallu tracer
1 "inverse du rendemnent global en extrait en fonctien de
1" inverse de la duree d'extraction.
L'alTlure des Combs obtenues que seules les classes 2, 3, 6t et
7 répondent au modele proposé (fig 20-a, b, <, d)

Les équations sont rassemblées dans le tableau suivant:

| FABLEAU 12: MODELE MATHEMATIQUE Rs = t / C+Dt !
|

1 . ot

| INTERVALLE ERREUR i
| EXPRESSTONS MATHEMATIQUES|CLASSE| DE TEMPS MM(IMALIi
| (HEURES) %) |
I

‘ o i ki POy " — ' ER- - - s 8 st e 48 4 e B 449 89 1 00 00

|H. =1 / 0,406 + 0,195.¢t 2 1 - 7 5,37 ]
e =t / 0,33 + 0,105.¢ 3 1 - 7 S 17 |
lps = t / 0,36 + 0,154.¢t 7 { = 9 R %
IRS =t / 0,36 + 0,160.t 7 1 - 7 ) 37 |
1H5*= t / 0,324 + 0,107.t 7 | 1 - 7 .

A

Rendement relatif a 1'hexane.
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V-3 Modéle mathematique : Rs: = A (1 - e~Bt)

Dans cette expréssion A représente le pourcentage
maximum d'essence extrait au bout de sept heures pour la
classe granulomctrique -5- la plus rentable.

Afin de vérifior la validité de ce modéle, on a tracer le
Log(l - Rs/A) en fonction de la durée d'extraction Pour avoir
une allure lineaire.

fn effet, seules les classes 1 et 2 répondent & ce modéle, par
Ccontre les autres classes granu]ométriques a faibles
dimensions de particules et la classe 7 celui-¢i1 reste
inadéquat (fig 21).

Les équations obtenus sont rassemblés dans le tableau suivant:

% TADLEAU 13: MODELE MATIEMATIQUE :Rs = A (I - e )

| EXPRESSIONS MATHEMATIQUES | CLASSE! INTERVALLE| ERREUR

! DI TEMPS |MAXIMALE

E (HEURES) %)
o I I L A

' Rs = 6.76 (1 — ¢c—0055) | | =7 |

| Bs = 6,76 (1 - ¢=B"%) 2 1 -7 |

* - -
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V-4 CONCLUSION
Les equations obtenus sont rassemblés dans le tableau

réCapitu1at1F Suivant :

TABLLAU 14: MODELES MATHENATIQUES API'LIQUES AU DIFFERENTES.
: CLASSES GRANULOMETRIQUES

|

MODELE EXPRESSTONS MATHEMATIQUES | CLA| INTERVALLE DE| ERREUR
(t = HEURE) i VALIDITE (h) !MAXIMAL %

|
!

!

; Rs = ( t ** 0,418 )* 1,17/ 1 0 - 7
|

|

|

FREUND. LICH{Rs = ( t ** 0,480 )* 1,58/ 2 O =1 3 4,82

( t ** 0,475 )* 1,98 Q= 7

=3
v
I

i
I
i
|
|
i
i

Rs = (t ** 0,520 )* 2,4 Q.- , 7 l 10,9

=]
-
i

t/( 0,330 + 0,195t )/ 3 1o %

—

=

)
i

t/( 0,336 + 0,154t )| 6 1 - 7

—
=
o

I

t/(0,360 + 0,16t ) |

=
L
I

Rs* = t/(0,324 + 0,107t )

G, 260 1| = o= %098y 1 [ 7

s =
Rs = 6,76( 1 = =15y 2 jii= @ 3,8

|
|
|
|
|
l
|
|
t/( 0,46 + 0,195t ) | 2 L - 7 |
|
|
|
|
|
i
|
|
|
|

* Rondement relatif a 1'hexane
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A partir du tableau récapitulatif ¢i-dessus, deux modéles
peuvent étre appracices.

D'abord le premier cas correspond & 1'équation de Freundlich,
a pour avantage, la validité du modéle aux conditions
initiales et une erreur relativement faible, & part pour la
classe 7 relative & 1'héxanes.

Ersuite, i1 v a le modéle de Langmuir dont 1'intervalle de
temps est compris entre 1 et 7 heures, et dont 1'erreur est
relativement faible comparée au cas précédent.

Far ailleurs, nous constatons qu'aucun modéle n'a pu
catisfaire los classes 4 et 5 et ceci pourait &tre attribug au
Foait que dans loe cas ot les modéles marchent bien,
1'extraction st régie par un phénoméne prépondérant
(dissolution ou diffusion), mais dans le cas des classes
granulométrigqr s qui n'ont répondu a aucun modéle.

11 se pourait qu'il y ait compétitﬁon entre Tes deux
phénomenes suscités, et peuvent répondre eventuellemnt & deuwx
modéles différents selon qu'on soit en début ou enfin

d'extraction.
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Ayant obtenu dus essences de bois de cédre de 1'Atlas Algerien
dans différentes conditions opératoires, il convient a présent
de veir 1T'9impact de la variation des paramétres opdratoires
d'extraction sur les propriétés physico-chimiques des
extraits.

A cet effet nous aborderons succéssivement

La déetermination de certains propriétés physico-chimiques
(indice d'acide, tindice de réfraction et densité) et ce pour
chaque échantillon d'une experience. |

£t en second lTieu, nous déterminerons le taux de composés
vntrainables & la vapeur d'eau et ce pour la classe 7 lors de

1'étude de la durée d'extraction.

VI-1 Evaluation des propriétés physico-chimiques

(4]

Les huiles essentielles, objets de transaction
commerciales, souvent importantes en valeurs monétaires,
deoivent répondre a des normes analytiques imposés par des pays
importateurs ou exportateurs et qui ont été établies par la
commission de normalisation du syndicat de Grame et par
1'association Francaise de norma1fsation (A.F.N.O.R) et celle

de 1'1.5.0 (International Standart Organisation) [22)

NI=1-1 Indice de réafraction

La mesure de 1'indice de réfraction a &té éffectude a
1'aide d'un réfractométre de type "ABBE 3T.ATOGO", qui a permit
la lecture dirvet des indices de réfraction et étaloné de

manigre a obtenir & la température de 20°C, 1'indice do

rofraction de 11,3323 pour 1'eau distillée.
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VI-1-2 L'indice d'acide
La mesure des indites d'acides a é6té faites selon le
mode opératoire Suﬁ;dﬂt:

- Une masse de 0,1 gramme d'échanﬁ111on est introduite dans un
petit erlen-meyer dans lequel sont ajoutés (1 ml) d'éthanol
95 % et 2 4 3 gouttes de phénolphtaléine, la solution

obtenue est titrée par une solution de KOH COzN), jusqu'a

1'apprition d'une coloration.

L'indice d'a. ide est caleulé au moyen de la relation

56,1 w a » f . ) !
Ja = =~
M

Expression dans laquelle; a représente le volume de KOH

utilise (ml), f la normalité de KOH et g la masse de

1'Schantillon (9).

Rappelons que 1'indice d'acide de 1'axtrait peut Gtre

anormalement éleve dans le cas ou ;
La maticere végetale est de mauvaise qualite.
Le procéssus technologique n'est pas maitrisé.
L'extrait a etd stocké longtemps.
Dans ce cas certains constituants de 1'extrait subissent des

modifications, menant & la formation d'acide libre.
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V"l'q

VI=1=3 Densibé
La mesure de dencité a été éffectus a 1'aide d'un

pycnométre de un millilitre, et d'une balance analytique

dégétale de type Satorius et de précision 10-4 g.
La densité est caleculée selon 1‘63préssion:

d = Cmy ~ m)/(mz = m)
La relation dans laquelle mi représente la masse du pycnométre
avec le prodo it (9), mz la masse du pycnométre avec 1" eau

distillée (9) ¢t m la masse du pycnométre vide.

Fraichement obtenus, les extraits sont soumis a des

cvamens consistant a vérifier leurs caractéres organoceptiques

(couleur, odeur, Saveur) .
[n effet, & la fin de chaque experience (extraction), nous

avons constaté que 1'extrait est caractérisé par une couleur

Jjaune rougedtre et d'une odeur boisée.
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VI-1-4 Resultats et interpritations
Dans le tableau 17 sont donnés, la densité, 1'indice de
réfraction et 1'indice d'acide des échantillons de 1'essence

du bois de cadre obtenus lors de chaque extraction.

J TABLEAU 153 PROPRIETES PHYSICO-CHIMIQUES DES EXTﬁAITé

PARAMETRES |
OPERATOIRES d n I

L
|
|

I 0,9889 1,4946 8,433

2 1,0067 1,5033 8,139
CLASSES SRR 98 (S U 5 Iy 0 L SO,
3 ! 1,0102 | '1,5103 8,304

GRANULO- 4 1,0670 1,5037 7.112

S 1,0887 1,5021 7,077
METRIQUE .

DEBIT

IIAUTEUR

30 1,0254 1,5148 8,120

DU

i

|

|

|

|

|

|

1

| [ SRR T AR T S

‘ 6 1,0752 1,5178 8.361

|

|

i

I

e

i

|

|

!

|

|

|

t

| 10 ' 1,0198 | 1,5160 6.964
LIT !

50 1,0235 1,5053 g,799

30 1,0198 | 11,5053 7,753
~ DE
COLONNE

|
|
{ DIAMETRE
|
|

38 L 1, 0238 1,5053 8,799
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Les résultats montrent des va]euré de densité légérement
superieure a4 1'unité sauf pour la classe 1 pour laquelle elle
est de 1'ordre de 6.99.

Pour ce qui est des indices de réfraction on remarque qu'ils
ne sont pas vraiment affectés par variation des conditions
opératoires.

Cofin pour les indices d'aclde on:vo1t qu'1ls sont tous
compris entre 1'intervalle [7 - 8;9] ce qui correspond 3
1hintervalle donné par la bibliographie [ : 1. En effet
dans notre cas i) ne doit pas y avoir d'indices d'acide &lévés
ctant donne qu'on utilise un dispositif d'agtraction en verre
qui ntinflue nullement sur les valeurs des indices d'acide das

erbraits .,
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VI-2 Détermination du taux de composées entrainables a g
vapeur d'eau des extraits
Apres avoir obtenu nos extraits, i1 est intéréssant
d'avoir une idée du taux de composés entrainables conterus

dans nos essences .

VI-2=-1 Appareillage ot mode opératoire

Pour réaliser cette experience, nous avons utilicd le
montage représentdé sur la figure 22.
La mesure du taux de composés entrainables & la vapeur d'eau
dane un extrait, consiste a peser  une quantité d'extrait,
1T'dintroduire dans le tube (1) du ballon rempli au tiérs de son
volume d'eau (2) permettant Ja production de vapeurs & 1'aide
du chauffe ballon (3). En entrant par le tube de Jonction (4)
celles=¢i entrainent les composés volatilisables vers le
refrigérant (5), ils seront condensés et raecupérés dans wun
e len—meyer (6) .
L'entrainement continu Jusqu'a ce que les gouttelettes

condensées ne contiennent plus de volatiles a leur surface, an

obtenant une condensation claire et Timpide.

A la fin de 1'opération, le mélange entrainables-cau cubira

une extraction liquide - liquide en utilisant 1'éther :
dicgthylique Comme solvant. Aprés décantation et evaporication ’
du solvant de la phase organique, nous pesons 1'extrait ainsi {

obtenu.
Ainsi le rendement en composés entrainables a la vapeur d'cau
est calculée & )1'aide des deux relations suivantes:

TCE = (muv/mo).100

RCF = (R. . TCC)/100
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TCE : Taux de composés entrainables & la vapeur d'eau.
RCE : Rendement en composés entrainables & la vapeur d'eau.
mev @ Masse de la fraction entrainée a la vapeur.

T : Masse de 1'échanti 1lon.

VI=-2-2 Résultats ot dnterpréetations

| TABLEAU 16: TAUX DI COMPOSES ENTRATNABLES A LA VAPEUR D'EAU

|

| _ et et ot ELE 25

| CLASSE ©puRPE (HEURES) | @) ’ RCE (1) |
f 7 ; 3 = 10, 40 } 14

Suivant les résultats obtenus, nous pouvons dire qu'avec cctte
fraction pétroliere, 1'extrait contient plus de compose

léegers qu'aveo un solvant pura tels que 1'héxane; en eoffet ce

3 -
dernier, selon les travaux anterieurs [42] n'extrait que

0.95 ¥ de composés légers
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CONCLUSION

|




3

Afin de contribiuer a une eventuelle valorisation de nos
aspécas forcsticres, nous avens mené 1'étude de 1'extraction
de 1'essence du bois de cédre de 1'éther de 1'Atlas Blidéen
par circulation continue d'un solvant frais.

La premiére partie de cette &tude s'est intéréssée a

1" influence does paramétres opératoires accéssibles
experimentalement tels que durée d'extraction, granulométrie
des particules, nature du solvant débit du solvant, ...: Las
rézultats obtenus nous aménent a avancer les conclusions et
les recommandations suivantes:

- Etant donne que la majeur partie d'essence est obtenue au
cours des six ou sept premiéres heures d'extraction (environ
90 ¥ de 1'épuiscment total), i1 est pPlus rentable de se
Timiter a cette durdée.

- Pour améliorer la quantité d'essence et la vitesse
d'extraction i1 ust nécéssaire de traiter le bois de maniére &
obtenir des particules de faibles dimensions, sans toute fois
qu'elles soient trop faibles et ce pour éviter le phérnomane
de: colmatage .

La vitesse d'extraction donnée par 1'héxane est néttement
superieure a celle trouvée pour 1‘éther de pétrole; d'autre
part nous constatons que la vitesse que la vitesse de 1'ether
de pétrole tend a s'annuler bien avant celle de 1'héxane, ot
c'est ce qui nous laisse supposer que le palier avec 1'héxvane
sera atteint bien aprés celui de 1'éther de pétrole.

La vardiation de certaines dimensions de 1'extractour tols
que Ta hauteur ot 1o diametre n'a pratiquement pas affecte o
rendement global en extrait, mais ceci reste a confirmer, co

quit peut faire 1T'objot de travaux futures,
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La seconde partie de notre étude est conérée a la modélisation
mathématique de certains de nos résultats, en effet nous avons
constate que coulement une partie de ces classes
granulométriques repond aux différents modéles proposés; ce
qui nous laisse supposer que selon la granulométrie du bois,
Jes phénoménes qui gérent le procéssus d'extraction different.
Frvfin, nous avons déterming certaines des caractéristiques
physico-chimiques de nos ‘extraits et situer 1'intervalle de
variation de leur densité, leurs dindices de réfraction et
lTeurs indices d'acide, mails des analyses plus fines das
cotraits restent a faire pour déterminer la qualité de nos

vxbtraits.,
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Pour ce faire, il faut se munir de 1'appareil de DEAN et
STARK, Me reactif ulilisé et le xyléne (benzéne ou toluéne) .
Nous procédons de la manieére suivante:
Dans un ballon de 500 ml, nous introduisons 20 & 30 grammes
(0,001 g) de matidre végétale, Nbus versons ensuite 200 ml de
xyléne dans le ballon, que nous surmontons d'un réfrigérant
muni d'un récipient gradué. Ensuite nous portons & reflux (2 a
4 gouttes par seconde); Jusqu'au moment ol le nivesau d'eau
reste constant et le solvant surnégaant‘]'eau dans e
recipient devient limpide, vers la fin du dosage, nous
auamentons le chauffage afin de récupérer toutes les gouttes
déposées sur les parois du réfrigérant; enfin, nous laicsons
refroidir, ensuite nous notons le volume d'eau dans le
récipient.
La teneur en eau dans la matiére végétale est caleulée par la
formule suivante:

H = (V . 0,998)100/G
H: Teneur en vau (%) |

Vi Volume d'ecau (ml)

G: Masse de la matiore végétale (g)
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