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RESUME :

Cette étude porte sur 1l'établissement d'un modéle mathématique,
permettant l'optimisation de trois paramétres de l'extraction influen-
gant le.rendement de l'huile essentielle de 1l'Artemisia judaica L, ob-
tenue par entrainement & la vapeur d'eau : la masse de la matiére a
traiter, sa répartition et la vitesse de distillation.

L'analyse par CPG de l'huile essentielle a permis d'une part 1l'identi-
fication de 16 de ses constituants, y compris son constituant majori-
taire : la piperitone, et d'autre part de constater et suivre la varia-
tion de la composition de l'huille essentielle en fonction des condi-
tions opératoires et au cours de l'entralnement & la vapeur d'eau.
L'analyse de l'huile essentielle par CCM préparative a abouti a 1'iso-
lement de 10 de ses constituants, dont deux ont été identifiés : le
nerolidol et le cinnamate d'ethyle.

Abstract

This work aims for the establishment of a mathematical model
providing the optimisation of three extraction parameters affecting the
yield of the essential oil of "ARTEMISIA judaica" obtained by means
water vapor entrainment : the quantity of matter to be treated, its
distribution and the nate of distillation.
The GCP Analysis of the essential o0il has provided on one hand the
identification of sixteen (16) of its constituants including its most
important constituant the piperitone and on the other hand to notice
and follow the variation of the composition of the essential o0il as
for a function of the operating conditions and during the water vapor
entrainment.
The essential o0ill analysis with preparative C.C.M. has led to the
isolation of ten (10) of its constituants, two of which have been
identified '"Nerolidol" and '"Cinnamate d'ethyle".
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L'utilisation des huiles essentielles par 1'homme remonte a fort longtemps,
puisque dans 1l'antiquité déja les egyptiens, les perses et les grecs savaient

procéder & leur extraction et mettaient & profit leurs propriétés aromatisantes et
médicinales.

De nos jours, l'industrie des parfums utilise de préference les produits
aromatiques naturels et la tendence d'une production élevée pose le probléme de
valorisation des nouvelles éspéces végétales et surtout de l'optimisation des
procédés de leur extraction.

C'est dans ce sens, que nous avons entrepris 1'étude de l'extraction de
1'huile essentielle de 1'Artemisia judaica par l'entrainement & la vapeur d'eau
3 1l'echelle semi pilote.

Nous avons d'abord étudié l'influence des paramétres du procédé sur le
rendement en huile essentielle en proposant un modéle mathématique permettant
d'atteindre les conditions optimales pour un meilleur rendement.

L'huile essentielle de cette plante n'étant pas étudiée en Algerie, nous
avons tenté 1'identification de ses constituants en utilisant les techniques
chromatographiques d'analyse.

Nous avons abordé aussi quelques probléme pratiques qui peuvent surgir au

cas ou cette plante doit 8tre valorisée, en 1l'ocurence 1'influence de la période

de végétation et de la durée du stockage de 1a matiére végétale mur le rendement

en huile essentielle.

o D



L'ARTEMISIA JUDAICA LINN.




Les Artemisias portent le nom de la déesse Artemis, nom donné i ces
plantes en reconnaissance des bienfaits qu'elles prodiguait aux hommes (1)
D'autres auteurs pensent que Artemisia vient du nom de la femme de Mausele, moi de
Carie (379 avant J.C) qui en faisait 1'usage (2).

En Algerie A Judaica.L. " est appelée chih par la population locale,
nom donné aussi 3 une autre espéce 1'Artemisia herba alb Asso. Cette plante a été
décrite par les anciens auteurs arabes, ToN - El-Bitar et DAWOOD El Antarci et plus
tard far Al fred Kaiser.

- — — ————— o

La classification botanique place 1'Artemisia judaica L. dans la
famille des composées : sous familles. Tubiflores
tribu . Anthemidées
sous espéces . Sahariensis (3)

C'est une plante aromatique, & feuilles rapprochées, obtus, & lobes
courts, laineises, comme les rameux. Les capitules sont gros hémispheriques, de 3 mm
de diamétre environ 3 involuere laineux, contenant 10 3 20 fleurs jaunes. Le fruit
est un akéns comprimée et lisse, non surmonté d'une papus. Les cellules sécretices de
1'huile essentielle font partie de 1'epiderme du végétal, ce sont des glandes
composites ayant un pied court et une téte sécretice 3 plusieurs étages superposés de
cellules (3,4).

L'Artemisia judaica. L est répondue dans les lits sablonneux et
sablonneux-limoneux des oueds dans 1'étage tropical, monte parfois jusque dans 1'étage
mediteraneen inferieur. En Algérie, des peuplements importants existent aux endroits
s;ivnnts H
Tadmayt : haut Myal.

Hoggar : oued Tit & 12@0-1300 m d'Altitude.
Tezzeit 3 1700-1750 m.

au dessus de Tezzeit

i

Ideles & 1400-1500 m.
- Tefedest : Oued Gif Aman a 1100 m.
_ Anatief : haut vallée de 1'Igharghar (5)

L'Artemisia judaica est utilisée comme reméde populaire. On lui
N 7 W ’
attribue plusieurs effets : vermifuge,\antispasmodique, stomachique, expectorant,
: : z
" diaphoritique et analgestique (6).

-4 -



En 1933 Maire (5), en &tudiant la végétation du Hoggar, rapporte que
1'Artemisia judaica est récoltée en grande quantité, sechée et exportée augpuden,-
ol elle est employée comme condiment. I1 remarque également que les touaregse
suspendent dans les figuiers des petits sacs, remplis de cette plante et
prétendent assurer ainsi le développement des ‘figues. Il serait intéressz..t de
savoir s'il s'agit seulement d'une pratique supertitieuse ou dfun effet insecticides

de la plante.

L'A Judaica Qque nous avons utilisée dans cette étude a &té cueillie en
janvier et en avril 1939 aux environs de Tamanrasset et sechée a 1l'abri du soleil.
Un échantillon de la plante a été identifié & 1l'herbarium de 1'Institut National

d'Agronomie comme étant celui d'Artemisia judaica.L.

I.2. Travaux antérieurg:

L'Artemisia judaica L est trés peu étudiée, les seuls travaux publiés la

concernant sont effectués par des chercheurs egyptiens.

Ainsi, khafagy et Tosson (7) isolent le principal constituant amer de
cette plante ; le judaicin. Gelal et coll (8) testent 1l'action cardiaque de ce
composé et trouvent gqu'il provoque une prolongation de l'intervalle P-R et
renforce les contractions cardiaques. Plus tard Karawya et coll (6) étudiant la
composition de 1'huilz essentielle de 1'Artemisia judaica L, obtenwe par hydro-
distillation 4 1l'echelle laboratoire.

Afin d'identifier les constituants de 1'huile, fls 1'analysent par GC/MS,
par chromatographie en couche mince et par spectroscopie infrarouge. Leurs résultats
montrent que 1'huile essentielle est riche en dérivés carbonylés de moncterpénes ¢
environ 57 % dont la piperitone 40 %, le cemphre 15 % et isoartemisia cetone 2 %.

La proportion . élevée des cetones est confirmée par le spectre IR de 1l'huile,
montrant des bandes d'absorption intenses & 1620, 1680, 1720 et 1g60 cm_?
Les constituants identifies par ces auteurs sont repreéentes dans le tableaw 1.
D'autre part, ils déterminent les propriétés physico-chimiques de 1'huile essentielle
dﬁo = 0,9121 , 22 = 1,468 ‘ @Q?: 2

dans un travail ulterieure, les mémes auteurs (9) rapportent la présence de

cinnamate d'éthyle en proportion elevée dans 1l'huile essentielle et amrivent a

isoler par chromatographie en couche mince quelque uns de ces constitutants et les

identifient par leurs caracteristiques spectrales.

-5~



I Constituants.

_————

g Constituants %
i e ORI oim?
d- pinene 0,5 E Camphre 3,0
| campheee - E Bornyl acetate 4,0
B- pinene 0,3 : Borneol 4,0
! Myrcene 0,5 l isoborneol 3,0
A®.Carene 0,4 piperitone Lo
Limonep, 0,3 Sabinyl acetate 0,2
Terpinene 1,0 Thymol 0,2
P. Cymene 2,0 Caryophyllene 6
iso-artemisa cetone 1,5 © elemene 3
Cuminyl alcohol 15 Neroladol + 6
Sesquiterpenes

Tableau n° 1 :

-—

1'Artemisia Judaica. 1.identifiés(9)

Les élements constitutifs de 1'huile essentielle




CHAPITRE II

EXTRACTION ET OPTIMISATION.




Cette étude consiste & déterminer les conditions optimales et détablir
un mocdéle mathématique pour le processus d'extraction de 1l'huile essentielle de
1'Artemésia judaica par entrainement a la vapeur d'eau a l'aide d'un appareil
réalisé au département de Génie chimique E.N.P (10).
Pour qu'une extraction soit menée rationnellement et économiquement, il est
nécessaire de bien connaitre les paramétres 1'influengant le plus pour pouvoir les
maitriser. Parmi ces paramétres, outre la matiére premidre elle méme (dont la
composition peut varier suivant les origines, les recoltes, sa nature, et sa

préparation) les plus importantes 4 considerer sont :

1. La masse de la matiére a extraire.
2. La durée de 1l'extraction.

3e La

4, La vitesse de l'extraction.

5. La division et la granulometrie de la matiére végétale.

température de 1l'extraction.

6. La teneur en humidité de la matidre premiédre.
7. La nature et la quantité des constituantes extractibles (11).

Dans cette étude, nous nous sommes particulidrement interessés a 1'influence

de quatre de ces paramétres sur le rendement de 1'extraction de 1'huile essentielle @

1. La durée d'extraction

2. La vitesse de distillation.

3. La masse de la matidre végétale 3 extraire.

L, Le nombre de plateaux, permettant la répartition de la matiére végétale

‘ dans 1'alambic.

Ces paramétres comptent parmi les plus importants et sont facilement
accessibles. Notre objectif est de trouver une equation, donnant la variation du
rendement de 1'huile essentielle en fonction de ces paramétres en faisant appel a
une planification d'experience. En effectuant des tests statistiques, nous verifierons

la validité du modéle proposé.




de chaleur de 1l'exterieure de l'alambic, et la vapeur formée au sein de 1l'appareil,
saturée et humide, 4 basse pression, traverse la matiére végétale entrainant 1'huile

essentielle.

II.1.2.3 : Distillation 3 la vapeur d'eau : le procédé est appelé encore
entrainement 3 la vapeur d'eau. La matiére végétale est deposée sur une grille
placée A une certaine distance du fond de l'alambic. Le volume ainsf delimité est
exempt d'eau. La vapeur produite par un générateur de vapeur, saturée ou surchauffée,
ayant une pression supérieure 3 la pression atmospherique, est introduite au dessous
de la grijle . Traversant la matiére végétale elle entraine 1l'huile essentielle. Les
eaux de condensation accumulées au fond de 1'alambic sont periodiquement evacuées,

afin d'eviter leur contact avec la plante.

* L'entrainement a4 la vapeur d'eau est le procedé d'usage poum l'extraction
des huiles essentielles des végétaux. Etant donné que ces constituants volatils
ont une pression appreciable aux environs de 100°C ;t sont pratiguement immiscibles
a 1l'eau, la vapeur peut les entrainer et de cette maniére les isoler.
Tl est préféré aux alitres procédés, pour 1'extraction des matiéres végétales riches

en huile et dont les con;tifulnts sont stables aux hautes temmeratures.

Sa mise en oeuvre assez simple et l'utilisation de la vapeur d'eau, disponible
et ayant un prix bas, comptent parmi ses avantages.
Nous rappelons bridvement quelques considerations, gue nous jugeons indispensables

pour la description de ce procédé.

** Un systéme d'eau et d'huile forme un liquide 34 deux phases. La pression de
la phase vapeur est maintenue constante, soit en reliant 1'espace vapeur &
1l'atmosphére, soit, par un contrfle judicieux pour maintenir la pression reduite
ou élevée. Ceci nous raméne 3 la discussion de la distillation des liquides
heterogénes qui prévoit que la pression totale exercée par un tel mélange est dfie

a la somme des pressions partielles des vapeurs.

'"" Tout se passe comme si chaque substance se vaporisait seul indépendamment de 1l'autre.
Ainsi la pression partielle de chaque substance est egale 3 sa pression de vapeur &
la temperature débullition " (14) :

Pe = P8

- o -—
P1 = PL avec P = Pe + P1
P = pressiontotale

- 10 -
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la pression de vapeur de 1l'eau

o

la pression partielle de 1'eau

P° : la pression de vapeur du liquide.

la pression partielle du liquide.

A une pression constante d'une ou quelques atmosperés, il est justifié de
considerer que la phase vapeur obeit 2 la loi des gaz parfaits. En conséquence la

composition des phases peut &tre déterminé en appliquant la loi de DALTON :

Ye =Pe __ P& __
s P
]
Y, - il -
P

Ye : Fraction molaire de la vapeur d'eau dans la phase vapeur.

Y1l : Fraction molaire de la vapeur du liquide dans la phase vapeur

La composition de la phase vapeur est donc indépendante de la composition

de la phase liquide et reste constante tant que ces deux constituants sont présents
dans la phase liquide (14).

Cette composition, formée d'un mélange liguide 3 deux phases, depend des

pressions de vapeur partielles de ces constituants purs . Le rapport de leurs

pressions de vapeurs multiplié par le rapport de leur poids moleculaires.

o
LD o | o
o
"1 A "W
W. : 2
H,0 : poids de 1'eau. Pl : pression de vapeur du liquide

Wy poids du liquide . MH,0 : masse moleéculaire de l'eau .

P°fH20): pression de vapeur de 1l'eau. Ml : masse moleculaire du liquicde.

** Pour vaporiser completement l'eau, il faut lui communiquer :

- de la chaleur sensible, qui elevera sa temperature jusqu'a la temperature
d'ébullition :

-1 -




- de la chaleur latente qui transforme l'eau en vapeur sans modification

de temperature : 9 at.
- La quantité de chaleur necessaire pour la vaporisation de 1l'eau est
donc @
QG\: 9sens T Gqat = A

Regnault 4 donné une formule qui permet de calculer la quantité de chaleur
contenue dans un kg de vapeur @

2::606 +0,3059

‘A : en Keal/kg

6 : temperature d'ébullition en °C & une pression donné (15) .
La formule de REGNAULT n'est pas valable dans toute 1'étendue des pressions,

2
elle n'est verifiée que pour les valeurs de la pression au dessous de 200 N/en .

La quantité de chaleur peut &tre calculée aussi & partir du diagramme de
Mollier, (Fig 1). Celui-ci permet l'evaluation des transformations thermodynamiques

des vapeurs.
Dans le diagramme, sur 1'axe des abscisses sont portées
les entropies : 8 = ====—-
et sur 1'axe des ordonnées ; l'enthalpie : chaleur totale contenue dans

1 kg de vapeur (Kcal/kg vapeur).

C'est une abaque contenant plusieurs courbes (Fig 1)

Courbe de saturation AB qui separe le diagramme en deux zones

Au dessus : vapeurs surchauffées.

En dessous : vapeurs humides.

Courbe isobares ou dégale pression : MP

Courbe isotitres ou dégal titre A'B!

Courbe isothermes ou de temperature egale : MN.
Les courbes permettent d'avoir l'accés rapidement aux differents paramétres
concernant la vapeur d'eau et d'enﬁduire la quantité de chaleur necessaire pour

sa production.
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** Le mocde de recuperation de l'huile par la varncur d'eau a4 faid objet de
plusleurs travaux.

Teller (16) A constaté lors de l'hydrodistillaticn des grains de carvi que
les fractions oxygenées les moins volatils distillaient avant les hydrocarbures.
Koedam (17) observ®‘ le méme phénoméne sur 1l'huile essentielle d'aneth. Le limonéne
hydrodistille aprés son homologue exygéné; La carvone, alors que leurs temperatures
débullition sont respectivement de 177°C et 230°C.
Dés le debut de siécle, von Rechenberg i tenté d'expliquer ce phénoméne en affirmant,
que durant une distillation, la vapeur pénétre dans les tissus de la plante et
sobdﬁhée,une partie des huiles essentielles contenues dans les glandes sedretices.
Cette solution aqueuse chargée de composés terpéniques diffuse ensuite lentement &
travers les membranes cellulaires pour atteindre la surface exterieure ou 1'huile
essentielle se vaporise et 24 entrainée sous forme d'azéotrope par la vapeur d'eau.
La plus grande partie de 1'huile n'arrive a la surface qu'aprés une étape de

diffusion a travers une epaisseur de tissu végétal.

En conséquence le processus de diffusion influe directement sur la cinétique
d'hydrodistillation. Les constituants oxygénes plus solubles dans 1l'eau que les
hydrocarbures lourds ont une vitesse de diffusion plus grande.

La vitesse d'hydrodistillation depend donc de deux facteurs cinétiques :
1'hydrodiffusion et 1l'evaporation;

Il a ete constate que la temperature de la vaneur d,ean varie au cours
de la distillation de 1’ huile,elle est faible au debut de 1~ operation et la vapeur

ne peut entrainer que les constituants tres volatiles.Ensuite , elle augmente
graduellement et les constituants A point d'ébullition élevé sont vaporisés. Ces

derniers deviennent prédominants dane la vapeur et la composition de 1'huile obtenue
différe de cellec obtenue auparavant. Lors de 1l'entrainement 3 la vapeur d'eau la
matiére végétale est exposée 3 unc temperature elevée et dans ces conditions la
frégilité thermique Jes constituants de 1'huile essentielle et la propriété de

certains d'hydroliser conduisent & la formation des artefacts (13).
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IT.2 Planificatien statistique des experiencg§_£92timisation)

Un systéme physique ; chimique ; biologique ; economique peut &tre considée
comme etant une relation entre des causes (variables d'entrée) et des conséquences

(variables de sortie) et que 1l'on peut schematiser comme suit :

3 ——> Y1 A
variables X2 __ a systéme 3 veriahled de
d entree = sortie

X3 —ﬂ Y3

. ]
Etudier, un tel systéme, consiste i prévoir son comportement ; cest a dire

7
estimer 1/ etat ou 1 evolution des grandeurs de scPtie en reponse a une valeur
ou une variation des grandreurs d'entrée. Pour ce faire ; il est nécéssaire de
concevoir un modéle, dont le comportement soit analogue 3 celui du systéme étudié,
en reproduisant les mémes relations entre ses grandeurs d'entrée et ses grandeurs

de sortie. Ce modéle doit simuler le comportement du systéme (13).

I12.1 Les Modéles :

L'ingénieur, 1l'organisateur, le sociologue ; .... ont souvent A prendre des
decisions au sujet d'un phénoméne dont ils ne connaissent le comportement qu'a

partir de données (mesures) experimentales.

Dans certains cas, la connaissance fondamentale des phénoménes en question permet
de prepeser un modéle mathématique précis. Mais lorsque les mécanismes du phénoméne
sont ignores, ou encore lorsque les mesures effectuées sont influencées par des
variations aléatoires (variables incontrables), un modéle statiskique peut &tre
proposé, et l'estimation de ses paramétres se fera a partir d'un echantillon de

mesures requis.
Trois types de moddles sont couramment utilisés :

- modéle mathématique
- modéle homologique

- modéle analogique (19).

II.2.1.1 Modéle mathématique :

Le systéme est représenté par un ensemble de relations mathématiques :

- 1% -



Xpo Xy cone g Xy mmmmmmmmmomm Y 5 Y5 5 scesceess Yo

Xi : variables d'entrée.

Yi : variables de sortie.

Le moddle mathématique est celui, vers lequel tendent tous les autres. I1

doit avoir la forme la plus générale, la plus facilement utilisable, Neanmoins,
la variété des interactions entre les variables communes aux diverses equations

rend 1'ensemble généralement compléxe.

II.2.1.2 Modéle homologique :

Dans ce type de modéle, il n'y a pas de transposition des variables. A titre
d'exemple en hydrodynamique le debit du gaz ou du liquide dans le processus peut

&tre représenté par un débit de gaz ou de liquide dans le modéle correspondante

IT 2.1.3 Modéle analogique :

Dans ce type de modéle, il y a transposition des variables. Ainsi, des
modéles electriques, electromecanigues, pneumatiques, mecaniques peuvent &tres
concus. L'analegie la plus familiere est " hydraulique " ¢léctrique '". Par exemple,
une hauteur de chute d'ehu peut 8tre représenté par vne difference de potentiel

electrique et reciproquement.

II.2.2 : Presentation de 1a_Elanification statistique @

—— i ——— s e

L'etablissement d'un modéle, aussi simple soit-il, requiert des résultats
experimentaux. Il est indispensable de compaitre le nombre, la précision et la
localisation des résultats necessaires (20).

Lors de la conception d'un modéle, deux situations extrames peuvent se présenter;
soit 1'on dispose d'un certain nombre de resultats experimentaux, soit on a un
terrain wiérge, pour lequel on imagine l'experimentation : c'est les plans

d'experiences (21).
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La planification des experiences constitue un puissant outil
d'investization scicntifique. Les principaux avantaces d'une

telle méthode sont les suivants (22):

Les objectifs de l'etude sont exprimés d'une maniere

globale,

I1 ect possible d'apprécier 1l'effet des interactions
entre les variables etudides.

- Te nombre d'essais requis pour atteindre un but fixé
peut &tre estimé avec une meilleure précision gn'en suivant les
méthodes de determination classigues.

Ce nombre est zénéralement trés inferieure a celui
necegsaire sans planification.

- Elle permet d'estimer la variabilité residuelle, Celle-

-ci exprime la procabilité pour qu'une unité experimentzle soumise

plusieurs fcis ou méme traitement donne des reponses identiques.

- £ partir 4'un méme investissement, cette méthode permet
d'aboutir & un plus grand nombre d'information, de redulre cons-
iderablement 1'effort total pour atteindre un objectif specifié,

Cependant parfois & la suite de la non continuite de la
variation des differentes grandeurs ; un resultat aberrant neut

cilement passer inapergu et erroner 1'analyse de l'ensemble
des resultats.

11.2.2.% Le_plan_factorfel 27

Le plan d'experiences dout l'spplication est la plus

cénérale pour les modéles formels est le plan factoriel & deux

f;%

: : . £ B i n :
niveaux, dit plan factoriek 2. Un tel plan necessite 2 essals
et correspond :8utotal des combinaisons des 2 niveaux des n

variables (23).
- 17 -



Nous avons choisi de ré~liser les experiences d'extraction de 1'huile
essentielle d'Artemisia judaiés suivant une méthode de planification, factorielle
23 le plan necessite huit essais ; le total des combinaisons des deux niveaux des
trois variables.

Afin de simplifier 1l'ecriture de toutes ces combinaisons, il est necessaire
de definir un nouveau systéme de coordonnées en prenant pour origine le point

d'intersection des valeurs moyennes entre les deux niveaux de chague variable

soiént X1, X2’ X, les trois variables et Xq5 3 Xog : x3i . x1s - xés 3 x}s leurs

3

valeurs inferieures et superieuress.

Le niveau systéme de coordonnées ainsi définies auea pour origine le point

X3 T Fg o ¥y FXpg Y3z T ¥
... S Lo IO
2 2 2
Xtm Xam X
Zm
En substituant aux trois variables, les variables reduites X1 : X2 s X3
Xo - X
k! a4 m i
X, = smrommmmes =tx, + B ol Ax, - Xls - x1i_
Dx 2
2
X, -X X, - X .
R 2n _ el 3 - -
X2 = _—Z__—-— =02 X2 + }BZ ou A X5 =
x2 2
X, - X
- __é..___ég- = 3 = ..}.S _:_}E e —
XB.. =3 Xy + FB o AXB 3e 5

A:x3 2

Le domaine experimental est transformé dans le nouveau systéme, en un cube

centré & l'origine (0,0,0) (Fig 2 - Fig 3).

w8



(-1|1|1) (1,1.1)

(=1,1,-1) (1,1,-11)
5
X, X, -
(1,-1,1)
(1,-1:1)
(-1,=1,=1 (1,-1,-1)

Fig 2 : Schematisation de la planification Factorielle 2°.
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Les sommets du cube ont les coordonnées suivants @

(-1, -1, =-1) (1 =1, =T) (=1, 1, =1) (=1, -1, =1)
(1, 1, =1) (-%, 1,1 ) (1, -1, =D 1y 45 1)

Autour de l'origine, il est admis que la grandeur caracteristiqu ou reponse Y
dont on étudié la variation, peut &tre développée suivant unz fonction
polynomiale de X1 : X2 H XB ; du type

Y=g, + ay X1 +a, ZZ + a3 X3

X
+a X1X2 + a¢3x1 X3 + aajxa X3 + 203 X1X2 3
Les huits coefficients de cette equation peuvent &tre determinés A partir de P
experiences, dont huit sont necessairment effectuées dans Hes conditions
correspondant aux sommets du cube, les autres etant des essals repetitifs.

Ces derniers sont destinées 3 évaluer 1l'erreur experimentale soit pour les

sommets du cube, soit pour le point central du domaine.

IT.2.2&xpression des coefficients du modéle

Les coefficients du modéle sont calculés de telle sorte que la somme
des carrésﬂ@es ecarts entre les valeurs experimentales Yexp et les valeurs

calculées Y de la grandeur Y soit minimale

; AL
Z (‘f -Yn) = minimum
w ‘ AL e . \ g s o

Ou n designe le numero de l'experience et 1 celui de la repetition.

En chaque point, la grandeur Y peut &tre développée de la fagon suivante :

A E! 3 3

YT\ - OO* .Z__q O‘Ju Xm‘ +\Zﬂ Z_!Ql‘) X\l\ X_)n* Qu.,g x.n.)(bn x_:_r,n
Les resultats des edSais repetifs,'bffgbtuees au point central ou bien sommet

du cube permettent la détermination des coefficients du polynome A partir des

expeessions

n H
oA :
QL= N %‘.I%:' Y“P n,L XL"“
b
Q" -*.3_.. 2
¥ =~ TaL -1—-\2—'[_;\ Ye,xP L X vln XS\«h



0% N est le nombre d'experiences differents et 1 designe le nombre de

répetions pour chaque experience.

Ces exppessions peuvent &tre généralisées A des planifications factorielles

d'ordre different de trois.

II.2.3 Effets_principaux et interaction de_deux facteurs :

L'effet simple d'un facteur (variable) peut &tre géfinie c@mme la variation
de la réponse provoquée_par un changement de niveau de ce facteur. Dens un plan
factoriel 23 chaque facteur posseéde gquatre effets simples. La moyenne de ces effets
simples représente = 1'effet global moyen de ce facteur et caracterise son influ-
ence individuelle (independante). L'un des avantages de la planification factorielle
est qu'elle permet de connaitre non seulement les effets independéints de chaque
variables mais aussi leurs interactions (24). L'interaction de deux facteurs peut
8tre illustrée de la fagon suivante. On considére les variables x, et x50 81
1'effet du changement de X, est le méme pour les deux niveaux de x, on dira qu'il
n'y a pas d'interaction entre x, et Xy Par contre, si 1'effet de changement de X,
n'est pas le méme pour les 2 niveaux de xz;xﬁﬁgnteragissent et 1'effet d'un facteur

depend du niveau de 1l'autre. Dans le trois variables les interactions de deux

entr'elles sont données par @

R (E12) P %Xy Xg (E13) d %4 (E23)
Ces @nteractions peuvent &tre calculées par les corrélations suivantes (25).
n
E-‘:-.Z X‘,J' \js v 43 S 4.%)..“.‘6
=t
“ - e
E"K:: g,.qx-."} XK_) v; |=4’L’32K: .2;,3---|#:K . j:‘\.u. %

Les valeurfainsi obtenues permettent d'apprécier 1l'influence des interactions

entre les variables sur la reponse du systéme &tudiée.

1'interaction de deux variables est schematisée & la figure 4.
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Le traitement statistique des données offre la possibilité

d'evaluer 1l'importance reelle des effets simples et des interactions
des variables sur le compartement de la reponse étudiée et de juger

la validité du modele et de son acceptabilité.

IT1.3.1 Analyse de la mesure (26.27)

A
Le modeéle établi permet le calcul, des valeursz§eyr en chaque
point (X, X5, XB) du plan et la détermination del , appelée
somme des carrés dfle & la regression.

Cette somme peut-8tre divisée en plusieurs composantese

- S, : une somme de carrés a un degré de liberté, associée
au coefficient estime a,.

< : - p - . s . s

-£Si : somme des carrés 2 P degrés de lilerté ; associée

aux P autres coefficient estiméq, chaque Si ayant un degré de liberté

La somme des carrés des observations peut-&tre dévisée en deux
composantes

g & - a0 s e eerression
- somme des carrés dfie 4 1la regression

AL
JE(YUY)somme des carrés des résidus.

Une fois que les coefficients du modéle sont determinées avec

precision, on pourra ecrire

» AN A
sY" .5 Ly Y

Lz somme des carrés des residus peut elle aussi &tre divisée
en deux composantes additiwes ; une somme de carrés dlie & l'erreur
Sé et une somme carrdés dfie & 1l'insuffisance du modeéle vour repre-
senter les donndes @ Si 7 observations interviennent dans z; Y2, cette
quantité est dite avoir Z degrés de liberté. s
Si V coefficients sont necessaires pour calculer les valears\/, elle

est dite avoir V degrés de liberté.

w28 =




A
Les degrés de liberté de Z:(Y—Y)z sont obtenus par difference,

.Toutes ces données sont regroupées dans la table d'analyse de 1a
Variance avec les differentes degrés de liberté :

T e e e e e o

degré de liberté

Zz = 24+ 2n 4+ 1
13 ; n = nombre de variable
Z Y : 1l = nombre de repetion

< ;
h = - 1
£ ‘,"cho + &S, . v={(14+p-d")
——“—--——-—"—————-—~————,—l=¢—*"—f": ——————————— e Sttt T N
S, ¢+ somme des carrés associde. ‘ L
et AT T T T ——— T T T T ——————— e J‘ _________________________
¥ Si:comme des carrds associds au
=4 P - &' coefficient estimé : (P - &)
et non negligé i
o' : nombre de coefficients négligés., |

- Somme desjﬁérrés dfie & 1'erreur

Y i< Ya)

lelr moyenne de Y

(2" + 21 4 1)-(L+)
(AfP-a’)

du modeéle pou§ représenter les donnés

(EY¥ -IYY) - se

— Moyenne quadratique de "manque de
correlation

i
MO - _i_z_if’_:_é_r_h_)_:___g, : 2" + on P 4!
!

_i
-~ Somme des carrds die a 1'insuffisance|
|
!

|
) 1-1
BQM = 25— I



IT 3.2 Analyse_statistique, exposée dans le cas 4d'un modele du

e e e e e e e s e —

Dans un premier temps il faut estimer 1'erreur gquadratique
moyenne sur les resultats experimentaux, ©i 1'on admet que l'erreur
est la m@me pour chaque expdrience, il suffit de répeter cette dernidre
plusieurs fois et de calculer quadratique moyenne (E.Q.M) par la

fermule : L
1
s =3 LYi=Ym)
A, =\ L-- ’l

L est le nombre de repetitions de 1'experience et Ym- 1a valeur
moyenne de la grandeur Y définie par
Y = S: Yi_

m 1z L T
L'EQM est une estimation valable de 1a varience @ independante

du modele puisqu'obtenue 2 partir d'observation répétées,

Comme nous l'avons défja cité dans l'analyse de 1a variemce,
la sommg rdes carrés dlle & la regression se divisée en deux composantes

Se et 7 Si les rapports des Si et de leur degré de libertd (egale &
1':‘
1) sont en fait des grandeurs statistiques ; derivéss des effets

principaux et des interactions, appelées moyenne guadratique MQi.
La comparaison des MQi avec l'erreur quadratique moyenne EQM permet

d'éliminer les effets et interactions non signicatifs. Cette comparaison
s'effectue 3 1'aide des tests statistiques de FISHER (voir Annexe I).
IV Validité du modéle (27)

La validité du modéle est déterminée & 1'aide des données
A

mesurées : ¥ et celles calculées : Y et utilisé de nouveau le critaire
de PISHER. Pour tester le modéle proposé, il faut calculer F (de
manque de correlation)’
Bn divisant laz moyenne quadratique du manque de corrdélation"

par l'erreur quadratique moyenne.
porsque le rapport F et non significatif, la variation sur le modele
proposé est inferieure aux erreurs experimentales et en conséguenee
ce modéle repriésente convenablement les données.
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Le modéle proposé est valable si la relation suivante est
verifiée :

_______ < F"+om-pasq? , 1) 0,95,

0,95 etant le seuil de confiance généralement adopté en

génie chimique,



IT.A Définition Jes paramdtres de l'extraction de huile

——— — ———— — — e ——— o ——— S — o — T T — = S T — T —— e S

e e s e e e S S e T S e A — T —— T S = == ——— ——————— T S

messe de 1'huile essentielle (g : gromme)

[
.

masse de 13 matiere végétal (g)

II.4.2 Ia vitesse de distillation :

Lo vitesse de distillation est evalude per le debit de distillat

¢t donnée en ml/mn ou 1/h., Souvent clle est ecxpriméc en pourcentage et
représente dans ce cas le volume de distillat (1) recueilli pendant

theure & partir d'un appareil de distillation de capacité de +o00b :

——— . o S — e T

@

vitesse de distillotion en %
yolume du distillat (1)
+ : durde de distillation (s)

v : volume de 1l'appareil de distillation (1)

o

Ta vitesse de distillation calculde par ces formules ne tiend

pas compte du rapport H/D de 11'alambic (H : hauteur ; D diamétre). Si
1'on doit comparer les vitesses de distillation dcs alambies ayant
differents rapports H/D. Tous utilisons 1a formule suivante pour

calculer la vitesse relative

La quantité de vapeur necessaire pour un processus technologique

tel que 1l'entrainement % la vapeur est la somic des quantités de
vapeur utilisées pour

= -



— I'echauffement de la matidre végétale et appareillage
- Ta distillation proprement dite de 1l'huile gssentielle
— L'echange de chaleur par convoction et rayonnement

La condensation,

La vapeur utilisée pour la distillation proprement dite est
appellé vapeur utile. 5a quantité varie en fonction du type de la
matidre végétale et son état (fraiche ; fanée et s>che).

- de la quantité et la composition de 1l'huile essentielle que

la plante contient de la vitesse de distillatiom.

La quantité de vapeur utile est evalude par la guantité des
caux de distillation et s'exprime en kg de vapeur par kg d'huile

essentielle (Q.._) ou bien. en kg de vapeur par kg de matigre végétale

“HE
(Qp;y) - (2 .
o g
a = volume du distillat (1)*
g = masse de l'huile essentielle (kg)
va S .
&
G : masse de la matiére végétale (kg)
a : volume des eaux de distribution (1)*

3i 1'on neglige la quantité de vapeur utilisée pour 1l'echau-
ffement de la matidre végétale et 1'appareillage et celle de conve-
ction on peut calculer la quantité de vapeur tntale necesgsalre pour

le processus technologigue par les formules.

C? a_+ C__
THE

_x.
¢ : volume des eaux de condensation (1)

% T,z demmpité de l'eau est prise égale a T.
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II4.4 : courbe de distillation :

Ta courbe de distillation peut &tre tracée, en adoptant un

protocole experimentale, lequel consiste & recueillir & partir des

\

fractions contenant les eaux de distillation et 1'huile essentielle
extraite pendant des intervalles reguliers du temps, une masse d'huile

et un volume de distillat, tout deux mesurables aprds décantation.

TLa courhe de distillation représente alors la variation de la
masse de 1'huile en fonction de la durde de l'extraction et fournit
des renseignements concernant la cinetigque du processus. Son allure
varie en fonction de la composition de 1'huile essentielle, Un
maximum observé au debut de cette courbe indique que 1'huile essentielle
contient en grande proportion des hydrocarbures terpeniques, lprsque
le maximum apparant vers le milieu de la courbe, l'huile essentielle
est riche en dérivés oxygénés des terpénes, \Un maximum mal dessiné
vers la derni2re partie de celle-ci suggére la présence des sesqui-
terpenes et d'autres constituants lourds dans 1l'huile essentielle.
fa courbe de distillation permet de déterminer, la fin du processus.
Cette dernitres coincide avec le point (Le temps) pour legquel la

courbe tend asymptotiquement vers 1'axe des abgisses.
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Les principaux éléments de l'appareil distillatoire sont les

suivants :

La chaudiere se présente sous la forme d'un bac parallé-
pipedique surmontée & sa partie supérieure 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 verre
fixé le long de la paroi laterale externe du bac. Le chauffage est
téalisé par une serie de rampes & gaz placée au dessus du bac. Les
faces de la chaudigre sont recouvertes de plaques d'amiante dans le

but de minimiser les pertes de chaleur.

I1 comprend deux parties ; l'une appelée cucurbite et l'autre
chapiteau se terminant par un col de cygne. La curcubite servant a
contenir la matiére végétale constitue le sidge de l'entrainement &

la vapeur.
Quatre plateaux circulaires peuvent &tre placés a l'interileure de

D

1'alambic pour assurer une repartition uniforme de la matiere végeétale.

La cutMtubite possdde une double parois, chauffée & la vapeur
afin d'y minimiser la condensation des vepcurs.

Arrivant de 1la chaudiére, la vapeur d'eau est introduite au
fond @z 1l'alambic & trawvers un distributeur. La liaison entre le

curcubi¥®i et le chapiteau cst assurée par une bride, munie d'un

joint étanche en caoutchoue.

TI.5.% Le condenseur :

Le condenseur est uh echangeur de chaleur ayant pour rdle de

refroidir et condenser les vapeurs, venant de l'alambic. C'est un
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1) Sortie d'eau

2) Récuperation du distillat
3) Condenseur

4) Entrée d'eau

5) Chapiteau a col de cygne

6) Sortie de vapeur
7) Plateaux

8) Distributeur de vapeur

9) Alambic

10) Vanne de récuperation des eaux de condensation
11) Chaudiére

12) Parei interieure de 1'Alambic

13) Purge

14) Vannes de contrdle

' 15) Conduite de vapeur

16) Sonde thermométrique.
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cylindre en cuivre, muni d'un serpentin de surface d'echange suff-
isente pour condenser totalement les wvapeurs. Ces dernieres circulent

3 contre courrant de 1l'eau de refroidissement,
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II.6. Protocole experimentale :

——— 1

La matidre végétale, constituée des parties aerienes de 1l'Artemisia judaica,
de poids connu est introduite dans 1l'alambic et uniformement repartie sur les
plateaux en évitant le tassement. Un echantillon de la plante est reservé pour
1la determination du taux d'h*«lzn:'LdJ'.té*o Aprés la fermeture hermetique de 1'alambic,
la vapeur est mise en circulation dans la double parois. Dés que celle-ci est
chauffée, la vapeur est envoyée 4 1l'interieur de l'alambic. Les vapeurs, venant de

1'lambic, chargées de 1'huile sont refroidies, condensées et recuperées 4 la sortie

du condenseur.

Le débit de l'eau de réfrégeration est reglé de fagon A ce que la temperature
du distillat ne depasse pas 25 & 30 °C chaque fraction du distillat, obtenue dans

un intervalle de 15 minutes est técupérée dans un recipiant a part.

IL'huile, phase surnageante est separée de l'eau par decantation dans des
ampoitles & dbcantet et relarguée par addition de Nacl au distillat. Pour chaque
fraction ; 1'huile essentielle est recupérée dans un tube a essal teré et pesée ;

le votume de 1'eau de condensation est aussi mesuré. Enfin, les eaux de condensatmon

acoumulées au fond de 1'alambic sont récupérées et leur volume mesuré .

Nous avons effectué suivant ce mode operatoire des extractions dans des

conditions operatoires differentes, imposées par le plan d'experience adop®é.

* Taux d'humidité (voir Annexe II).
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II.7 Ploanifization 2% aro~rammation des exwericnes :

————— T ————— —————— . ot o o o o s A B o S o e S e S i e, o

Tc systdme chimique dont le co-portenent eost “tudi” »ar le
c

hinis des veriahles A'ntr’r ¢t de sortic neut elec schiratisd®

suit

charre (x | Aphnreil d'extraction
( 4) ——-——1 AT 4 1 rendhment en

nontre de plateaufly (Systime chinmique ) P 2huile essentielle
débit de vn-neur(x'3 (¥)

La variable d'entrfe "™ durde d'extractimm" a £€té evalude
exnﬁrlv entalement ot fixded doux heurecs pour toutes les experiences.
ﬁn effet le rendement de l'huile esscnticlle obtenue au dela de cette
durde devient nersligeable, Disposant des résultats (29) une seric
d'essais préliminnires, représentés.. & la (Fig 6), nous avons
procédé a 1l'optimisation du syst®me chimique en adoptant la plani-
fication 23.

Ces donndes nous ont permis de choisir pour point central le

point correspondant au maximum dc rendement (0,098 %).

x, = 1200 g
X5, =4 plateau
*3

Vous svons fixé les niveaux inferieurs ct supfrieures des.

6 % (corrcspondant & un débit de distillat de 1,48 _ml,
S

trois variables comme guit

X5 = 1000 ¢ X4 g ;1400
X3 = A X = 2
%z, = 5 % (1,23 ml/s) Xzg = T % (1,93 ml/s)
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1°huile essentielle
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4}*00 415(:0 Chlrge (X.‘)

Gig : 6 Données de base.

Nombre de plateaun(X,)




domaine de variation da,paramétres étudiés es*. représenté dans le tableau

suivant :

e —_— S
| | | | |
! variables ! ! | niveau !
i i i
| independantes i inferieur (-1) ' intermédiaire Esupérieur (+1) !
T R i A
| La charge (c) ! ] t 1400 g =
e : I : |
i 1 i ! !
| Nombre de plateaux (P) ! { o2 }
» 1 1
| Vitesse de distillation 5 %(1,23m1/s); 6 % (1,43m1/s { 7% (1,73 ml/s:
L J o L i s -l

Tableau : 2 Les niveaux inf et sup des 3 variables.

Polr simplifier 1'écriture et le calcul du rendement nous introduisons Les

variables reduits suivantes définies par: X, (CHARGE) X, (nombre de plateaux) ;

X, : (vitesse de distillation),Blles sont calculées par le biais du changement

3

de variable suivant

1000 + 1‘00

C + C
Ol = et
P
P + P
Pm = 1
2
v +
V= - 1
e
et AC = -S2..=.Cq __
2
AP = 22T Eg
2
. \ = Y,
AV = ,_glﬁ,___f__
2
Nous effectuons alors
C - Cnm
X1 = e
Ac
D - Pm
X2 IS SISSE S e
e v ¥ wm
3

v

le changement de
(charge) .

(repartition).

(vitesse)

variable suivant (variabde reduite)



Dans un repéré orthonormé i trois dimensions correspondant aux variables
reduites charge (Xq) ; nombre de platenu fxa} : vitesse de distillation (XB)
le domaine experimental devient un cube centre A L'origine (0 ; 0 ; 0 ) ou
(Cm 3 Pm ; V) en grandeurs reelles et dont les sommets ont pour coordonnées

(fig 7).

C+ 1, +1, +1) 3 (+1, +1, =1) 5 ( +1,-1, =1) 5 (=%, +1, +1)

(=1, +1, +1) 5 (+1, =1, +1) ;5 (=1, +1, =1) 5 (=1, =1, =1).

(0;0;0).

Comme il est impossible d'avoir 1,5 plateaux, nous avons remplac® 1'experience

centrale par les experiences se situant dans les points

(0, +1, 0) et (0, =1 ; O ) du domaine experimental.

Le domaine experimental ainsi delimité, nous avons v - fixer le nombre et les

cenditions opecratoires des experiences a effectuer (tableau3).

- T = [ e - ——==
I-E i t .J-_ ‘ [4 l ” I
! i?igui :xperlm i 1 coordonnées reduites | En coordonnées non reduites |}
Ll C T T, ST el i et S g S Y WD W O U L i et i+ o — e — T s S e
E ; ! : ?- 1—x (charge) | x, (plateawx)! x \%i.T
| £oaliser ST (T R Tt I - ] |
i i i ! B q
B S i ¥ +1 1+ 1 | koo ] 2 1 5
T - 1 T R | S
1 i
i_??fﬁ__;;____,___ =1 d & 1 - a _E 40008 i - 11 Z
|
{ Dxp IIT =1 dow1 b 4 1 1000 3 o SO
{ B IV Y, I VS T, O | 1400 ! (R
i i i i i
| Bp ¥ ted o dowd b= 4 Vo 1 2 i 5
i Ty VT 1 1 1 1 | T ]
s e e ] G S TR DR 05 . SNARDPUNS: SRR SN SRS Y.
1 ! ! ! {
{Zop VIT A=t =1 o 1§ 1000 S R V.
E i I
| Bp VIII dsn d o do 9 teo 14 45 |
By WX 10 1 +1 { 0 I 1200 ! 2 | 6
o -+ + + ¥ 1 - T
i
1 Zo X i o 1 - | 0 | 1200 N i | 6

Tableau 3 : Programmation des experiences.

Ainsi nous avons envisagé dix experiences : huit seront effectgées dans les

conditions, correspendant aux sommet$ du cube et les deux autres au four de son

centre. Le rendement de 1'huile Y, obtenu pour chague experience est une fonc-

tion polynomiale de Xq, Xz, X, du type :

3
Y = A, + a1X1 + a2 5 * d3X3 + aalx X, + 313X1X * ‘E?XEXB + ,23X1 ot

Son evaluation nous nermettra la cdétermination des huit coefficients de cette

equation.

= B8 =



(=13+13+1) (+1,+1,+1
|.
|
t
(=1,=1, +1) l(+1,=1,+1) 7
| /
| /
' /
| /
| /
| s
/
(0;0;0)
(-1.+1.-1)
(-1,-1,-1) (+1.-1,-1)

Fig 7 ggggine experimentale

X, : variable reduite charge
Xa : variable reduite plateau

X. t variable reduite vitesse de distillation

+1 : niveau sup - O ; niveau intermediaire -1 ; niveau inf.
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I1.8 Resultats ¢t discussion :

* Tes résultats des dix experiences d'extraction de l'huile
egsgentielle de 1'Artemisia judaica L. néalisfes dnans des conditions
fixdtes par le plan d'experience sont présentées dans 1lc tableau 4.
L'exameén de ces résultnts nous permet de constater qu'in mellleure
rendement en huile essentielle : 6,53 %o est obtenu Cans les cond-

itions suivantes

- masse de matidre végétale 3 extraire : 1000 g
- vitesee de distilletion = S ¢ correspondant A urx ddhit de

distillat 1,26 ml/S
- nombre de¢ plateau : 2

D'autre part, en conperant les rendements des experiences pour
lequelles deux des paramitres étudiés sont indentiques, n~lors que

'
le troisidme varie, nous ont permisdapprecier 1tinfluence de chacun

d'eux sur le rendement, a2insi nous observons due 3

- zseule la masse de la matidre végdtale varie pour chaque

couple des expbriences I et IT 3 TIT etIV ; V et VI ; VII et VIIIL.

~n vitesge de distillation differencie chaque

-~ uniquement 1la
couple des expériences T et V ; IT et VI III et VIII ; IV et VIT.

- T.e nombre de plateaux cst different pour chaque couple des

expecriences T et IV 3 IT et IIT ; Vv et VIT : VI et VIII.

Nous arrivons . plors & quclques conclusions, tout & fait logiques
34 notre avie 3

1. Le rendement de 1'huile essenticlle est trds affecté par la

variation conjugudée de la masse et de la vitesse de distillation
alors que 1l'influence dc la répartition de la plante est assez alléa-

toire.
o, Quelque solt la vitesse de distillation,

nsse de 1a matidre végdtnle 3 extr-
e 1la plante dans l'ala-

1e rendement est

inversement proportionnel & la m
Ceci est probablement dfle au tassement d

aire.
cur d'emprunter des chemins préferentiels,

mbic, imposant a la vap
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rho

6 perisntes masse d H.E. recueillie TouTes Les 15@1 %? %\ ,--..:é S 23 :g\%:i\ ;
rox |15 |30[45[00] 75 [oohosheo] £ 14 3|23|§ 3|32
ExpT {4, +4+4]0,1790(0,3412{0,42.45{ 0,086 4| 5,034 0,0093 {0,050 0,0604| 0,863 1,36 [44,48[1239,3| 0.8% | 0,69 |
Eae T4 4400)0,5157( 3,9718] 0,6531(0,1236 |0,1463 [ 0,08730,015 4| 0,0030 55133| 3,6, [11,48] 985,8| 551 | 6,43
£ 1t 4[4, 4390] 4, 6610, 2636 0, 0918 [ 0,037 0,0233{ 0,057 0003y |y 64?9 133 |41y [ RBGY L, 59 | 6,49 |
Expll . (+4-4+4, 1409 2,199 |0, 7454 0, %667 [6,0201[0,0%04 |0,0 208 0,0163|5,%415 16y |1y8 [1239,3 2% | L\t
Ex Y. trar-9] 00614 [ 4, 3133[ 4,3736( 0,610 |o, 0754 0,0645 0,041 o0 Fo | 544 | 1,48 (12395 ] 455y | 6,46
Exp L. an-9f 1, 3914 1,3395 (4, 4216 | 0,0 87L0,0164 | 0.4095 |0,038Y 0018y 5,782y 541 [ Myb %35 1| 578 | 653
Exo VL (o444 0,111 1,5063 20413(0,1109 [0,8L1y 0,09%3]0,058%] 0,y 18| € 3531| 5,48 | 16,3 |4436,4 497 | 5,97 |
Exe¥I.(441,-)] 9, 83180, 4248l 0,530 0,4301|0, 1438 | 0,102 |0,0508 0,041 4,353 5,04 169% 1 3y0,y | 435 Z}BO
ExeTE- (,+40) | 40u3{ 3,383 | 193] 0,061L 0,023 | botyo | 0,067 [0,0168 |4, A931] 660 1537 A00%, 4| 346 | L1
EisX -0, 0) |1, 6316{4,4948| 0, 1880]0,041% | 0,0680 o.oauﬁo.oeéc 00533 | L, 803 649 [1597 | oo,y 560 | L%
4 : Résultste dec expériences d'extraction de 1'} ssssntislle de 1'Artemisia Judsica’I
réalisées dans les conditiors fixées par la placificatior d'expérience



3, Torsque la matitre végdétale n'est pas repartie (1 plateaun)
Le rendement est directe~ent proportionnel A 1o vitesse de distill-
ation par contre un meilleur rendement est obtenu & une faible
vitesse de distillation, lorsque la matidre végétale est repartie sur
les plateaux. En effet, un fort débit dc¢ vapeur est necessaire pour
que celle-ci puisse traverser 1la plante en tas, alors qu'un feibled&ﬂf
est suffisant pour entrainer 1'huile lorsque la plante est repartie
sir les plateaux, la surface de contact entre la vapeur et la plante

etant grande.

* Nous =vons ensuite tracée et examiné les courbes de distillation
pour chacune des experiences (annexeld) . Wous constatons alors qu'elles
ont plus ou moimdla méme allure et que toutes présentent un maxi-

mum prononcée en début de distillation 1'augmentation du rendement

en fonction de 1la durde d'extraction au debut du processus peut &tre
expliquée par le fait que 1a vapeur n'arrive pas & pénétrer de suite
toute 1a masse de la matiere vésdtale et entraine peu huile. Au fur

et & mesure que la vapeur traverse la plante, la quantité d'huile
essentielle extraite sugmente.Be plus l‘hydrodiffdbion etant relat-
jvement lente, limite en partie la vitesse du processus. BEn effet

nous constatons que le rendement atteint son maximun plus rapldem-

ent (15 mn), Lorsque 14 masse de la matidre végétale est petite

(exp III, VI, VIT, X) et plus lentement (en 30 mn) lorsgue la charge

est plus importante (exp I, IV,V).

Nous remarguons gue le meximym de 1'huile ecsentielle est
obtenu en un intervale de temps relativement court et d'une maniére
cénérale 1la durde d'extraction de 1'huile cssentielle de 1l'Artemisia
judaica est relativement courte comparée & celles d'exiraction du
boig de cedre : 4 heures (30-31) et d'eucalyptus globubmﬁ % heures

{32) ; @ffectudes en utilisant le néme appareillage. Ceci est tout a
fait normal etant donne que les glandcs composites secretices de
1'huile essentielle d'Artemisia judaica sont exozénés ; alors que
celle du bois du cedre et d'eucalyptus ﬁlobuhaendogéncsc

Le fait que le maximum des courbes de distillation est bien
prononcé et sappareet aprés une durce d'extraction relativement

courte ; nous renseigne sur la composition de 1'huile essentielle,

w 2



En effet une telle allure de la courbe suggere la présence
dans 1'huile d'une forte proportion des derives monoterpeniques
oxyzines (28).

Certaines courbes de distillation (exp I,VI,VII, VIII) sont
assez irrégulicres. Ceci est probablement dft aux fluctuations du
débit de vapeur et au fait que la vapeur ayant suivie des chemins
préferentield, & un instant donné est devide et emprunté des nouveaux
chemins en rencontrant de la matiére végétale n'ayant pas été en

contact avec la vapeur.

(x.y)

Fn utilisant les relations données dans le paragrapne nous
avons calculé pour chaque experience.,

- La qualité de vapeur utile pour la distillation par kg
d'huile essentielle (Q'R).

- La quantité de vapeur utiliséepour L'entrainement de 1lfhuile

par kg de matiére végétal (Q.v).

- La quantité de vapeur totalenecessaire pour le processus par
kg d'huile essentielle (Qpup).

- La gquantité de vapeur totalenecessaire pour le processus par
kg de matidre végitale : (Qpyy) -
TLes resultats sont reprisentésdans le tableau 5

Ta courbe de 1a figure 8 montre l'evolution du rendement en
fonction de la guantité de la vapeur necessaire pour le processus
par kg d'huile essentielle. Cette estimation de la quantité de
vapeur, nous donne une idée sur la quantité de chaleur optimale pour
le processus, €e n'est qu'une approximation, car l'appareil tel qu'il
est construit ne permet pas de maintenir constant le débit de vapeur

durant tout le processus.

I'installation d'un systeéme de regulation de debit, des ins-
truments de mesure de 1la temperature et de la pression de vapeur,
permettraient d'avoir accés aux grandeurs necessaires pour utiliser
le diagramme de mollier, et ainsi estimer avec precision la guantité
de chaleur necessaire pour la mise en oeuvre du procédé economique

d'extraction de 1l'huile essentielle,
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' ExLPe,,ﬂ;an(.L Epr |EpT | Bxp T | £ o | ExpY | Bxp | Exp XL | Exp V| Exp T | ExpX
Qe A261508] 2up105| 2B923| 4424331 419546 665,40 | 4405,85] 279,88 284680 44931y
iy 9,44 13,67 13,15 9,58 6,63 9,6% 6,98 B9y 9,78 9,18
Qrag 290172 L09318| 5504yl 231815 196790 3m 46| <099,06] FL575 L656,76| 4619,5%
§tav 18,0y | 44,571 41,15 | 3.5 40,36 1%,99 10,40 At 46,1 1#,01.

Tableau 5 @ bilan thermique du processus
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Comme nous avons déja noté, le rendement de 1'huile

cssentielle depend outre des paramétres des procédé, de la

nature de la matiere vegetale.

oement interesses 53 1'influ-

Noug nous sommes particulier
concernant la matiére

rendement de deuX facteurs,

ence sur le
gétation de la plante et le stockage.

végétale : la pzmoée, de vé
En effet il est important dlevaluer comment ces deux
facteurs gffectent le rendement pour des raisons pratiques

ux expériences dans les conditions

Tous avons effectue de
echantillon de

1'une en utiligant un

optimales dtextraction
% 1'abri du soleil pend-

la plante cueilll en janvier et stocke

ant trois mois (expérience XII) et l'autre en atilisant un

un échantillon de la plante en fin de floraison, cueilli en i1 (exp XIID).
Dans le tﬂgleau 5 nous présentons 1les res&?%é%s Ie ‘ces

sriences et eceux de 1'experience VI effectue sur un

deux €Xp
ante fraiche, en période de boutonisation

echantillon de la pl

cueillie en janvier) .

I,'examen des. ré@sultats du tableau 6 montre que :

L

sagentielle diminue considerablfmwnt dans

Te penfement en huile e
les deux cas. ( voir fig 9 et 10 ).

Ceci nous amene % conclure gque =

~ un stockage prolongé de 1a plente est A eviter
ete de la plante

- la période & envisager pour la cugell

est celle de boutomisation et de floraison.

*

ExPIIE masse d HE recuerllw 10\;\&:';:- maced 19 | Tosex R(‘/.) R1%)

ﬂumg:oz 3130 {4,560 35[0 106 120 ltet)| () Aot ol (0
P F’mtfej&"ﬂ '\,Boin,quio,sﬁ 0,02|004! 0,04l0,02] 5,78] Dyl | 1148 ‘S,?B 6.5?;
P.olnke io,zz;o,eo 0,05(0,0310,021|0,04{0,0 0! | 4,03 .61 9,46 14,00 1,1;4
P ;Lm,qslo,osgo,u o,eazlo.os[c;}lb 601600157 A,646] 5,30] 4,45 14,64|1,67

Tableam 6 : influence du stockage et de la floraison
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on utilisant les résultats experimentaux obtenus, nous

avons procédé & la détermination du modéle mathematique.

Pour pouvoir calculer cette grandeur, nous avons répeté

1'experience X encore une fois

] | Emo%%cgd\—lﬁ f“(:mt!.bi& foite 315-?‘- | 6-}0\ ! _!
,ExPeF\ente-t. L g Lrgni;m“r’s“ 9 «id‘i'::-.:»ifh?m),Rs‘
119304560 75|90 1053\1,@;'(*0*?{’@'_“_‘” dite.| de>

z (0-1.0) gz.ﬁ?ﬂhsl&h 190,09 cFCO3 0,064'90&1*‘112{46, 19 :gfgq:}} 3&8&,38

S PO YN Y P ;
I {0-1.0) 1731041060 01% 009 005.6,04,006,3348 6,011693 337375

¢

Ces resultats nous ont pcrmis de calculer l'errecur
quadratique moyenne E.Q.M

t\; i‘]f" o \j 3
B0 =l el o 1 = 2 (nombre de repetion)

(Wl ;...." "‘

Nous avons calculé 1la valeur moyenne ¥Ym de la grandeur Y

y 4 u
par < Ym =S (Yi/V) =4,0¢5

1=t

a'on {B.0.% = 0,198
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I1.8.2 Etude de 3.. forme Y = a, + a, x, + a oXp * By Xzt By, X, Xy + 8y Xy Xg

t A, X, 13 8,23 X, % x3

Dans le but d'évaluer 1l'influence des effets des trois variables et l'effet de
leurs interactions sur le rendement en huile essentielle, nous avons a réseudre

le systéme de huit equations d huit inconnues.

0 2

b n n n n . A L )
_ZY,'- 0g - 0, ZL Xai - Oy Xy - Q;_,’lx-‘s. - Quy T X XL]“C\\E:LXa; X3 “Cl.z,g,z«xz,i X -
£ Vet Gz Gzt =t izt L

le,B Z;.X“t; XJH X3l = O
" A nx n o : an & » b
X, Y - Og L Xy - Q, L X4L = 0‘.(, Z— Xao X2 = O3 ?—: Xai X5 = Qg 2_:— Xai X31-Qa Exﬁ X

Y
- qzé Z,- Xu X:bi X3 - Ql'i."_nz_ Xai X2 X31 zo0

M1zt

i 1 n n 'y n
L ¥ Y( - 04 quz,'. - 0, T Xai Xui - Og, U Xgi - Og Z X3 X3i - Oug, 2-— Xai le .
4= (1] (PY] 12t Sied

O .Z"X".‘ X‘«‘Ji X3, = az,g ?:xz;i Xa; = Qi1 ?;X,bel Xg'lrf}

LzA
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Te calcul effectue sur 1l'ordinateur nous a donné les valeurs

numeriques des huit constanteg :

a, = +.5780Q0 ay, = = 1,0175000.
a5 = - 0,5621875 ay5 = = 1.1665625.
A, =+ 0,188 823 = - 0,86..

az = - 0,715 2403 0,*725000.

Ainsi 1'equation exprimant la variation du rendement de l'huile
egssentielle en fonction de la masse de la mati&re végdétale Xq, le
nombre de plateaux X2 et de la vitesse de distillation XB’ est }a |
suivantes Y- 4,-‘_—,}8 - 096X, .}o'.%'xd_o’—_}‘:_']x,j S1017B XXy - hle,Yg
-O,S&g,xé-o,o?z )('Kh)(:Ji

IL'analyse statistique nous & permis d'evaluer 1'importance

effective de chacun des paramétres, étudier sur le rendement en huile

essentielle,
On estime dans un premier temps, la moyenue quadratique MO1

"
2
MQ. = 5: (ai Xi Xx Xm)'y .’ T. represente LM
1 ; O I L i
J=l )l E‘P
Si le rapport MQi/EQM est mettement inferieux £F (1, 0=)%

alors on ditra qu'il n'y a2 pas de relation ent*e‘Ln reponse et la

varlﬁble Xi dressant alors le tableau sulvqnt s

& B4 -



Coofficients MQi MQ/E.Q.M Coefficients MQ MQ/EQM

- S - . & .

a 230,54 1164, 34 245 8,27 41,76
a, 2,53 12477 85 10,83 54,95
a2 0, 388 1 ‘% a23 5,92 29190
as k,09 20,65 2103 0,237 1519

Tableau é : test de Fischere.

F (1,1) = 161 ( voir annexe I )

Les valeurs elevés de a4p 3 313 3 aa-_5 montrent 1'importance significative
dos interactions entre les trois paramétres étudiés. Nous constatons que 1l'effet
simple de a, . (charge) et 2y (débit) est plus important que l'effet de la repe-
tion a, (plateau)

Les valeurs de a, et a23 sont trés inferieures au rapport & F (17) et

neuvent &tre negligées et donc eléminées de l'equation.

TT.8:4 Validitd du moddle

Les tests statistiques nous ont permis de decider s'il y =2 lieu ou non

d'introduire des termes supplementaires, dans le modéle.

Pour cela nous avons prodédé i l'analyse de la ¥arience (page ). Les

résultats de calculs sont donnés ci-dessous :

)
:E \/ = 2'6*/ E)fi il

N S

£ (y-¥). EYE IV 4504
- £ (¥ Vi)' 0,98

T y-Y)¥-%e =S4y
MUme =8/480 /9 =8 FY)
EG M =-0i18§

MG i /e arm= %4
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T'influence des parametres independants et celles des
interactions des paramttres sur 1e rendement de 1'huile essentiell
Vous constatons que les interactions entre les pavamétres sont

treés importantes et que 1a variation du rendement est plus

sensible & la variation conjuguée de la masse de 1la matiére

w0

vépétale extraire et de la vitesse de distillation que a celle

de 1a masse et de la wxépartition de le ma tidre végétale.  °

rn considerant 1'effet de chacun des parametres étudiés
sur le rendement nous concluons gue CE dernier est fortement
inflwaencé par la vitesse de distillation et la massc de la
matiere végétale A extraire, alors que 1la répartion de la plante

influe?uhnm*le rendemaont,

Ces constatations sont en accord tntal avec 1les eonclusio

aux quelles nous avons aboutis en effectuant le test de Fischer.

Remarcue : dans des gtudes de ce genre il est indis-

pensable d'utiliser pour chacun des sxneriences un echantillon

,

représentatif je 1la matiere wégétale.



CHAPITRE ITT

ETUDE ANALYTIQUE DE L'HUILE
ESSENTIELLE D'ARTEMISIA JUDAICA L.




TIT.1 Généralités sur les huiles essentielles :

Le nom " essence'" ou " huile essentielle '" designe des mélanges
compléxes, largement repandues dans le regne végétal et succeptibles d'@tre
obtenus par entrainement A la vapeur ou par expression. La dénomination
essence a été abandonnée, seule subsiste celle d'huile essentielle " depuis
1972, fa pharmacopée frangaise 1'utilise exclusivement (33).

La connaissance d'une huile essentielle demande des imformations
concernant la matiére végétale d'ou elle provient, son mode d'élaboration, sa
composition chimique et des usages. Cette connaissance est herissée de difficultée’
En effet, la composition de tout végétal est 1liée trés etroitemer : . . son
environnement 3 1'ensemble des conditions energetiques, physiques, chimiques et
biologiques qui régnent dans son voisinage immédiat : ces végétaux qui croisent

et se reproduisent dans cet environnement dépend: de :

- facteurs climatiques et atmospheriques ¢ (lumiére, temperature,

humidité de 1'air ....) liées au vént et aux perturbations atmosperiques.

- facteurs edaphiques : liés au sol. Les uns sont physiques (structure
commandant la compacité et l'aération du sol, stabilité, hydratation, temperature)
Les autres sont chimiques (pH, tensur en calcium, en chlorures, en nitratess.ees)

- facteurs topographiques : (Altitude ....) entrainant des modification
climatiques, atmospheriques et edaphiques.

- facteurs biotiques : il s'agit soit d'interaction entre végétaux :
influence de la microflore du sol (bacter.es et champignons), parasitisme (maladie
provoquées par des champignons), séit d'interaction entre végétaux et animaux :

pollinisation par les insectes et pollution (33).

Dans la plupart des cas, les huiles se trouvent toutes formées dans
les differents organes de la plante, les feuilles, les fleurs, les fruits, les
tiges ou les racines. Elles sont alors localisées soit dans les glandes sécretices
soit dans les reservoirs intercellulaires. Il arrive fréquement que la composition
de 1'huile d'une méme plante soit trés variables selon qu'elle éstextraite de 1'un
ou l'ugtrg organe de cette plante (34)f La fonction des huiles essentielles dans
les plantes n'a pas pu &tre clairement demontrée, on considére qu'il s'agkt de
produits de dechets de métabolisme. Certains auteurs pensent que la plante utilise

son huile essentielle pour repousser les insectes ou au contraire pour les autres
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favoriser la pollinisation, d'autres ont voulu soir dans les huiles
essentielles, une ressource energetique facilitant certaines réactions chimiques.
(32).
Le nombre des composés isolés des huiles essentielles est environ 1
millier et il en reste encore beaucoup & decouvrir. Dans la plupart,K des carbures

terpériques et leurs derivés oxygénés.
Les hydrocarbures terpéniques ont pour formule générale I_10H16. La nomenclature

utilisée pour les designée a pour base une '"unité terpenique " en 1.10.

10 : Monoterpenes. 15 sesquiterpenes.

20 : Diterpenes 30 triterpénes.

Nous trouvons aussi

- des carbures d'hydrogéne : phdlandrine, camphéne, esscccce
- des Alcools et des éthers oxydés : Bornéol, Cinéol
des phénols;thymol, anethol.

des Aldéchydes : cinnamique, Benzoique.

des cetones : thyyone, carbone, menthone, camphre (35).
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III.2. Détermihation des propriétés physico-chimiques de 1'huile essentielle

Les huiles essentielles objet de trmensactions commerciales souvent trés
importantes en valmur monétaire doivent repondre i des normes imposées par les
pays exportateurs et importeurs,les normes utilisées actuellement ont été &tablis
par : 1'AFNOR (1974) pour les caracteristiques physiques et par la commission de
normalisation du syndicat de grasse (1959) pour les caracteristiques chimiques

(%6).

IIX.2:1 Caracterisitques physiques

Les constantes physiques les plus utilisés eont s v 2

ITI.2.1.1 densité (NF, T 75 - 111) 3G)

Le principe consiste en la determination & l'aide d'un pionométre, de la masse
d'un yiye volume dlhuile essentielle ef .d'eau, A la temperature de référence. La
densité welative & 20°C d'ute huile essentielle est le rapport de la masse volumique

R : ; 20
de 1'eau 4 4° ou 20°C. Cette grandeur est sous dimension et son symbole est d
2
ou d O_
20 ;
nous avons effectué la mesure de la densité de 1'huile essentielle a l'aide
d'un picnométre de 1 ml, d'une balance analytique digitale de haute précision de

type sartoruis et a une temperature de 20°C,

III.21.2 Indice de refraction (NF.T.75 1121.(36).

L'indice de refraction d'une huile essentielle est le rapport entre le
sinus de l'angle d'incidence dt le sinus de l'angle de refraction d'un rayon lumineux
de longueur d'onde déterminée, passant de 1l'air dans 1'huile essentielle maintenue

4 une temperature constante.

La longueur d'onde spécifiée est (539,3 a D,3) nm, correspondant aux
relations D1 et D2 du spectre du sodium. La temperature de referemce est prise 3
20°C, sauf pour les huiles essentielles qui ne sont pas & 1'état liguide 3 °
cette temperature. Dans ce cas, il est préconisé d'adopter les temperatures de

25°C ou de 30°C suivant les points de fusion des huiles essentielles considérées.
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Nous avons effectué la mesure d'indice de refraction a l'aide d'un
RN %
refractométre de type ATOGO -3T, permettant la lecture directe des indices de
refraction et &talonné de maniére i obtenir, i la temperature de 20°C, 1l'indice

de refraction de 1,333B pour l'eau distillée.

ITI.2.2 ggzgcteristiques chimiques :

TIT.2.2.1 Indice d'acide : (NF.T.75-103) (36).

Il représente les miligramme KOH, necessaires pour la neutralisation
des acides libres contenus dans 1 g de produit (huile essentielle).

La determination de 1'indice d'acide est basée sur la réaction
RCOOH + KOH ———— e RCOO“'+ Hao

D'une manidre générale 1l'indice d'acide des huiles essentielles est
faible alors que celui des concrétes est habituelement elevé. La formation des
acides libres dans les huiles essentielles est diie a 1‘hydrolyse des esters,
lors de leur extraction.

L'indice d'acide est calculé par la formule :

28,05 a.f

G

volume de KOH utilisé (ml)
facteur de KOH (Q5)

masse de 1l'echentillon (g)

2
1l

1l

g

28,05 : correspond au mg de KOH dans 1 ml de solution de 0,5 n

III.2.3 Propriétés olfactives

fous les echantillons de 1l'huile essentielle de 1l'Artemisia Judaica

que nous avons obtenues sont de couleur marron claire et d'odeur agréable.
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Tableau 7 : les propriétés physico-chimiques de 1'huile essentielle de 1'Artemisia Judaica L.




ITT.2.4 Mésultats et discussion

Nous avons mesuré la densité et 1'indice de refraction et determine 1'indice
d'acide pour chacun des echantillons de 1'huile essentielle, obtenus par les

experiences I 3.X, suivant les modes operatoires préconisés par les normes A.F.N.O.R.

Les résultats obtenus sont présente dans le tableau 7.

L'examen de ces resultats nous permet d'observer des variations assez important:
des ces trois caracteristiques de 1 hmile essentielle en fonction des conditions

experimentales de 1l'entrainement & la vapeur d'eau :

- 0,9%11 < 40 (' 0,9641

S 1663 ( na0 & 1,k913

bho ¢ I, £ 9,%.

Nous constatons que l'indice de refraction de 1'huile varie d'une maniére
assez aléatoire d'une experience 3 une autre, mais reste proche de la valeur de
reference : 1,468 (4 ).

Par contre la densité et 1'indice d'acide de 1'huile obtenue 4 une
faible vitesse de distillation : 5 % et 6 % 1'experiences V 3 x ) sont nettement

plus elevés 3 ceux de 1l'huile obtenue & une vitesse elevée (experiences I a IV)

a notre avis une explication possible de ce fait peut &tre formulée ainsi :
lorsque la vitesse de distillation est elevée, le débit de la vopeur est grand
et codlithqdkﬂe 1'huile essentielle sont entrainés rapidement sans avoir le temps
de reagir avec l'eau ou de subir des transformations. En conséquense 1l'hydrolyse
de 1"huile etant en partie empéche, son indice d'acide est faible et d'autre part
d'absence des artefaits peut &tre eventuellement la cause de la densité doins
&levée de ces echantillons de l'huile.
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III. 3.1. Reppel 137).

La spectooscopie i(nfra-crouge est bassée sur L'intec-
action dec ondes electromdgnetiques de longueued 2,5 u 3 15 u avec
la matiere. L'sbsorption de ces radiations par unc molecule condult
s des transibions dans leS enengrLes de vibratiens moleculdires de
deux typeb : de valence et de deformation de L'angle valentiel Le
retoun de 13 moletule  son etat fondsmental libenc | 'enengdie akbson~
bee Soud ferme de cheleun.

Ces transations eiant quantifieeal Le 9Pectnc,de vibratien melecu-
Laire : spectre infra-nsuge est conStitue ded bandedH plus ow molind
Larges, specifiques peur chaqu&.gﬂoufcmcnt particulierd’atomes dans
13 molecule . AwnsSi L inteprpretation du epcctrb infra-rongt permee
1L'anslyse fonttionnelle oes molecules engdniques,

La spectroscopic infra- rouge peut ttre utilisée
pour 1 analyse qualitative des melangeS complexes. DansS ce €a3s, le
spectre infra-rovge peut feurnip des informationy spproximatives.
canncennant 1a clawse ch;mique,des cOns§ltuants najeri teires do melan-

g&.

IIT 2.2. Mode opératorre.

Wous avens enregistre le spectre infra-rouge de
L'huirle essentielle ea film du 1;‘.qui.0.1e pur Gus pastille de KBr, a
L'a)de d'un appafeil du type “PerKin Elmer 963 6

Cette tethnique consiste 3 utiliser une pastille de
Kpr pup comme suppert  sur lequcL est d?poséc une goutte de L'huile
escentielle. Le spectre IR du film aingsi obtenu est enreglstr& dans
L intesvalle 4000 - 180 cm™2,

III. 3.3, Resultats et diScusbien.

Le spectre infra-rouge de 1'huile essentielle est
presente a la figure 11. ‘
le spectre, malgré 59 complexite nous a fournl Ces
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informations tres utiles Sur la compooition chinnqpc de 1'huile€ es--
sentielle.

La presence des bandes fortes dans le domaiae de

1'absonptien du geoupement cacbonyle (asutour de 31700 cnfi) suggere

1a fonte proportion deS denivés canrbonyles dans l'huile essentielle.
wn :
La bande & 1367 tm  eSt particuliefement intense et peut étre at-

tribvee a l.fabsonpt.ton d'un groupement cetone, conJugué a une double

lisison. En effet. 13 ‘tende . 1637 ca

la presence de doubles Lidisond.

est fort probablement due &

Une telle allucre du spectre neus permet d'envisa-
ger o'autre part la présence des alceols (bande lange autour de

3500 cm'j) et eventuellemenl des aldehydes (bande d'intensité faible

a 2731 Cm*j, caractéristique de la Ligison C-H d'un anoupemeni,alde_
hyde .

La pantie du spectre au-dessous de 1300 Cm"1 ect trés complexe et
ne peut pad €tre exploitte.
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lon. vans le cas ou il fait partie au welange, liaire au pic corres-

pondant auguente,; dans le cas contraire, un autre pic ali a la prisen-

ce de licétulon apparaic sur le CcnromnallglG..le.

i,'icentification de la coumpositicn diun mélange par
depouillement du carouwatograilne CO.poLLe cepenaant yuelgues risques
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sons suivanLes .

~ Jrésence Cails 1€ Cuidnatd rauue Jues pics »fantomes', uls
4 la formation ces artefacts au cours u'analyse ein césuliant des ef-
fets parasites de lielectronigue ae liappareil ;

- condensation cventuclle avent la colonne de cestains cons-
tituants uu melange et conc aoseice dans le CaldwalOg..ume ae pilcs
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- 1lnexactitude wes grandeufs de retention, provoguee par Ues
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gaz vecteur au cours CGlanalyse.

iif. 4.2. Conuitions opératoires.
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II5. 4.3. Aésltats et discussion.

Pour faciliter liidoutification <us constituants de

1'huile essentielle ot pour évaluer leur teneur relalive caiis cilacun

des échantillons analyseg, ous avons drossé le taoleau <.
Liecxanen de cé tapdleau Joutie ue la teneur relati-

ve des 13 constituanis identiriés varic dans une plage assez large,

selon lco conditions opératoires ce llextraction ce ifiaaile. Par
exemple, la teneur du consticuant principal G 1tauile @ la piperi-

tone variz cntre 44,5 w 02,6 ; cclic du nercoliccl @ ode tiraces a

iLa variation e la teneur du conatituanit aen icentifle i . "
1

iculiércuent appréciable do 2,9 a 285,24k,

dous arrivons alore & la coaclusion cue la cowpo3i-

(o]
I

)

tion de linuile essenticlic est fortenicis inrluencée 1 les
tions opératoires de son excractioun.
Lz Pipuie 1% illustie ciea cette conclusion. Oous

uons guo la toacur g piperitone v ic rondawenc e lihuile

renal

varicnt dans le sdme seng, lorscue liemiraction de lihmile cgv ofiec-

cuée & dos vitesses de disciliation S vt k. Cetie variation ost

tout a fait aléatoire & unc vitesse Je distilliacion de 755,
Diautie wart, ous cousiabtons vue it le egsscntliille obtenue par

& 3

L L il a0 om N o o i i T g R R prves R 3 RO
1 SADEDICICC Lo (U, 1 ,O; cst la PLUS Dioaoe Sil P 2ulioOile (e Lovy, (Ch
10 SO Y 370 ] t Lo B T i = l g ;'1'! i L P = ' ses FRra)
QuC s0i1 einaelicil Iiace 2arL 3% plas wlieves ¢ O \Lle 0T NAcLenT

maximal stant de G.54 ).

Zn conséyuonce, dons Lo cas ou la quulité de liaui-

enitielle Ge 1'A. judalca doit 3lie wpprécice selon le conour
¥ @ licu de falre we coip.owis encwe 1o rendeucnt

1
wax. et 1a composition de lihuile desiide. Dans le cadie do cette
S

vcera « adopter commne conditcions optimsles, celles

. wEsse e la maticie végetaic UE.
S aaaen v Gdigtillation ‘
« VIiLCEsS we alstiilavion Q/J
. S O .0
s L .L;’aa. CLGION | & pleceglin,



,.0_£.-'

//////////// /i { eaeun f‘&ot'\\lcb des cong,tituentb 'udmi'\!(it.b dans L haile mufv\,]&?{, pot C.P&;
Lo

TR R T ) s, TR R s L ] ) s

Ei[l.i‘h'.') o

welatif -

| - qumene 315 | 0,001 0,231] 0,633 0,34%| 0380 | ame | 1,206 0.162 | 0.68% |0,603 0,031 = 1,46
| Camphenc 343 | 0,00l - = 0,130 - 0,41 | 0,289 |0,03F | 0,072 | 0,023 J000L - 0,389
- - fumeat Y48 | o3 | 086y | 058y 0,305 | 0,675 0,43%]0,445 |0,1%1 0, 66F | 0.70% J0.323 - 0,667
| A% Cowene 5,30 |o, 19 0309 | 0,789 | 4014 |0 60d ] 0,0LY 0,170 |o.y2n | 0.846 | 0785 fo.ouy- 4,044

_ o(-twr;mmL 595 [0,006 | 4,441 |oooy | 004> | 0,05 4409 { 0.1#F |0.408 | 0.267 } 0,471 Jo.005" 4,411
rumnm-umt 6.90 (1233 | 0,648 | 3,298 0,%1 | 3, 4% 0,817 [2.866 | 4,4» | 3074 | 4882 0,628 - 3,01y
-T-iwr;mme_ 1.4 lo,%60 | 0204|038 - 0,448 | 0.045 10,015 - - = - -0,560
L 4 - fyment 399 |6,00 | 0,914 ]0,005 o,oz,é 0,036 | 0,704 | 0.291 | 0,005 | 0,003 0,013 Jo.003 - 0,70
|~ = 1295 130,583 [23,133 | 18,8y | 19,973 | 19,63F| 2.326] 16,085 13,677 | 9,736 | 144D |1936-43,173

wowoweol | 16,6y |67y 0,076 |0,029 | 083y |0.06L 0,109 | 0,440 | 0,498 | 0,335 | 0,105 6,029- 0,335

T

s /Mm\me, 20,78 | 59,499] Ly.523| 45 797 |13, 419 | 5509655041 53,974 | 4,6.063 | 62,833 90,63 |4, 522-61,623
_MW\L_% 19y -0,050 0186|0276 | 0,076 | 043 | o020y | 0,4yy | 0,219] 0,028 | OO 0,048 - 0, 486
| newolidel 18,57 0090 | 5,757 | 1376 | 0445 | 0,443 | 0,42k 0,103 | 041 fo02Y 0004 | 0,004 - 5,337
-wmALdmd}\jd 29,20 | 0485 | 0103 |o.066 | 0071 | 0415 | 0.091 |00 Wt | 0,450 | 6.0 10 | 0,000 fo.01% - 0,185

u;mmie,a'e}bk 3135 |0,4% | 0810 | 0,643 | 0,751 |0.652 | 1,541 0,485 |0.613 | 0,585 0,561 0,195~ 1541

_“I:"r}xjmol.. 33,44 | 0,040 0,133 | 0,195 | 0.446] 0,133 | 0,40y 0.166 |0.013| 000L| o006y [0.00L= 0,195

Tableau 8 : Identificataon des srincipaux constituamts de llhuile essentielle de A._)uda,'icu.L
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L'examen des chromatogrammes de chaque fraction de.
L'huile, recueillie ehaqua 15 minuted su Cours de L'entrainement A
la vapeupr d'edu rous a permis de constater et evaluer la variation
de la teneur des constituants de L'huile en fonction du temps.

nbus avons pnéeente dans le tableau (3)La teneur pelative dans 1l'hui-
le de chaque fraction de quatre de ses constituants, appactenant.
chacun a une classe chimique deg composes et avant des temperatures
d'ebullition diffépentes - }39].

~B-Lenrpraene = hydro tarkurt monoterpe nigque Q . Teb'- At

- prpe atone : celene sy 2 Teo:429%
_ Nenelidal : alceol caesclu'ntwpﬂni(\ue, ™ ) oH Too- 55
Y
, —CH-
_cinnamale d ejhﬁﬁ,e, sesied mﬂomahm\ue,.t'H'o‘H t‘oc'bus
T, = 371%

En se basant sur les valeurs du tabléau 4, nous avon$s tracé les cour
bes, représentées a la figure 1L

Nous censtatons que les teneurs de pipenitone et de nerolidol attei-
gnent leur maximum dans la fractien recueillie a 30 min, malgré que-
leurs temperatures d'ebullition different de 40°C.

pteutpe pant Le nerolidol et 1e cimamgle d'ethyle dont les tempera-
tures d'ébullition ne different que de 4°C ne sont pas entrainées
en méme temps ¢ la teneur de cimpamate d'ethyle atteint sen maximum
dans la fraction recueillie a &0 minutes.

Par contre le T -terpinene (Te = 1760C) est entrainé en grande quan-
tite dang les premieres 15 min.

Ainsi la considénration des temperatures d'ebullition de ces composés
ne permet pas d'expliquen leur “ordre de gonlie om cours de L'en-
tpainement a la vapeur d’esy.

Le mSme phenomene est obaenvé trte recemment par tlonin et Coll 40|
lors de L'hydrodistillatien de la lsvande. Selon ces auteurS, i le
gacteun hydrodiffusion gsi L'étape cinétique lente du procéde d'hy-
drodistillation, YL'osdre de sortie des conotituants de L'huile

-2



...G.ﬁ—

|

- Durce de

L'ExTraclion-

|

a8 |

ConsTTuonlS 4% 30 y5 | 6o 5 | 9o 05 | A0 | melonge
P‘Pﬁmtom‘ 53,878 | 60,078 | yy.667 | y»,83y | yo,36L | 30,067 | 35,405 48,997 B’IT,JJL,L-
T fepinent | 4,975 0, 71,3 0, 19 0,006 0,06/ - - - -
eobidol © 1y g3 | aeu6 | 4,79 03> | o8es | o6 |o0te | o1 | 444y

Linnamdalt a‘cﬂ«jtc 0,14© 0,9 0,374 0,34 0.0 & 0,0 23 0.0U5 - 0,121

Tableaud: Evolution de ln dencur des di“‘-«&n‘\b ‘(.onb'{,'l'\ruunt.s

dons L“\u’n\-t. wotentitlle en s.ond'lOn ciuTunFe.-_,.
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Constitusnt isole pam CCH gtalon
R t. Teneup dans nNem
§ Rl Lhuite % tr
0,104 18,35 0,505 - -
19,1 0,829 - -~
| 0,208 23, 37 0,9% - -
‘l‘ 28,69 1,143 28,69 necokidoL
‘ \ 34,53 0,659 M.,99 cinmgmale d'ethyle
i \
| 0,333 ‘ 19,68 0,402 - -
\
;E 1 30,29 0,195
0,742 | 15,51 1 0% - -
0,756 | 12,91 112,93y - -
Tablesawlo : Constitusants 1lsoles par ceH.
L*analyse paf CPG des comwosés igolés a montpé que.

trois parmi les ©iX gont & L’etat pur.

se disposant pas deo elaloas dont
dont a ceux de tous les com
. le nepglidol et le ¢

18-

que deux

poses 180
{snamole d ‘fe,thjl.c. .

les ttw?s Jde peteation corr

lés. noas avons pu identi

espon
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CONLLUD1UN.

Au Coucrs de cé travail, nous avons tenté
L'optimisation de L'entrainement a L3 vapeur dleau de L'huile essen-
tielle de L'Artemivia judaica L.

En etudiant L'influente sur lLe pendement de L'huale de treis paca-
mitres accessibles expénimentalement . la masse de la matiere vége.-
tale, lLa vitesse de distillation et la repartition de. La plante dans
1'alambic, nous avons procédé a une planification de l'expécience

du type 23, Le modele mathématiquc.ppoposé sfest avere valable dans
Ie domaine expénimantal.etudié et nous a permiz de constater gue le
rendement de IL'huile essentielle est affects lLe plus par L'effet
conjugué de deux des parametres considénres + lLa masse de 1la matiére
végétale » Traiter et la vitesse de distillation. D’autre part, il
nous s donne 1/gcces aux conditions optimales assurant un meilleur
pendement. Nous n'avons pu qw’'entemer l'etude de 1'influence sun le
rendement de deux autres fecteurs : 1@ duree de stotkaye de la ma-
tiere vegetsle et 13 periode de wegétation de s plante.

L'analyse par CPG de L'huile essentielle nous a donné la poebibiLi-
té d*identifier 16 de ses constituants, y compris Son constituant
majoritaire : 13 piperitone, et d'observer une variation de 13 com-
position de l'huile en fonction des conditions operatoires de L'ex-~
traction.

Nous avons Situe aleors les conditions optimales, pepmektant d'ex-
traice avec un bon rendement une huile tres niche en piperitene, al-
lant jusqu'a b2% .

De plus nous avons pu suivie 1tlevolution de la composition de L'hui-
1c essentielle su cours de Lfentrainement a la vapeur d'esu et d’sl-
teindnre en partie la tinetique du precessus.

Enfin sous avens essayé d'isoler quelques constituants
de L'huile essentrelle par chromatographle LuUr couclie minee prépara-
tive. Parmi les 10 composes isoles, nous avons reussi a identifier
le nerolidol, dont L3 presence dans L'huile n'etsit pas certaine

Jusqu’a poesent et 1€ cimnamate d'cthyle.

Ce travail n'est qu’une contnibution 3 la recherche de
nouvelles ressources des huiles essentlelles et merite d'8tre appro-
fondi, afin de permettre tventuellement une valenisation de L'Ante-
misia judalica L.
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4,39 4,58

3,83 5,82

84
60

194 19,4 194
8,69 8,68 8,67

16
3
g

4
0

15
9,

8BS 5,
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12 13 14
43 246 246 247 247

10

Nombres do degrés de liberté du numérateur (vy)
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