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Sujet: Modelisation de l'extraction de l'essence de bois de cédre de
1'Atlas par un solvant volatil 1 'hexane .

&

Résumé; Notre travail a consisté & établir un modéle PoOUr un processus
d'extaction des essences du bois de cédre de 1'Atlas par un sol-~-
vant volatil 1l'hexaner .:

Cette modelisation a été réalisée en fonction de tois parameétres
temps d'extraction; surface d'échange, taux d'humidité, et ce de
deux manieéres differentes:

- Par variation indépendante de chaque parametre:

- Par pianificationdes experiences .

Enfin dans ‘une derniere étape et & 1l'aide des tests statistiques

nous avons ajuger la validité des équations des modéles établis,

Subject: Modeling of extraction of the essence from the Atlas cedar wood

using volatil solvent " hexane "
- Synapsis: Our work consists of establishing a model for extaction process
T of the essence from cedar wood using volatil solvent " hexane "
This modelisation is realised in function of three variables ,
time of extraction , exchange surface, rate of humidity, using
two methods 3
- Independent variation of each variable
- Experiment design \
And finally; statistical methods:permit us to judge the wvalidity

of the model expressions .,

2 ciaipiy ull
LﬂLLLP-MJL?;A GQLJJLQ g_)JbJ‘ z&;-_)JL*J cp)ta LJLA u_zwmé —1i-“~—**
5 Cﬂ”,kffﬂ JA)ZL}_yzﬂuﬂfJu, 4
CHAr A S i) 2ho 5 20y (3ulid Lds CioapZs,
_ oW ) 3 e gl OA G
‘8’-)‘“"‘) ‘-——’-‘J,)j (05\q.:)b Q)ZJMC)“)\WL_J_)?_JT
u‘la.n>_,;}o.> c_JJ.»JL ﬂe__,n,)\ =S UCJJL_J\&.-‘PL&A

el 4% c)"""““‘”)‘“""“ S

S A s el JH;LﬁJ ‘blf 4#4dtp =

S O AN SRS W IR

.cv__*m SUAR AN iAo B Ns

: opoied |



Ol Boscl i Loy}
BIBLIOTHEQUE — Lzcady
Ecole Natienale Polytec. .ique

S o M M A I R E

-0=0- -0=-0-
~-0=-0-0-0-0—0-0—-0-0—-0=0=0=0—-0C=
*% T, GENERALITES
I.1. INTRODUCTION
Te2e BOTANIQUE
TaBis REPARTITIOR GEOGRAPHIGQUE ET ECOLCGIE DU CEDRE DE L'ATLAS
DANS Lx BASzIN MEDITERRANEEN. -
I.4. CLASSIFICATION

I.5. EXTRACTION
T.6. COMPOSITION CHIMIQUE DE L'zUILE nSOniTiELLZ DU BCIE DE
CELRE

** T1, ETUDE BIBLIOGRAPHIQUE
II.1. FACTEURS ESSENTIELS INFLUANT SUR L'EXTRACTION
II.Z2. PROCESSUS DE TRANSFERT DE MATIERE
II.3. MECANISKME DE TRANSFERT DE L'HUILE DANS LE SOLVANT.
II.4. LES DIFFERENTES HYPOTHESES.

** III. MODELISATION
III.1. JINTRODUCTION
III.2. LES MODELES
III.3. FORMULATION DES MODELES MATHEMATIGUES
II1.4. DEFINITION DES EFFETS PRINCIPAUX ET DES INTERACTIONS
III.5. INTERACTION DE DEUX FACTEUAS.

*% TV, METHODES STATISTIQUES
IV.1. INTRODUCTION
IvV.2. ANALYSE DE LA VAR}ANCE
IV.3. ANALYSE STATISTIqUE DANS LE CAS D'UN FMODELE DU FieErlzR
ORDRE.
IV.4. EFFETS ET INTERACTIONS SIGNIFICATIFS.



H

el yuch LR B S |
BIBLIOTHEQUE — e
Ecele Nationale Polytechnique

V. PARTIE EXPERIMENTALE

V.I., INTRODUCTION

V.2. PROVENANCE DE LA MATIERE PREMIERE

V.3. APPAREILLAGE

V.4. MODES OPERATOIRES

V.5. RECHERCHES DE L'EQUATION DU RENDEMENT GLOBAL EN HUILE ESSEN-
TIELLE DU BOIS DE CEDRE DE L'ATLAS PAR VARIATION INDEPENDAN-
Tk DE CHAQUE PARAMETRE.

V.5.1.INFLUENCE DU TEMPS D'EXTRACTION SUR LE RENDEMENT EN HUILE

V.5.2.INFLUENCE DE LA SURFACE B'ECHANGE SUR LE RENDEMENT EN HUILE.

V.5.3.INFLUENCE DE L'%UMIDITE SUR LE RENDEMENT EN HUILE

Ve5.4.CONCLUSION

V.6. RECHERCEE DE L'EQUATION DU RENDEMENT EN HUILE ESSENTIELLE
PAR BRLANIFICATION DES EXPERIENCES.

V.6.1.CHOIX DE LA PLANIFICATION ET PROGRAMMATION DES EXPERIENCES.
V.6.2.DETERMINATION DES REPONSES Log %E. CALCUL DE L'ERREUR QUA-
DRATIQUE MOYENNE.

V.6.3.ETUDE DE LA FORME SIMPLIFIEE ao+a, Xy + ay, Xb + ay Xy -

V.6.,4 .ETUDE DE LA FORME Y

ao + ay X4+ ap X; + a; X3+ a,, XX+
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<
a.da’}g1 ){5 + a25X%K3+ %123),{" X3X3+ a‘MX4+
3
a% _1+ d35X3 :
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INTRODUCTION

_*0*_*0*_*0*_*0*_*0*_*0*_*0

L'extraction de nombreux produits naturels s'effectue de nos Jjours

a l'aide des solvants volatils, qui respectent les constituants les
plus fragiles et donnent des essences olfactivement plus ressemblants
2 la matiére premiére.

Les essences constituent une source de substances destinées a la pPro-
duction de parfums, d'ardmes, des préparations thérapeutiques etc....
Parmi ces essences, celle du bois de cédre suscite un intérét cer-
tain vu son utilisation grandissante.

Notre travail cousiste % modeliser le rendement global en essence du
bois de cédre de 1'Atlas extrazite par un solvant volatil 1'hexane.
Pour celanous wurons a définir en premier lieu des généralités, con-
cernant le bois de cédre et son essence ainsi que ses modes d'obten-
tion et sa composilion. Nous nous interessons en second lieu & définir
la théorie qui gouverne le phénoméne d'extraction & savoir les diffe-
rentes étapes du processus et les differents facteurs s'y afferent ain-
si que les differentes hypothéses émises.

Apres cette étude, nous aurons & modeliser le rendement de notre es-
sence du bois de cedre en fonction du temps d'extraction ,de la surface

d'échange et le taux d'humidité, par deux méthcdes.

= Par variation independante de chaque paramétre.
- Par planification des experiences.
Enfin, a 1'aide des tests statistiques nous aurons & confirmer la va-

lidité des équations obtenues et leur Acceptavilités.
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I.1. INTRODUCTION

Les essences végétales sont des produits le plus souvent liquides, en
général de composition complexe qui existent en petite quantité dans
certains végétaux, constituant, pour ainsi dire, la nature la plus carac-
téristique, la plus essentielle, la plus importante pour 1l'industriel
d'ou leur nom d'essences

On distingue 3

- Les essences a parfums appelées encore huiles essentielles ou volati-
les, plus spécialement mises a ceontribution dans la parfumerie féxtrait
savons, :...) grice a l'odeur suave qu'elles répandent.

- BEssences aromatiques qui sont surtout tirées de semences et des fruits
et employées pour aromatiser certains gliments et préparer des liqueurs.
Pour 1'International Standard organisafion (I.8.0), comme pour 1l'associa-
tion Francaise de Normalisation (A.F.NOR) et l'American Essential oil com
mitee (A.E.0.C.), 1l'huile essentielle désigne les produits généralement
odorants obtenus, soit par entrainement a la vapeur d'eau de végétaux,
soit par expression du péricarpe frais de certains citrus.

Le procédé adéquat pour l'extraction d'une huile essentielle dépend de

la partie de la plante qui contient le principe volatil a extraire, il
est nécéssaire donc de préciser l'espéce botanique, le procédé d'obten-

tion, aussi bien que la partie du végétal traitée.

I.2. LA BOTANIQUE ( 1, 2 )

La position d'une plante dans la classification Zénérale, son mode de

vie, les parties de son organisme qui servent & la production d'essence,
les qualités de cette essence selon l'origine de la plante, l'espece,le
climat, la terre, +.... vo0ilad des facteurs importants dont la connais-

sance s'impose dans la pratique.

I.2.1 CONDITION CLIMATI.UE

Pour une méme essence, l'exposition climatigue améne un changement mar-
qué, de méme que l'altitude intervient également et un bois poussant en

montagrne n'aura pas les mémes caractéristiques que s'il poussait en plair



I.2.2 CONDITION DU SOL

La nature minéralogique du sol, sa secheresse ou son humidité inter-
viendront également sur des détails de structure et sur la composition

chimique de la plante.

I.2.3 CONDITION DU PEUPLEMENT.

Le régime forestier en taillis, en futaie, en taillis sous futaie, ou
a4 1'état isolé change les conditions de nutritions et par répercussion

agit également sur la structure et la composition.

I.3. REPARTITION GEOGRAPHIQUE ET ECOLOGIE DU CEDRE DE L'ATLAS DANS LE
BASSIN MEDITERRANEEN,

Le cedre de 1'Atlas (cédrus atlantica Menetti) trouve son aire naturelle
au Maroc et en Algérie.

Sur 1la ﬁlan écologique, le ceédre de 1'Atlas se développe dans des cli-
mats et sur des seols trés variés mais présente des réactions différentes

(régénération et croissance) selon les variantes de ces derniers (3)

I.3.1. REPARTITION DU CEDRE EN ALGERIE ( 3,4,5 )

La cédraie Algerienne occupe environ 2 % de la superficie forestiére
soit 28 500 hectares, répartie en 20058 ha dans les Aurés, 4000 ha dans
la chaine de HODNA, 400 ha au Mont BABOR, 20C ha au DJURDJURA, I0OCO ha
a CHREA, et I000 ha a THENIET EL HAD.

I.3.2. ECOLCGIE DU CEDRE DE L!ATLAS.
I.3.2.1., CARACTERE BOTANIQUE ET CROISSANCE.

Le cédre de 1'Ajlas est un arbre résineux de premiére grandeur, a port
droit élancé, et & systéme radiculaire developpé.

Il est manoiIque, les fleurs m&lés sont des chitons et les fleurs femel-
les sont des cdnes. Ces derniéres achévent leur formation & la fin de la
3eme année de leur apparition.

La fructification commence aprés 35 & 40 ans, elle est abondante 2 60ans.



I.3.2.2. ALTITUDE.

Le cedre de 1l'Atlas est une essence montagnarde, ses limites altitudi-
nales superieures et inferieures sont déterminées par le climat,

Le Substratum et le relief. ‘

En Algérie, les limites altitudinales du cédre different d'une cédraie
a 1‘au%re. Il se localise entre 1500 m et 2000 m d'altitude sur le ver-
sant Sud du Mont Babor, par contre, au versant Nord, il descend jusqu'é
I300 m. A Chréa, on le trouve & 1'état naturel entre 1200 et I600m d'al-
titude, mais il peut prospérer quand il y est introduit & 700 m sur le
versant Nord. ;

Le cedre de Djurdjura et Theniet-El-Had apparait vers I300 - I400 m et
s'étend Jjusqu'a I900 m d'altitude.

I.4. CLASSIFICATION.

Le genre cedrus est represente partesgs?écessuwﬂn+q§u Proche Orient :
cedrus Libani, Barrel en Turquie, Syrie et au Liban.

Cédrus brévifolia Dode a Chypre, cedrus juniperus au U.S.A
Cédrus deodora dans 1l'Himalaya, cedrus Atlantica de U/AtRlas

nous nous limitens a la classification du cedre de 1'Atlas.,

Espéce cedrus atlantica manetti
Genre cedrus

Famille Pinaceases

Ordre 8 Coniférales

Sous ordre 5 Orbiétales

Embranchement ©  Gymnos _permes

I.5. L'EXTRACTION. ( 6,7)

Divers moyens ont €été mis en oceuvre pour obtenir une huile essentielle
qui qualitativement et quantitétivement doit se rapprocher le rlus de

celle qui est contenue dans l'organe de la plante considérée, ceci est
difficile, car plusieurs transformations peuvent se produire et interve-

nir de fagon déterminante sur la composition de 1l'huile essentielle.



I.5.1. LES DIFFERENTS PROCEDES D'EXTRACTION.

Plusieurs méthodes permettent d'extraire les huiles essentielles des
plantes. Le choix du procédé varie avec la nature de la matiere a trai-
ter, sa richesse en essence et surtout la fragilité de celle~ci aux tem-
pératures élevées et a 1l'eau.

Nous citons pour mémoire @

- 1'enfleurage

- l'expression

- Distillation par entrainement & la vapeur d'eau.

- hydrodistillation

- Bxtraction par solvants volatils.

I.5.1.1. L'ENFLEURAGE.

L'Enfleurage est une méthode trés ancienne, basée sur l'affinité que pos-
sédent certaines graisses pour les molécules organiques odorantes.

Cette méthode est appliquée pour les matidres végétales fragiles telles
quegéétales de roses, ces derniéres sont mises a2 température ambiante ave
un corps gras qui se sature en essence au bout de quelques jours, de ce
fait le procédé est considéré long et cofiteux, par contre la pommade ob-
tenue aprés épujsement & 1l'alcool absolu, puis évaporation sous vide de

ce dernier, laisse toute la finesse de 1'ardme.

I.5.1.2. L'EXPRESSION.

Elle est appliquée au traitement des écorces des hesperidées(citrons,
oranges, mandarines, e« )etdonne des huiles essentielles qui gardent toute

les caractéristiques aromatiques du fruit.

I.5.1.3. DISTILLATION PAR ENTRAINEMENT A LA VAPEUR D'EAU.

Trés employée, elle s'applique aux differentes parties des végétaux;
écorces, feuilles, racines, graines, etc.

Le principe de cette méthode est sihple, il consiste a faire passer de

la vapeur d'eau saturée ou surchauffée en dessous de la charge, cette der
niere est placée dans un alambic, les principes volatils peu solubles
dans 1l'eau, sont entrainés , puis condensés. La récuperation de 1'huile

se fait par décantation.



I.5.1.4. HYDRODISTILLATION.

La méthode consiste & mettre en contact la matiére végétale et 1'eau
bouillante. .Ce procédé ne peut-&tre appliqué dans tous les cas, car
il arrive parfois que certaines matidres végétales soient altérées i

la température d'ébullition d'eau.

I.5.1.5. EXTRACTION PAR SOLVANTS VOLATILS.

L'extfaction par solvant est aujourd'hui la méthode la plus pratiquée

pour extraire de¢ nombreux produits odorants.

Le principe de cette méthode est également simple, il consiste 2 epui-
ser le prcduit odorant par un solvant & température ordinaire dans des
extracteurs hermétiquement clos,

La séparation du solvant de l'extrait se fait par distillation. La

qualité des produits obtenus repose sur le choix du solvant.

I.5.2. LES SOLVANTS ( 8,9)
I.5.2.1, PROPRIETES DU SOLVANT D'EXTRACTION IDEAL.

Les critéres auxquels le solvant idéal devrait répondre sont les
suivants : '

- Ininflammabilité,

- Stabilité chimique aux températures d'utilisation.

- pouvoir solvant élevé, ‘

- sans action chimique sur 1l'huile

- Constantes physiques rendant son emploi économique, & savoir, point
de fusion inflerieur & zéro (pour éviter les phénoménes de cristalli-
sation intempestifs), poids spécifique faible et chaleur de vaporisa-
ticn faible.

- Non toxique

- Neutre a 1'égard des apparei}lages.

- Insoluble dans l'eau et s'en séparant facilement.

— Avoir un bon pouvoir mouillant et pénétrant vis & vis des matieres
a4 traiter.

-~ s'éliminer facilement de 1'huile.

- Avoir des proprietés caloriques intéressantes concernant le bilan
thermique et ses cycles de récupération.

- Disponibilité en grande quantité, & des prix peu €léveés,

X



I1.5.2.2. CHOIX DU SOLVANT,

Comme le solvant idéal n'existe pas et comme les conditions qu'il doit
satisfaire sont nombreuses, on est amené a faire un compromis, et les
procédés actuels d'extraction n'utilisent gue guelgues solvants gui
leur sont mieux adaptés, tout en étantxies plus économiques.

Ces qualités exigées pour un solvant idéal n'est jusqu'a ces dernieres
années jamais pu &tre toutes réunies dans un méme solvant, "1'Hexane "
restant celui qui les possedait le mieux & l'exception malheureusement
de la premiére. _

Le trichloroéthyléne qui a été utilisé pendant assez longtemps semble
réunir de nombreuses qualités et si pas plus que 1l'Hexane,S9l ne les
réunit toutes, les raisons de l'abandon progressif de ce solvant sont :
- il attaque l'appareillage, le corode obligeant a utiliser des appa-
reils en acier inox coliteux.

- Sor. pouvoir extracteur trés importznt oblige & pousser le raffinage

de 1'huile,

Hexane distille & 68 - 70° C, sa tension de vapeur a I58° C est de IOOmm
de mercure et ses limites d'exploiSiivité inferieures et superieures sont
Respectivement I1,2% et 7,5 %.

I1 est chimiquement stable aux températures d'utilisation et n'attaque

pas les métaux usuels, enfin, il est insoluble dans 1'eau.

I.6. COMPOSITION CHIMIGUE DE L'HUILE ESSENTIELLE DU BOIS DE CEDRE. (10)

Le boic de cédre de 1'Atlas 'renferme notamment du cedrol et 20 % de
cardinéne, cependant une étude approfondie sur la composition de cette
huile essentielle a fait 1l'objet des travaux de Mr., PLATTIER et P.
TEISSEIRE qui, en I97I, isolérent cing nouveaux composés sesquiterpé-

niques
I1 s'agit de deux hydrocarbures ¥ himachaléne et déhydro - 7,8 aryl

himachaléne, Q' - époxy - 6,7 himalchaléne-2,3, de la dihydre -

12, I3 trans _ . atlatone, et d'une cétone sesquiterpénique bicycligue
dont la structure exacte n'a pu &tre déterminée avec une certitude absolu
Les composés de l'huile essentielle du bois de cédre de 1'Atlas gui ont
été isolés depuis 1902, par GRIMAL, & I97I par P.TEISSEIRE et M.PLATTIER,
sont regroupés dans le tableau.(I.4)
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II.1. FACTEURS ESSENTIELS INFLUANT SUR L'EXTRACTION. ( 11,12)

Les facteurs influant sur l'extraction sont généralement plus nombreux
qu'on ne le pense " a priori" et chacun d'eux aura une influence qu'il
ne faut pas soup-estimer.

Dans le cas de l'extraction par solvant on devra tenir compte non seu-
lement de la présentation de la matiére traitée et des proprietés du
solvant, mais aussi de tout les autres éléments tels que le temps de

contact, l'humidité, épaisseur des particules, température: etc.......

II.1.1., NATURE ET ETAT DU SOLIDE ET DU SOLUTE.

La nature et 1'état physique du soluté ont une importance primordiale.
Pour les matiéres premiéres d'origine végétale:, le soluté contenu dans
ces corps est, soit un solide, soit un liquide, stable ou non, en parti-
culier & la chaleur, réparti plus ou moins réguliérement a des teneurs
variables dans le végétal.

Pour les matiéres végétales, le soluté est souvent occlus dans des cel-
lules d'ou il est extrait par osmose & travers les parois cellulaires.
Plus la matiere est finement divisée, plus la surface de contact (ou in-
terface) entre le soldde et le liquide est grande et plus le parcours du
soluté & l'intérieur du solide est petit, ces conditions se manifesten$
par une vitesse de transport relativement importante.

11 faut savoir encore que la division en fines particules n'est pas tou-
jours recommandée pour le traitement des matieres végétales. En effet, il
vaut mieux, lorsque la membrane cellulaire est perméable, réduire le végeé-
tal en tranches minces afin de favoriser 1'osmose du solvant vers l'inte-
rieur des cellules, puis la dialyse du soluté.

Pour les)graines oléagineuses (soja, arachide,....) dont la membrane cel-
lulaire est imperméable aux solvants, la fragmentation en écailles ou en
flocons est recommandée, dans ce‘cas les cellules végétales sont ouvertes

et abandonnent par diffusion l'huile au solvant.

II.1.2. NATURE DU SOLVANT.

Le solvant doit 8tre séléctif, posseder une grande capacité de dissolu-
tion, un point d'ébullition peu élevé, une faible viscosité, &tre inin-

flammable etCea.s



Toutes ces qualités ont déja fait 1l'objet du paragraphe I.5.2.1.

Un bon solvant, séléctif et volatil, fournit des solutions riches en
soluté désiré, n'exigeant que des frais d'évaporation réduits.

La marche de la diffusion'dans les matériaux homogénes ne dépend pas
du type de solvant puisque la majeure résistance a la diffusion est

dfie & la structure cellulaire du materiau.

II.1.3.TEMPERATURE

L'élévation de la température a une influence favorable, car elle
accroit souvent la solubilité et la facilité de diffusion du soluté

et diminue la viscosité du liquide.

Toutefois, des températures trop hautes sont & éviter car, dans ces
conditions, il peut y avoir extraction de composés nuisibles et dégra-
dation thermique;des substances extraites et possibilité de modifica-

tion de la structure cellulaire de la substance.

II.1.4. INFLUENCE DE L'HUMIDITE.

En général, le coefficient de diffusion diminue avec l'augmentation
de l'humidité.
Les données rapportées de la littérature sont trop insuffisantes pour

définir quantitativement 1l'influence de 1l'humidité.

ITI.,1.5. INFLUENCE DE L'EPAISSEUR DES PARTICULES.

L'épaisseur des particules soumises & l'extraction & une influence
considérable sur la vitesse d'extraction. Plus cette épaisseur est
faible, meilleure et plus rapide est la pénétration du solvant, d'ol

l'accroissement de la vitesse d'extraction.

II.1.6. INFLUENCE DE LA GRANULOMETRIE.

L'épaisseur des particules n'est pas la seule dimension & mettre en

-
cause, car la granulométrie de la matidre premiére est également trés
importante, tout aurmoins dans les limites ou le traitement mécanique

affecte la structure méme des cellules.



II.1.6. INFLUENCE DU TEMPS D'EXTRACTION.

I1 est évident que le temps d'extraction influe d'une maniére
visible sur l'extraction.
Toutefois, 1l'obtention d'un rendement maximal est atteint pour un

temps " t " qui est spécifique & la matiére premieére traitée.
II1.2. PROCESSUS DE TRANSFERT DE MATIERE. (12,13,14)

L'extraction par solvant ést une opération de transfert d'un cons-
tituant d'une phase solide dans une phase liquide, qui est réalisée,
en principe, simplement par contact intime du solide avec le solvant
puis sépardition de la solution du solide.

Toutefois, une certaine quantité de solution (huile et solvant) est
retenue a la surface du solide, ce qui oblige a procéder & un lavage,
La majeure partie des auteurs considerent que le facteur limitant

du procédé d'extraction est la diffusion de 1l'huile dans le solvant.
Plusieurs études ont été effectuées dans le domaine de l'extraction
par solvant volatil des huiles d'oléagineux et plus precisement sur
les huiles résiduelles. Si on congidere que l'extraction des huiles
essentielles par solvant est analogue & l'extraction des huiles rési
duelles d'oléagineux, alors on pourra s'inspirer des resultats obte-
nus et qui seront cités dans ce chapitre.

On peut considerer théoriquement que 1l'opération comprend trois sta%

N,

II.2.1., IMBIBITION ET DISSOLUTION.

Au début du procédé, le sclvant pur.entre en contact avec le solide,
délave 1'huile qui se trouve sur la superficie. Cette phase est trés
rapide relativement & la durée du procédé entier de 1l'extraction, et‘
est réglée selon les lois de transfert de masse en phase liquide entﬂ

la solution concentrée contenant 1'huile et la masse du solvant.

Successivement le solvant pénétre dans le systéme de capillaires mi-
croscopiques et submicroscopiques qui constitue la structure poreuse

des matériaux d'extraction.



1]
L'évolution de ce procédé, est toujours plus lente au fur et a mesure
qu'on s'interesse gux capillaires de plus petites dimensions.
Finalement le solvant diffuse & travers la membrane cellulaire et solu-

bilise l'huile.

1I.2.2, DIFFUSION DE L'HUILE A L'INTERIEUR. DES PORES.

La seconde phase est controlée par la diffusion de l'huile a 1'inté-

rieur des pores, qui entre temps ont été remplis par le solvant. La

diffusion caractérise cette phase parce que, sa vitesse dépend de la

qualité d'huile & extraire. |

Suivant les dimensions des pores, on distingue trois catégories de

diffusions .

a- La diffusion convective, avec des pores de dimensions assez larges
(1'ordre du micrométre) -

b- La diffusion libre ol la dimension des capillaires n'empéche pas la
diffusion moléculaire dans les pores.

c- La diffusion empéchée ol les dimensions de la molécule et du capil-
laire se rapprochent.

Ce processus, c'est & dire la diffusion du liquide vers la surface ex-

terne du solide, joue un r8le important dans la cinétique de 1'échange

de matiére. Ce phénoméne de .diffusion se congoit sommairement par le

passage du liquide & travers un film mince de liquide entourant les par-

ticules; c'est la résistance opposée par ce film (effet de film) aux

phénoménes d'échange qui détermine la vitesse de diffusion, généralement

lente.
II.2.3, TRANSFERT DU SCLUTE VERS LA MASSE RESTANTE DU SOLVANT,

Un écoulement du solvant contenu dans les espaces vides restants des
pores capillaires a lieu. La vifesse d'écoulement dans ces vides de
trés petites dimensions est trés lente et c'est elle qui détermine le

processus d'extraction et non la diffusion.

II.3. MECANISME DE TRANSFERT DE L'HUILE DANS LE SOLVANT. (12,15)
I

La majeure partie des auteurs considerent que le facteur limitant du
procédé est la diffusion de l'huile dans le solvant qui imbibe ou im-

pregne le solide. Si on considére que le transfert se déroule dans un



solide homogéne immobile et la variation de la concentration en chaque
peint, est en fonction du temps (transfert non stationnaire); le phé;

noméne peut donc &tre étudié en appliquant la premiére loi de fick.

d m 2cC
e DA e
dt A.Sx (1)
dans lagquelle dm exprime le taux de transfert en masse par

unité de temps.

D : coefficient de diffusion.

9C est le gradient de concentration dans la direction de l'axeX .

X
A : surface d'échange.
Dans le cas le plus complexe la diffusion se déroule suivant trois

directions de l'espace. L'accumulation du materiau en volume d V de-

termine une augmentation de la concentration, dc - dm/Vy qui
est donnée par la seconde loi de Fick.
2 > 2
de. o poa(RE, s T ,,'acj (2)
dt ?X¥ FBIEE Dz
= D vic

Généralement la matidre premiére est prépzrée en lames minces, dans
ce cas précis la diffusion peut &tre considérée unidirectionnelle.

Alors,la seconde loi de Fick se réduit & :

de. . p 2L
at >

pour intégrer’' cette équation, il est necessaire de spécifier les con-

ditions limites.
+- = O g (o = Co
t = oo cC = &

L'équation (3) peut &tre résolue par la serie réccurente suivante :

=" 4 _(ns)¥. TX DL
E - ;8_&2.2'“*') QKPE( +) l‘i E“-’__]

Dans laquelle E = fraction de 1'huile résiduelle.

E_C-Ce
Y ey i Ce




Ce. concentration de l'huile & 1'équilibre.
Ce : valeur initialel de la concentration C.
C : Concentration de l'huile résiduelleféu temps t.
2e: épaisseur du flocon. |
La série converge fortement de sorte que nous pouvions nous limiter

au premier terme de la séerie et en passant au lpSarithme, on aura
< RYLD ok (4)
LogE = logh, - (F+& %)

La premiére difficulté & 1l'emploi de l'équation (4) dérive du facteur

D qui ne peutl?tre considéré constant durant tous le processus de 1l'ex-
tractione.

Bien peu d'auteurs sessont coneacrés & l'étude systématique du coeffi-
cient de diffusionLen fonction de la variation des divers paramétres

experimentaux.

La seconde difficulté réside dans la non-uniformité du solide, et cela
pourra avoir une influence considérable sur 1l'extraction.

L'intégration de la seconde loi de Fi¢k dans le cas d'un solide non uni-
forme, a fait 1l'objet des travaux de M JAMES 0. OSBURN et DONALD L. KATZ
(43 ) '

II1.4. LES DIFFERENTES HYPOTHESES.I( 12,16)

Suivant la théorié de diffusion, en portant log E=1f (t) on obtient

une droite, cela se vérifie en pratique seulement dans quelque cas et

pour des périodes limitées du temps d'"extraction.

La difficulté d'interpréter les données pratiques de l'extraction en
termes de diffusion, a attiré divers auteurs a chercher des corrélations

empiriques qui serviront & exprimer quantitativement 1'influence des -

variables opératoires et a prévoir la prestation des appareillages in-

dustriels.

II1.4.A HYPOTHESE DE OTHMER ET JAATINEN.

Selon Othmer et {5Jaatinen, ni la dissolution, ni la diffusion de 1'huil

dans le solvant sont les facteurs limitant du procédé, mais la pénetra-

tion du solvant dans les capillaires plus fins du solide.



"

De 1'équation de HAGEN, POISEULLE, relative & un mouvement d'un liquide
dans un milieu poreux, ces auteurs décrivent une expression de la vitesse

d'extraction.

. de - 57
iﬁ;l Sy T}f_ ) % (c)

dc est la variation de la concentration de l'huile résiduelle
dt en fonction du temps.
K : une constante
'{;F ,}L, gsont respectivement, la tension superficielle, la densité et
la viscosité dans le mélange.

% (c) est une fonction de la concentration.
|

I1.4.2. HYPOTHESE DOTEMER ET AGARWAL. ( 12 )

Aprés avoir trouvé,-en opéranp sur divers matériaux que les lois de dif-
fusion étaient inapplicables, les chercheurs notaient, qu'en portant gra-
phiquement dans le systéme log - log, la quantité d'huile résiduelle en
fonction du temps, ils obtenaient des droites.

La marche de l'extraction peut &tre exprimée donc par la relation sui-

vante :

ou E représente 1'huile résiduelle.

t: temps.
Le coefficient b est stable pour une méme matiére premiére, & un méme
degré d'humidité et une température déterminée.
Le coefficient " a " dépend pour ,une méme matiére premiére non seulement
de l'humidité et de la température mais aussi du traitement mécanique

préalable.

II.4.3 HYPOTHESE DE CRANK. A

Divers auteurs ont démontré experimentalement que le mouvement du solvant
au contact du solide a une influence pratiquement négligeable sur la vis
tesse d'extraction. Cela confirme que toute la résistance au transport

de l'huile est localisée dans le solide.



CRANK présente graphiquement la solution théorique d'un probléeme d'ex-
traction avec un coefficient de diffusion constant dans un cas ol le
transport du soluté dans la phase liquide est un facteur limitant.
L'importance de la diffusion dans un solide et d'échange dans la phase

liquide peut &tre exprimée en fonction du nombre adimentionnel

A - e E
D
ou i est la Qemi-épaisseur

D: diffusivité dans le solide
€: le coefficient de transfert de matiére dans 1la phase liquide
FYGinuement pour des valeurs de _A_ ) 10 » le transport dans la phase
liquide ne peut &tre considéré comme un facteur limitant.
En considerant que les valeurs de & Sont de 1'ordre de 10
que e ~10'cm et que D varie entre \g ¢ _1g3 il se déduit que
! >>‘iO et que par conséquent la vitesse du mouvement du solvant &

une influence négligeable sur la marche de 1'extraction.

I1.4.4. HYPOTHESE UE RIGAMONTI

Dans toutes les opérations industrielles, on réalise une série de lava-
ge,afin dféliminer la majeure partie du soluté, en remplagant la solu-
tion a concentration élevée par le solvant frais ou une solution & con-
centration plus basse.

La phase de lavage a été étudiée par RIGAMONTI, selon cet auteur, le

lavage comprend trois périodes successives:

a- déplacement,

b= entrainement,

c- diffusion »
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Périodes successives de la phase de lavage selon RIGAMONTI.
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Les appareillages industriels dans lesquels la période de lavage est

plus bréve, la 3éme étape n'a pas une importance alors que dans les
appareils ol la période de lavage est longue et comprend aussi une phase
de stagnation, durant laquelle le mélange de lavage est abandonné au con-
tact du solide.

Enfin, dans tous les cas pratiques, les deux premiéres phases sont exzc-
lues et seule la 32me phase & une importance a la fin de 1l'épuisement

Y des solides.



-0=0- C H A P I T R E -0=0-
-0-0-0-0-0—-0—0=0=-0—0—0—-0~—

MO.DELT:S ATILON

-0=0=0=0=0=0=0=0=0=0=0=



III.1.INTRODUCTION,

La mise en modéle des processus ou modelisation est une opération
fondamentale, aussi bien en Génie chimique qu'en d'autres filiéres
Géologie, prospection de pétrole, hydrologue, aéronautique ect....
Elle répond & plusieurs objectifs dont l'importance relative dépend
du phénoméne étuddié.

Le modele mathématique se préte particuliérement bien & diverses uti-
lisation. | —

Une fois établi, il est possible de se rendre compte du comportement
du systéme & la suite d'une modélisation d'un ou plusieurs paramé-
tres. Le modéle permet alors de faire des prévisions, de formuler des
recommandations, il ouvre donc la voie aux problémes de l'optimisation.
Les avantages substantiels et divers des différents types de modéles
permettent aisement de comprendre que la modélisation des processus
constitue une des préoccupation importante de l'ingénieur.

La premiere question qui se pose est celle du choix du modile adéquat.

III.2.LES MODELES  (17)

Un ‘modeéle est la ieprésentation plus ou moins approchée d'un processus.

Lorsgue l'ensemble du processus soumis a un examen est décrit de maniére
Simplifiée au moyen d'un ensemble d'équationsmathématiques, on dit que

l'on a affaire & un "modéle mathématique",

I11.2.1.DIFFERENTS TYPES DE MODELES.
Il existe trois types de modeéles.

-~ les modéeles homologiques.

- les modeéles analogiques.

- les modéles mathématiques. .

ITII.2.1.1. LES MODELES HOMOLCGIQUES.

Dans ce type de modéle il n'y a pas de transposition des variables, 2
titre d'exemple en hydrodynamique, le débit du gaz ou du liguide dans
le processus est representé par un débit de gaz ou de liquide dans le

modéle correspondant.



III.2.1.2. LES MCDELES ANALOGIGUES.

Dans ce type de modéles, il y a transposition des variables en pourza
ainsi construire des modéles éléctriques, éléctromécaniques pneumati-
gques, mécanigues.,

L'analogie la plus familiére est "hydraulique" —“éléctrique:

Une hauteur de chﬁte d'eau peut-étre representée par une différence

de potentiel éléctrique et réciproquement.

III.2.,1.3, LES MODELES MATHEMAIIQUES

Le modéle mathématique est celui vers lequel tendent tous les autres,
il doit 'avoir la forme 1la ﬁlus générale, la plus facilement utilisabls
Un modele mathématique est donc composé d'un ensemble d'équations ma-
thématiques qui, prises individuellement sont simples. Néanmoins, 1la
variété des'interractions entre les variables communes aux diverses

équations rend l'ensemble généralement complexe.
q g

III1.2.2,PROCEDURE POUR UNE APPROCHE ANALYTIQUE DU MODELE.( 18 )

La procédura générale pour conduire a une étude analytique peut-étre
regroupée en 7 étapes comme suit :

Le premier pas, peut-&tre l'un des plus important, c'est la défini-
tion du probléme lui méme, & ce niveau il n'est pas possible d'établi:
une regle suffisamment générale, pour définir la problématiqﬁe.

La seconde étape c'est la définition de la théorie qui gouverne le
phénoméne, cette théorie est soévent disponible a partir de sources
differentes publiées ou non publiées, mais pour les cas isolés dans
lesquels il n'y a point de théorie ﬁubliée, il en vaut la peine de
postuler une ou plusieurs, et de tester sa validité aprés avoir com-
paré la solution du modéle mathématique avec celle des résultats ex-—
périmentaux.

Aprés la théorie c'est la mise en équations, puis leur résolutions.
On place chaque équation dans le bloc de circulation de l'information

afin de montrer combien d'équationssont susceptibles d'&tre utilisées.

circulation|
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du prokléme

-“
-

._A Sens CuMmu:‘_‘.
Sokuhon dégiree ;]1 Tathemakiques —I.{ Seolwtions l

ordivaieurs S )
Conirdle




La consideration de la solution demandée pour le modéle est une étape
préliminaire et necessaire pour la phase de compilation.

La phase de compilation qui s'en suit offre plusieurs directives & la
sclution. La selection de la méthode\dépend de la complexité des equa-
tions & résoudre.

I1 y a trois niveaux généraux, le plus élémentaire est : "le sens com-
mun" la solution désirée peut &tre obtenue & partir du moddle par véri-
fication, si les équations ou les solutions demandées sont suffisamment
simples, il est clair que cette technique ne peut pas &tre extrapolée
pour les cas plus complexes.

Le second niveau, encore réduit aux systemes des modéles complexes,
résoud les équations par la méthode analytique.

La derniére phase est l'étude et la verification de la solution obte-

nue a partir du modéle mathématique.
I11.,3., FORMULATION DES MCDELES MATHEMATIQULS,

L'Etaplissement d'un modéle, aussi simple soit-il requiert des résul-
tats expérimentaux, et le probléme est de connaftre 1le nombre, la pré-
cision et la localisation des résultats necessaires &4 l'établissement
du modele.

Il existe deux situations extr&mes, soit qu'on dispose d'un certain
nombre de résultats expérimentaux, soit un terrain vierge ou l'on ima-

ine l'experimentation c'est les plans d'experiences.
b P

I1II.3.3. LES PLANS D'EXPERIENCES. ( 17,19)

Lorsqu'on ne dispose pas de résultats experimentaux en quantité suffi-
sante ou lorsque leur qualité médiocre ne permet pas l'élaboration d'un
modéle, il serait donc important de définir le programme d'experimenta-
tion. Un plan d'expériences est constitué par une s€rie d'essais effec-
tués selon un programme systématique.

L'objectif final du plan est de permettre 1'éléboration d'un modile
mathématique ‘moyennant le minimum d'essais.

Le programme expérimental le plus logique et le plus souhaité pour

n'importe quel systéme physigue ou situation, est le plan factoriel.



Les conditions expérimentales sont choisies par la selection de ni-

veau fixe pour chaque variable.

n
IIT.3.1.1. PLAN FACTORIEL 2

Le plan d'experierces dont l'application est la plus générale pour les
modéles formels est le plan factoriel & deux niveaux, dit plan facto-
riel&iUn tel plan necéssite 2! essais correspondant au total des com-
binaisons des deux niveaux des n variables.

Afin de simplifier 1'écriture de toutes les combinaisons, il faut défi-
nir un nouveau systeme de coordonnées en prenant pour origine le point
d'intersection des valeurs moyennes entre les deux niveaux de chaque

variable.

Soit Iy, By, ALy, ey X, Les 0 variableg LA O , ‘
AC3i , nen ) Kl § BGys | Cas , Aag,..-., Aons
Les valeurs inférieures et supérieures de ces n variables.
\
Le nouveau systeme de coordonnées défini a pour origine (0,0, ...... : ©),
le point begt 4 &Gs ) ol + 25 , ... , &l 4 &ns
2, L7
m‘!l‘n NCaym SLAam
Si 1'on substitue aux n variables, les variables réduites;

)(1, Xﬁ St Xa

de la forme

&n - &nm

&y - ; =S e L ey o2

Ay o= INCH 5 Avc, 7 ’ Arcn

= : . L g -

1 bLi*?a 5 = OQ.LXQ;+ ﬁb‘, ----- =3 = A3 I +-ﬁ3
ou A i _bcje o Gt . N Dy e e hegm .
4 = = 2L e e &ns - fen
—ﬁlh_) 2[_—___T___.J R A n'-—__,fn

Le domaine experimental est transformé, dans le nouveau systeme, en
un hypercube centré a l'origine (o, 0,0, «..., O) et dont les sommets
ont respectivement pour coordonnées (:1, +1  ....... .. )

Autour de l'origine, on admet gue la grandeur ol dent on étudie la

variation peut-&tre développée suivant une fonction polynomiale de

xi;le"“sxn) du typee.
Y o CL.Q +CL)1XI $oreas +Q_n)<ﬂ + (1*2‘ Xix"" + &\3 xd X5+“"+O~ﬁ_n X’! Xn +

Qa3 X2 X3 +ooe 4050 Ko Xy 4eee e Ko Xaihs oo Kon

©+ Qi%s....n



C'est le "modele du premier ordre"
n - n
les 2 manipulations fournissent 2 valeurs de Y et permettent donc de
n rd ’,
déterminer les valeurs des 2 coefficients " a " de l'équation prece-

dente.

II1.3.1.2. LES AUTRES PLANS D'EXPERIENCES.

Dans le cas du plan factoriel Enchaque variable peut occuper que deux

niveaux. 3

Il existe d'autres plans ol les n variables occupent 3,4 ou méme m

niveaux, on dira alors qu'on a affaire & des plans 5n , 4n, mn

On cherche alors & diviser le plan d'experiences en blocs, chaque bloc ‘

d'essais comprenant le m&me nombre d'essais,ceciétant judicieusement
répartis dans le domaine de telle manidre que chaque bloc ait le mé&me

poids.

C'est le principe de découpage en plans factoriels partiels, ‘
gR=P’ 40P 5n=P P étant 1'ordre de la reduction du plan

4

III.3.2. MODELE "COMPOSITE CENTRAL KOTASTABLE "
Si le modele du premier ordre s'évére inadéquat, on peut essayer de le

représenter par un polynéme du deuxieme ordre.

Y = Qg + Qi Xi T {:Ln Xn+ (112‘ Xi l‘(‘a *Qﬂ‘j X'ixa o d Clihxi “’{n+ QQ_{\{e _I"fi:_*

. 2 ¥

Q.QIL‘XLXH doasas Q'?,r‘.y\{ >kl" R O‘&LB-..nxle“xn +DH\A_XJ._ *.-.*Cﬁ m.lxn .
Pour estimer tous les coefficients de ce modéle on ajoute au plan ini-

tial 2n . 2n experiences supplementaires.
Lorsque n est supérieure ou égale a 3 Ie composite central rotastable
| n Nn-
est composé d'un hypercube 'dans n dimensions avec 2 points ou 2 Pfrab—

tions d'hypercube, plus l'hyperoctaédre avec 2 n points.



Les coordonnées de 1l'hypercube, dans n dimensions sont données par les

n !
éléments du Plan factoriel 2 '(tdw 2 AU ) et les coordonnées
correspondant au hyperoctaédre sont de la forme ttdlo,orﬁo)J(o,:éﬂopm,ojj
r---:k%cﬂ““'Jtd) pour le rotostable du second ordre la valeur de ~ est

donnée par la formule suivante :

n \4/y
Gl (4& ) ou n étant le nombre de variables.
\

Cette valeur deplgarantie que le modéle est rotastable et donne lieu

a une treés faible erreur.

III.4. DEFINITION DES EFFETS PRINCIPAUX ET DES INTERACTIONS.
L'effet simple d'un facteur est défini comme la variation de la réponse

provoquée par un changement de niveau de ce facteur. Dans un plan facto-

riel é% chagque facteur possede quatre effets simples.

La moyenne de ces quatres effets simples represente l'effet global moyen
d'un facteur, et caractérise 1l'influence individuelle de ce facteur.

Les inteéractions correspondent a l'effet simultané de deux ou plusieurs
facteurs.

L'interaction du rremier ordre entre deux facteurs peut se calculer a
partir de la difference entre l'effet principal du premier de ces deux
facteurs pris au niveau supérieur de l'autre, et l'effet principal de ce

méme facteur, pris au niveau inferieur de l'autre.

III.5. INTEKRACTION DE DEUX FACTEURS. ( 20)

L'un des avantages de la planification factorielle est de connaitre
non seulement les effets indépendants de chaque variable mais aussi les
interactions entre les varidbles. i
Physiquement qu'est ce que c'est l'interaction de deux facteurs ?
On considére les variables KICa et PCy, si 1'effet du changement de

AC g est le m&me pour les deux niveaux debi: on pourra dire gu'il
n'y a pas d'interaction entre’ bc, et by, -
Par contre si 1'effet du changement de /x4 n'est pas le méme pour les

deux niveaux de t:b alors, on dira que &Ocy et DGy interagissent.
Dans ce cas l'effet d'un facteur ou variable dépend du niveau de l'autre.

Si on considére le cas de trois variables, il y a trois interactions de

de deux facteurscy , S (Eaz,) 5 Xy My ((Ey3z) 5 Cq X3 (E‘?/B)

Eag ; Ei3 ; Eg3 sont représentés dans la figure{ﬂL{)
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CHAPJTRE IV METHODES STATISTIGUES
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IV.1.INTRODUCTION

Les méthodes statistiques utilisées déns le traitement des resultats
expérimentaux, font toujours référence aux mémes notions de base, que
ce soit des résultats issus ou non de plan d'experiences ou guelque
soit le type de modéle, de sorte qu'il n'existe pas de differerice de
nature dans la résolution des protlémes divers a traiter, mais tout
au plus une diffeérence de technique ou de présentation, et une plus

ou moins grande facilité de traitement.
IV.2. ANALYSE DE LA VARIANCE. ( 18,21)

Quand on utilise le modele établi, on peut calculer les valeurs 7/
quehdonne ce modéle en chaque point (xi,x%,xa, v Xn) du plan puis
i?rz appelée somme des carrés dfie a la régression.
Cette somme peut-&tre divisée en plusieurs composantes.
- S0, une somme de carrés a un degré de liberté, associee au coeffi-
cient estimé Qlo. —
- 525; somme des carrés @& P degres de liberté, associée aux p
autres coefficients estimés, chaque §; ayant un degré de liberté
La somrme des carrés des observations peut-&tre divisée en deux com-
posantes.
—Z:T}somme des carrés diie ‘3 la régression.
- Z(Y- Y) somme des carrés des résidus.
Quand les coefficients du modéle sont déterminés avec précision par
la méthode 'des moindres carrés on pourra écrire que 3
Zorh s Tty L)
La somme des carrés des reésidus peut aussi étre divisée en deux com-
?osantesadditives, une somme.de carrés dfie 4 l'erreur S E et une somm

carrés dlie & 1l'insuffisance du modéle pour représenter les donnéees

Si Z observations interviennent dans e j’& , cette guantité
est dite avoir 2 degrésde liberté.
51V coefficients sont necessaires pour calculer les valeurs \(,

E:T’L est dite avoir V degrés de liberté.



: " g
Les degrés de liberté de ‘[.FY -ﬁ') sont obtenus par difference.
On regroupe toutes ces données dans la table d'analyse de la variance

avec les differents degrés de liberté. Degrés de libertd

~ Somme des carrés des observations.
n
T | %Y S
N: nembre de Vav.'ub\..c?:s
~orDYe de_ré?éh\qon

- Somme des carrés dfie & la regressiop 1
A Pl ,
T 7Y =isehdE S Sy Vieldip-a)
LA .
- S5 ¢ somme des carrés associée au coefficient estimé a o 1

(P o)

\
P
E:Si : somme des carrés associée au
t=q |
p—-dx autres coefficients

estimés et non négligés.
A': nombre de c‘.oo_%{cfeﬁk hé%\n% es

-~ Somme des carmpés des résidus
ANV 2 A2 . N ‘
SEOT O NI AT e (2 4+2n-L)- (A apel
- Somme des carrés dfie a 1'erreur.

L
jSE = (Z; rﬁ - \;ﬂ) L - 1
m: valeur moyenne de Y

- Somme des carrés dfle a! 1'insuffisance

du modéle pour representer les données.
A

n [}
(Z \(?’ S Yz) - DE (-2/ +<0 .|.L)-(i-r P-o()-LL.i)
- Moyenne quadratique de "manque de correlation"

) A
M@, et =2 %) Se 2" i enp 4o
= .%“4.'2,1-1_9*:&*

- Erreur qupdratique moyenne

EQ.M - W L4
SN



IV.3., ANALYSE STATISTIQUE DANS LE CAS D'UN MODELE DU Ier OHRDKE.

On estime en premier lieu l'erreur guadratigque moyenne sur les r.sultat:
experimentaux. Si on admet que l'erreur est la méme pour chaque experi-
ence, il suffit de repéter une manipulation plusieurs fois, et l'erreur

quadratigue moyenne s'ob-tient alors par la formule.

= 2
EQ@ =i b= Ym)
itz = 1 !
L : étant le nombre de répétitions de l'experience

Yn: la valeur moyenne de la grandeur Yy

L

Yo s L WL
L'erreur quadratique Ezyenne est une estimation de la variance)indé—
pendante du modéle, puisqu'elle est obtenue a partir d'observations
répétées.
En général on choisit de répéter les essais dans les conditions expe-

rimentales du point central de coordonnées réduites(o, O, s, o)

IV.4. EFFETS ET INTERACTIONS SIGNIFICATIFS. ( 22,23)

Comme ﬁuus 1'avons déja cité dans l'analyse de la variance, la somme .
des carrés dfie & la regression se divisait en deux composantes Sozéz;S:,
Les Si, divisées par leur degré de liberté égale & 1, sont en fait des |
grandeurs statistigues, dérivées des effets principaux et des interac-
tions, appelées moyenne quadratique M Qi . La comparaison des M G i
avec l'erreur quadratique moyenne E @ M permet d'éliminer les effets

et interactions non signicatifs. \

Cette comparaison s'effectue & l'apide des tests statistiques de FISHER..
Elle utilise le rapport F a4 1 et L - 1 degré de liberté.

IV.5. VALIDITE DU MODELE( 20) \

La validité du modéle est déterminée & l'aide des données mesuréesyet
calculées §3et utilise de nouveau le critere de FISHER. é&syfﬁaj

Pour tester le modele proposé, il faut calculer le rapport F de mangue

de correlation.



Il est obtenu en divisant %a moyenne qud&fatique du "manque de corre-
lation" par l'erreur quadrétique moyenne.

Si le rapport F est non significatif, on peut conclure que la variation
sur le modéle proposé est inferieure aux erreurs experimentales, et

par suite que ce modéle représente convenablement les données.

Nous n'aurions pas & rejeter le modéle si :

0}

MQnc

E@.\"\_ < F(%n+8n'f>*°("\"'d)o.'35

0,05 étant le seuil de confiance généralement adopté en Génie chimique.
Les statistiques apportent en fait une méthode objective, gquantitative
pour tester la validité d'une expression mathématique dont on se fixe

la forme & priori.



PARTIE EXPERIMENTALE
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V.I. INTRODUCTION

Notre travail consiste a établir un modeéle matheématique pour u. pro-
cessus d'extraction des essences du bois de cedre de 1'Atlas par un
solvant volatil "l'hexane". Le réndement en essence de cette extrac-
tion par solvant volatil dépend de plusieurs parameéetres, dans ce con-
texte, nous essayerons de rechercher l'équation du rendement global en

huile essentielle du bois de cédre de 1'Atlas par deux méthodes :

I.Variation indépendante de:chaque paramétre.
2.Planification des experiences.,
Nous donnerons pour chacune des deux méthodes la relation mathématique

liant les differents paramétres. Nous terminerons notre travail par des
tests statistiques permettant de juger la validité du modele et de son

acceptabilité.

0=-0=-0=-0-0-0-0-0-0-0-0-0-0

a




V.2. PROVENANCE DE LA MATIERE PREMIERE

Le bois de cédre de 1'Atla§ provient de la station de Chréa (wilaya
de Blida).

. Région : Atlas Blidéen

. Longitude Greew. . 2° T'

. Latitude Nord :136° 26!

. Altitude : I500 m

. Pente - 3 50°

. Exposition : Sud

V.3, APPAREILLAGES

L'appareillage utilisé dans l'extraction par solvant est trés simple,

il comprend trois éléments essentiels.

V.3.1. ALAMBIC

C'est un cylindre en cuivre surmonté d'un chdpiteau, muni de vis papil-

lons et de ressorts afin de permettre l'hermétisation et d'éviter les

fuites éeventuelles.
Le chidpiteau se prolonge & sa partie supérieure par une conduite cylin-:
drique et que l'on appelle col de cygne, celle ci est raccordée au con-
denseur par lequel passe le mélange de vapeur eau-solvant.

A 1'intérieur du cylindre en cuivre ou cucurbite sont placés trois pla-
teaux perforés. ’

Sur la partie inférieure et latérale de la cucurbite,on a la présence
de robinets permettant respectivement la récupération du solvant char-

gé d'huile et le passage de la vapeur d'eau.

V.3.2. CONDENSEUR. .

C'est un cylindre en cuivre muni en son centre d'une conduite dans la-

quelle sont condensées les vapeurs d'eau chargées de solvant.

Le condengeur comporte & sa partie supérieure, une entrée d'eau de re-

froidissement et & sa partie inférieure deux robinets, 1l'un permettant

l'évacuation progressive de l'eau de yefroidissement et l'autre permet-

tant la récupération du solvant par la vapeur d'eau. &)



V.3.3. LA SOURCE DE VAPEUR

Les vapeurs servant & récupérer le solvant proviennent d'une chaudiére
de forme pagllélépipédique, recouverte d'amiante, utilisant un chauffa-
ge mixte résistances-brifileurs & gaz, munie d'un thermométre permettant
de lire la température des vapeurs d'eau, d'une entrée et d'une sortie

d'eau et d'un indicateur de niveau.

V.4. MODES OPERATOIRES.
V.4.1. PURIFICATION DU SOLVANT.

Avant de procéder a l'extraction on purifie le solvant car la qualité
de l'huile depend dans une large mesure de la pureté des produits.

La purification du solvant s'effectue & l'aide d'un appareil de distil-
lation, le montage de ce dernier est tres simple ( voir schéma) (V.2-)
Le solvant est mis dans un ballon tricol§: muni d'une ampoule a deécan-;
ter permettant ainsi l'aliﬁentation continue en solvant. -
Le chauffage est assuré par un chauffe ballon thermostaté permettant

de maintenir la température de chauffe constante,

Les vapeurs montent & travers une colonne de vigreux, celle ci retient
les impuretés qui tombent dans le ballon. ' |

Les vapeurs du solvant, ainsi purifiég se condensent dans un réfrigé-
rant et sont recueillies dans un ballon de recette. La pureté du pro-
duit est verifﬁée en faisant une analyse chromotagraphique en phase ga-

zeuse.

Par ce procédé, nous avons pu atteindre un degré de pureté de 99,96 %.

Ve4.2. EXTRACTION A FROID

Ee bois de cedre est coupé a l'aide d'une raboteuse en copeaux. La ma-
tiére végétale est ensuite pesée et repartie uniformément sur les pla-
teaux afin d'éviter les chemins.préférentiels crées par le solvant.
Avant de procéder au remplissage de la cucurbite par le solvant, il est
néecessaire de verifier que le robinet de vidange et la vanne permettant
l'entrée de la vapeur sont bien fermés.

Cn rempli .la cucurbite avec le solvant jﬁsqu‘é ce que la matiéere veégeé-

tale y baigne. N

Nous fermons alors celle-ci a l'aide du chlpiteau liée précedemment au

col de cygne et au condenseur.
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Une fois le temps d'extraction écoulé ,nous récupérons le solvant chargé
d'huile , puis bn effectue un lavage de 15 mn & 1l'aide d"une nouvelle
chérge de solvant frais .

Nous'ouvrons les robinets de l'eau refroidissement et d'entrée et de
sortie du condenseur ainsi que les vannes de cucurbite afin de permettre
le passage de la‘vapeur d'eau,celle-ci monte atravers la matiére végetale
en se chargeant de solvant ,puis se condense .

La séparation du mélange hexane-eau se fait par simple décantation .

Vi4.3., RECUPERATION DU SOLVANT .,

La recuperation du solvant s'effectue & l'aide du méme appareillage que

celui utilisé pour la purification , nous procedons également de la méme
maniére ,mais dans ce cas ,on ne peut pousser la distillation car le
chauffage ddes températures élevées peq} déteriorer la qualité de notre
huile, de ce fait nous utiliserons le rbtavapeur ; ce dernier est muni
d'une pompe qui permet de créer le vide et par la suite réduire la
température d'ebullition du solvant et on pourra par cette méthode

récuperer presque la totalité du solvant .

V.>. RECEERCHE DE L'EQUATION DU RENDEMENT GLOBAL EN HUILE ESSENTIELLE
DU BOIS DE CEDRE DE L'ATLAS PAR VARIATION INDEPENDANTE DE CHAQUE PARA-
_METRE .

Le but poursuivi est d'établir l'équation du rendement en huile essen-

tielle du bois de cédre de 1'Atlas, valable dans un domaine .

Cela se fait généralement en faisant varier les variables une Aune et
cela de fagon systdmatique .

Aprés une réfrospectiue biliographique approndie de pratiquement de tous
les parametres pouvant influencer l'extraction des huiles, nous nous
sommes limités & trois parametres qui influent d* une maniére signifi-.

cative,et dont ils nous sont accessibles .,
On travaillera avec les conditions suivantes :

_ Température ambiante T = constante

—

_ Solvant : 1' hexane

On étudiera :
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a) L'influedce du temps d'extraction sur le rendement en huile
b) 1'influence de la surface d'échange sur le rendement en huile

d) 1'tnfluence d= 1l'humidité sur le rendement en huile.

Ve5.1. INFLUENCE DU TEMPS D'EXTRACTICN

Dans cette pééfie, nous €tudierons essentiellement 1l'influenee du temps
d'extraction sur le rendement en huile essentielle. La masse de la ma-
tiéere végétale est de 150 grammes par ﬁlateau, il y a trois plateaux
dans l'alambic,soit au total 450g par alambic. Le volume du solvant uti-

lisé est de 9 litres.

tableau 1. INFLUENCE DU TEMPS D'EXTRACTION SUR LE RENDEMENT EN HUILE

\

ESSENTIELLE.

Temps OB 30 IH |IH 30 | 2H 2H 30 3H 3H 30

D'Extraction

Masse de

Vit 74365 |8,595|9,641 |10,350|10,800 [II,529 |10,243
(&)

% T?iillge 1,637 |1,9I0(2,142 | 2,300| 2,400 | 2,562 2,276

% E

Temps

= 4H30

d'extraction o ¢ SH- 6B 248 508
(t)

masse de 5,650 | 2,644|2,300 | 1,500| 1,770 |[10,412

l1'huile

% mass. de

0,811 0,587]|0,51I : 0,
1'huile % E 5II | 0,333| 0,393 | 2,314




INTERPRETATION DU TABLEAU I.

Nous remarguerons en premier lieu gqu'on obtient un maximum d'extrait
pour.nn temps d'extraction de 3 h.

Le rendement augmente au fur et a mesure que le temps d'extraction aug-
mente , atteint un maximum, puis diminue au lieu de rester constant,
nous pensons que cela est dfi au phénoméne d'osmose. _
Pour les matiéres végétales, le soluté est souvent occlus dans les cel-
lules d'ol il est extrait par osmose 2 travers les paroies cellulaires.
En effet, le solvant pur pénétre dans les cellules 2 travers les paroies
cellulaires perméables, dissout les substances présentes dans ces cél-
lules puis diffuse & travers la membrane cellulaire des cellules non
brisées.

Le solvant est donc passé dans un premiey temps du milieu le moins con-
centré vers le milieu le plus concentré, une fois les substances sont
dissoutes il refait.le trajet inverse, ce qui correspond bien & une aug-
mentationldu rendemént.

Cependant, notre matiére végétale est constiutée de cellules completes
et de cellules brisées (df au traitement mécanique), ces derniéres sont
ouvertes et abandonnent toute leur huile, de sorte que le milieu exteri-
eur a la cellule devient plus concentré et on aura transfert de l'huile
de nouveau vers les cellules intactes.|

Finalement, nous nous retrouvons presgue dans les mémes conditiens ini=
tiales, une seconde extraction est donc susceptible de se produire.
Effectivement, au temps t = 24 h, une légere augmentation du rendement
s'observe et a 30 h nous avons obtenu un rendement de 2,314 ce qui con-
firme gqu'une seconde extraction a bien‘eu lieu.

Nous constatons gque la seconde extraction est lente, en effet, le proce-
ssus d'extraction est contr8lé par la diffusiocn contrainte trés lente de
l'huile retenu dans les cellules non brisées de la matieére végeétale.

I1 y aurait été intéressant d'étudier la cinétique de cette nouvelle

extraction afin de mieux comprendre le phénomene dont il est question.

Ve5.2., INFLUENCE DE LA SURFACE D'ECHANGE

Pour avoir differentes surfaces d'échanges, nous procédons 2 un traite-

ment mécanique, ce dernier est effectué & 1l'aide d'un broyeur & boulets,



la durée du broyage est choisie arbitrairement de 5 a 30 mn avecwinter-
valle de 5 mn. On effectue par la suite un tamisage, en utilisant des

tamis dont le diamétre varie de 1 & 7,925 mm,

V.5.2.1. METHODE D'ESTIMATION DE LA SURFACE D'ECHANGE.
L3t

ies particules obtenues par ce traitement mécanique sont non isométri-
queés, d'ol la difficulté de l'estimation de la surface d'échange, tou-
tefois nous avons opté pour une méthode qui nous semble adéquate.

Nous déterminons la densité du bois, ce dernier est coupé en parallé-

lipipéde, afin de- faciliter le calcul du volume,

d = m /v
La densité du bois est déterminée a partir de trois échantillorns.
dm = 0,752 g / cm

or V= Am . €n «Am .: surface de base des 450g de bois
£m
« V

! epaisseur moyenne
} volume des 450 g de bois
d'ou d = 450
Am .Bm
connaissant d, €m on détermine alors Am.
La surface d'échange globale A = 2 Am + Al
Al étant la surface d'échange laterale
Al est négligeable dans le cas de grandes particules, cependant 1'éva-

luation de  cette surface reste délicate

Alm = Prm .€©m . n

« Pm :'ﬁérimétre moyen d'une particule estimé en déssinant un lot de
particules,

« €m 3 épaiéseur moyenne d'un lét de particules

+ n : nombre de particules

«Al m: surface d'échange ‘latérale d'un lot de particules

On rapporte cette surface d'échange latérale par rapport a la

masse totale utilisée ,



1
TABLEAU II : INFLUENCE DE LA SURFACE D'ECHANGE SUR LE RENDEMENT
| EN HUILE.

temps d'extraction : 3 h
masse de la matiere végétale : 450 g

volume du solvant : 91

Epaisseur moyenne ; =
d'1 lot de 50! pax~| €2 0,29 0,34 0,41

ticules (mm)

Surface d'échange 5,525 4,127 3,520 2,919
globale (m") \

Masse d'huile
6,791 2,077 I,530 1,066
en (g)

% mass. d'huile

% E

1,509 | 0,461 | 0,340 0,237

INTERPRETATION DU TABLEAU II

Nous remarquons qu'un maximum d'éxtrait est obténu pour la plus grande
surface d'échange ce qui correspond aux plus fines particules.

Le rendement diminue au fur et a mesure que la surface d'échange dimi-
nue car plus la matiére est finement divisée, plus la surface de cont-
act entre le végétal et le solvant est grande, ce gui améliore la péné-
tration du solvant dans les cellules du végétal et par conségquent le
rendement en huile. Cependant, une division trés fine des particules (en

poudre) cause des problemes de colmatation.

Ve5.5. INFLUENCE DE L'HUMIDITE. ‘
Le bois est une matiére cellulosique poreuse et hygroscopigue, absorbe
et rejette facilement l'humidité.

On distingue :

a) l'eau de constitution qui fait partie intégrante de la matiéere li-

gneuse, gqui reste invariable et n'entre pas en ligne de compte dans le

calcul du pourcentage d'humidité du bois.



b)Lleau de saturaticn, qui, retenue par certaines membranes peut-&tre

séchée par étuvage a une température de 100 a IIO0 °C.
¢) l'eau libre qui se trouve dans les vides cellulaires lorsque les

membranes sont saturées et gqui disparaitra au début du séchage.

Selon la norme Francaise B.5J002 le bois sera gualifié de la fagon

sulvante.

Degré d'humidité Qualification

Au déla du point de satura- Vert

tion. )

Au point de saturation & 23% Mi-sec

22 a 18 % Commercialesent
sec

17 a I3 % Sec a l'air

Au dessous de I3 % Désseché

0 % Anydre.

VeHe3ds1ls DETERMINATION DU DEGRE D'HUMIDITE

On aprellera degré d'humidité d'un bois la quantité d'eau qu'il ren-
ferme, exprimée en pourcent de son poids a 1'état annydre,

Le % d'humidité est défini par la formule

He=" My = Moo x 100
Mo

. Mu masse de l'échantillon avant dessiccation

. Mo: masse de l'ééhantillon aprés dessication.

La masse My est déterminée aprés !humidification de 1'échantillon, la
masse Mo, aprés déssitcation dans une étuve & circulation d'air a des
températures progréssives jusyu'a I00 & I05 ° C.

Les pesées sont effectuées avec une erreur inferieure & I/I000 et le
résultat d'essais présente la moyenne arithmétique des résultats d'éssais

effectués sur trois échantillons.



L'état anhydre est obtenu sur des petits échantillons dont la dessicea-

tion en étuve demande 3 & 4h.

TABLEAU II1I. INFLUENCE DE L'HUMIDITE SUR Lk RENDEMENT EN HUILE

flasse totale du bois, m = 450 g ; Vsolv, = 9 litres

temps d'extraction = 3H surface d'echange = 5,525 o

% H

% Hamidits 13,3 20,3 2551 30,0 35,1

Masse d'huile| 6,791 | 3,125 2,679 2,100 1,845
£

% E masss 1,509 | 0,694 0,595 0,467 0,410

INTERPRETATION DU TABLEAU III.

Nous remarjuons: #out d'abord qu'on obtient un maximum d'éxtrait pour

un taux d'humidité de 13,3 % ce qui correspond & un bois sec & l'air.

Le rendement diminue au fur et & mesure que le taux d'humiditeé augmente,
Ceci montre que l'humidité présente une resistarce au transfert, en effet
comme l'eau et l'hexane sont imiscibles, la présence de l'humidité va
freiner 1la pénétration du sclvant dans les cellules végétales et par con-

sequent diminuer le rendement.

V.5.4. CONCLUSION

Cette variation indéependante de chaque paramétre, nous a permis de pro-
poser dans un domaine réduit
60 mn ¢ t { I80 mn
2,919m ( A {5,525 m*.
I3,3% & HE €. 35,1 %

L'équation du rendement en huile essentielle du bods de cédre de 1'Atlas:

L!o’zs o b
E=K t " A" e H 1,95¢ a < 5,12
-'2’75< b (. - 0,94

K étant une constante
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V.6. RECHERCHE DE L'EQUATION DU RENDEMENT EN HUILE ESSENTIELLE FAiR
PLANIFICATION DES EXPERIENCES.

La premiére seérie d'essais nous a permis de déterminer 1'équation du
rendement en huile, dans un domaine réduit, celui-ci gui peut-8&tre

e . 3 . 4 L3 .
décrit par une équation empirique du type puissance

=

Nous avons voulu préciser et corriger cette équation, dans un domaine
plus vaste, et cela en effectuant une seconde série d'experiences seloﬁ
une planification factorielle " 2" = en limitant le nombre de variable
& trois, nous pouvons écrire que : % E= f (t, &, H). |
Le choix d'une équation du rendement en huile essentielle du bois de

cédre de 1'Atlas sn puissance. nous impose en fait de prendre pour gran-

deur caractéristique Y = 1log % E, et pour variable logt , log 4,
log H.
d'oun y =log ZE = f (logt, log 4, Log H)
en posons MXy= log t
££¢= log A

X,= log id
on aura y =f (A, Dy, A, )
Les conditions experimentales sont déterminées en choisissant deux ni-
veaux pour chaque variable, un niveau supérieur et un niveau inférieur,
et en les combinant de toutes ies fagons possibles, on effectue alors

Foo) . ~3
une planification 2° .

¥6.1., CHOIX DE LA PLANIFICATION ET PROGRAMMATION DES EXPERIENCES.

I1 nous a paru intéréssant d'utiliser le modéle ‘composite central rotas-
table" , puisque ce dernier offre une plus grande précision du modéle et
donne lieu & de trés faibles: erreurs.

Ce modeéle consistaz a superposer au cube 23 y un octaédre dont le point
central est le méme, mais dont les diagonales correspondent aux axes du

systéme de coordonnées ( fig V.3 )
u

: 3 Iy
La distance des sommets de 1'octaddre au point central est &£ = (2 )
= 1,68
On ajoute ‘ans ce cas au plan initial 2 n expriences supplémentaires,

scit six experiences.






AR

Vg2, DETERMINATION DES REPONSES LOG¥% E ,CALCUL DE L'ERREUR QUADRATIQUE

MOYENNE AU POINT CENTRAL .

Pour les huits points du cube : Nous avons effectués cing expériences
selon la planification 23 . les treois autres points experimentaux .
correspondant en coordonnées réduites a ( 1,1,1 )3 ( 1,1,=-1) 5 ( 1,=-1,=1)

ont ete determinés dans la premiere série d'experiences en faisant varier

indépendamment chaque variable .,

Pour les six points des axes : nous avons effectués six experiences

suplémentaires selon le modele "composite central rotastable "afin d'élar-
girle domaine d'exploitationé . \ -
sonl

Les wvaleurs obtenues en ces divers poinmiregroupées dans le tableau VI ,

forme % E
mass.

Pour le point central : nous avons répété trois fois l'experience et

nous avons obtenu les résultats suivants :

1l

' N° de 1l'experience % E mass Log %E = Y !
1 el 0,307 -1,181
2 0,356 -1,033
3 0,270 -1,309

\

Ces résultats nous ont p ermis de calculer l'erreur quadratique moyenne
EQM

o (YL - Ym )2

e

Ym : valeur moyenne de la grandeur Y .

w= I =1, 174

3

d'ou EQM = 19,146 10~



En utilisant la nouvelle notation, x, = logt , X, = log A X3¥=Log d

et en fixant les niveaux inférieurs et supérieurs des trois variables:é

A= 4,094 A= 5,193 |
Mg= 1,071 Acas= 1,709
b= 2,588 Mag= 39558 |

L'inﬁice-l, 2, 3 déusigne les variables log t, log A  log H respectivement

. - » . - A . . ! I3
L'indice i, s désigne les niveaux inférieurs et superieurs de chaque

variable.

Les coordonnées au point central deviennent :

b, = 2Xat + s = 4,644
2
M, = ACet % May = I,390
- 2
M, = )355124- gy = 3,073 \

f

Les differentes conditions expérimentales sont regroupées dans le ta-
bleau IV. I



L KRB Lirp

T
]
I

Points expéri-En coordonné-

En coordonnees rion Valeurs correspon-
mentaux & rea-| es réduites réduites dantes des varia- |
les. E % mass, = Logk

Ligez. X, | X | X, [seglog t|s= Logh|A=Logh t min|A(a®) | B %
1 -1 -1 I |4,094 |[1,071 | 3,558 60 (2,919 35,1 | 0,0841 2,480
2 I 1 |5,194 |1,709 3,568 | 180 15,525 35,1 | 0,714 0,336
3 1| 1|1 |4,094 |1,709 3,568 | 60 [5,525) 35,I | 0,351 1,048
4 I =T T 5,194 1,071 3,568 | 180 |2,919{ 35,1 | 0,131 2,029
5 =I | =T [=I. | 4,094 '|I,071 2,588 60 |2,919| 13,3 | 0,694 0,365
6 1 1 |- |s,194 1,709 2,588 | 180 |5,525| 13,3 | I,509 0,411
7 -I| 1 |- |4,094 |1,709 2,588 60 |5,525| 13,3 | 0,859 0,152
8 I|-I |-I |5,I94 |I,07I 2,588 | 180 |2,919| 13,3 | 0,237 1,439

Points experi-

mgntaux de la

serie supplé-

mentaire.
9 -l 0] Ry 1ld 1,590 3,073 41 4,0I5 | 21,6 0,286 Ly 2595
10 +ol o |5,569 |I,390 3,073 | 262 |4,015| 21,6 | 0,537 0,622
T1 0 |-t |0 |4,644 [0,853 3,073 | 104 |2,348 | 21,6 | 0,110 2,204
I2 0o [+ | 0 |4,644 |I,926 3,075 | 104 |6,865 ) 21,6 | 0,402 0,910
I3 0 0 |-% 4,644 |1,390 2,257 | 104 |4,0I15| 9,5 | O,I6I 1,824
14 0 o [+% | 4,644 |1,390 3,888 | 104 |4,0I5 | 48,8 | 0,274 1,295

0§



V.6.3.ETUDE DE LA FORME SIMPLIFIEE ao + o4 X4 + 2z Xg + a» X3 POUR

REPHESENTER LES VARIATIONS DE Log % E.

On rappelle X;: variablesen coordonnées réduites.

- L'utilisation de ces derniéres facilitent énormément les calculs. Les
équations obtenues se réduisent en équations du premier degré faciles 4
résoudre. |
Les valeurs experimentales log % E permettent d'évaluer les onze coef-

ficients du polyndme
\{ z Qo 4 Q, XJL + 0-2}\3, +G.3X3 +O_4)_'X’}(L + Qs XJ‘% + G'J.';l,\xl-\ks +

& % g X
(113,3 Xﬁx,_)"\s - Q44 1 + Q‘?,!; y + 13 4

Ce polynbme peut-&tre simplifié, si l'on s'interesse dans un premier
temps gqu'aux effets des trecis variables X,, X,, X,
on pourra écrire dans ce cas

Log % E = ao + a, Xy + a, X, (1) i
Une telle écriture conduira & une éguation du rendement en huile essen-

tielle sous forme de puissance i

S 3 3 b

£ E % t .A.H
puisque : Xy = &, A, + By 3 Koozl «B, 5 %a =o{3bc.a*r55 =
= ola Lo%t *B’- : o, Loc&P\ a&,_ % O(BLD%IF\+ﬁg

Les coefficients du polyndme (]I) sont déterminés par la méthode des moin-

dres carrés.
|

Nous définissons la fonction F (ao, Oy ay, oy as ) tel que

(U ) n " v
F(O“" » Qg 0‘1.:0'5) :Zi[\{i-\l’i)

Yz valeur de Log % E trouvé expérimentalement

§E valeur de Log % E calculé par 1'expression (I)



Pour minimiser 1l'écart entre les points experimentaux et les points

trouvés par l'expression (I), il faut que :

a F (CLG.'QM Qu ' 0»3)

3 Qo

DF(QQ‘CLi,CLz,.CLS) _ O

bC},—i

DF (Ao, 04,00,Q5)

0 Q,,

3 F (Do, Oy Ay, L)

D
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nous aboutissons au systéme d'équations suivant :

: i‘f - nag-— alixﬂ - azix - asix =t 0 |

4
. !l.
:!l"
2_1}(2;& % - f_le - a&i-_xn XZJ a-?zz_— i f;xz; £ 2N G
}-1’(3: -2 Exal E a‘:txru St aaizix:—n' | a‘zil_ixu' £33 = O

Ces gquatres equations permettent de déterminer les constantes
ao , a; 5 ag saaxf

il vient :

i

ac = ~-1,1218
a; = 0,1255
ay = 0, 5394
a3 = - 0,2532
| d'ou Y = - 1,1218 + 0,1255 X; + 0,5394 X, - 0,2532 X4

V.6,3,1 ANALYSE STATISTIQUE DES RESULTATS .

L'analyse statistique permet de tirer des conclusions sur 1l'importance
effective de chacune des variables sur la grandeur Y et par conséquent

sur le rendement en huile.

On estime dans un premier temps, la moyenne guadratique MQi

19 3 2
" MQi = 2 2 (Cki><i)- au j represente la j éme experience
Jg=1. ek I J ol i represente la i éme variable

Fuis le rapport moyenne quadratique / erreur quadratique moyenne .,
La comparaison de MQi avec 1l'erreur quadratique moyenne E.Q.M. s'effectue
21'aide des tests de Fisher , on utilise dans ce cas le rapport F a1

et L - 1 degrés de liberté .
et L - 1 représentent respectivement les degrés de liberté du numéra-

teur ( MQi ) et du dénominateur ( EQM )
Si le rapport MQi / EQM est nettement inférieur 2 F (1, L -1 ), alors

on dira qu'il n'y a pas de relation entre la réponse et la variable Xi



TABLEAU V.
Coefficients Moyenne quadratique Moyenne quadratigue [l
M@i Erreur quadratique moyenne EQN
ao 21,3934 FLId" 35
a4 0,21I50 11,23
as, 3,9139 207,56
as 0,8756 45,73

F (1,2) = 18,5

D'aprés ce tableau, le rappo;t MQi/E.Q.M est nettement superieur a
la valeur F (I,2), néanmoins le rapport MQi /EQM reste inférieur 2
F (I,2) en ce qui éoncerne le coefficient a4 associé a la variablef
Xa , toutefois cette valeur ne permet pas de négliger l'effet de Xg-l
Les tests de Fisher permettent donc de conclure gque 1'influence de

ces trois facteurs sur la réponse log % E est significative.

V.6.5.2, VALIDITE DU MODELE

Un construit-la table de l'analyse de la variance aiin de tester la

validité du modéle proposé précedemment 3

Y = -I,I2I8 + 0,I255 X; + 0,5394 X, - 0,2532 X,

Ces tests statistiques permettent de déceler s'il ya lieu ou non d':n-
troduire des termes supplémentairds dans le modéle.
i1 2 fallu estimé p + I = 4 coefficients, et aucun de ces coefficients

n'étant négligeable d'ou L 0 \



En appliquant la procédure exposée dahs 1la chapitre IV

I1 vient

2 T 50,70500 wnrenn. ot i R 7
o Y = 26,4578 ennin s sionn sus saomonn mee 4
¥ e e T T R 4207 s smae e T3
SE = I9,I46500% 2 = 0,0385 vuuvvevnvenennennnn. 2
(LYZTYY) = SE = 4,2088 weuevvnnnsnninennn, II

Mquc = 4!§288 %- 0’5826 L I R I T R N II *

i
EQM = I9'I465 IO L R R R I I T S R I, 2

Degrés de liberté

[}

Mimc = 19,98

EQ.M . |

Les tables donneﬁt F (II,Z)O,BS = 19,40

L'apres ces tests, le modéle n'est pas valable, d'oWii* la nécessité
d'introduire des termes supplementaires mettant en évidence les in-
teractions entre les differentes variables., Toutefois, dans un souci
de comparaison on établi le premier modéle juste pour une premiére

appreoximation.

Vi6.3.3. ETABLISSEMENT DE L'EQUATION DU RENDENMENT EN HUILE ESSENTIELLE
DU BCOIS DE CEDRE A PARTIR DU FOLYNOME :Y= ao tay X1 +az X2+ as Xa

T=ao +a, X; +a, X, +a; X

en introduisant les variables réelles il vient 3

Log % E = ao + a,(X,Log t + ) + a (dfiog A+ )+ a, (A Log H+ ) !
A i E7 2 2 3 3 S

d'ou l'expression du rendement en huile
o Oy agdy azda
t -

% E = exp (ao + a=ﬁ+ a,pu+ aps ). A . H ;
en identifiant avec 1'expression |
oy 3 |

% E = K - t - A - H

ncus obtenons :

K = exp (ao +“a,_‘?i+ a,Pﬁ ag P )
Ax = aldi

y = a3y

Z = a3 d%



LescﬁLLﬁasont determinés a partir de 1l'expression
Xi = Auhcrs P

noug obtenons alors.

Ay = I,8I82 ﬁ1= - 8,44535
Ay = 3,347 Bu= - 4,3567 .i
Ay = 2,0622 ﬁs= - 6,33%66
Sachant de plus que :
ao = - I,I21I8 -
4y = 0,I255 i
az = 015594
aa = =- 0,2552 i
Nous aboutissons finalement_é l'egpression suivante : i
£ 0,23 " 4,69 _052 |
% E = 5,35 I0 Adee A B A . H.

La compdrdison de ce modédle avec celui trouvé dans le paragraphe
V.4, nous permet de sonstater que 1l'influence du paramétre temps '
est pratiquement la méme aux erreurs experimentales prés, par contré
1"influence de l%“humidité et de la surface d'échange sont differentes
cé qui nous fait penser que l'interaction des different&: paramétres
est importantéi

s
i
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V.6.4.ETUDE DE LA'FORME Y = ao + aj Xa+ay Xa+ a3z X3+ ai2 X4 Xg+
W 3 az3 X9 X3 + alyx X4 X3 X3 +™3aXyXz

on s'interesse dans ce cas en plus des effets des trois variables

a l'effet de leurs interactions.

Y = ao + ay X4 + ay X+ a3 Xa + agy Xy X + ap3 Xy X3+ ay3X; X3+
agz3 Xy X3 X3 (2)

Les coefficients de ce polynﬁme.SOnt\dEterminés par la méthode des

moindres carrés. ]
En minimisant les écarts entre les points experimentaux et les poinfs
calculés par l'expression (2), on abouti a un systéme de huit equations

4 huit inconnues. _ |
SLY Jna, - Qj;- - K gi- %‘éxa- C\s'i,xsl- Q.;,%},ixz,b ﬁ-uaiixﬂxsi- A2z s:!-“le)‘ai-
"-Lu,e,i AyiXziX3zi= O
e el Xst- a3 X% ST 5 G o B
Q-qg i X:l.E,XSE —Q.zgt X X3t 0—41,3'}_—- X,;_X .Xg_:(
lx.gﬂ’ Qn'iu. Xot - LLLZ Xai Xzi - CLZEX_%._ = Clg,?__le,)gL - QH‘L Xal X5 1
Lyz i Xai Kot Xt - Qzanz Xzi - Qazz z i Ko XE,L— C
z_x&}f Q. Zx& _a, ; Yoo Xacs Q@qu Yo qsz Yoo - Quy Z XiXop Xt — |
Qqsgxxcxsc -Qs3 ):x%;x‘;, - Qa3 >.: Xai Xa¢ Xaa 0
thx&‘r Qs EXhX;,,, _QJinL)(a szxi,_x%[_ - Q._:,ZX“Kz, XaL Q,,% &
ini Xai X - q%fx,; Xsikss - B ﬁ X = o,
ixﬂ Xs: Yo QOZXh Xat_ql};xh Xag _%ixi‘X,‘,‘X& <13ZX1‘ Xac Q,,%E;_anaﬁgl
A ;xi,;x- - %3)& Yotk Koy _0%3)?.%11 xl;xa; = b
i Ko Xsi Y _QOZXLL Xao - qi)f"_ Yot X2t X3 - o.z,); de‘at -C\Bix.u_xab - wlZ:xﬁ xz.J)g;_
Qy Exﬁ-xzt X: -G&;X,,;Ag; e TE Eixﬁ G =
.gxitxzcxsf\ﬁ - Qv?;xalxzcxu‘ -Q fX:;)Q;)(g; —Qe.i—)(ﬁxj-cxac-aa 5;)(1;)(2; X;‘: -

%
Q-q;, ZXJ-I. X.’.t.XM —Q.HZ XQ\_XJ.L XEN. » Q—_ggjixh X3i,"q41 ZX‘ X t



Ces huit équations permettent de déterminer les constantes ao, ai ’
a3 s 23 » 342, 843, 833y 2423

Nous obtenons :

ao = - I,I2I8 \ ayy,= 0,2372

as, = 0,I255 ai3 = 0,2093

as, = 0,5394 agz= 0,I326

ay = + 09,2532 aq3=-0,1722 1
d'ou

Y = -1,1218 + 0,1255X, + 0,5394X, - 0,2532Xy + 0,2372X,X,+ 0,2093X, X3+
0,1326 XyX3- 0,I722 X,XaXy

V6.4.1., ANALYSE STATISTIQUE

Nous constatons que les coefficients associés aux variables KX et X5

restent inchangés, d'ou leur influence significative sur la réponse

Log % E.

Nous étudierons dans ce cas que les différentes interactions entre les
differentes variables.

Un determinera pour chaque coefficient, la moyenne quadratique ces in-
teractions ainsi que le rapport, Moyenne quadratique/ Erreur guadratique

moyenne, puis suivarit.'le ‘test de Fisher on concluera quelles sont les

interactions & prendre en considération.

—

TABLEAU VI. , L

Coefficients Moyan?;_qu§dratique MQi / E.Q.M y

[

6 |

a 49, Or?684 40,13 ;
ai3 | 0,5983 31,25

a3 , 0,2400 12,54 :

ajy3 0,4051 21,16 '

F (1,2 ) = 18,5



D'aprés le tableau VI, pcur les deux premiers coefficients associés

aux variables Xy ij XIXS' le rapport Moyenne quadratique

0 Erreur quadratique moyenne

est élevé par rapport & la valeurF(I,2) donnée par les tables. Il y a
donc une. forte interaction entre Logt et log A, ainsi que Log t et LogH,
cependant l'interaction entre les trois variables et 1l'interaction entre

log A et Log H niest pas négligeable.

V6.4.2. VALIDITEZ DU MODELE

L'analyse statistique nous a permis de/ conclure qu'aucun des coefficients
de 1'équation (2) n'était négligeable. .

Nous établierons dans ce cas la table de l'analyse de la variance afin
de tester la validité de 1l'équation obtenue. Il a fallu estimé p + I = 8

coefficients, et aucun d'eux n'était négligeable, & = o
N

T %% 30,705000 v cuins v euisesasisssesespiess vt I

T T2 28,4697 sevecrnncrtonrsscssesasannacsscees B

"T(Y-Y)— 2% 2355 e T .

SE = 0,0383 cceecesvsecssecssstssscsnnsnsccccnns 2

(ZYb— Z?t)- SE = 2,1970.0.0.a.toootot---toto--o-- 7

MQ”C= 211310 = 0’5158 .c..o..a..-uoron.onoo-o 7
1

-3
E.Q M —-I9 1465 IO & 4 8 2 8 B8 4B SN0 R 2

M.Q

E.Q.M
Les tables donnent F (7, 2)095 = .19,4 .
le rapport MQn. /E.Q.M '< ?(7, 2)D 95 » on peut donc accepter 1' equatlod

= 16,59

du mecdele,



VieGeds3e ETABLISSEMENT DE L'EQUATION DU RENDEMENT EN HUILE ESSENTIELLE

DU BOIS DE CEDRE DE L'ATLAS A PARTIR DU POLYNOME Y= ao + ay X1+ azXa+
az X3+ az X1 Xz+ : anaXy Xs+ az3 X2 X3a+ ajz3Xr X2 Xa

it

En introduisant les variables réelles, nous obtenons :

Log % E = Yzao + ay (A Logt +{) + az(o{a]’.og A+ B%)"- az(d‘}c’g H +f}’-}%) =

+ ap(dlogt + ﬁ:)(a(zlog A+B) % a.n( Alogt +R) (d.alog H+ B;) +
+ ag3(dylog A + Pl)( oLlog B + By) + ayy (o4logt +B})&log A + [%b)'
( A3LogH + ﬁx). .

d'ou l'expression du rendement global en huile essentielle @

\ % X 5
}D E masse = K . t . A . H |r
avec ¢ |
K' =

exp (ao +a; ﬁ; + ajy P*’ + a3 ?,3 +  aqy [31'%_3 fsa ?’1 Pa 4 aaa%?*;' axza?’;%:m

|

X = 4 (ay + @m a1y *+ A Byt a1 B 29,

Y =d\£E5 + a1y, (51 + aza By + &:al,_%ﬁf logt(ay, oy + anadl.@,)
+ Log H (a:._-‘,a 0{5 + da 312,3 @;) + 3-12‘3 D‘LICJ\B logt« Log H =

2 = A3(az + a1y Pe + asa Po R PRrast lost (a3 +alaa°<|1$2))

Sachant gue :

ao = - 1,I2I8 agpy= 0,2372

ay = 0,I255 . aqa= 0,2093

aj = 0,5594 a93= 6;1326 \
a3 = - 0,2532 Bya=—0, 1722 |

Ay = 1,8182 [31 =-8,4435 ;

dy = 3,1347 By =-4,3567 |

A3 = 2,0622 2 Ps=-6.5566

Nous aboutissons finalement.

, 26 . .12,% Y z

% E masse = 2,53 I0 ., t A H
[t



avec 3

Y = 3,13(-11,52 + 2,41 Logt + 3,27 log H - 0,64 logt. log H)

I

g = 2,06 (= 8,93 + I,74 log t)

la méthode de planification statistique nous a permis d'établir 1'equa-—

tion du rendement global en huile essentielle du bois de cédre de 1'Atlas

dans un domaine plus vaste.

41 mn { t  ( 262mn
2,3480" ( A { 6,865 o’
9,5 { B £ 48,8 %

L'équation établi par planification statistique n'a point de comparai-

son avec celle établi par la méthode classique (variation indépendante
de chaque paramétre) vu que l'interaction entre les differentes varia- |

bles est significative.

V6.5 ETUDE DE LA FORME Y = a0 + ay Xy+ a, X, + a3 Xz + agp X; Xo+
\ <
Bags Xa Xo A3saza Xy X3 + a23X2 X3 + ayg X% + 833, X5 + aaXs

—

11 nous a paru interessant d'étudier le polyndme du second ordre, afin
de verifier si ce dernier n'affine pas une fois de plus le modéle.
Par la méthode des moindres carrés nous déterminons les onze coefficients

du polynfme du second ordre il vient :

ao = = 1,2186 2y93= = 0,I722
ay = 0,I255 air = 0,1854
3.2) = 0,5394 U 3.2’2" = 0’0538
3.3 = - 0,2532 335 = 0'0475
azz= , 0,2372 . ;

ayz= ' 0,2093
azs= 0,1526

Les coefficieqtg-azz et ayy sont faibles et nous pensons que l'ana-
lyse statistique va permettre de les éliminer.

Nous remarquons que l'augmentation du nombre de termes du polyndme n'a

pas modifié les coefficients ay , Bg, 0 23 5 81y, arg azsgt ary3
de sorte que leurs influences restent toujours significatives.



\\

V6.5.1. ANALYSE STATISTIQUE DES RESULTATS.

TABLEAU VII,

JMoyenne quadratique
Coéfficien%s Moyenne quadratique Erreur quadratique moyenne
ao : 25,2447 I318I,50
411 ' 0,4694 24,52 -
a9 0,0I56 0,81
&33 0)0505 I959

F (1,2 ) = 18,5
- ! : : . v &
Le tableau VII montre que les interactions X et XS ne sont pas

2

significatives. |

Nous pouvons écrire la variation de Log % E sous sa forme réduite.
Y = - 1,2I86 + 0,I255 X1+ 0'5394Xz - 0,2532X3 + 0,2372 X 1%y + O 2095 ﬁIX3
+ 0 1326 Xy X3 = 0,I722 X; X, X3 + 0,1854 Xl.

}

V6.5.2. VALIDITE DU MODELE ‘

I1 faut-tester la validité de 1'éguation réduite obtenue et vérifier si
on apporte une amélioration au niveau de la somme des carrés des résidus.

On établi alors la table de l'analyse de la variance afin de verifier

U i
|

cela.

Ll

B +TI =7 JEL coefficients estimés A = 2 coefficients négligés



Degrés de liberté

T Y = 30,70500 17 |
E:?m = 32,8368

5
§:(Y—§)”= 2,1317 8 !
SE = 0,0383 2 ‘
T(1-2)< SE = 2,0935 6 |
MQpmc = 0,3489 6 |
E.Q.M= I9,I465I0 2 f
Mg = 18,22 '

E.Q.M '

Les tables donnent F(6,2) = 19,3

Nous savions & priori que le modéle était acceptable cependant ce pol?—

néme & neuf termes n'apporte pas d'amélioration notable au niveau de la
somme des carrés des résidus, par conséquent, nous nous limitons au poly
néme a huit termes pour la représentation de la variation du bois de cé-

dre en fonction des differents facteurs. ‘
|
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Au cours de notre travail, nous avons procédé i une étude de modelisJ-
tion d'un processus d'extraction de l'essence du bois de cédre de
1'Atlas par un solvant volatil l'hexane.

Une premiére approche de l'équation du rendement global en essence du
bois de cédre de 1'Atlas a été réalisée en observant 'l'influence iso- :
lée des trois variables (tempa d'extraction, surface d'échange, taux :?
d'humidité). Elle nous a permis de traduire le rendement global en es—

sence de fagon empirique, par un modéle puissance ;

,25 = |
% E =K.t & B 1,95 & e 5,12

-2,73¢y & - 0,% '

La méthode de variatibn_indépendante de chaque paramétre est pratique,
rais malheureugement l'équation obtenue par celle-ci, n'est wvalable que

dans un domaine restreint

60mn <t < 180 mn
2,919 @’ & A & 5,525 m®
I35 % & B g 35,1%

La seconde gpprochie de l'équation du rendement global en huile a été
effectuée, selon une méthode rationnelle de planification statistique,
permettant ainsi l'établissement de l;équation du rendement global en

huile dans un domaine plus vaste

4I mn { t  ( 262 mn

2,348mA ¢ 6,86 m¥

9,5 % B < 48,8 %,
Cette méthode de planification statistique a été effectuée selon le
modele "composité central rotastable" exigeant I7 essais, dont trois |
effectués au point central. .
Nous avons étﬁdié;deux types d'équations pour représenter les varia-
tions de Log % E .

|
- La'premiére ne mettant en évidence,que l'effet des ‘trois variables.

Log % E = ao + agX, + CL& Xg + 0.5 Xa '



|
- La seconde mettant en évidence en plus des effets des trois waria-
bles, l'effet de leur interaction:

Log % E = ao +a,X, + a, Xo+ ag X3 + a.M’Xd x3 +a.X X, + a XB

1371 73 %3¥8
+ai?;3 Xi X_?) XB %
Nous avons procédé par la suite & une étude statistique, celle-ci
nous a permis a l'aide des tests de Fisher de confirmer, l'importanck
effective des effets des trois variables et des interactions ainsi que
la validité de la seconde équation représentant les variations de
Log % E.

Par cette analyse nous pouvons donc établir le modéle : }

6 12, %
% E = 2,52&% .o T, g?

avec 3

Y = 3,I3(-II,52 + 2,41 Logt + 3,27 Log H - 0,64 Logt. Logt H)
Z = 2,06 (- 8,93 + I,74 Logt)

Cette équation n'est evidemment pas la seule envisageable pour repréL

senter le rendement global en huile.

Nous avons également étudié le polynSme du second ordre mais comme
celui-ci n'apportait pas d'amélioration notable au niveau de la somme

des carrés des résidus nous nous sommes Jimités a4 ce modeéle.

La méthode de planificatiop est pratique quand on veut estimner les ]

cocefficients d'un modéle pouvant se mettre sous la forme linéaire, —=i:

mais dans le cas contraire la recherche des paramétres du modéle et

l'estimation de leur importance relative deviennent compliquées.

Notre souhait serait que ce modeste travail puisse décléncher des étu-
. |

des fondamentalsas, susceptibles non seulement d'apporter des améliorp-

tions & cette appnoche mathématique du procédé étudié, mais également

d'ouvrir des jperspectives nouvelles au domaine concerné. ;
|
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