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zujet:contribution a l'etude de certaine exrtaits izgsus du bols
et realisation d'un dizpesitif d'extaction en continue

resumenotre travall consiste a effectuer des extacticng
d'haile esuentielle avece differents solvants gui sont
des coupes reduites de naphta du petrcle Algerien et les
comparer a l'extrait issu de 1'hexane .
en second lieu nous realisons un dispositif d'extraction
en continu dont,nocus verrons l'influence de la
temperature.

subject:contribution to study s=some extracts issue fron
cedarwood and realise an extractor in continu

summary:our work consists firet in extraction of ezsszentisl oil
of cedarwood with different solvernts which are iuzgue
from fractional naphta of Algerian petrolium and
compare them Lu the extract with hexan= like zolvent
in the second time we realise an extractor in continu
and we will gez the effect of temperature in extraction
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INTRODUCTT ON

Depuis des andées, la fabrication des parfums n'a cessé

de se dévelogper jusqu'a s'imposer dans notre vie quotidienne.

L'origine des parfums est & base d'huiles essentielles(1)
qu'on nomme aussi essences naturelles et qui se définissent comme &tant des

matidres odorantes contenues dans les tissuss végétaux.(2)

hActuellement on dénembre plus de deux millez huiles
escentielles dont deux cents font 1l'objet d'importantes transactions commercialec
et dans ce but Lumsessesst commercial et éconemique que nous voulons valoriser noc
ressources forectidres et ce en icolant leurs hwilec essentielles. Nous nous
intéressca® partioulidrement & 1'huile essentielle du hois de cédre qui se
vendait en 1983 — 591,437 § US les 100 Kg et 560,111$ US en 1984 (3). De plus
l'huile essentielle du bois de cedre peut remplacer 1l'arbre du santal( Arbre

que nous n'avons pgs ) dont l'essence est trds demandéeen Pharmacie(4).

Parmi les procédés d'extraction pour 1l'ebtention des
huiles essentielles on cite 1'entrainement & la vapeur, la macération, 1l'exprec—
sion 1'enfleurage, l'extraction par solvant volatil. Actuellement teutes les
concrétes produiteschez nous sont obtenuesd 1'aide de 1'héxane qul got solvant
fort couteux et importé, plusieurs pays ont déji remplacé 1'héxare pur par de
1'éther de pétrole qui est un colvant beaucoup moins ceuteux, tout comme 1'héxane

ce dernier n'est pas produit chez ncus.
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/-/ ISTCRIQUE

Les Chinocis, les Indiens, les Perces, les Egyptiens savaient
retirer les substances aromatiques des plantes et les utilisaient pour les

sacrifices et 1'embfunement (5).

L'art de la distillation pratiqué par cuB Peuples pacsa
aux mains des Arabes dont Aviceéne réalisa le premier alambic powr distiller
les fleurs(6).

En 1866 , Kékulé crée 1'appelistiendes terpénes(7) mais
c'est surtout a M.D. Wallach, créatewr de la chimie des terpénes modemnes,
que 1l'on doit de pouvoir actuellement différentier le grand nombre de terpenec

et leurs dérivés(8).

L'essence de ceédre paiait avoir été préparfe la premidre
foie & Alger en 1899(4) Peu aprés la maison Gros et Chiris traitant dans
son Usine @& Boufarik du bois de cddre " Récineux" eut un rendement de 5%
M.E. GRIMAL établit partiellement sa composition chimique en 1902; M,BOISSE
dénomma 1'essence de cddre LIBANCL " et fut utilisé en Blénnorogie a

1'Hopital Mustapha d'Alger et donna des résultats des plus enrourageants{(4).

Un nouveau procédé d'extraction fait son apparition, celui
de 1'extraction des Solvants volatil's du au frangais Robiquet et ce n'est
gqu'wn 1836 qu'unc étude parut et duwea Millon, Chef de Laboratoire d'hlger

9).

o [



11/~ /)/) ATRMRE PREMIERES

II. 1- LE CEDRE DE L'ATIAS ALGERIEN (3)

Le cédre de 1'Atlas que 1l'on nomme " Cédrus Atlantica
Manetti (10) trouee son aire naturelle au Marec et en.Algérie,; c'ost
1'un des Géants de la Montagne; il peut dépasser les 40 m, c'est
l'espece la plus avantagewse du peint de vue forestier, sa croissance
est rapide , et la qualité du bois est bonne.

Les cédraies s'étendent en Algérie sur environ 25.000 ha
soit environ 2% de la surface des forets en Algérie.(11) -(12)

La répartition est comme suit: 17.000 ha dans les Anres
( Foret Bélatma et de Chélia) 1000ha a Theniet-E1-Had constitudes en
parc national, le reste sur 1'Atlas Blidesm( Parc de Chrda)(13).

La production des foréts mnaturelles en Algérie n'est
malheuresement pas connue. Pour les plahitations dans 1'étage humide
et sur versant Nord dans 1'Atlas Blidéen, la production moyenne des
deux peuplementsa été mesurde & 8 m3/ha/an.
Le genre Cédrus est représenté par 4 espéces.
. En afrique du Nord: Cédrus Atlantica Manetti.
. Au proche Orient : Cédrus Libani, Bareel en Turquie ,
Syrie et au Liban.

. Chypre : Cédrus brévifolia Dodé
. Hymalaya : Cédrus déodora Loudon

La classification du cédee de 1'Atlas est donné par:
. Embranchemeémnt” : Gymno Spexmes
. Jrdre: Coniferales
. Sous-Ordre: Orbietales
. Famille: Pinaccaes
. Genre: Cédrus
. Bsp2ce: Cédrus Atlantica Memetti ( 11)- ( 12).

Le cédre de 1'Atlas est un arbre monoique de premidre
grandeur. En massif et pendant la jeunesse, le tronc est conique et droit.
A 1'état isolé et chez les sujets agés, le cédre prend la forme tabulaire
et tortueuse, son écorce est grise, les feuilles en rameaux, couleur
glanque) celle-ci sont de 1 a 2 cm de long et vivent généralement 3 ans.
Le cdne ovoide. long de 5 a 8 cm dressé vers le ciel  au sommet
applati ou déprimé.

A un an ; il est vert bleuatre u pourpré: a 2 ans marron

claire ou foncé.

Initialement , les massifs, 3s cédresont été crésen vue de

protoger le sol dénudé par un déboisement abusif.(14)

WC s



(4)
II. 2. - 6ONDITIONS CLIMATIQUES ¥T GEOGRAPHIQUES:

La nature du sol, la situation géographique, l'ensoleill
lement , la pleuviométrie et 1l'hygrométrie constituent autant de facteurs
pouvant influencer la composition d'une huile essentielle extraite d'une

méme plante,

11, 2.1 ~ 8CLe. Le cdédre parmtt inddifférent & la nature chimique des

sols il e'accomode de tous, qu'ils scient silicieux ou calcaires.

Le jeune cédre a urpréférence pour les sols meubles
ou caillouteux, la jeune plante y pénétre aisement, &'y développe rapi-

-

dement en résistant aux rigueurs des premiérs étés.

Le cadre redcoute les terrains mouilleux , les sols a

molinie, les cuvettes argileuses mol drainndes(11)-{14)

IT.2.2.- CLIMAT
Parmi les facteurs climatiques, les précipitations

estivales ont un rdle déterminant. Le cédre, sauf au stade de plantule,
supporte facilement les variations de températures; de méme que les

limites assez prcononcé de minima et de maxima.

III/- HUILES ESSENTIELLES

Les huiles essentielles appelées communément essences
naturelles sont des substances odorantes , huileuses, volatiles, peu
solubles dans 1'eau congenues dans les tissus végdtaux( 15,16,2). Elles
sont incolores ou jaunatres, inflammables, s'altérent facilement & 1l'air
en se résinifiant.

Elles sont ordinairement liquides a la température
ordinaire , quélgues unessont solides ou en partie cristallisées.

Aux bases températures, un grand nombre d‘essenoss
se séparent en deux parties distinctes,dont l'une sclide, est nommée

" Stéaropténe.

e s 5w
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et 1l'au®re qui reste liquide aux températurec mémes trds basses est appelée
" Eléopténe. La température 2 laguelle s'opéme cette séparation varie avec les
essences et parfois pour une seuledt mme cssence, suivants 1l'3ge et le mode
d'extraction.
Des mwecherches ontmontré que 1'éléopténe est le plus souweant

un hydrocarbure, tandis que le stéamopténe est un comphre.(17)

Les hwiles essentielles les plug. importantes sont données dans
le tableau 1. et celles—ci sont définies d'apres(16):
- La matiére gégéigled'ou ells proviennent

~ leur modes d'cbtention
~leur compositicn.

I1T/-1- HUILE CONCRETE , HUILE ABSOLUE, RESINOIDES

L'huile concréte est obtenue a partir des substances végétales
fraiches qu'cn appelle communement'" Pommade de Fleurs"™ , elle est traitée

par solvant volatil (18).

L'huile absolue est une huile concréte lavée plueisurs fois

a 1'alcool(95°) afin déliminer les cires(18).

Les résines sont des matiéres lourdes qui fixent les composés

volatils de 1'huile(19).

L'arcme est 1'odeur qui caractérise les corps volatils issue des
aliments ou boissons au cours de leur dépustaticn.La flaveur est 1l'ensemble
des sensations olfactives percues pendant la consommation d'un produit.Les
parfums sont des produits chimiques vclatils a la température ordinaire et

possédant une odeur agréable(19).

ITT.2- FORMATION DES ESSENCES

Le bois est un matériau particulierement complexe: il est courant
d'affirmer qu'il s'agit d'un matériau vivant(28). Le bois constitue la partie
la plus importante du point de vue quantitatif du tissu de certaines plantes
dites" plantes ligneuses'", les plantes sont caractérisées par le fait que

leurs tissus subissent une modification.

onn/u.-
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appcllée 1ignification qui a pour résultat de durcir les parocis céllulaires
et de donmer ainsi la fermetd 2 la tige et aux ramcaux.

La lignification n'est pas un phénomene particulier aux plantes
lignecuses mais on ne 1la trouve qu'a un degré moindrc chez d'autres

végétaux( 21).

Pour la composition chimique du bois, elle est a peu prés la
mére pour toutes les essences(ZO), la eomposition pondérale du bois

complétement sec corxespond en moyenne a3

co/

Carbone : 49, 5%
Hydrogénes 5%
Cxygéne : 43%
Azote : 0,5%
Cendres: 129

On a cherché a trouver pour le bois , une formulc chimique
globale approchée, et les spécialistes sc mettent d'accord, cn se basant
sur le carbone, sur une formule du type

0

CH 1,5 0,65 ( cn négligeant 1'azcte et les Cendres)

U g6 H8,39 03,54 N0,1 ( pour &tre préecis( 20).

Les cendres varient d'un huile a l'autrc, d'une partie a
1'autre suivant le sol sur lequel il a poussé. Les cemdres se composent
essentiellement de magnésie, de chaux, de silice, de potasse, et

d'anhydride phosphorique.

Elles constituent donc un bon engrais mais tres dilué.

Le bois vert contient 50% d'eau, il y a de 1l'eau imprégnant
les membranes(20). L'huile est Becrétég.dans des poches sécrérrloespour
Myrtacées ( eucalyptus ) et rutasées ( arabger, citronnier); dans des
cammaux sdécwectewrs powr les coniféres ( Pin, Sapin, Cédre) et embellifdrec
( carotte, persil) et dant les poils sécrecteurs pour les composées( bleuect,

armica.
La destinéde d'un arbre est d'organiser une cime qui lul assure

un maximum d'exposition a la lumiere, la tige doit.

S P
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done acquérir des tissus de scutien dont la rigidité est assurée par
1'imprégnation progressive en lignine; la cxcissance de la tige dépend
de cellulds trés actives gyoupdes en méristémes( tissu végétal fommé

de cellules indifférencides, siéges de divisions wpapides et nombreuses
situdedans les régions de croiscance de la plante): avec le temps les
méristémes embryonnaires cédent la place aux méristémes primaizes, puic
secondaires, dont le jeu ajoute chaque andée & 1l'arbre un anneau de
tissu neuf. L'extréme longivité de beaucoup d'huiles est le résultat de

oe mode de croissance indéfnie.

La vie d'un arbre et sa créissanoe harmonicuge dépendent
du bon fonctionnement d'un étroit cglindre ol des tuyauteries fonctionnani
en sens inverse assurent, d'une part, la montée de l'eau et des matiére:
premidres et d'autres part la distribution de la sdve Slaborde( chargéc
de substances mutritives et de facteurs de coissances). aux régions

d'actives multiplicationscellulaires que sont les méristémes,

A 1z limite de 1'écorce et du bois un méristéme libéro=
ligneux, appeléeé aussi cambium est constitué d'une fine nappe de
cellules trés prolifiques est & l'crigine des tissus conducteurs.Vers
1'intérieur, le cambium engendre des cellules gui deviendront les
vaisseaux du bois, conducteurs de la séve brute.Vers 1l'extérieur,

il fournit les cellules du liber; ultérieurement différencides en tuber

criblés qui repartiront dans 1'emsemble de 1l'arbre la séve élaborde,

Toute la vie d'un arbre se trouve concentrée dans une
étroite bande cellulaire incluant la partie profonc de lécorce, le
cambium de 1'anneau de bois le plus récent., Cette ane vivante &'insére
entre le coeur constitué du tissu mort n'offrant plus qu'une fonction de
soutien®, et le lidge de lécroce superficielle,{ tissu de protection,

également inerte).

L'crsqu'un arbre atteint une vingtaine d'années parfois
moins parfeis plus, son métaholisme subit d'étranges remaniements.Des

tannins des gommes des résines viennent imprégner les tissus morts(22).

00!/00'
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IIT.3 - COMPASITION DES HUILES ESSENTIELLES

Les huiles emsentielles sont des mélanges complexes
de substances appartenent aux classes les plus diverses.lz mejeurepartio
de ces huiles sont constitués de dérivées terpéniques avec différents

sous-groupes:

Hydrocarbures, Alcools, Esters, Aldéhydes, Cétones...

( 10, 15, 23 ).

a- BEsters Cinéol, Bucalyptcl, Anéthol, Safzcl

b- Alcocls: Linalol, Géranicl, Citronellol, Terpincl,
Menthol, Borneol.

c- Aldéhydes,; Citral, Benzaldhyde, Cinnamclidhyde...

d- Acides: BenzoIque, Cinaamique, Mystéric, Isom.léric

e~ Phéols: Bugénol, Thymol, Caruvacrol,

f— Cétones: Carvone) Memthone, Pulegone, Iwmone, Fenchone
Thujone, camphor, méthyl héptencne

g— Lactones: Coumarin

h- Terpénes: camphéne, pinéne, limnéne, cédréne,phélaud -

i- Hydrocarbures: Cyméne, Styréne.

IIT.4~ LES TERPENES

Les terpénes sont des hydrocarbures cycliques, multiple=z
de CS H8, nous distinguons: ( 25)
-~ Les monoterpénes ( C5 H8)24 deux unités isopréniques
— Les sesquiterpénes { C5 HB} 3 4 trois unities isopréniques

- Les diterpénes { C5 H8) 4 & quatre unités isopreniquss
- Les polyterpénes (C5 HS) n & M unités isopreniques

Les monoterpenes { C10 H16 ) et les sesquiterpenes(Ci5 H 24
et dans une mecindre mesure les diterpenes( C 20 H 32), scat largement

répondus dans presque toutes les huiles essentielles,

Exemples de terpénes ( 25 )

Monoterpene Sesquiterpene

b

( \/‘\)
P

LA

himonéne Zingibérene

PY (I
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Tcus les terp:nes ont la méme origine biogénétique: Le rhosphate
d'Acétyl LP%, H(: C O = 2{,{‘ est un anhydre mixte de 1l'acide
acétique et de 1'a-1.c {?_JJOupuﬂriqUE produit par certains micro-
Oxganismes directement A p“xﬁir de 1'adénosine triphosphate ATP) et
de 1'acdtate en préence de lienzyme acétate kinase(26).
heetata

ATP + ACETATE T ADP+ phosphate d'acétyle
Kinase

Le phosphate d'acétyle ainci formd pcut alors transférer
son greupement acétyle a4 1'aide d'une enzyme, sur le coenzyue A( un

thiol compléxe) pour donner l'acétyl - CO A, c

CH!*—C"I" o +C(‘)f\ (——Hjc ..J--Co.,!“ +CR
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TTI.5 - CON®RIBUTION A LA CONNATSSANCE DE L'HUILE ESSENTIELLE DU CEDRE

III.5.1. — CEDRE DE VIRGINIE

Selon HUDDLE (27) , Le cédre rouge de Virginie donne
un rendement de 3%,5%. La majeur partie des huiles se trouve dans le Coeur
du bois, 1l'huile extraite est incolore ek:ge présente sous forme d'un

liquide visqueux & odeur balsamique douce et tenance.

Selon GIIDEMEISTER et HOFFMAN(8): l'huile de bois

de cédre de virginie possdde des prepriétés physico-—chimiques suivantes:

Densitéo’.n.ono--o-.;o..o-ono-u-ocnygi]-B é« 09964

~ Pourvoir rotatoirCeceecessscccssss =18° 2 —4,2°
Indice de refractiON.sscececsessse 1550 2 1, 51
Indice dA'acidee.ceocscossersnsanss 145

I

Indice d'estereceoseassscasccsesnss 12

Selon le Laboratoire de Cosmétologie Yves Rocher,

1l'essence de cédre de Virginke posséde la composition chaimique suivante(8)

‘% — 8&dreéne 20 - 25 %

A - Cédréne 4 - 8%
—~ Thujospeéne 13 - 18 %
- Cédrol 20—~ 28 %
— Widdrol 3. 6 %

III.5.2- BOIS DE CEDRE DE L'ATLAS

Cette huile visquenmse présente sous forme d'un
liquide légdrement brundtre caractérisée par une odeur balsamigue pleipante
et tenance,

Les propriétées physico-chimiques du bois de cedre

de 1'Atlas sont données par Massy(28) , qui sont:
0,9587
49° 14!
1,5132
16

Densitéieeassevoncsns .o mnmsnneas s s s T95684 8
Pouvoir rotatciTCesseescescessasess 35° 162
Indice de réfractioN..csessssscecss 135061 2
THASeE @ BEI M s 15 svmsnmesnssory Da9 % B
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Quand a sa composition ehimique, celle—ci & fait 1l'cbjet d'unm
travail de magistére de Mr. BOUMNGHAR Yacine{29): elle a fait aussi
1'cbjet d'une publication en 1974 par M. Plattier et Teisseire(30).

M. BOUMGHAR , dans les conditions optimum, 1'huile obtenue

par distillation a la vapeur d'eau donne la composition.

{- Himachal®ne...eeeseesssscesonssossss 10,7 %
5. Himachal®ne. .oeeeeessasssasocosenons 26,9 %
“,aHhmmhawneépqum,.“..”.”,.”,.8,9%
7 Alcool £esquiterpénique.cscscssssesce 6585 %

Cis, .. Atlantone c.oaveccceccocnes 4,2 %
%mm.4-ﬁﬂmﬁmm..“.“.”.”.“.202/

TIV/- EXTRACTION PAR SOLVANT VOLATTL:

IV, 1 / - MODE D'OBTENTION DES HUILES

Les méthodes d'extraction des principes cdeorants des
matidres végétales ont considérablement progressé grace a la chimie
modérne.

Selon les techniques modernes, on obtient des pommades, dec

3 . e - - . .’
huiles essentielles, des résinoldes ou des infusionsi31).

Les grandes méthodes d'extractions sont:

IV.1.1 - L'ENFLEURAGE _

Clest une méthode trés ancienne, basée sur l'affinite que
possédent certainss graisses pour les molécules crganiques odorantes.
Cette méthode est appliquée pour les matieres vézétales fragiles telles
que les pétrolesde rose, les derniers sont mis a température ambiante
avec un corps gras qui se sature en essence au bout de quelgques jours,
de ce fait le procédé est considéré long et couteux, par contre la
pommade obtenue epréc épuisement & 1l'alcool absolue, puis 1l'évaporaticn

sous vide de ce dernier laisse toute la finesse de 1'arome. (24)

IV.1.2.- L'IXPRESSION

Elle est appliquée aux traitements des écorces des hespéridc
( Citron, Orange, Mandarine...) et donne des huiles essentielles qui
gardent toutes les caractéristiques aromatiques du fruit. (6).

ek 5



(12)
IV. 1.3.- MACERATION 6U DIGESTION

Elle constiste a immerger la matidre végétale dans
les graisses ou les huiles chauffées a environ(50—70°0) dans les cuves
appel$63 3 grasse des bugadies.

n extrait le parfum par immerssions de 1 & 2 he. =
au maximum et les intervalles entre les charges peuvent attemndfe 48 Heu @ ¢
selon l'approvisionnement, le poidé en fleurs variant entre 5 et 10 foi-

celui du corps gras, au —dela l'extraction devient non complate, (32).

IV. 4.4~ ENTRAINEMENT A TA VAPEUR D'EAT

Clest 1'une des méthodes les plus utilisée pour
1'extraction des huiles essentidlles. Elle consiste a faire passer de la
vapeur d'eau saturée sur chauffée en dessous de la charge, cette derniere
est placée dans un alambic, Les principaux volatils peu solubles dans
1l'eau , sont entrainéds, puis condensés de flus cette méthode permet de

traiter de grandesquantités de matidre premiére(Bz).

L& Méthode convient nctamment aux fleurs de plantes
( lavemde, Thym...) ou d'arbres de culture. Ce procédé ne convient qu'aux
distilleries de faible production et aux alambics ambulants, le pwincipe

constite a mettre en contact la matidre végétale et 1'ean bouillante(32).

IV.4.6.~ EXTRACTION AU CO 2.

Le CO 2 est de loin le plus utilisé comme solvant
ceci pour plusieurs raisons ( 3%).

— Bonne solubilité de la majorité des constituants d'u =
matidre végétale ou d'un produit semi-fini tel que concréte , résinolde
mdme essence.

— Récupération aisée des constituants de 1l'huile
essentielle par évaporation, produits obtenus sans trace de solvants

— FPacilité de manipulation compte tenu de sa basse
température: critique 31,3°C et de sa pression critique d'environ T5Kg/ M2

— Le CN2 n'est ni toxique , ni in¥lammable
— I1 est a bon marché et disponible dans une grande
pureté.

veill e
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Les produits extraitsau C02 contiennent peu d'hydrccarbures monoternér:
et bien plus de composés volatils inéxistants dans les huiles distillésa 1o

vapeur ou extraitepar soclvant.

IV.1.7- EXTRACTION PAR ULTRA-SONE:

Des graisses oléagineuses aplatiespar des cylindres
tembant dans des paniers situés dans un extramcteur arrosé par IMSixane et mua

de sonotrodes éettent des ultra~sons(34).

IV.1.8— EXTRACTION PAR SOLVANT VOLATIL

L'extraction par solvant volatil est aujourd?hui la
méthode la plus utilisée. Cette méthode s'effectue aussi blen a froid
qu'a chaud au moyen de sclvantaorganiques tels 1'héxane , 1'éther. de

pétrole 24).

IV.2.—~ EXTRACTION PAR SOLVANT VOLATIL

L'extraction par solvant volatil se présente comme étant
un transfert physico-chimique de matidre , la séparation du solvant de

1'extrait se fait par Aisllation (35).

IV. 2.1. — FACTEURS INFLUENCANT L'EXTRACTION

Le facteur le plus important pour réussir ce procédé résid

dans le choix du solvant.

IV. 2. 1.1. - LES SOLVANTS:

Les progriétées souhaitées pour un solvant sont nombreuses
et ne peuvent &tre toutes satisfaite§ L'expérience nous a montré qu'un solvar |
répondant a toutes les propriétées n'éxiste pas.

Cependant en industrie on recherche un ben solvant, la
définition de bon dépend de nos objectifs et de son application en industrie
( Alimentaires détergents, huiles essentielles). (36)

Le solvant doit &tre:
a)- Sélectif vis —a~vis du prcduit a extraire; il sera plus

économique d'employer un solvant qui n'extrait pas de produits indisirables
qu'il va faloir supprimer plus tard par des moyens couteux,
o)- & un point débullition trds bas, pour faciliter la récm—

pération du solvant lors de la distillation( é&conomie dénergie).

. s awe
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c- est chimiquement inerte avec l'huile,( par exemple nous ne
devons pas utiliser le trichlomoéthyléne qui réagit avec les procteines et donme
des composés toxiques et mui a causé de nombreuses morts, et cela concerne presque
tous les solvants halogénde}

d- n'est pas ccrrosif, car les solvants corrofifs . gubilisent les
Tons métalliques, ce qui provoque la décoloration et ddésodorise les produits
extraits.

c— 3-un prix relativement bas

f- Insoluble dans lleau

g- Ininflammable , non toxique,atable ( a la chaleur , lunidre)

i- un point de fusion supérieur a zéro pour éviter les phénoménes de

cristallisation intempestifs .

Comme nous 1'avons signalé, il n'existe pas de solvant répcend ant
3% tous Bes critdéres mais pour un choix judicieux, on est amené a faire un compromis
et les procé@és actuels d'extraction n'utilisent que quelques solvants qui leur
sont les mieux adaptés, tout en état les plus économiques. n peut dire qu'actu-l-
lement 1'éther de pétrole, 1l'héxane les pentanes , butanes, et prcpanes, le bépaeng
et le toludne sont pratigquement % les seuls utilisés dans le traitement des
vététaux frais . L'alcool et 1'acétone leurs sont adjoints pour la fabrication -
des résinoXdes.

Les propriétées phyciso-chimiquesdes solvants sont présentées
dans le tableau 2 .Ces propriétées sont trés importantes dans le choix du solvant

(37}

TV.2¢ 1.0, = TENEUR EN HUMIDITE DE LA MATIERE PREMIERE

11 a été observér que le coefficient de diffusion diminuait
avec 1'augmentaticn de 1'humidité, ceci s'explique par le fait que le solvant et
1'eau soient insolubles donc le solvant ne peut pénétrer dans la cellule pour
extraire les produits odorants. Mais on ne peut définir guantitativement l'influence

de 1thumidité! 38).

TV/ 2.1.3.~ EPAISSEUR DES PARTICULES

L'épaisseur des particules soumises % 1l'extraction & également
une influence considérable sur la vitesse d'extraction plus cette épaisseur est
faible, meilleure et plus rapide est la pénétration du solvant d'cu accroissement

de la vitesse d'extraction ( 38)«

R S



TABLE]

Chemical and Physical Properties of Extraction Solvents

Witer azeotrope

vee

Boiling Latent heat Specific Specific Liguid Surface Flash Explosive Water
point of vaporization eat gravity viscosity tension Dielectric point limits solubility Water Boiling pt. TLV-TWA
Solvent ) (cal/g) (cal/g ) ® 20 C (g/cc) ® 20 C (cp) (dyne/cm) constant <) (% vol in air) @ 25 C (g/L) (% wi) (C§ (ppm)
Water 100.0 540.1 1.018 1.000 1.005 72.75 80.36 NF NF - - - =
Petroleum fractions
Gasoline 39-204 0.72-0.76 -45 1.3- 6.0 300
Petroleum ether 35-60 0.62-0.66 -40 1.4- 8.0
Pentanes 3237 0.62-0.63 =54 600
Methyl pepranes 5662 0.65-0.67 -32 500
Hexanes 65-69 0.67-0.72 0.32 -22 1.1- 7.5 50
Heptanes 8R-99 0.7240.74 0.47 -5 1.2- 6.7 10.3 BO-85 400
Cyclohexane 6585 300
Alkanes
n-Propane 417 101.6 0.5200P 2495
p-Butane 0.5 92.2 0.550bp 1.9- 85 800
n-Pentane 36.2 85.3 0.542 0.626 0.234 16.05 1.84 -9 1.4- 8.0 0.36 600
Isopentane 27.8 81.7 0.535 0.620 0.224 15.00 1.84 -5 1.4 83 0.14
n-Hexane 69.0 79.9 0.533 0.659 0.312 18.40 1.89 =23 1.2- 7.7 0.05 5.0 50
Isohexanc 60.3 77.4 0.533 0.652 0.299 15.84 -7 1.2- 7.0 0.00 500
n-Heptane 98.4 755 0.528 0.684 0.417 20.14 1.92 -4 1.0- 7.0 0.05 13.0 79.4 400
Cycloparafins
Cyclopentane 49.5 92 0.422 0.438 22.42 1.97 -37 1.4 0.00 600
C)':]An exanc 80.7 77.2 0433 0.977 24.98 2.02 -18 1.3- 8.4 0.00 300
Aromatic Hydrocarbons
Benzene ROy 940 R io.bo 2.28 10 1.3- 7.9 0.52 10
Toluene 110.6 B6.7 0.585 28.53 2.38 6 13.2-- 74 0.47 if
Mixed xylenes 138.7 ®11 0.65 28.31 2.4 29 1.0- 5.3 0.00 100
Halogenated Hydrocarbons
Dichloromethane 98 78.7 1.326 0.513 28.00 9.08 NF NF 20.00 1.5 38.1 100
Ethyl chloride 12.3 925 0,923bp 6.29 -50 36-14.8 1000
Chloroform 61.2 59.0 1.477 0.562 27.10 481 NF NF 0.00 2.8 56.1 10
Carbon tetrachlonde 76.7 46.5 1.585 0.971 26.84 2.24 NF NF 0 B} 4.1 66.0 5
1,2-Dichlorocthane Bi6 77.3 1.255 0.78 37.50 10.50 15 6.2:15.9 8.69 8.2 70.5 200
1,2-Dichloroethylene 60.3 73.0 1.282 0.467 28.00 9.20 14 0.00 200
1,1,1-Trichlorocthane 741 687 1,324 0.858 25.12 7.50 NF NF 0.00 43 65 350
1.2,2-Trichloroethylene 86.7 57.3 1.456 0.550 32.00 .27 NF NF 1.00 5.4 73 50
1,1,2,2-Tetrachiorocthylenc 121.0 50.1 1618 0.90 29.3 2.20 NF NF 0,00 15.9 87.8 50
1,2-Dichloropropane 95.9 722 1.157 0.865 31.40 8.93 2 31-14.5 2.7 75
n-Buryl bromide 101.4 1.274 7.07 24 26 6.6 0.00
1,1.2-Trichloro 1,2,2-triflouroethane 47.6 35.1 1.574 0.694 19.0 2.44 NF NF 0.27 1000
Alcohols
Methanol 64,7 473 0.792 0.59 22,53 31.2 11 6.0-36.5 INF NONE NONE 200
Ethanol 78.3 204 0.785 1.22 221 25.7 12 3.3-19.0 INF 4 78.2 1000
n-Propanol 97.2 162.6 0.805 2.256 238 20.1 22 2.6-13.5 INF 291 B7.7 200
Isopropanol 825 1593 0.786 2.4 208 18.6 11.7 2.5-12.0 INF 123 80.4 400
n-Buranol 117.7 141.3 0811 2.948 24.6 16.1 37 1.5-11.3 79 42.5 92.7 50
Isobutanol 107.9 1380 0.803 6.68 228 17.7 2! 1.7-10.¢ 93 330 k9.8 50
Allyl alcohol 96.9 1638 0.850 1.072 25.7 21.6 21 2.5:18.0 INF 27.7 88.9 2
Furfuryl alcohol 171 1.12¢9 79 1.8-16.3 INF 43 94 5
Aldchydes
Furfural 161.7 107.5 0.401 1.161 1.49 40.7 419 60 2 B3 35 97.9 2
Ketones
Acetonc 56.1 1245 051 0.791 0.316 23.7 21.5 -16 2.2-13 INF NONE NONE 750
Methyl ethyt ketone 9.6 106.0 055 0.R06 0,523 24.6 18.51 - 2,6-10.2 352 11.3 73.4 200
Esters
Methyl acetate 56.9 1044 €958 0.38) 24.76 3 -10 3116 35 56.4 200
Ethyl acetate 77.0 102.9 C.B97 0.473 23.75 6.02 o 2.3:11.4 8.5 70.4 400
Ethers
Eth:l ether 345 84.0 0.54% 0.715% 0.233 17.0 388 =0 2.3 6.2 75 1.1 34.1 400
Isopropyl ether 68 4 68.2 0526 0722 0.379 320 2.21 -28 1.4-21 2 4.5 62.2 250
Dioxane 101.1 97.0 1.033 1.439 34.45 16.3 5 2.0-22.0 INF 18.4 E7.R 25
Ethylene glycol monomethyl ether 1242 129.6 0534 0.966 1.53 308 43 INF 77.8 95.9 25
Ethylene glycol monoethyl ether 134.7 0.530 0.931 1.84 28.2 40 2.6-15.7 INF 71.2 904
Amincs
Ethanolamine 172:2 1971 1.018 24.1 48.3 5.3 90 1.7- 9.8 INF 3
Butylamine 77.0 104.8 0.741 0.68 24.0 1.2- 8.0 INF 5
Trcthylamine 89.5 0.733 20.66 12.3 1.8:12.4 15 10 75 10
Pyndine 115.3 59.6 0.982 1.038 37.25 23 INF -]
Other solvents
Carbon disulfide 46.5 841 0.24 1.263 0.363 32.2% 264 -30 1.0-50.0 2.2 28 42.6 10
Solvent mixtures
Hexane/acetic acid (96:4) 68
Hexane/methanol (45:25) 13
Hexane/ethanol (79:21) 58.6
Hexane/isopropanol (77.23) 62.7
Hexane/al'yl alcohol (95.5) 65.5
Aromatic hydrocarbon/ethanol (90:10)
Ethanol/water (96:4) 78.2 0.598 Q.805 1
Isopropanol/water (87.7:12.3) BO4 204.1 0.770 ORIE 2,106 21 27.0 17
Methanol/tr.chlorocethylene (75:25)
Ethanol ftricklorocthylenc (75:25)
Acetone fwarter (90:10) 59
Acetone/hexanc/water (54:44 2) 49
Toara £ references 57-64.
2 T - e — manpecy i A Ly MR A
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IV/ 2.1.4.~ GRANULOMETRIE

La granulométrie de la matidre premidre est trés impor-
tantetout au moins dans les limites ou le traitement mécanique affecte

la structwre méme des cellules.(38)

Iv/ 2.1.5.— TEMPERATURES

11 est bien évident que gquel que solt le solvant
utilisé la quantité totale extraite sera fonction de la températumwe
% laquelle 1'opération sera effectude, puisque la solubilité( du
golvant et de 1'eawx) augmente avec la température, toutefois il
faudra éviter les hautes températures" car il y a risque de dégma—
dation d'huile ( 38).

IV/2.1.6.~ TEMPS D'EXTRACTION

Dépend de la mature de la matiére premiére et du
type d'extracteur utilisé ( statique, rotatif, continu, semi-continu,
1it fluidisé...)(38).

IV/ 2.2. — MECANISME DE L'EXTRACTION

Nous avons en présence, d'une part, le solvant et
d'autre part le solide qui est constitué paxr:

— Une partie solide non grasse

— Une matidre extractible qui est surtout de l'huile
-~ de 1l'eau

— de 1'air interstitiel(membrane) (35).

IV/ 2.2.1.- MODE DE RECUPERATION

Le mode de récupération d'huile essentielle a partir
des cellules de la plante, peut s'effectuer de deux maniewe soit
parosmose, soit par diffusion libre, selon le degré de division de

la charge végétale.

n—
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En effet lorsque les cellules de la plante restent intactes, le
phénoméne d'osmose sera obsewvé, par contre lorsque les parpis cellwlaires
scnt ¢« Aétrudtes, c'est la diffusion libre qui intervient .

L'osmese est un phénoméne de diffusion entre gewx sclutions de
concentration différente, a trarers une membrane pemméable cu semi-perméable,
Le solvant passe de la solution la moins concentréevers la plus concentrée.la
substance dissoute suit le trajet inverse.

Dans le cas de 1'osmose, la vitesse de récupération est trés lente
de sorte que le procédé de distillation est loin d'étre économigue.

Lorsque la chamge végétale est préparée convenablement en brisant
les pamois cellulaires, les constituants de l'huile essentielle sont récupérés

par diffusion libre, dans 1'ordre de leur vclatilité.

IV/. 2.2.2.— Lt DIFFUSITN

Lorsque le bois est immergé dans le solvant, le dernier pénétire dans
les pores, dissout une partie de 1'huile, et le liquide fcrmé vient remplir
1'espace interstitiel qui était cccupé par 1'air.

L'huile se dissout peu a peu dans le sclvant qui devien® une solution

de plus en plus chargée en matidre grasse( miscella).

A partir du ficment ocu le bois est immergé dans le solvant(continu cu
non ), les trois éléments, support inerte(bois), solvant et huile se comportent
comme un mélange ternaire dont la composition variera jusqu'a ce qu'il y ait

dquilibre entre les phases dans les conditions de 1'opération.

Au début du procédé, le solvant pur entre en contact avec le sclide
( clest 1'imbibition). Ensuite le solvant commence a disscudre 1'huile(c'est la
dissolution). Cette dernidre phase est basée sur les lois Thermodynamiques
qui sont expliquées par Sédine et Hasegawa(37). La dissolution est un mélange de
deux substances ce qui correspend-r+ 4 1'augmentation de leur déscrdre par congé—

quence on a une entropie posétive.

pwsifcs
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Iv/- 2,2.2.1. - Li DISSOLUTION

La dissolution est toujours accompagnée d'une énergie
libre négative qui est domnnée par 1'équation de Gibbs.

Lg dissclution comporte 2 prccéssus endothermiques
et un procéssus exothewmique, En premier, les melécules du scluté
( scit solide ou ligquide) se désunissent en molécules isolées, c'est
le procdssus endothewnique. Son énergie se nomme" Energie Latente",
"chaleur de sublimation ou " chaleur de vaporisation", et elle est
trés petite quand les mclécules du soluté sont non polaimes.

L'énergie augmente avec l'augmentation de 1'inté-

raction intermoléculaire dans le solvant pur dans 1l'ordre suivant:

SOLVANTS NON-EFOLAIRES <: SOLVANTS PNLAIRES <( SOLVANTS A PONT
HTDROGENE

L'énergie éxigde est d'autant plus grande que la
molécule du soluté est large ; ce qui rompt les Liaisons interme-—
léculaires entres les molécules du solvant.

Dans le 3eme procéssus qui est éxothermique, les
molécules du soluté dispersées réagissent avec les molécules de
solvant voisines, 1'énergie dégagée augmente dans 1'owdre de l'inter-

raction soluté—Solvant dans 1'ordre sulvant:

SCLVANT ET SCIUTE SONT ¢ L'UN PALATRE ~# 117 SO MOLECTIES
NON POLATRES N\ IIAUTRE NON-POLATRE™ POLAIRES DU SONT
SOLVANT
PAR MOLECULE

DU SOLVANT

En général' le principe de la dissolution des
matidres " quei dissout quoi™ ( Un soluté non polaire est soluble dans
solvant non-polaire, un soluté polaire est soluble dans un solvant
polaire). Cependant certains solvants polaires peuverit dissoudre
certains sclutés non-polaires.

Cette phase est trés rapide pelativement 2 la durée
du procédé entier de 1l'extraction et est »églée selon les lcis de
transfert de matidre en phase liguide entre solution concentrée conte:

smille 3

nant 1'huile et la masse du solvant"(37).
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v/, 2.2.2.2.— LA DIFFUSION

D.F. BOUCHAR, J.C. BRIER et J.0. OSBURN(1942)(39) ont

trouvé que l'extwaction est une diffusion moléculaire puopre ou les
coefficients de diffusion sont constants a une température donnée et

indépendant de la concentration d'huile dans le solvant (quoique la

différence de viscosibilé entre 1l'huile et le solvant soit importante)

La problématique de la diffusion a fait 1l'objet d'une
littératare abondante souvent contraversée dans 1'industrie.lLes
divergences de vue apparaissent au sujet de la validité des lois
de FICK pour la diffusion dans les #issus végétaux inhomogénés
( BRUENICHE - OLSEN 1962: NPLATKA et TEGZE: RATHJE 1961, 1962,1964,
1965) ou pour les conditions aux limites lors de la résolution de

ces dquations( SCHLIEPHAKE ET WOLF- GENIE 1970) { 35).

Le traitement théorique de la diffusior peut se faire
pour un é&tat non - stationnaire( celui de 1'extraction solide-liqu.
en conditions techniques) ou pour un &tat stationnaire 