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SUBJECT
Contribution teo recuperation of natural
colorant @ LYCOPEN

ABSTRACT

recuperation , of naturel colorant : lycopen !
The first stage consists of establishing a model

for extraction process of this colorant from tomatoe

concentrate , and using this model for determine the optimum
conditions of obtention of maximum lycopen yield
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Contribution a la recuperation d'un colorant
naturel : le LYCOPEN
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RESUME |

Notre travail a pour but l'etude de la !
recuperation d’un celorant naturel : le lycopene !

Dans la premiere etape nous avons etabli un mode 1ol
pour le prcessus d’extraction de ce colorant a partir du !
concentre de tomate . Ce modele nous a prmis de determiner les !
conditions operatoires optimales conduisant a un rendement !
maximal !

Nous nous propesons , dans la seconde etape du !
travail de recuperer ce colorant des rejets de tomate ("peau !
de tomate") sur la base des conditions operatoires optimales |
obtenues precedemment !
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15y les manufactures de soye, laine et fil socnt celles gqul
sarvent le plus & entretenir @t A4 faire wvaloclr le CoOmMMErCE, La
teinture qui lew donne cette bells variété de couleurs, gui les
Fait aimer et imiter ce qu'il y a de plus beau dans la nature, @t

1 iEme sans laquelle ce covrps n'aurait que bien peu de vie™,

Cette phrase, ceuvre de COLEERT (1&71) suprime ce que l&s gens
ot touwjouwrs profandémeﬁt ressentil. Fourralt—on imaginsy un monde
gui seralit peuple d'abists sans coulewrs? OQuelle fadewr et gqu=slie
monotonie! La nature, entre autres bienfaits, nous dispense le

spectacle de magnifigues coloris.

A cette magie de la couleur qu'ont chante les poetes et
glorifide les artistes, aucun homme, le plus primitif comme le plus

raffing, n'esst insensible.

L'ebjectif de notre travail est de récupérer A& partir des
reiets de ftomate ("peau de tomate™ ), un colorant natursl -

LE LYCOPENE

Dans wuna premiére étape, nNoUs NOUS SCMMES intdréssés a  la

planification et a la modélisation des sxpériences.

Four cela, nous avons éte ameng a utiliser le concentré de

tomate de la Nouvelle Conserverie Algerienne (N.C.A) {Rouiba).




La deuzidéme é&tape a pour objectif d'utiliser les rejets de 1a
mEme unité pour récupérer ce colorant dans les conditions cptimas

données par le modéle établi & la premiere @tape.

I1 est & noter que les rejets de tomate de l1a N.C.A sont

essentiellement constitugs de peau de coulsur rouge.

o

Far ailleurs, il est important de savoir que la récupération a5
une nécéssité imposée par la conjoncture économigue internationale

de 1 'heure.
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L'extraction solide-liguide est 1'opération gul a pouwr  but
d'extraire, de séparer ou de dissoudre dans un liguide un ou

plusiewrs composants (solides ou liguides) mélangeés & un sclide.

= liguide d'extraction appelé sclvant, dissout un composant
cristallisé ou liguide, dénommé soluté, pour donner une solution ou
evtrait (solvant + solutéd) et laisse un sclide appelé résidu,

1

inerte ocu inscluble, contenant trés peu cu pas du tout de sclute.

Les noms de surverses (overflow! st de  sousverss (underflow?
somt  aussi trés employés pour désigner respéctivement la  sclution

2t le sclide (ou la suspension trés épaisse de solidel.

Les opérations désignées par: lavage, lessivage, lixiviation,
E L] !
percolation, décoction, infusion, macératicon, digestion, elution

ressortissent & l'extraction solide—-liquide.

MNous nous sommes intéressés particuliérement & la macératicn et
& la digestion utilisées pour 1'extractlon des prodults

pharmaceutiques, des pigments, des huiles pssentielles stc ...

La macération est réalisée par le séjouwr plus au moins prolongs
A froid d'un solide dans un soclvant, quand & la digesticn c'est uns

macegration dans un liquide chaud.

i



L'extraction solide-liquide est une ocpération de transfert de
matigre entre une phase solide (la matiéres & extrailre) et une phase

liquide {(le solvant d'extraction).

Elie fait partie avec 1l'extraction liguide—liguide et
1 'absorption des opérations d'extraction par les 11 gquides c'est A&
dire de celles pour lesgquelles un prodult contenu respechivensnt

dans un =olide, un liguide ocu un gaz passe a l'eétat disscus dans un

liquide.

I.2 DEFINITIONS

Fhsz : C'est une partie homogéne d'un systéme sépareée d'une

th
it
Iin

autre partie de ce systéme par une surface marguant la dicontinulte

des proprigtés.

i

guilibre Deux phases sont dites en 2quilibre guand les

activités de chague constituant dans les deux phases sont #dgales,

dans ces conditions le systéme n'est plus sidge d'aucune

transformation apparente.

On appelle constituant toute espeéce chimique

i
)
lyi
jct
[
I+
L
i
It

présente dans le systeme.

Solut® : On appelle solute, l'espéce chimique la plus scluble

dans le solvant 2t qu'on désire extraire.

Splvant : C'est un produit chimique constitue par une ol un

mélange de substances dissoclvant le solute.

Un



Charge : On appelle charge le mélange initial duguel on veut

extraire le soluté.

Extrait : C'est le produit ebtenu apreés extraction viche en

socluts.,

Raffinat : C'est le prodult ocbtenu aprés sxtraction pauvre n

Le traitement théorigue de la diffusion peut sze failre pouwr un
atat non stationnaire  (conditions technigques) cu pour uwun état
staticormalre idéalisé. Four cela deux modes de reéeflexion se

présentent :

- soit on considére le systéme sous 1'angle de la diffusion
pure et on adapte les lois relatives aux conditions technigues

{traitement mathématigque)

- soit on considére le systéme dans un ensemble et on développe
un  mode de représentation en tenant compte du facteuwr de diffusion

{(traitement graphigue)

Les résclutions mathématigues powr 1'#tat non stationnaire sont
analytiques et s'appuient sur la deuxiéme loi de FICE scous sa forme

intégrée.



pde
=

g 7
'bCA - D(bc: _’_DZCA +bC4): DVQCA {
»E€ 3x Dy  dz*

. v e D
T s CA zst la concentration du scluté A en Kgim
D gest le coefficient de diffusion f{cocefficient de
transfert de matiére par diffusion en mth

1
< CA représente le Laplacien de Cy

La deuxiéme loi de FICKE décrit le changement du  champ

£
ilt
ifi

concentrations, lors de la diffusion en fonction du temps t =t de

1'espace (X,¥Y,2) (fig. I.1)

La plupart des auteurs considérent le cas idéaliséd de la

diffusicn . unidimensicnnelle dans un sclide plan d'épaisseur
négligeable par rapport & sa surface (fig. Ta2) l'équation (13}
s'édorit o
t
0CA _  DCa (2)
ot dx?

Fowr une considération bidimensiomnelle de la diffusion dans un

solide cylindrique infini (fig. I.3) 1'equationlil) s'écrit

3Ca - D_(D‘LCA + b‘LCA) (Bren coordonnéess
dt oxt yyr

i

rectangulalves
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fia T3 Diffusion bidimensionnelle.




(4)

DCa ¥ Ca 4bc)
Y = T
o = (37 tFor

La forme implicite des égquations différentielles a favorise 1

i

développement des méthodes graphigues. Elles permettent en effet

Li
]

ronsidérer la diffusion dans un systéme & contre cowrant  dune

I

marmiére globale et plus facilement accessible.

Le calcul graphique envisage soit 1l'extraction scolide-liguide
par diffusicn continue, scit celle a étages. Dans ce dernler cas,
on admet généralement que dans chaque etage, l'équilibre sntre les
concentrations des phases solide et liquide se réalise, on parle
alers d'étages idéales. En pratigque, les stages ou @tages ne sont
pas totalement efficients, cette =2fficience dépend des temps de
centact des phases, de la nature du matériel a extraire et de la

températur=.

I.3.1.1 Le modeéle du film & double ccuches [21 (fig. I.4)

Dés nque le solide est mis en contact avec le solvant, le
trarnsfert de matiere par diffusion commence. On distingue alors
deux phéncmenes qui se développent parallélement 2 la diffusicon

dans le sclide, c'est & dire le déplacement des substances solublas

de l'intérieur du solide jusqu'd sa surface, et la diffusicn dans

iji

la phase liquide, c'est & dire le passage du soluté de la surface

du =olide dans la phase liguide.



Concen }ra 'Hon

La theorie du film.

A C
couche limite de i covche limite de
la phase solt3e \ la phase ff'?wp/a
N
dy
Solide Ll'qui s
mterface :
O Sens do trans fert.
L¢32hda : Ay Cag
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3; Carg
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‘(‘5":14 . Modele Jes transferts par



Ces deux modes de diffusion sont représsnteés par la thaorie du
film & double couches. 11 existe en offet & la limitse des dsuy

fares une couche immnebile.

it
=
o+
o
i
i

Cette couche nomée couche limite est séparee en  deux p

diépaisseuwr variable par une interface.

A 1'interieur d'une couche limite, le gradient de concentration

du solutd dans le sclide 5 est donné par 1l'expression @

Cas — Casi
de

,-\
u
-

=t celui dans la phase liquide L par l'expression i

Cag — Ca
dv

o C est la concentration du soluté dans le solide (Cag ? =

(&)

dans le liguide (Cy )3 et les Cpa les concentrations respectives a

l1'interface.

Ces gradients de concentrations déterminent, aveo les
coefficients de diffusion, l'allure des transferts dans 1'une ou
1'autre phase. L'éguation de FICK pour la diffusion dans le solide

s'dédcrit alors @

_d_ﬁ,’ = D.A. Cas — Casi (7)
dt /s ds

i2



et pour la diffusion dans le liquide

(j_c_ - DA CALD - CAL z-F
A T

L2 gradient des concentraticons ainsi détermins @st

i
T
ot
31

différence des concentrations entre les deux solutions se trouvant

HH
%]
—
ot
i
(@)

de part et d'autre d'une certaine portion de phase {

liguide), de surface spécifique et d'epaisseur d, gue 1l'on pesut
e ; . - A

assimiler & un diaphragme. (A en m /m;
En régime staticnnaire, 1l ne s'accumule pas de substence &

1'interface, donc :

dC\ _ dC _J_Q
db/s \dt), ~ dt

()

si l'on admet gu'il v a cowrant laminaire dans les couches limites
des phases et gue la diffusion est mocleéculaire, la loi de FICK pour

le transfert unidimensionnel prend la forme sdlivante :

“'C) _ DA Ac

JE ) A (10)

par analogie aux transfert de chaleuwr, on égorit o1

dl - DA AL (11)

—

Jb d |

13



et powr l'état stationnaire :

dC _ 2. A AcC
- g

TN j- 25t un coefficient local de transfert de matiére.

Des #guaticns (7)) et (8), on dédult :

le flux de matiégre ou (courant de masse) en phase sclide

M:ﬁ:ﬁ,(cAs_CAsd) (13)

le flux de matiére cu (ccurant de masse) en phase liquide :

M:% -_-ﬁL(CA“;—CA,_) (14)

Comme 1'interface n'offre pas de résistance aux transferts,

puisgu'1l ne s'y déroule pas de réaction chimigue, les
concentrations CASL et QALL sont en égquilibre.
Le rapport entre ces concentrations est egal a une valeur F,

nommeée coefficient de partage, d'od :

CASL. (15)

=F

Cac(

14



P

cela =ignifie qu'a une

correspond une concentration 4d'

AS:P CAI..

concentration en phase

égguilibre

solide Chug o

2n phase liguide C:l :

(1d)

De m&me, pour une concentration en phase ligquide Cyu » on
trouve une concentration d'équilibre en phase scolide S:}

C:AL - — *

P AS
considérant les  transferts  sur
liguide, 1'éguation (13) s'ecrit

ﬁsP = Clau— Caud
L'addition des égquations (18)

gradient total des concentrations

m

Gp s AT

-—20—- = CAu,' - CAL

-

la base

) A
m(ﬁ;ﬂ (3,_) Cou Ca

1 _4 1
K, -ap

un

2n posant

HL est

liguide, d'acd :

coaefficient global de transfert de

des donnmées de la

(18)

gt (14) exprime l'efficience du

(1893

(149

(19)

(20)

matiére en phase

=K. (C:;L'— Cm-)




De la m&me manisre, considérant les transferts sur la base da

[t

donndes de la phase solide @ 1'éguaticn (14) s'écrit

m - G %— (6'45,,' —Crs) (282)

par addition & l'éguation (13}, on obtient & nouveau le transfert

giobal :

- SP A *
m(_+_ = Gs-Chs  caa)
b O

A
an posant — = P (244

— — —

k‘a (35 (35
g ¢ @tant le coefficient global de transfert dans la phase

solide.

r
o

mM = /<S (Cqs— C’:s) l:

les équations (21) et (25) peuvent s'écrire scus forme génerale

M: K AC

qui n'est rien d'autre gque la premiére loi de FICE utilise pour l=

calcul graphique de l'extraction sclide liquide continue.

16



I.4 FACTEURS INTERVENANT DANS L

La mise en ceuvre de l'extraction solilide-— A

ot

£
I
=
a}
it
i
il
o
ot
it
]
m

- 1'état du soclide et du solute

la nature du selvant
- la température de l'extraction
- temps de contact

- taux de solvant

I.4.1 Natur

Im

et état du solide et du sclute

Les s=solides & traiter se présentent scus forme de particules
compactes de diverses grosseurs, gros grains ocu fines particules,
de  fines particules précipitées lors d'une reaction chimigue cu de

fragment de consistance et de tailles variees.

Le soluté contenu dans ces corps est socit un solide, soit un
liguide stable ou non, répartil plus au moins régulisgrsment & des

tenewrs variables dans le solide.

Lorsque le soluté se trouve a uns teneur importante dans  le
solide, la structure poreuse peut &tre detruite par dissolution du

zcluté avec productions de fines particules.

Four les matiéres veégétales, le solutéd est souvent ccclus dans
des cellules d'od il est extrait par csmose & travers les parols
cellulaires. Flus la matiere est finement divisée, plus la surfacs

de contact (ou interface entre le sclide et le liquide) est grande,

et plus le parcouwrs du soluté & 1'intérieur du sclide est petit.

17



Ces conditions se manifestent par une vitesse de transfert
relativement importante.
11 faut saisir aussi gque la division en fines particules n'est

pas toujow s recommandée pour le traitement des matiéres vegetales

ou animales.

I.4.2 Nature du sclvant
e solvant doit Etre sélectif, posséder une grande capacite de

dissolution, L cint d'ébullition eun éalevé, et une faibis
. P :

il

viscosité., I1 deit Etre imflammable et non explosif.

Un bon sclvant, sélectif et veolatil, fournit des sclutions
riches en soluté désiré, n'exigeant que des frais d'evaporation

réduit.

L'emploi d'un sclvant de bas point d'ébullition peut cbliger &

opérer sous pressicon.

Le choix d'un soclvant de basse viscosité et de faible densite
ezt a recommander en vue de faciliter la diffusion du sclvant,

l'agitation et la séparation mecanique.

Les principaux soclvants utilisés sont 1'eau, les alcools,
l1'acetone, les hydrocarbures (essence, benzéne) et les solvants

halogénéa(CCM,CHCB;“)

18



1.4.3 Température du milieu

L'élévation de la températurs a une influence favorable, car

-y

@lle accroit souvent la solubilite, la faciliteé de diffusion du
solutds =t diminue la viscosité du ligquide. Toutefols, des

températures trop élevéms sont a éviter car, dans ces conditions 1l

1l

peut y avoir extraction de composés nuisibles et détericration de

substances extraites.

I.4.4 Agitation du milieu

Liagitation des particules dans le solvant, Ui a pour objet de
maintenir le sclide en suspension dans le liquide et de faciliter
la diffusion du soclute, a une influence favorable sur la

réalisation de 1'opération.

1.4.5 Temps de contact
_a détermination du temps de contact nécessaire a l'obtention

d'un rendement satisfaisant est une cpération trés impoertante.

I.4.6 Taux de solvant
C'est le rapport guantité de la charge sw quantite de soclvant,
1a détermination de ce taux de solvant nécessaire & 1'cbtention

d'un rendement satisfaisant est indispensable.

I.5 TECHNIQUES GENERALES

On peut envisager au moins trois méthodas gengrales

diextraction

i



~ & é#tages multiples & cocowrant

— A& étages multiples A& contre couwrant.

Toutefois, les différences entre ces méthodes ne

compte que du nombre de stade d'extraction ainsi gue de la manidr

dont circule le sclvant dans chague stade.

bed
-

ast  potament nécessaire de distinguer entre la miss  en
CEUVTE des processus  en discontinw ou en continu avec des
particules en 1lit fine, en 1lit mobile cu en suspension dans lea

liguide.

Les opérations discontinues consistent a mettre en présence uns
certaine gquantité de solide (charge) avec une charge de solvant, o
peut procéder soit en un étage (extracticon par simple contact du
zplide par le solvant), soit en étages multiples & cocourant
(extraction par contacts multiples avec des fractions de solvant
frais). Ces apérations sant wtillisees au laboratoire =k
svontuel lement dans 1'industrie lorsque les guantités de matisgrs X

traiter sont faibles.

Les copérations continues sont recommandées pour le traitement
des gros tonnages dans 1'industrie. Elles se caractérisent par le

cheminement ininterrompu du solide et du liguide.



Dans une extraction scolide-—-liguide, ce que 1'an désir
déterminer par le calcul peut se résumer a cecl:
connaitre la guantité de scluté extraite par une certalne guantits
de solvant, d'une matiére solide & teneuwr donnée en soluteé dans un

+
pr=

13
1

i)

systéme & nombre d'étages finmi, ou déterminer le nombra o ges

néressaire & 1'extraction d'une gquantité bien déterminee de sclute

Four 1'a&laboraticon des calculs théorigues, 1'étage ideéeal est
considére comme un stade d'extraction, dont lequel la sclution

zdparde du sclide est en eguilibre avec la solution retenus par le

in

de.

et

1

ii

Dans le cas géneral, i1 est beaucoup plus facile d'éffectusr
les calculs graphiguement comme dans les autres opérations de

transfert de matieére, et ceci nécessite une représentation de

1

conditions d'éguilibre. Les représentations graphigques seront
faites a 1'aide de diagrammes triangulaires.
Appelons A: le solide insoluble
E: le sclvant pur
C: le sclute

désignons par



F: exprimée en Kg(B+C), la guantite ou debit de (B+C) introduit

dans un étage.

4

E: exprimée en Hg(B+T), la guantité ou débit de (B+0C) contsinu
darns la solution guittant un atage.
F: exprimée en Hgl(B+T), la quantité cu débit de (B+L) contenu

ans la solution retenue par le sclide dans un étage.

exprimé en KgC/Kg(B+C), le rapport massique du sclute C dans

la sclution retenue par le solide.

yvi1 exprimé en HgC/Kg(A+D), le rapport massigue du scoluté C dans
la solution gquittant le scolide.

2 le rapport massique du scluté dans la solution adhérant au
solide en gquilibre avec la soclution le gquittant.

N: exprimé en FgA/HEg(B+L), la concentration en solide inscoluble

dans le towrteau résiduel.

ta figure 1.5 représente le cas d'un mé&large M1 dugquel st

gxtrailt tout le soluteé.

A l'éguilibre, la composition de la sclution retenue dans 1=
tourteau est identigue & celle du ligquide recueilli, la Ligne
d'équilibre joignant les points représentant les deux courant EL 2t

Ré gst par conséquent verticale. y = x*

22
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Femargues:
1— Dans le cas géngral, les lignes d'éguilibre ne sont pas
vertical, ceci se prodult: |
~ 8i lg temps de contact liguide-sclide n'a pas éete assex

leng powr permettre la dissclution compléte du sclute.

i

~ 81 une absorpticn préférentielle du solute intervient.

ul

i le scoluté n'est pas distribug également entre 1a
eolution soutirée et le ligquide retenu c'est a dire Yy o= mu*

moom oest le coefficient de distribution, m # 1

o- ta courbe N = fly) représentant la scluticn soutiree est
confondue avec 1'axe oy car le solide insoluble est absent dans

cette phase (N = 0).

3- La concentration de A dans le tourteau résidusl designeés par
Iﬁzb' s=t fonction de la durée d'égouttage cu de filtration ty = En
effet NQL etant exprimé en kKgA/Kg(B+C); un temps d'égouttage faible
By Aty augmenterait la gquantite du liquide retenu: HIU }ﬁd . par

la

amne i - 1 — 1 ' 2N .
consequent NﬂL prendrait une valeur plus faible hlzt u.JgL

point représentant le courant Ri serait déplacé vers le bas.

En conclusion nous dirons gue le temps d'egouttage est un
paramétre a prendre n considération lors de 1'établissement de
courbes d'éguilibre dans les copérations d'2xtraction solide-

liquide.
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I.6.2 Extracticon avec un étage unigue

Considérons un 2tage réel représente

par la
rectangle représente liopération entliere

a figure I.6, ol le

~ mize en contact du solide et du sclvant d'exivaction
~ séparation mécanique des phases.

Supposons que A est inscluble dans B,
Eilars dg ma

inscluble A I\}F.F: N, R4

o

sur le soplute

(2)
31 le

solvant (na contient pas de scluté C)

C: XF - F+Y0EO =Ya Eq +X421: ’(H1-M1

est pur

%:Oe} 63:‘..5

1'équation (2) serait

(23!
XFFz Yggn +K4Q4-

3- sur le

in

olvant B: (3)
31 le solvant est pur nous awrons

1.5+ (1-%¢) .F:(4-74)-64+(4—x4).ﬂ4

Ainsl nous awrons:

A A
N, = 4

—
- —

M

F4Eo

XM - XP.F*YoEu _Xp.F-’-YaED
4 —

F+Eo

™My



Solide & trader . Solide raffiné

A kg msoluble Aky insolvble
Fily (B+c) Rq:ky (B+¢)

Ne: Kg8/kg@0) Ny K9 A [Ky (B +¢)
e Kot/Kg (8+0) Yo Kse/Kg(B+¢)
Solvant Selvtion extraite
m+o\ E4 : Kg (B+C)

Yo : Kgl/ Ky (8+C) %1 Kge/Kg(B+c)

N (/{5;4_'/,’4._3(%1#;\)

A
£
ANr

N;,g4 ___________

Nt

|
|
|
|
|
|
|
|
|
: .
54 'LM4 %24 1{:; ?('x;j ‘KjC/Kj (5*6})

f97 5 Extraction avec vn etage -
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1.6.3 Extraction

Cette extraction se pratigue de la maniére suivante :

gprés aveoir é&ffectud une extraction & dtage unigue, on remet en
cenmtact le sclide avec une nouvelle charge de sclvant et 170

sépare le sclide de la sclution, on extrait ainsi une autre

Fraction de soluté.

tip

L'epération peut €tre répétée un certain nombre de fTois Jjusgu’

&limination du scluté du sclide.

I.6.4 Extraction continue & contre courant

Reportons nous & la figure I.7.

Supposons gue A est inscluble dans B.
bilan de matiére glebal: F+E, = E,= (13
i g ,\)p.“‘ 2'\)’ +E,= M

hilan de matisre sur le soluté C:

X E - o
PF-’-YUP.M%LH = Yngd"'x'urauﬂf' M*M C2)
=i le solvant est pur (ne contient pas de soluté) vy = 0 =t
P44
E = 5 nous awrons i - (23!
NP.M XFF =Ya E‘\ . KUP QN’ = M){M
diod :

Nq-: A = A
M F-‘,EUP*'A

Ypu = *F-F-!- Tnea - gNrM

F + E”P"4
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Les points représentants les courants Ry et EL sont @ffluents
de la cascade et sont reliés par une drolte passant par My.
- R“ doit Ftre sur la cowbe d'équilibre
F-&-EMPM = b\-—l-Q”’
- _E = Dr
F E;\s ﬂy\)', ”P-HI

- DR représente la constante difference (R-E) entrea deux

' od

[H3
ot
fu
i
i
11

consécutifs.

~ Dp est situé a l'intersection des droltes FEy et R”’Ek%+;

- les &ffluents de chaque étage sont reliés par des lignes
d'équilibre.

- la droite DQR| coupe 1'axe horizontal en EL qui est ean

équilibre avec R, , D Rz coupe ce mEme axe n Eg etc ...

A &

Le ncmbre d'étages théoriques est donne par  le nombre  de

droites ou de lignes d'équilibre coempris entre D F et D, K.

2 l!Up
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Solide a trarter () Solide rattme (£

/' Ko /hr mnsoluble 3 Kg/hv/lns;}lub?-z\
R by (B4~
FKs/hv: (6+¢) Ny Kg /hy |

% (2) Rn,

i 2 | 2 b - it (840

N kg 4/ks (81) —1 — 5 % g C—x | %p SACICE
e—

Lo KoC/Ka (B0 Vo 25 L) e B \ Ny Ko A/ kg B20)

Solyion sovhvee (@)
Ca Kg/br (B+¢)
th ko c/ks (8+0)

Solvant (3

- Tl

Enpea Kj"/"? {t 2

/
y L .or VA / p
INper K5/ K9 B

1cug T+ Exkraction continge & confre covrant
A e}agzs wultiples
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On appelle lycocpéne, le pigment rouge de la tomate; clest une
substance =olide, pulvérulante, stable et de constitution

~ristalline, dont la formual brut esast T, H .
E ) e e £s 40 5'6

I1 faut sculigner & cet égard, le caractaére inerte du lycopéEne
vis & wis des milieux dont lesguelzs 11 se trouve en suspension, de

mEme 11 est sans activité vitaminique.

I1.2 HISTORIGUE: L[31

Le lycopane flt découvert dans la tomate gt le fruit du rosier
par MILLARDET [51 en 1876. C'est un pigment qui est moins répandu
darnz les plantes gque son iscmere : le carcténe, extralt de 1a
carctte par WACKENRODER en 1830 et gue 1'on & retrouveé plus  tard,
dans les feuilles d'épinard; les tiges de ceréale, la tomate =t
dans le régne animal @ le corps jaune de la vache, les calculs

biliaires, le jauned 'ceuf et le lait.

I1.3 CLASSIFICATION: £51,[&61,L71

Le lycopéne appartient & la famille des carcténcides, lesguels

1

sont des pigments liposclubles, élabores par les végétaux ocu  le
allant dv
micro-crganismes, et sont dotes d'une culmratioﬁVGaune orange au

Souge vioclace.
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Cartains d'entre eux sont hydrolisables lors de lewr absorption
intestinale, ils domment alovrs naissance a la vitamine A; e sont
des provitamines A auxquelles on accorde par extermsion lg  terme

générigue de carcténs (x, £ et § carctane’.

Les carcténcides, qui ne peuvent prendre part & CE DUTOCESSUS

dihydrolyse sus—désigne, ne peuvent par conséguent fowrnir de la
vitamine Aj ils =ont appelés: carcténoides inactifs (e le

lycopénel. Néanmoins 11 faut préciser gu'ils contribuent a conférer

une coloration A& de nombreux produits alimentaires et végetaux.

Ouand & la classification chimique, le lycopene appartient & la
famille des térpeénes dont la formule brute est un multiple de
1'isopréana - ngi" Les hydrocarbures térpénigues sont classds sur
propesition de WALLACH [51 en 1891 en hémitérpanes Cg HZ .
mencterpéne Cy Hig, sesqultarpenes BK sz, di, tri et tétratérpen=s

Cyo Hese - Le lycopéne est par conséguent un tgtratérpens, gul

pourrait résulter de la condensation de la molécule de 1'isopréne.

I1.4 LES CAROTENOIDES ET LE LYCOPERSICUM ESCULENTUM: [71,C81]
11 éxiste actuellement plus d'une centaine de carocténcides,

renfermant 40 atomes de carbone (B groupes d'isvpréns!.

.es groupements iscpréniques sont enchainégs de sorte gue

et

25
liaiscns simples et doubles alternees, forment uwun systéme de

doubles liaisons conjuguées, ce qui explique que la plus part des

[
i



carcténcides, sont des pigments dont la coleraticn varie du jaune
orang® au rouge viclace.
Ainsi, on attribue les colerations rouge et Jaune orangsg de la

tomate, respéctivement au lycopéne et au carctens. Cetts

]

oar conséquent pris le nom de lycepersicum esculentum.

L'étude faite par Mireille CABIBEL et F. FERRY

lédvaluation de la pracisicon de la mesure de

e

caractéristigues phvsico—chimiques de la tomate et

™

3

quelgues

choiyx de

critéres de maturite a montré gu'au dernier stade de maturite de la

tomate {(stade rocuge)ds la guantité du lycopéne est beaucoup plus

importante qu'aux stades vert et jaune, en effet sa
augmente de 20 A& 40 fois du stade jaune au stade rouge,

calle du carcténe reste approximativement constante et se

guantite
alors gue

retrouys

dans les mémes proportions que le lycopéne au dernier stade.

i

IT.5 STRUCTURE CHIMIGU

Im

1=

I1.5.1 Structure c

(=

imigue du lycopeéne: [91,[5]

Le lycopéne est un tétratérpene acyclique, renfermant treize

doeubles liaisons dont onze sont conjuguées, son squeletfe carbone

gest aisément divisible en huit unités iscprénes.

CH3
¢ CHy
CHy Z°~cene”

Le type d'enchainement le plus courant est celul od une il b

est lidée par son carbone 1 au carbone 4 de 1l'autre (fig. I

ac

I.1).
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Far reéduction catalytique, le lycopéne fixe treize molécules

d'hydrogéne et dorne 1'hydrocarbure sature C HJ

40 82"

CEOTIE, il libére deux molécules d'acétone et de

Le caroténe est en réalité un mélange de trols isomeres:
le x carcténe, le # carcténe et le § caroténe, respectivement dans
les proportions: 14%, B85% et 1% (trace), & 1'inverse du lycopene,
=z isoméres sont des tétratérpénes cycligues et renferment moins

de doubles lialsons.

11.5.11Le £ caroctene
C'est un tétratérpeéne bicyclique (fig. 1I1.2), renfermant onze

doubles liaisecns  toutes conjuguées.

11 donne par hydrogénation catalytique 1'hydrocarbure
bicyclique Cao H?ﬂ’ contenant quatre hydrogénes de moins que le

dérivé acycligue saturé correspondant.

L'ozonisation ne conduit pas & la formation d'acétone, mais
donne de 1'acide géronique: COOH -'—‘/C'\—" CH,y - CHZ-CHZ—CEJ—-CHS
CHy  CH3
L'hydratation biclogique du # caroténe, domme nalssance a deux

molécules de rétinol (vitamine A):
Ch Ty
M, C-CH=CH~ cl::cu-cu—,-w_au,,o”
tHy, C-—C»H; CHyy

CH,
34
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II1.5.2.2 Le x caroctene:

!

sst un tétratsrpére bicycligue, venfermant onze doubles

limsisons dent dix sont conjuguédes (fig. II1.30.

Far hydrogénation catalytigue, il dommme aussi 1'hvdrocarbure

o
i

C40H¥g de structure bilcocyolique.

Far hydratation biclogique, le x carctene fournit seulemsnt une

%
1
i

molécule de rétinol.

I1 est & soculigrner gque l'czonisation ne donne pas l'acids

gEronique.

11.5.2.3 Le & carctene:
Il présente une structure monccyclique gqui renferme douze

doubles liaisons, dont onze sont conjuguees (fig. IT.4).

e & carcoténe donne par hvdrogénation catalytigue
1'hydrocarbure monocycligque CQOHGD’ contenant 2.H de moins que ls

dérivé acyclique satwé correspondant.

Far aillesurs, lozonisation fouwrnit une molécule d'acetons,
l1'hydratation biclecgique du & carcoténe, conduit & la formatlion

d'une seule molécule de rétinol.

I1.6 PROPRIETES FHYSICO-CHIMIGQUE: [71]

Diune maniérs générale, les carcténcides sont des pigments

lipesclubles (soclubles dans les graisses) et insclubles dans 1'=su.

36



La liposoclubilité de ses substances expligue gue ses

sg  concentrent

timsus végétaux =t animau.

Far ailleurs, il faut

s'oxydent & 1'ailr

Le tableau suivant

chimigque de ses substances.

an sg décolorant.

illustre

mentilionner

certaines

dans 1'insaponifiable des extralts

que

plgments

lipidigues de

pigments

proprigtés physico-

propriégtes

densité
d 20°C
20°C

substances masse

moléculaire

point de

fusion

o B

sclubilité

lycopane 536.89 1.00

175

soluble dans le
tetrachlorure de
carbone (CCly) et
dans le chloroforme
(CHC1l3) peu scluble
dans 1'&ther.

3 caroctane =346.89

184

soluble dans le
m&thancl (CH3OH), le
banzene (CgHg) ., peu
soluble dans 1'esther
de péetrole.

x carotene 5346.89 1.00

188

soluble dans le
m&thanol (CH30H) =t
le bénzene (CgHp 2.

& carctene £36.89

178

soluble dans le
benzéne (CgHe) et le
chlovoforme (CHCls}.
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ITI. INTERETS ET UTILISATIONS DU LYCOFENE: [&61

L.e lycopéne, ainsi gue la plus part des pigments, sont des

substances colorantes, particuligrement inscluble dans 1'gau, par
consegquent, il @st utilisé comme colorant dans beaucous
d'industries, on citera le teutile, 1'encrea, l2 vernis, la

eintures, le papier stc ...
: f

e colorant pigmentaire est dépose sur la marchandise a teindre

ou & imprimer A& l'aide de liants appropriés.

Le procédé actuel d'impression consiste & introduire le pigment
danz une émulsion essence-dans—eau ou eau—dans—essance, le liant
st ensuite ajouté powr assurer la  lialson fibre-colorant, ce
dernier est généralement un preduit de précondensation d'une

matiére lastique, qui aprés l'impression et le séchage, @2 a
: P :

Ut

complatement condensé par chauffage & températwre élevés pour
former une combinaison de haut poids moléculaire. (procéde de

coloration par pigment BASF [&61)

En 1983, un procédé de préparation d'une composition  pour
teinture, au moyen de colorants naturels fit brevetéd par  Anne-

Marie—-Melin MOULET. [10]

Cette invention permet de préparer a base de pigments des
coleovrants végétaux trés stables, aisément applicable a4 la teintuwre

de toute sorte de matiére, & petite ocu grande &chelle.
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On mélange pour cela un extrait colorant (pigment) & 1'&tat
solide avec un ou plusieurs composes MiNSraux, #galement solides,
inscluble dans 1'eau =t ne dormant pas de combinaiscons insoluble

avec 1'extralt végstal.

A titre d'exemple non limitatif, on peut citer en tant que
composés  mingraux convenant & la reéalisation de 1iinventicn, des
oxydes, tels gue ceux du zinc, titane, silicium, aluminium; des

sélicates nmaturels comme le kacollin, la bentonite ou le talc.

Les extraits rcolorants mis scus la forme des compositions
=suivant 1'invention scont particuligdrement stables au stockage
(dépassant 18 mois) mEme lorsque la teneur en élément colorant est

faible.

De plus, ils sont facilement dispersés ou remis en scolution de
maniére uniforme (sans formation d'amas) dans le solvant  servant

wabituellement & réaliser la teinture proprement dite. [10]

o8






INTRODUCTION=

Notre travail consiste & récupdrer & partly de la  tomate un

rolorant naturel: le lycopéne, par un procede dlextraction par un
sclvant & 1'échelle laboratolrve.
Les paramétres influengant swr le rendement de  1l'opératiom

- la température de 1'exiraction
- le temps de contact solide-liguide

- le taux de solvant (rapport charge/sclvant)

Dans une premiérse étape, Nous nous Sommes intéressés & la
planification et & la modélisation des supériences, pour cela nous
avans &tér amené A utiliser le concentré de tomate de la Nowvelle

Conserverie Algerismme (Roulba).

i

La deuxigme étape a pour cobjectif d'utiliser les rejets o
tomate "peau de tomate" provenant de la m&Eme unité, pour  la

récupération du lycopéne.

Far ailleurs, il est important de sculigner, l1'indisponibilité
de ce colorant a4 1'échelle nationale, par conséquent, nous Nous
sommes inspirés pouwr son identification; de publications &trangsres

gque nous citerons ulterieuwement.

I1 v a liesu de mentionner aussi, ue la tomate ast
¥ ; =}

essentiellement constitude de, protéines, lipides, glucides, =au,
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cellulose, magnesium, phosphore, potassium, sodium, f=
carcténe (x 2t £)., lycopéne et acide oxaligue. Le concentre de

tomate garde la mEme composition.

11 est préparé par concentraticn du liguide extrait de tomate
at Filtré de maniére gue le prodult fini scit débarassé des peausd

et des pépins [111.

I1. EXTRACTION DU LYCOFENE A FARTI

La mise en modéle des procéssus, ou modélisation est  une
cpération fondamentale, aussi bien en génie chimigue gu'en d'autres

filigres.

Une fois, le modéle mathématique ¢tabli, i1l est possible de se
rendre compte du comportement du  systéme a  la sulte d'ume

modélization d'un ou de plusieurs parametres.

L.e modéle permet alors de falre des prévisions, de formuler des
recommandations, 1l ouvTe donc la wvole au probléeme de

l'optimisation.

LL'établissement d'un modele requiert deg résultats
expérimentaux, et le probleme est de connaitre, le nombre, la

précision et la localisation des résultats.
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Il existe deux situations exbréames 3
- soi1t pn dispose d'un certain  nombre
expérimentaus,
- zm0lt d'un terraln vierge il
l'expérimentation : c'est les plans d'expérience.

11.1.2 Les plans d!expérience:

Lorsgu'on ne dispose pas d

de

1ionm

2 réEsultats expérimentaus en

raszsultats

imaglne
guantitd

sutfisante, ou leoersque leur qualité médiccre ne permet  pas
1'élaberation d'un modeéle, il serait important de deéfinir  le
programme d'expérimentation.

Un plan d'experiences est constitué par une série d'essais
effectuéds selon un programme systematigue.

"abjectif fimal du plan est de permettre l1'&laboration diun
modéle movannant le minimum d'essais.

Le programme experimental le plus logique, et le plus
souhaité pour n'importe quel systeme physigue est l1l& plan
factoriel [121 [131].

Les conditions expérimentales sont choisies par la sélection de
niveau fixe pour chaque variable.

: n
I1.1.3 Le plan factoriel € :
Le plan d'expérience dont 1l'application est la plus génégrale
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pour les modéles formels est le plan factoriel & dewx niveaux, dif

plan factoriel Ew.

Un tel plan necéssite 2" essals, correspondant auw total des

combinaisons des deux niveaux des n variables.

Afin de simplifier 1l'écriture de toute les combinaiscons, 1l
faut définir un nouveau systéme de coordomnmées, en prenant  pour
crigine, le point d'intersection des valeurs moyennes entre les
deur niveaux de chague variable.

% ¢
LR T TR S | O R R Y |

Soient

wt
”“

» les variables.
Socient Mal, 3 Hgp 0 Myl oy ceeeees }as v oVpg 1 Hggr e Hpg » les

valeurs inferieures (i) et supérieures (s) de ces variables.

Le nouveau systéme de coordonnées défini, A& pouwr origine le

peint de coordonnées

f) . o v v oo e [l IV W +
RS TSEIS MAE T I T T T . R
R g e ¥ ¥ .,
: " Am : nm
2 2 2 2 25
les variables reduites X4, X o weowuewng Xn s'ecrivent sous la forme:
AT Ham g T Hem _ Y T Epm
X,':_______.X.L=___.___. B e —
Dy Diig Dy
A —_— ivl - Ly - N . (v — (¥} ”.
;-..45 n‘(/ uzs ”z‘r '”5 r\”‘,
ol Aa1 = — ,sz T eblleecsatios: g ad Wi W ,Ann L
2 2 2

Le domaine expérimentale est transforme, dans le& nouveau

systéme en un hypercube centré a l'erigine (0,0,0,..000,0) &t dont

b



les sommets ont respectivement pour coordonmées (EL il Bl g wwaw s LD

On admet gue la graﬂdeme%4dont on étudie la variation, peut

i

Ftre développdée suivant une fenction polynomiale de X o X s...y X

I

du type :

= + a, X, + X+ su.a + a %X+ X X 4+ a X Xy F wmamae F
L Z 1 2% T T e 3 %1 %a
& Ly + & g + waa + A X + c.e + 3 X X Z...X%
e R L a2$xty5 1&4\zxn ¥ q411"n<1%,3 Xn

clest "le modéle du premier ordre’.

hh

i

Las manipulations fournissant 2 N valeurs de '?; i at
) + - n - - 1 "
permettent donc de déterminer les valeurs de 2 coefficients El

de l'équaticon précedente.

Dans e cadre de notre travail, nous nous sSommes intéressés a
1'étude de 1'influsnce des trois parametres 1 la température
d'extracticn (T), le temps de contact sclidecliguide et le taux de

solvant (F/8) sw le rendement en lycopéns.

Four cela, nous avons choisi deux niveaux (ou  versions) de
variation pouwr chacun de ces parametres, Ce gui correspond alors &

3
un plan factoriel 2, condulsant a Huit expériencecs.

I1.2 MODE OFERATOIRE:

Le mode opératocire gue nous avons utilise peut se présenter

sous deur etapes =



Une &tape preéliminaive,

carotenes contenus dans le con

approprig, et dont leguel

parfaitement sclubles, est le

— Ensuitsz, vient 1'etape
téatrachlorureg de carbone,
remarquable pour le lycopene.

En fait, dans cette étap
deur solvants nen miscibles,
de =orte gue les x 2%t f-carc

méthancl, ce gul permet au te

aisément dans le solide pour d

par ses carcténss.
Materiels ut
Mous avons utilisé lors de

un erlen—mayer de 295
ur barsau—magneétique
une plague chauffant
un cristalliscire
une pompe & vide

un entonnoir—-buchner
ballon & deusx

un co

14/23)

=)

les

qui a powr objectif d'éliminer

centré de tomate. Le soclvant le plus

1g x—rcaroténe =t le fA-carcténs  sont

méthanol .

de la récupératicn du lyocopéns par

ce sclvant e affini

présenta

e, nous avons utilisé un melange ie

tétrachlorurs de carbone — méthancl,

tene restant, se dissolvent dans =
trachlorure de carbone de s'infiltrer

issoudre le lycopéne, sans Etre gene

nos manipulations

0 ml

g munie d'une agitation magnetigue
., un entomalir
ls avec rodages {(un 29/32 =t 1'autre



- un réfrigérant rode

- un thermomaéitre

~ deux ampoules A décanter de 300 m

- du papier filltre

- trois Ticvles de 100 ml

- un rotavapeuwr de rodage 2%/32

— un bkalion &4 un col de 100 ml, de
Frodults utilises:

- comme solvants d'extraction,

t&tvrachlorure de carbone

avec rvodage 14/23

: CClg

et le méthamncl @

rodage 29732
nous  avons employe
CHz OH

le

caractéristiques
solvants |
densite 20 température indice de
&4 d'ébullition refraction n
CCIQ .59 o e 1.4607
CHy OH 0.79 &4 °C i.3284
- pour @liminer 1l'gau, nNous avons utilisé un agent séchant:
le =ulfate de sodium anhydre : NaZSD¢

- nous avans

Etape 1:
- une guantite
erlen de 250 ml

aussi #ffectud des lavages &

-

m de cor

|

47
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- on y ajoute 130 ml de méthanol, et on  laiss

il

i
il

-

—+
m

=i

A

pendant 15 minutes & température ambiante.

- on procéde snsuite & une filtration sous vide.

Le filtrat, de couleur jaune, contenant le x-carotédns et le G-

caroténe disscus dans le méthanol peut €tre jete.

e wsubstrat sera utilisé dans 1l'étape sulvante comme charge de

l'extraction.

EL 2z

[1£3]

Iy

B
- le substrat récupéré de la filtration précédente st mis

dans un balloen de S0C ml.

- on y ajoute 150 ml de mélange : tétrachlorure de carbone—

méthanel (75 ml — 75 ml), puis on laisse agiter pendant un certain

let

emps t (temps de contact); & une température findge T (température

dlextraction), c'est 1'étage 1 de l'extraction.

Four réaliser ce montage, nous avons utilisé un cristalliscire
rempli d'eauw, dont leguel le ballon, contenant les solvants

d'extraction, la charge et le bareau magnetique, vy gst plonge.

L'eau est chauffée par contact avec la plague, lragitation ast

assurée par un systéme d'agitation magnetique.

La température de l'extraction est mesurée par un thermomatre

fixéd sur un col du ballen, le deuxiéme col sera utilise pour
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récupérer par vreflux, les vapeurs des solvants en y plagant un
réfrigérant (veoir fig. II.1).

- Far la suite, le contenw du kBallon est filird sous wvide
(fig. T1.2). Le filtrat est récupérd dans une ampouls a décanter,

fous  constatons gu'il sst formg de deux phases immiscibles @0 une

phase rouge, contenant le lycopene disscut dans la CCL?, @t uns

jadl

phase jaune, corntenant le f-caroténe et le x-carcténe dissout dans
le méthancol.

- Le substrat, de couleuwr encore rouge, st de nouveau
utilisé pour un deuxiéme étage d'extraction; par conséquent, les
opératicons de 1'étage 1 sont reproduites avec les mEmes conditions
{m&me temps de contact et méme température d'extraction), puls le
contenu du-ballon est de nouveau filtre.

- Le substrat obtenu, réduit & 1'état de poudre peut &tre
jeté, guand au filtrat, i1l sera mélangé au premier dans 1'ampocule 2
décanter.

- On vy ajoute 180 ml d'eau, puis on agite, et on laisse
reposer pendant 20 minutes. En effet, 1l'eau et le méthanol, étant
parfaitement miscibles, il ne peut se former gue deuy phases.

- La phase= rouge du CCl# est recusillie dans une autre
ampoule & décanter alors que la phase agueuse est jetes.

- On éffectus de nouveau deux lavages & 1l'eau  {avec
extraction de la phases agueuse) pour éliminer compl&tement le

méthanol.



LEGENDE

1, Plaque chauffante munie dune
aqtation magnetique .

2, Ballon con*enanf le melange
de solvants , la char e et ?a_ '

barreauy almon’re
3, Thermometre

4, Qefrl_c]e,rant

5, Support avec noix et statifs
6, Cristallisoive comenant de leav

fig

1 Appareilage delextrachon

du Lycopene
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- Enfin, on séche la phase ocrganigue dans un @rlen, sur

sulfate de scdium anhydre NaZSD4 pendant 20 minutes.

bBallon,

La solution séchée, est filtrées sur papler dans

puis distillés dans un rotavapeur.

Le

rendement en lycopéne est détesrming par gravimeivie

%C’ masse du ballon aprés distillation — masse du ballon vide

I1.3 RESULTATS EXFERIMENTAUX

masse m de concentré de tomate utilise

3

Scit le plan factoriel 2, illustré par un cube, ok chacun

tyrols

paramétres : T (température d'extraction), t (temps

contact solide~liquide) et (F/8) (rapport charge-sclvant), poss

deur niveaux de variation et apparait guatre frois scus la mE

valeur (fig. I1.3).

= 18°C et T, = 40°C

10 minutes et tb = 20 minutes

- Rapports massigues charge-sclvant:

.
cu

(F/8), = F, /8 et (F/8), =R /35

= my =80 getF =m = 120 g sont les guantites

tomate utilisdées.

5 3

la masse du mélange de sclvants d'extraction.

&

(0,79 » 75) + (1,59 x 75) = 178,5 ¢

'3
1
£

des

de

ede

eEme
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par conséguent

(F/S)y = BO/178B,0 = 0,448 =t (F/B), = 1i20/178,35 = 0,672,
- Les valewrs inférisurss et supsrieures gue nous AVons
attribue au paramétres considérés, sont indiquees dans le

tableauw (1).

3
' domméss
parametres
valeur inferieure valeur supdrisuwrs
T £ i8 4.0
t (minutss) 10 20
(F/8) 0,448 0,672

Les rendemaents en lycopéne U%p, chtenus pouwr chacune des huit

. 3 |
expériences du plan factoriel 2 (fig. 11.3) scent rézumés dans le

tableau (I1).

expérience N°i| T(°C) t{mn) (F/S) Y
1 18 20 0,672 00,1958 %
2 40 20 0,672 00,1704 %
C) 18 10 0,448 O,16048 Y%
4 40 10 0,448 00,1876 %
5 18 20 0,448 0,20386 %
b 40 20 0,448 00,1738 %
7 18 10 0,672 00,2260 %
B 40 10 0,672 0.,2314 %




i

Fassons aux coordonnmdgss rédultes définies par @

T-(18+40) /2 T-29
o= = pour la tempédrature d'extraction
(40—-18) /8 11

t-cio+20r/2 1-15
#o= = pour le temps de contact scolide-liguide
(BO—-10) /2 5

(E/8)—(0,672-0,448)/2 (F/5)-0,56
& = = pouwr le vapport
(0, 6728-0,448)/2 0112 charge-sclvant

nous obtenons @

T °C 18 40 timnd} 10 290 F/8 0,448 0,672

X -1 +1 i3 =1 4 & -1 +il

Le tableau (II) pourrait se mettre alors scus la forme suivante =

expérience N°i X 3 8 1ZC
1 ~ + + 0,158 %
= + A+ + 0,1704 %
3 - - = 0,1604 %
& F - - 0,1874 %
5 - + - 00,2036 %
& + + = 00,1738 %
7 - = + 0,2260 %
8 + - + D,2314 %

]
i



I1.4 CALCUL DES EFFETS DES FARAMETRES OFERATOIRES

ouws  nNous sommes insplrés powr l'&laboration de ces calculs de
la méthode 1 " Dulcksr Methods " (143, appelés aussi méthode rapide
ki

pour 2 calcul des esffet

1

des param&tres opératoclirves  sur un

rendemant .

IT1.4.1 Calcul des effets individuels sur le rendement:

effet de la température d

i = - (,0056 Y%

1
|
[ i
Il
i
<
i
I
5y




II1.4.2.2 Calcul de 1

I1.4.2.3 Calcul de 1

interacticn entre les trois

= 4+ 0,006 %

le calcul des effets a été effectud essentiellement pour
dtablir une expression mathématique du rendement en fonction des

trois paramétres T, t et (F/8) ou x, £ et § respectivement.

L'analyse préléminaire de E00= - 00,0086 condulrait & conclure
que 1l'augmentation de T de 18 a 40 °C impliguerait wune diminution

du rendement de 0,0056 %, ce gui est en contradiction avec les

prévisions de la théorie de l'extraction par sclvant.

I1 faut sculigner & cet égard que les effets individuels et les

effets d'interaction entre deu paramétires n‘ont aucune



signification physigue, car les trois paramétres scont constament en

interaction; par conséquent 1'effet diun p

f

ramétre seul ne  peul

Ztre indépendant des deux autres. De mEme 'effet d'interacticon

Pt

entre deusr paramétres est dépendant du troisieme.

Donc, l'effet ayant une signification physigue est 1'sffet
d'interaction entre les trolis factewrs :
E (Txbx %)= 0,0065 %
Camme nous avons obternu un rendement maximal @ (tableauw 111D
x o= 41 =x T = &4 o0
Tl = 00,2314 % pour = -1 = t = 10 mn
& = —1 (F/8) = 0,472
nous concluons que
- ure augmentaticon de T de 18 & 40 °C
= Qne diminution de t de 20 & 10 mn
- une augmentation de (F/8) de 0,448 a 0,672
entrainerait une augmentation du rendement de 00,0063 % .
Il est par ailleurs utile de menticmmer gue les résultats

obtenus sont sn accord avec la théorie, en effet

- 1l'élévation de la température a une influence faveorable, car
elle accroit la sclubilité, facilite la diffusicn du scluté et
diminue la viscosite du sclvant.

- la diminution du temps de contact dévite le retour des
molécules vers le solide, région appauvrie en sclute (phenomens

d'osmoss inversel).



- 1'augmentation du vapport charge-solvant (F/8) est aussi

favorable & l'ecbtenticon d'un bon rendement, en effet :

* 51 la masse de solvant § st malntenue constante, la
guantité d'extralt récupérées sera d'auvtant plus grande gue la
charge F est importante,

* =i la charge F est malintenue constante, 1'ohbtenticon d'un
maximum d'extrait éxige une gquantité de sclvant minimale.

Ern conclusion, nows  pouvons  attribuer  au plan factoriel

3 ; 4
considéreé 2 un aptlmumml'= 00,2314 % de coordonnéges (T = 40 °C,

of
|

1y

= 10 mn, (F/8) = 0,672)

En portant sur un axe orisnte, leg valeurse des effets calculss

i

précédemment, nous remarguens gue les points  sont relativemant
@loignés les uns des autres (fig. I1.4), par conséquent, la loi de
rendomisation L1477 suggére gque l'expressicon polynomiale dui
rendement dénend de tous les effets consideres.

Remargue:

Si certains points représentant les diffarents effets,

présentent un entassement, comme le montre le graphe ci-desscus,

PR I Y

A 3 ¢ 1

-
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figT 4. Representation des effets des parametres sur un axe oriente .




&1

nous  le2s considérons, d'apréds la loil de vendomisation comme  des
points situés & 1'intériew d'une couwrbe de Gauss, 1 'asuprassion
poelynomiale du rendement seralt par conséguent  lndépendants des
effets gu'ils reprézsentent.
Le modéle mathématigue suggérsg pour notre cas est @
E E (7 E (- E T‘
( 1614 Tx /{ _
11/ = ’%O-F ___.(1’)“" _(_t)__{" 7.8 R N S S S
2 e B2 2 2
= (k%) E Txthz
E R T _~C“_.m1f 3.8
2 &2
oa I, = 2 ?,l" 0,1936 %
=n substituant les valewrs des effets :
0O,0056% 0,0154% 0, 0245% 0,0217%
7{:::},1?35% e E— s S v i & - - I
2 2 2 2
0, 0043% 0, 0301% O, 0065%
C_ JEI———— . . . B ] - h-]
£ F= e
T - 2% t - 15 E4s = 9,86
nous rappellons que @ X F e, B et & =
i1 &8 0,112
I11.6.2 Methode des moindres carres:
Scit l'expressicon polynomiale du rendement :
1{=C + Cx+C A +C &+LC xff +C x8& +C 8+ C xfd
0 4 1 4 g A ? )



I1 s'agit de déterminer les coefficients Cy ., 1= Diwevews y 7
par la méthode des molindres Carres.
: 2 . .
Fosons pour cela B = 20 0_'7') supresslion & minimiser
A
! C o= G &~ C Cox; 8 — L, a8 = C 5y &
= I - i - Nt - R » b T A s B = L L o A Bads )
B (’Zo: o~ Bypg™ Gl = G & B 6 s ¢ e 6% 5 P g O
dE 4 ,7
e = o= B (= § = 0 = 0y B &~ B o g~ & s~ E #uf
iC v L™ B,= g% £, v C v 5 ¢ e ¢
die 0

1
- C. D{ul"\ = ()
14 ,
4 = :
=% =8 C_ = C, = L_._._h"
(-]
| L ° =]
de mEme
dE > ‘ZL
— =) = C4 == ! ¢
dCy 8
1

dB S 3
e = ) — EL o f_ l’ ?/L
dCL, 8
E ! )
d & .

A
— D = Cy = ! 1&’
dD; 8

¥

dB 2oy o
=10 =% CV ==
dﬁy 8

b2



3
dE = e dp i
. = - o g == 1 A
dCg =
4B Z R W
R & =ik Cp = |
dC, 8

3

dE 2o B 8 o

= {0 = e 3 = ! -
dCy B

aprés calcul on obtient :

0,0245 % 0,0301 %
I o = 0 a 1936 % C 3 B R, E; =
= 2

0,0056 W 0,0219 % 00,0065 %

i E— TR S [ = - T8 =
1 o ¥ 2 * 2

0,0154 % 0,0043 %

Z g, = - —— 2 §f B = e
2 2

I1.6.3 Conclusion:
Nous constatons gque les coefficients obtenus par cette méthode
sont identiques & ceux proposés par la méthode utilisant les effets

des parmétres sur le rendement, donc les deux méthodes convergent

vers le mEme modéle mathématique.

I1.7 ANALYSE QUANTITATIVE DU MODELE:

Le tableau IV dovmne les valeurs des rendements 7o¢c-btem_ls

&3



les supérisnces, et celles des rE-n-.:lements?moa’dtmﬂéea par le& modele

gtabli. On appelle résidu R la différence s .

] a & %WP .Zm.g‘/ o=

- + + 0,1958 % 0,1957 % O,0001 %
+ + + 0,1704 % Q1704 ¥ 0 G0 %
’ . | :
- = = D,1604 % D,16048 % O, DOGD Y%
+ - = 0,187& % 20,1873 % O, 00Dt ¥ |
e + - 0,2036 % 00,2035 % 0,0001 %
+ + = 00,1738 % 00,1738 % 0,0000 %
= - * 0,2260 % 0,228 % 00,0008 4
+ - + 0,2314 % 0,2313 % 0,0001 %

II.7.1 Calcul de la précision moyenne sur chague ceefficient
ou erreur standard:
La précision moyernme sur chague coefficient T/, i EYyemwnea?

=t dornnée par 1'suypression de 1l'ecart type S

> e

L1413

ofh 7 est le nombre de coefficients dans le modele.

S = 00,0005 %




II.7.2 Calcul de la précision sur le systéme (rendement):

La précision sur l& rendement est donnéde par l'ecart type du

systéme.

. 5 [143

B

ul

oy est l'ecart type de chague coefflcient.

2 mst le nombre d'expérience.

2 =st le nombre de niveaw de variation de chague pavramétre

cpévatolire.

I

valeur.

Fo= 0,0010 %

L'expression du modeéle s'écrirailt :

st le noembre d'apparition de chagque paramétre sous la méme

q{,= 00,1936 % - 0,0028 % . x - 00,0077 % . #
(x 00,0010 %) (x Q0005 %) (X 0,0005 %)
+ 00,0122 4 . & - 0,0109 % .x.f - 0,0082 % .x.d
(X ©,0003 %) (+ 00,0005 %) {(+ 0,00035 %)
0,013 4% . B.6 + 00,0032 % . x.fB.8
(£ ©O,0005 %) (£ O,00035 %)
IT.8 OPTIMISATION:
Soit la fonction = f{x,f,8) & cptimiser
0,0056% G,0154% 0,0243% 0,0219%
73,— 0,1936% - I e R e w3
a2 2 & 2
0, O043% 0,0301% 0, 00654
- g i B el B S P e LB S
a2 2 2



L'ex

détarming  2n

i
i
]
o
1l
U
m

tremum de cetite forncticn s='1il

réasolvant le systéme @

mo_

</ |
i

=

L
il
e
ik
A
Lo

en subst

n
o~

+ 219

aprés ca

=% 33,0056 + 0,0219.48 + 0,0043.8 — 0,005,886 = O (13
=5 0,0154 + 0,021%.x + 0,0301.8 — 0,0065.x8 = O (2
= Q,0848 - 0,0043.x — 0,0301.8 + O,00485.x8 = O (2

154 + 2i9.x

ation (2} =& 154 + 21%.x = &5.x8 — 301.48 =+ & =

93}

ation {2) =F B45 - 43.x = 301.4 — &89x.3 => f# =

ituant dans (1) &

245 — 43. 154 + 21%.x
Iy em——— < i
20l - 5. &8 .a - 301
245 — 432.ux 124 + 21%.x
u W =
381 ~ T 301 + &5

lcul, on obtient une équation du second degré en x :

- 848703 .x% + 7B&60314.x — 21683039 = O

done la

Far

formant

En

-1,18.10 < 0O =& l'équation n'admet pas de racines.

fonction randement11 = f{x,5,8) n'admet pas d'extremun.

conséquent 1l'optimum est situg sur 1l'un des sommets du cube

le plan factoriel 2 .

effet, nous avons obtenu lors des expériences un rendement




maximal pour @

T = &0 °C, t = 10 mn, {(F/8)Y = 0,672, correspondant
respectivement A x o= +1, § = -1, & = +1.

Fouwr  jJustifier 1'ssistence de ce point optismum, nous  avons
a&ffectud ©trois séries d'expeéeriences sn failsant varier dans chaguse

zé&rie un seul paramétre tout en gardant les deux aubtres constants.
a) x = +1, # = -1 @t & variable.
by # = -1, & = +1 et x variable.
o) o x o= +1, & = +1 et  varlable.
Les résultats obtenus sont résumés dans les tableaux sulvants @
tableau VMa + x = +1 ; f# = -1
& -1 i - O (S 0,75 1
m=F 820 Qo 100 110 115 1280
h/ 00,1876 % |0,1987 % 10,2094 ¥ |0,2207 4 [0,2861 Y |0,82314 %
fableau ¥b ¢ £ = ~1 3 & = +1
X -1 - 0,34 0 0,54 1
T(=C) 18 25 e 35 40
Ly 0.2860 % |0,B278 % |0,2287 % |0,2304 % 10,2314 %
fableau Yo : x = +1 3 & = +1
2 -1 - 0,4 0 0,6 +1
timn? 10 i3 15 18 20
h 00,2214 % |0,2135 % |0,2010 % [0,1830 % (0,1704 %

L7



y=f®); 8=-4;8=41

)zznf{ﬁ)) A=+44; 'b'l=+4

s o +05 B
-1 -0,

figll 5



Tragons sur un mEme repére (flg. 17.%) les couwrbes
1L = (&) avec = = +1 et £ = -~1
q’= fix) avec £ = -1 et & = +1

q,: f{firy avec x = +1 et & = +1

i}

t interpretation:

- la aourbezt = F(&) pst strictement monctons, crolssante entre

(-1 , +11, le rendement en lycopéne est alors maximum pour & = +1,

- de mEme la courbe 1{ = Flx) est sitrictement monotone,

croissante entre [-1 4, +11, le rendemnt en lycopéne est maxlnum

- par contre la courbe qt = f(f) est strictement monotone,

décroissante entre [~1 , +11, le rendement en lycopeéns est maximum

L'analyse simultanée des trois courbes, nous amé&ne & conclurs
une fois de plus gue nous obtenons un rendement maximum 4{- Y, 2314
pouwr x = +1, @ = -1 et & = +1 correspondant  vréspéctivement &

T = 40°C, t = 10 mn et (F/S)

0,672,

11.9 IDENTIFICATION:

Nous avons utilisé dans 1'étape d'identification du lycopene

deux méthodes d'analyse :

65T



-

— La chromatographie en phase liguide (HPLOC)
q

- La spéctroscepie @léctronigue (UV /7 visible?

MNetons gque nous  avons analysé le prodult obtenu dans  las
conditions opératoires optimum de llextraction (T = 40°C, t = 10 mn
at F/S = 0,872}, avec un rendement de OR3L4 K.

I1.9.1 La chromatographie en phase liguide:

La chromatocgraphie en phase liguide est une méthode physigue de
séparation dans laguelle les composants a séparer sont répartls
entre deux phases, l'une d'entre elles est constituée par un lit de
matériaux stationnaire tassé dans une colonne, au travers duguel

s'infiltre -la deuwxiéme phase.

Le procéssus chromatographique est le résultat d'adscorptions et
de désorptions répétées lors de la traversee de la phase
statiormaire, et la séparaticon cbtenue est due aux différences

entre les coefficients de partage des composanits de 1'é@chantillon.

Le schéma fonctiommel d'un systéme typique de chromatographie

en phase liguide se compose essentiellement [15]1 d'une pompe

assurant la propulsicn de la phase mobile, d'un dispositif
d'introduction de 1l'échantillon, d'une colomne renfermant la phase
staticnnaire et d'un détecteur pour observer 1a separation
effectudes et fowrnir des donnees permettant ligvaluation



qualitative et gquantitative des resultats.

7l

ette #&valuaticon peut Etre éffectude en snregistrant la réponse

du détecteur en fonction du temps (chromatogramme! ou

A l'aide d'unm

i

systeme de traitement de donnees.

e systéme chromatographique permet également de recuellllr les

composants séparégs par la colomnme.

= 4

Réservoilr de phase mobile

Fompe

Filtre

Manométre

Introduction de 1'échantillon

Colonne

Enregistreur Détecteur

Svestéme de donness

Recueil des fractions
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cde gpératoire:

I3

En ralson de 1'indisponibilité de substence pure (lycopéns,

@t a.carctens)., nous nous sommes bases powr 1'identificatiocn de nos

7]

pigments, sur 1'd2tude faite par MONAJZAEARIA-FENNETH ZSIMFZON-
FHYLLIE.R.BROWN et ANTE ERSTULOVIC swr l'utilisation de 1°

HFLD pour la deéfterminatlion des carcténes dans la tomate [1463.

Les caractéristigques de l'apparell gues nous avons utillise sont:
Chromatographe: FERKIM-ELMER Series 10 LC conmroller

Detecteur: Spectrophotométre FPERKIN-ELMER LC 95 UV / visible
Intagrateur: FEREIN-ELMER LC 1.100

Laboratory Computing Integrator.

les conditions opératoires données par la publication [141

il
et

gue neous avons reprodult, sont résumees dans le tableauw VI @

Eléments Spécifications

Whatman Fartisil-FX5.10/25 0ODS-2 =an
Colonne aclier inoxidable longueuwr 25 com
diameétrs intérieuwr 4,6 mm

Fhase stationnaire LiChrosorb ODE {dimension des
particules 104 m)

Fhase mobile melange & 8,3 % : chloroforme -
acetonitrile

Debit 1 ml /7 min

Température de la colonnme| ambiante

Detecteur UV 7/ visible ré&glé & 470 nm

fablegau VI

Ze



Remargue:
- les carcténocides ayvant un maximum d'absorption & 470 nm sont

le lvcopénes et les xanthophylles rouges [81.

- Les temps de rétention du f-carctens, diul x—garotens st do
lycopéne purs dormeés par la publication L1161 sont s
substance pure temps de réterntion
f—carocténe B.48 mn
x—caroctéEne 7,462 mn
lvcopene 4,63 mn
tableau VII
Four préparer  1'éachantillon & analyser, nous avons dissout

guslgue milligramme de la substance & analyser dans du chlorcforme.
o 1 de la solution préparée {(de coulewr rouge) sont snsulite

:l'|—\'
-

1jectsd dans 1'appareil.

La vitesse du papier et l'attenuation sont fiuses

respactivement & 10 cm/mn et 128.

L'analyse gualitative déncte six pilcs (voly chromatogramms 1)

N? pic temps de rétention t  (mn)

0,76
3,67
RN
5,01
7,35
8,41

L8 ol W R S U I S
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Far comparaiscn aux temps de retentlon des substances pures  du

f—-carcténs, du x-carocténs et du lycopéne, nous avons identifier

i
ot

g lycopagne : en forte concentration (pioc N? 32)

i
-
i

f-caroténe @ en falble concentration {(pic N &3

T

- lg xg—carctene @ 1'dtat de ftvrace (pilc N® 52
Les pilcs N 2 et 4 apparalssant respectivement avant et apras
celuil du  lycopéne seralent probablemsnt ceux de  la mantophylls

{%oFkch gt du d-carcténe (respectivement) L[1&1.

Litanalyse gqualitative par HFLC (chromatocgraphle en phase
liquide) confirme la présence, e&n forte concentration du  lycopens

dans le produit final de l'extraction.

I1.9.2 La spectroscopie é#léctronigue (UVY/visible):

Lfabscrption moléculaire dans la réglon ultravioclette =t
vizsible du spectre éléctromagnétigque, preésente un trés  grand
intérEt powr  le chimiste organicien, car elle depend de la

structure &léctronique de la moleécule.

Un spectre ultraviclet est une courbe précisant les variations
d'absorption d'énergle d'une substance soumlise aux  rayoennements

ultravioclets.

Le +tracé de cette courbe représente en effet, l'intensitéd de

=AMl mmmm 8 Im 11018 EB




l'absorption (scous la forme de la densité optigue) en fonction de

la lenguswr d'onde.

Les transitions @léctronigque sont provoguées par des photons de
lenguewr dionde comprise entre 100 et 700 nom.

{rim?} 100 400 700 1G0O0

ULTRA-VIDLET ULTRA-VIOLET VISIBELE PROCHE
LOIMTAIN LOINTAIN| INFRA-ROUGE

On notera gue si1 un corps absorbe des radiaticons dans le spectre

~3

visible, 11 apparalt cocleré. 0171

Les différsntes couleurs du spectre visible correspondent

chacune & un petit domaine de longueurs d'onde.

Considérons les spectres des composes ethylénigues contenant
darns leuwr molécule une ou plusieuwrs liailscns carbone—-carbone, 1=
bande d'absorption se déplace de l'ultra-viclet vers le visible &

mesure gque le nombre de doubles lialsons conjuguees augmente.

A partir de dix doubles lialisons conjugudes, les corps
abscrbent dans le vigible. Les hydroocarbures satuwrés n'absorbent ni
dans le visible, ni dans l'ultraviclet.

Mode opeératoire:
2,4 mg de la substance & analyser sont dissouts dans 100 ml

d'hexane, la solution ezt ensulte dix fols dilluge dans le mEme

solvant.
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Nous avons effectud nos  analyses  sur un ap

1
4}
-I
it
oy
—
4
]

caractéristigue .5F 8-400 UV/VIE, spectrophotométre PYE UMICZAM.

cette méthode d'analyse nous permet de calculery le  powrcentags
de lycopene dans la substance. I1 faut noter que le spectrs
NAvisible du lvoopene présente un maximum d'absorption & 442,473

et S04 nam [EI les ceoefficlents diswtinction molaires i

covrespondent aux maximas d'absorpiion cités sont résumes

442 125892,54
473 199585 .28
S04 158489, 32

Ik
Ju
o
|+
lip
o
&
fi=t

Resultats dlanslyse:
Apr#s introduction de la cellule, nous avons effectus un

halayags entre 600 2t 320 nm; nous avons cbtenu le spectre N® 1

prasentant les trois bandes d'absorpticon du lycopene.

iG

Les densités cptigues E lues pouwr les trels longuewr d'onde &

chaque maximum d'abscrpfion sont résumés dans le tableau X.

X (nm) E

442 2,381
473 0,484
S04 0,387

T



Q0%

Q0%

ooy

Specttqahdometre UV-Vis
+ Sens : 0.5 A
_ECh.._;_[)x],,F,ZUhm/CFH_

(wu)\(j

r/,-w-?-'/‘//‘f) 'a.qoac/g

— et

_SP &QLUU___.

Mode  H.E (High energy)

Azlbnm , DOz n.391

TR e

\

)\m;._ 504 nm , DO = 0.36%




Le calcul des coeffici

la loi de BEER-LAMBERT.

m

e -

£.d

obh o @ concentration (mole/l1)

o
e

E : densité cptigque

i-: coafficlient d'ex

gpaissewr de la cellule (1 om)

tinction molaire

La concantration en lycopeéne @

, 3
2.4 10 g

L = .

1 1

34,89 g/mol

oyt 1 LD

C = 4547_1@-6 mol/1

Mous pouvons @tablicr le tableauw

suivant

Le pourcentage en lycopéene dans

donné par :

“ lycopeéne =

2(calculée)

6(litterature)

79

X (nw) E g

442 0,381 85234 ,90

473 0,484 L1OBE77,40

504 0,387 B&577,18
tableau XI

100

ente d'axtinction molaires

la substance ou

L

t Dass

pureté

=3



Les pouwrcentages de lvcopeéne calculés pour  chague )\ =ant

domnés par le tableauw XII

A (nm) 4432 473 504
% lycopeéene &7,7 % 54,3 W S4,8 Y

Nows TeEmarquons que le pourcentage de lvoopeans @t
reproductible pour -A = 473 nm et ,X = S04 nm. Sa wvaleur &levee
(67,7 %) obtenue pour A= 442 nim peut Ftre due au falt que le £-

carctédne présent dans 1l'échantillon (résultat de la HFLC) absorbe
dans cette région, son spectre UVY/visible présente un  maximum
d'absorption pour ’x = 450 nm. Le pouwrcentage moyen en  lycopens

dans 1'#&chantillon st alors :
54,3 U+ S4,6 %

(% lycopene) =

r

(% lycopens) = 54,49 %

Le rendement réel en lycopéne de 1l'sxbtracticn est par sulte :

rd = 00,2314 % o« 04,45 %

rd = 0,1260 %

L'analyse quantitative par UV/visible a conduilt E:} la

détermination du rendement réel en lycopéne de 1'extraction.

20



L'expérience est réalisée suivant le mode opératoive cité

précédement, les conditicns cpératoires sor

1t Filades comme sult g
T =40 °C , t = 10 mn , F/8 = 0,872,
Nous avons aboutis a un rendement 7/= G,1852 %

L'analyse gqualitative par chrematographie en  phase liguide

déncmbre essentizllement cing pics (chromatogramme 2)

N? pic [t (mn?

1 3,65
2 4,42
3 4,98
4 7,28
5 8,39

Nous identifions :
- le lycopéns 2n forte concentration (pic N® 2)
-~ le x—carcténe en faible concentration (pic N® 42
- le fi—carcténe & l'état de trace (pic N° 5
Les pics N° 1 et 3 ont preobablement ceux de la wantophylle et du

d—carcténe respectivement [1&1].

g1
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35,95,06 #A(REIET DE TOMATE Phase mobile chloro f{srma/ﬂfefd\m‘(ﬂ'/e
Debit Tl /mn ; Lemps de reponse 2oms
[A)]

FILE 1 ol 4 STARTED 12 24.2
% METHOD 2 ECHANTILLONG LAST EDITED 14:00,5 £9/86-08
W_S A_S12 C_1B 0.3 __
BUGH W3
3 p.az
5
55 NS 1
NZ 3
REINTEGRATLOH WITH METHLS 2
FILE 1 FUH L STRRTED 13:34.2 E3/86.7800 REJET DE TOMATE
% METHOD & ECHANTILLONME LGST EDITED i4:e6.&8 ©£5-88/6¢
RT (iRE HCIGHT BC GRER PERCENT HE IGHT PERCENT
6.06% o.egea v 0.804% #.08544
8.63 1.606% T 3.082435 9.03083
B.82 1.6719 8.4517 B.8215
1.3% B.9216 U 7.08043 B.9174
2.85 a.0397 B.3682 @,1783
3.65 136459 17.9966 T B.1373 0.3396
4.42 €95425352 4486.5942 T 75.4808 . g 64,5264
4.92 22973308 737.8629 T 23,3248 At 13.9812
722 1718501 36,1626 T 1.5158 ' 8.6815
8.39 734364 10.8137 T B.7786 ? a.2808
16,28 5503 1.3618 T 6.0B58 ‘;‘ 6.0257
108,42 5291 1.2825 B.0835 89,8227
LN
12 PERKS ARER REJECT ‘ 94648508 TOTAL QRE‘“~ f
12 PEAKS » HEIGHT REJECT 5307.9213

FOTAL HETGHT
| 1) 5

v 7wwm60+0wmq’)

§90D  ¥IWII-NINEIL
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Les résultats domnés gar cette méthode dlanalyse sont  diune

il

importance considérable.

Em affet ils prouvent que la reécupération du ~olaranrnt
(lycopéns: & partir des rejets de tomate st possible par le

procédé d'extraction utilise.

Le spectre UY/visible nous renseignera sw le powcentage de
lycopéne dans le prodult final de 1'extraction.
La concentraticn en lycopéne de la solution est :
2,9 . 10 g i 1
g = - -
534,89 g/mol 0,1 1 10
o = -=&
c = &4,65.10 mol /1
Le spectre UV/visible cbtenu (spectre 2) est identique A celul

gue nous avons eu en travaillant avec le concentrg de tomate.

Le tableau XIV donne les valewrs lues des densités optigues, et

valeurs calculdées des coefficients d'extinction molalves Qo

-
m
u

les différentes longueurs d'onde des maximums d'abscrptlon.

A(hm) E EL % lycopéne

442 0,459 8709 ,68 78.4 %
473 0,550 118279,57 59,3 %
504 0,460 28924 ,73 b2, 4 %
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Le pourcentage de lycopéne est reproductible powr .X = 472

et A= 504 nm, par conire pour = 4478 nm 11 prészante

valeur élevée, en faite et comme nous 1'avens deja mentiocrner @ &

crethte longuews dlonde le f-caroténe absorbe,

Y% représente probablement le pourcentage de

dans la =zubstance.
59.3 %

&
O
ra

% lycopéne) =

(% lycopéne) = 0,85 %

Le rendement réel en lycopéne de l'extraction est =

rd = 0,1852 % x 60,85 %

rd = 0,1127 %

La valeur 60,85 % du pourcentage de lycopene dans la substance

analysée est forte rassurante, car elle confirme bien ce gque nous

avons obtenu en HFLC.

La différence des rendements en lycopéne pwr par utilisaticn du
concentré de tomate 0,1260 %, et rejets de tomate 00,1127 % est
assez faible, par conségquent la récupération du colorant a partir
des rejets est & prendre en considération et présente un intéret

remarquable.



CONCLUSION
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L'étude théorigus gue nous avons faite a permis, d'une part de

présenter le procédd d'extir:

part de caractériser le colorant naturel recup e

et
il
il
i
il
ik
-
[i

Dans la premiére partie de notre travail, nous avons proceds &
une modélisatien du processus d'extraction, 1'é&guation mathematigus
du  rendement gue nous  avons établi n'est valable gue dans  le

domaine restrelint ig °C < T < 40 °(C

[T

10 mn < % < 20 mn

0,448 o F/85 4 0,672

fe modeéle mathématigue, nous a permis d'optimiser l'extraction

du lycopéne.

Cette optimisation a servi dans la deuxiéme etape & récupsrer

i

e maximum de colorant & partir de rejets de tomate (peau de

tomate?.

L'analyse par HFLC et UV/visible a montre gue :

fii
i
ct

1— La substance extraite du concentré et des rejets de tomate
sonstituée de
- lycopéne {(forte proportion?
— f-carcténs (faible propoviicon)
- x—carcténe {(faible proportion’
et eventuellement de :

-~ &-carcténe et xantophylles.



2—

Le rendement réel de 1llextraction du lycopéne a partisr  du
concentré de tomate ﬂD,lEbQX\EEtLégéremEﬁt nlus élevé gue celul
de la récupération du ceoleorant & partir de rejets ]

tomate (0,1 12‘?)‘)

Néanmoins, l1'utilisation des peaux (rejets) est gconomiguemsnt

nlus rentable.
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