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Résumé :

Ce travail a porté sur I'étude de I'extraction tiefles essentielles de I'inule visqueuse
de Bordj Bou Arréridj par I'entrainement a la vapdieau, et des concretes dans un Soxhlet
en utilisant deux solvants organiques : le penédie méthanol.

Le rendement en huiles essentielles est influemcérpis paramétres : le temps de
stockage, I'age et la région de la plante.

L’étude de la cinétique d’extraction par entraineim& la vapeur d'eau a permis a
'aide de 'EXDIF d'approcher les phénoménes dwndfart de matiére en déterminant les
coefficients de la diffusion.

Mots clés : Extraction, huile essentielles, inukgueuse, coefficient de diffusion.

Abstract:

This work concerns the study of the extraction sfeatial oils of the inula viscosa of
Bordj Bou Arréridj by water’s steam, and concrete&Soxhlet by using two organics solvents:
pentane and methanol.

The essential oil yield is influenced by three paeters: the time of storage, the age
and the area of the plant.

The study of the kinetics of extraction by watesteam made it possible using the
EXDIF to approach the phenomena of the transfemafter by determining the diffusion
coefficients.

Keys words: Extraction, essential oils, inula visgodiffusion coefficients.
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Symboles

Symbole nom
HE huile essentielle
DM/C downy mildew/cucumber
LB/P late blight/potato (pomme de terre / rouille
LB/T late blight/tomato (tomate/ rouillle)
PM/W powdery mildew/wheat rouille de blé
R/S rust/sunflower (rouille de tournesol
Th Tension de vapeur de I'huile
Te Tension de vapeur de I'eau
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Introduction générale

Depuis l'antiquité, les plantes ont joué un rolgartant dans la vie de I'humain,
comme source principale de nourriture, aussi bam pentretien et I'amélioration de la
santé que pour le traitement des maladies. L'osgtion mondiale de la santé (OMS) a
estimé que plus de 80% de la population du mondepts toujours sur les plantes
médicinales pour leur santé primaire. C'est enufiaét indication claire pour le réle des
plantes médicinales dans I'entretien de la san&teditement des maladigy.

L’inule visqueuse est 'une des plus importantesifds médicinale connu dans
le bassin méditerranéen depuis longtemps et sksslarit était utilisées par les anciens
pour se gueérir de plusieurs maladies. C’est uneeheredicinale éternelle bien connue
qui se développe en Turquie, en Espagne, en lali@ortugal, en Bulgarie et au
Moyen-Orient (Baytop, 198f2] ; Al-Eisawi, 19983]).

Dans la région méditerranéenne, l'inule visqueustéaemployée pendant des
années dans la médecine traditionnelle pour cedsefBarbetti et autres, 1988])
antipyrétique anti-inflammatoire, antiseptique, eefivités antiphlogistiques (Lauro et
Rolih, 1990[5]) et dans le traitement du diabete (Yaniv et autt®87[6]). En outre, la
plante a été employée par les médecins espagmulsdes désordres de traitement de

gastroduodenal (Lastra et autres, 1p93

En Jordanie, la médecine traditionnelle attribuasiglurs utilisations a l'inule
visqueuse : fluidifiant, diurétique, traitement e bronchite, tuberculose, anémie et
comme cataplasme pour la douleur rhumatismale.l&) pn le prescrit comme agent
d'instigateur dans l'induction de l'avortement etal stérilité (Karim et Quraan, 1986;
Karim, 1990[8] ; Al-Khalil et autres, 1998]) [10].

L’inule visqueuse est recommandée pour le traitemdu scorbut. La poudre
de feuille de I'inule visqueuse est employée peuraditement d'arthrite.

En Algérie, les branches de l'inule visqueuse sont bouilli@ss de I'huile, qui
sont ensuite employées pour le traitement topijuegonflement, de l'arthrite ; dans la
médecine traditionnelle arabe, la plante est a#lisour le traitement d’'une quarantaine
de maladies différentgkl].
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Notre travail va s’accentuer sur les huiles esebes et les concrétes des
feuilles de linule visqueuse. Pour ce faire, Ilr@amement a la vapeur d'eau et

I'extraction par solvant dans un Soxhlet seroriséis comme procédeés.

Dans la partie théorique, on développera au clepities généralités sur la

matiere végétale.

Le chapitre Il concerne les huiles essentielldsdifférents modes d’extraction

des huiles essentielles et des concretes.

Le chapitre Il concernera les travaux antérieurd’gwule visqueuse.

Le présent travail s’intéresse dans la partie exmirtale, a I'étude de la
cinétique d’extraction des huiles essentielles firglles de l'inule visqueuse par
I'entrainement a la vapeur d’eau, et a la récufmgrates concretes dans un Soxhlet, par

différents solvant d’extraction :le méthanol epéntane.

Pour le procédé d’extraction par I'entrainemend adpeur d’eau, le chapitre
concernera lI'étude du transfert de matiere et lerdénation des coefficients de

diffusion en utilisant le logiciel EXDIF.
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Chapitre | Pnéisgion de la matiére végétale

[.1. Description botanique

L'Inule visqueuse (Dittrichia viscosa)

Figure 1.1 : Inule visqueus§l6].

Plante vivace , glanduleuse visqueuse , odoratiges de 5-10 dm frutescentes
a la base, dressées , trés feuillées , feuillagtdées , entieres ou dentées , aigues , les
caulinaires embrassantes et cordées a la basenduigases sur les deux faces ,
involucre a folioles linéaires , les extérieureargises, vertes sur le dos obtuses , les
intérieures scarieuses , aigues , ciliées , rétgticol au sommet , capitules assez gros
en longues grappes pyramidales, fleurs jaunesnrayds , ligules dépassant assez

longuement l'involucrgl2].

L’inule visqueuse fleurit en Aolt — septembre -obce.




Chapitre | Pnéisgion de la matiére végétale

Figure 1.2 : les fleurs de l'inule visqueug#&6].

I.2. Classification botanique [13]

Famille : Astéracées.
Genre : Dittrichia.

Ordre : Astérales.
Regne :Plantae.
Division : Magnoliphyta.
Classe :Magnoliopsida.

|.3. Nativité et localisation

L'inule visqueuse est une plante native du basseéditarranéen, elle se
développe dans les terres pierreuses de forte ctigpoen calcaire et dans les zones

humides.

En Algérie I'espéce est localisée en générale desisrégions de moyenne
altitude du tell, dans les terres garrigue et ttecat dans les terrains argileux humides
[14].

En générale elle est localisée dans les zauigantes :

= Afrique du Nord: Algérie, Egypte, Libye, Maroc, Tunisie.
= Asie Occidentale:Chypre, Palestine, Jordanie, Liban, Syrie, Twequi
= Europe: Albanie Bulgarie, Grece, Italie, Yougoslavie. L'Europe 8ud-ouest:

France (Corse inclus), Portugal, Espagne (ilea@ainclus]15].
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I.4. Espéces du méme genre que l'inule visqueusé]1
[.4.1. Définition

Ce sont des plantes a fleurs généralement jauresptonnellement violacées.
Celles du centre des capitules sont en tube, cedlda périphérie sont ligulées, mais
parfois trés courtes. Le réceptacle floral est bes bractées de linvolucre sont
disposées sur plusieurs rangs inégaux. Le fruitseahonté d'une aigrette de soies
disposées sur un seul rang. Les antheres sontngemss inférieurement par deux
appendices filiformes. Les feuilles sont alterr@sez les plantes du genre Dittrichia, le

fruit est étranglé puis élargi au sommet.
Nous citons ces especes :

Dittrichia graveolens.
Inula conyza.

Inula crithmoides.
Inula helvetica.

Inula montana.

Inula salicina.

N o g kM wbd e

Dittrichia viscosa.

1.4.2. Dittrichia graveolens .L. greuter.

C'est une plante glanduleuse-visqueuse a forterotheuphrée. La tige est trés
ramifiée et le port est pyramidal. Les capitulest getits, allongés, et les ligules, jaunes

ou violacées, courtes. On rencontre cette espéateléalieux sablonneux.
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Figure 1.3 : Dittrichia graveolen$16].

Hauteur: 0,3 a1 m.
Capitule : 1 cm.

Floraison : aodt a octobre.
Altitude : 0 a 400 m.

[.4.3. Inula conyza .DC. (Inule conyze)

Figure 1.4 : Inula conyzd16].
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Inula conyzaest une plante commune dans les bois clairs olesutisiére. La
tige ramifiée porte des feuilles un peu gaufréedepcentes en dessous. Les petits
capitules, plus hauts que larges, ont des liguéss dourtes et parfois rougeatres. Les

bractées sont arquées.

Hauteur : 20 & 80 cm.
Capitule : 8 a 12 mm.
Floraison : juillet & septembre.
Altitude : 0 & 1200 m.

[.4.4. Inula crithmoides .L. (Inule faux-crithmum)

C'est une espéce du littoral méditerranéen attajlae qu'on peut rencontrer sur
les plages, parmi les rocailles ou méme dans lgaimsalants. La plante est ligneuse
dans le bas. Les feuilles glabres sont charnuesites, obtuses ou terminées par trois

dents.

Figure 1.5 : Inula crithmoideg16].

Hauteur : 10 a 90 cm.
Capitule : 20 a 25 mm.
Floraison : aodt a octobre.
Altitude : littoral.
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1.4.5. Inula helvetica .Weber.(Inule de Suisse)

Figure 1.6 : Inula helveticd16].

Elle se plait dans les lieux humides, en paigcidur les bords buissoneux des
rivieres. La plante est pubescente et plus ou maarschéatre. Les ligules sont longues,

étalées et étroites. Les bractées du capituleésamtées en dehors.

Hauteur: 0,5a 1,5 m.
Capitule : 3 cm.

Floraison : juillet a septembre.
Altitude : 100 & 1200 m.

[.4.6. Inula montana.L. (Inule de montagne)

C'est une espéce qui croit sur les sols pierreloaicas, La plante, plus ou
moins velue-laineuse, a des tiges généralementlesntui portent quelques feuilles
lancéolées. Les capitules sont ordinairement $@fta Les bractées externes sont

étalées.

10



Chapitre | Pnéisgion de la matiére végétale

Figure 1.7 : Inula montang16].

Hauteur : 10 & 40 cm.
Capitule: 2 a 4 cm.

Floraison : juin-juillet.
Altitude : 0 41200 m.

1.4.7. Inula salicina .L. (Inule a feuilles de saule)

Figure 1.8 : Inula salicing16].

11



Chapitre | Pnéisgion de la matiére végétale

Inula salicina .L. est une plante commune danszone qui va des Pyrénées aux
Ardennes. Elle devient de plus en plus rare aetfédr mesure qu'on s'en éloigne. Elle se
rencontre dans des prairies fraiches et humidebsiere de forét, mais aussi dans des
milieux plus secs. La tige simple, ou seulementifia@endans le haut, porte des feuilles
lancéolées, plus ou moins luisantes et qui s'édagteangle droit. Les ligules sont
étroites. Les bractées externes de l'involucre smturbées en dehors. Une confusion
est possible avec Buphtalmum salicifolium Linné tdtn réceptacle est pourvu de
paillettes et chez qui les ligules sont plus larges

Hauteur : 30 & 70 cm.
Capitule : 3a5cm.
Floraison : juin & septembre.
Altitude : 0 & 600 m.

1.4.8. Dittrichia viscosa .L.

Figure 1.9 : Dittrichia viscosd16].

C'est une espéce commune dans les garrigues dgiten méditerranéenne. La
plante est glanduleuse-visqueuse. Les feuilles senttes sur la tige et fortement
dentées. Les capitules sont nombreux et disposiémgues grappes étroites.

12
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Hauteur : 0,531 m.

Capitule : 2 cm.

Floraison : ao(t a octobre.

Altitude : 0 a 500 m.

13
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Chapitre Il Récupération des huiles essentielldegitoncretes

[I.1. Historique

Depuis la plus haute Antiquité, lesfpars et les arbmes furent parmi les
premiers signes de reconnaissance qui marquerentelales hommes. lls furent
étroitement associés a la vie spirituelle de I'har(|agypte, inde), ainsi qu’'a I'histoire
de la médecine (Gréce, Empire romain, Empire arabe)début du X\Vi™ siécle,
Paracelse, médecin suisse considéré comme le gera gharmacochimie étudia
I'extraction de «l'ame » des végétaux sous formexgeintessence » (ou cinquieme
essence) a laquelle on donnera le nom «d’espritis pd’essence » et finalement

«d’huile essentielle $L7].
[1.2. Définition

La 8éme édition de la pharmacopée francaise (1265)éfini une huile
essentielle, appelée encore essence ou huile lgplabmme étant un produit de
composition généralement assez complexe renferteanprincipes volatils contenus
dans les végétaux et plus aux moins modifiés awvsatel I'extraction. Pour extraire ces
principes volatils, il existe divers procédés, deseulement sont utilisés pour la
récupération des essences officinales : la distifadans la vapeur d’eau de plantes a
essences ou de certaines de leur organes, et ¢édérgpar expression. Depuis la
neuvieme édition en 1972, la pharmacopée n’utplss que le terme : huile essentielle
[18].

En 1986, la norme AFNOR définit une huile esselatiebmme étant I'extrait

volatil obtenue par hydrodistillation ou par exmies a froid de la plantd.9].

Plus récemment ,la norme AFNOR NFT 75-006 (Févii@®8) a donné la
définition suivante d'une huile essentielle : «dRiib obtenu a partir d'une matiere
premiére végétale, soit par entrainement a la wapeit par des procédés mécaniques a
partir de I'épicarpe des Citrus, soit par disfilatséche. L'huile essentielle est ensuite
séparée de la phase aqueuse par des procedesupkysayr les deux premiers modes
d’obtention ; elle peut subir des traitements pipyss n'‘entrainant pas de changement
significatif de sa composition (par exemple, ratiigion, aération, ...) », et d'autres

essences obtenus selon d'autres procedes d'exif@¢yj.
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[1.3. Localisation dans la plante

Les huiles essentielles peuvent étre stockées warssles organes végétaux :
fleurs (bergamotier, tubéreuse), mais aussi fewui(g@tronnelle, eucalyptus, laurier,
noble) et, bien que cela soit moins habituel, disécorces (cannelier), des bois (bois
de rose, santal), des racines (vétiver), des rregofourcuma, gingembre), des fruit
(tout épice, anis, badiane), des graines (muscade).

La synthése et I'accumulation des H.E (essences)ggéméralement associées a
la présence de structures hystérologies, souvealidées sur ou a proximité de la
surface (sous la cuticule) de la plante Dans disles secrétrices, poches sécrétrices
schizogenes ou schizolysigénes (Myrtacées, Rugacéanaux sécréteurs (Coniféeres,

Ombelliferes), poils sécréteurs (labiées, compggaés

[1.4. Propriétés physiques des H.E

Malgré leurs différences de constitution, les taissentielles possedent un
certain nombre de propriétés physiques en commun

» Ce sont généralement des liquides a la températdneaire.

> Leur volatilité les oppose aux « huiles fixes »gedte volatilité les huiles
essentielles sont liées, leurs caractéres odoenia possibilité de les obtenir par
entrainement a la vapeur d’eau.

> Elles sont généralement incolores

> |l existe cependant quelques exceptions (ex : fi@sentielles a azuléne,
de coloration bleue).

» Leur densité est, le plus souvent, inférieur a skules trois huiles
essentielles officinales ont une densité supérieareelle de I'eau : ce sont des huiles
essentielles de cannelle, de giroflier, de sassafra

> Elles possedent un indice de réfraction souventéédt sont douées de
pouvoir rotatoire.

» Peu soluble dans I'eau, elles lui communiquent ceget leur odeur (eaux
distillées aromatiques) ; elles sont solubles desmslcools de titres éleves (différence
avec les lipides), solubles dans les huiles fixesdans la plupart des solvants

organiques.
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> Elles sont tres altérables, sensibles a I'oxydatinais ne rancissent pas).
Elles ont tendance a se polymériser en donnant dida formation de produits

résineux. Elles sont donc de conservation limitée

> Leur température d'ébullition dans l'intervalleld® a 260 °¢22].

I1.5. Teneur des H.E

Quantitativement, les teneurs en huile essentisthat plutdt faibles, de I'ordre
de 1% a 1%.. Il existe cependant quelques exceptiérs badiane de Chine, ou la
teneur en essence est supérieur a 5% « Clou déeGiraui renferme plus de 15%
d'essencg0] [21].

Le lentisque a des teneurs en huile esdbnqui tourne autour 0,2%23]
ce qui justifie la forte valeur ajoutée de son audssentielle sur le marché

international.
I1.6. ROle dans la plante

Il est mal connu pour certains auteugs,Huiles essentielles auraient un role
attractif vis-a-vis des insectes et favoriseragmic la pollinisation. Pour d’autres,
elles exerceraient une action antiseptique vissade certains microorganismes

(champignons) et auraient donne un role protedterir.

Ainsi que pour d'autres, ils pourraient constituks supports a une
« communication » et ce d'autant mieux que leuiét@rstructurale autorise le

transfert de « messages biologiques » sélef@ifs
[I.7. Composition Chimique

La composition chimique d'une huile essentielle &sdez complexe. On y
trouve généralement de nombreux constituants. Ceappartiennent principalement a

deux grands types chimiques :

» Les composés terpéniques ;
» Les composés aromatiques dérives du phénylpropane.
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[1.7.1 Composés terpéniques

lIs sont formés d'unités isopréniques (gh & comprennent :
» Les monoterpénes (£} ;
» Les sesquiterpénes{4];
» Les diterpénes (%) ;
» Les triterpenes (C3(Q21].
Dans les H.E, on trouve surtout ces monoterpéngsiqges sesquiterpenes,
rarement des diterpenes et des triterpénes.

Ces terpenes peuvent étre acycliques, monocycliquéscycliqued22].

[1.7.2. Composés aromatiques

Les dérivées du phénylpropanes{G;) sont beaucoup moirfedquents que les
terpénoides.

On peut également rencontrer dans les H.E des c#apen (C6-C1) comme la

vanilline (assez fréquente) ou comme I'anthranititenéthyle, On peut citer aussi :
» L’acide et I'aldéhyde cinnamiques (essence de dine
L’eugénol (essence de girofle) ;

>
» L'anéthol et I'aldéhyde anisique (H.E de badiarianis et de fenouil) ;
> Le safrole (H.E de sassafrd2p] [24].

[1.8. Activités biologiques des huiles essentielles

Les huiles essentielles possédent de nombreuséstésctbiologiques. En
phytothérapie, elles sont utilisées pour leurs pédgs antiseptiques contre les maladies
infectieuses d’origine bactérienne, par exempldredes bactéries endocanalaif2s]
ou au niveau de la microflore vagin@eé], et dorigine fongique contre les
dermatophyte§27]. Cependant, elles possédent également, des pgaspagotoxiques
[28] qui les rapprochent donc des antiseptiques enf@ésants en tant qu’agents
antimicrobiens a large spectre.

Dans des préparations pharmaceutiques, les terpan@amliques, comme le
thymol et le carvacrol, sont souvent utilisés comamtiseptiques, antibactériens et
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antifongiques. Le thymol est trés irritant, astenget caustique. La dose de thymol
applicable sur la peau et les muqueuses est de lg@ré a la dose de 2 g ou a plus

fortes doses, il est responsable de gastralgiesrauséefR29].

Dans les domaines phytosanitaire et agro-alimemtées huiles essentielles ou
leurs composés actifs pourraient également étrdoggp comme agents de protection
contre les champignons phytopathogéf#83 et les microorganismes envahissant les

denrées alimentairg¢30].

Les huiles essentielles les plus étudiees dangtdaature pour leurs propriétés
antibactériennes et antifongiques appartiennena dainille des Labiatae : thym,
origan, lavande, menthe, romarin, sauge, etc. efess de thym est souvent rapportée
comme étant parmi les huiles les plus actives. @mnposé majoritaire, le carvacrol,
possede également une forte activité antimicroldgBd]. D’'apres les travaux de
Sivropoulou et col[28], et Hudaib et col32], les huiles de menthe et d’origan
présentent des activités antibactériennes remalegiabntre les souches a Giaet a
Gram [33].

Etant donné la grande complexité de la compositidmotypique des huiles
essentielles, malgré de possibles synergies, wertaiteurs préferent étudier I'effet
d’'un composé isolé pour pouvoir ensuite le comparéactivité globale de I'huile.
Ainsi I'activité fongistatigue des composeés arompadis semble étre liée a la présence
de certaines fonctions chimiques. Chaumont et Legemt testé 12 composés
aromatiques vis-a-vis de huit souches pathogénas lfmmme Candida albicans,
Aspergillus fumigatus, Microsporum canis et 5 Taphyton spg27].

lIs concluent que les phénols, chavicol, 4-allys-2iméthoxyphénol sont plus
antifongiques et que les aldéhydes testés (cinnamigt hydrocinnamique présentent
également des propriétés fongistatiques trés masguées groupements méthoxy, a
'inverse, ne semblent pas apporter a ce type ddéaules une fongitoxicité
significative. Kurita et co[34], [35], ont classé les composés purs selon leur activité

antifongique vis-a-vis de sept champignons.
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Cette activité est estimée selon la durée d’inioibitle la croissance déterminée
par simple observation macroscopique. L'activitéfangique décroit selon le type de

fonctions chimiques:

~Phénols >Alcools> Aldéhydes> Cétones> Ethers> Hydrarbures/

Parmi les aldéhydes aliphatiques, le cinnamaldékiatd révéle le plus actif. En
ce qui concerne les composés phénoliques, I'agtianmtifongigue augmente avec
I'encombrement stérique de la molécule (p-n-propétml > thymol > isoeugénol >
eugénol).

L’addition de groupements alkyl au noyau benzénepténol augmente le
caractére antifongique. Par conséquent, un catiré d’hydrophobicité des composés
phénoligues ou aldéhydes aromatiques parait domglisie pour exprimer une
caractéristique antifongique optim4gs].

L’activité des terpenes des huiles essentiellesresbrrélation avec leur fonction
chimique. Les travaux de Zakarya et col ont mokitrgportance de la spécification du
genre et de I'espéce, ainsi que de la variété daldate d'ou provient I'extrait. lls
donnent un exemple de variations qualitatives antjtatives de 21 esped&$].

[1.9. Toxicité des huiles essentielles [37]

La toxicité chronique des huiles essentielles ssea mal connue ; on connait
par contre beaucoup mieux le risque de toxicit@@iige a une ingestion massive, en
particulier la neurotoxicité des huiles essent&elée thuyone (thuya, absinthe, sauge
officinale, tanaisie) ou a pinocamphone (hysopeds €étones induisent des crises
épileptiformes et tétaniformes, des troubles pspodd et sensoriels nécessitant
I'hospitalisation.

Cette toxicité non négligeable conduit & adopter attitude prudente face aux
pratiques telles que lI'aromathérapie lorsqu'eltdsent des huiles essentielles pures
et a fortes doses, par voie orale et a fortiomé&tange.

En générale chez 'homme l'ingestion de 10 a 30wmel huile essentielle peut
étre mortelle. A des doses plus faibles on notetesles digestifs, de I’hypotension,
de I'hypothermie et une confusion mentg8] [39] [40].
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11.10. Utilisation des huiles essentielles

L'industrie du parfum est le débouché principal Hades essentielles, des
concretes, des absolues et autres ré#so La cosmétologie et le secteur des produits
d'hygiéne sont également des consommateurs, méfaecein souvent élevé des

produits naturels conduit a privilégié les prodsiathétiques.

Les huiles essentielles trouvent également desiegpdns dans diverses
industries telles que les industries agro-alimeesaftous les secteurs alimentaires sont
consommateurs : boissons non alcoolisées, corjsgroduits laitiers, soupes, sauces,
shacks, boulangerie sans oublier la nutrition algjmat les industries chimiques qui
utilisent des isolats (substances pures isoléeshdidss essentielles) comme matiére
premiére pour la synthése de principes actifs m@adenteux, de vitamines, de

substances odorantes etc. Les isolats sont égalemieses en parfumerigtl].

Certaines huiles essentielles sont aussi utilidaas lI'industrie pharmaceutique.
Pour leur action physiologique :
» En nature (Menthes, Verveine, Camomille) ;

Pour l'extraction de I'essence ; 'usage est e&tetninterne :

Dans ce dernier cas, rappelons qu'il faut étre @ntictar la

plupart des huiles essentielles ne sont pas déuleéesicite ;

» Pour l'isolement de certains constituants (eugémathol,
pinénes, etc. ...) ;
» Comme excipients de nombreux meédicaments (adjuvants

aromatisants)21].

[1.11. Méthodes d'analyse des huiles essentielle®] [43]

Etant donné le nombre élevé et la diversité desstiwmants d'une huile
essentielle, la chromatographie en phase gazeusecadonne capillaire en
programmation de température est le mieux adaptéer pa séparation et
I'analyse de ces mélanges complexes. Couplée pdatométrie de masse, elle

permet l'identification de lalupart des constituants.
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[1.11.1. Chromatographie en phase gazeuse (CPG)

La chromatographie en phase gazeuse (CPG) esteghmidque tres répandue,
dont les premieres applications remontent au déésitannées 40. Elles ont concerné le
contréle des fractions légéres des raffineries éigofe. Son développement qui n'a
cessé depuis, est d0 a son extréme sensibility pokvalence, permise par les
nombreuses phases stationnaires commerciales)aetapidité de mise au point des

analyses nouvelles.

La séparation sur la colonne se fait sur des coégpgsi doivent étre a I'état
gazeux, l'analyse des composés liquides ou sdhaesse de pouvoir les porter a I'état
de vapeur par chauffage. Les applications sontro@sbreuses dans les domaines des

analyses pétrochimiques, pharmaceutiques, derf@mement,...

L'élément principal de la CPG est la colonne quitiemt la phase stationnaire
(liquide ou solide). Cette derniere est traverséeyme phase mobile (gaz inerte) qui
transporte le soluté volatilisé a analyser. La s#jgm des constituants du soluté se fait

selon un coefficient d'affinité.

A la sortie de la colonne est placé un détecteupeumet d'enregistrer en continu

la variation de la concentration en fonction dugersous forme d'un chromatogramme.

[1.11.2. La spectrométrie de masse (SM)

La spectrométrie de masse (SM) désigne une métiiadalyse qui repose sur la
détermination des masses des espéeces atomiquesol@gutaires individuelles de
I'échantillon analyse, ce qui permet de recueilles informations sur sa nature, sa

composition et méme sur sa structi2@].

[1.11.3. Chromatographie en phase gazeuse coupléelaspectrométrie de masse
(CG/SM)

Le chromatographe opere a pression atmosphériquers aque le
spectrométre de masse doit étre maintenu sous padissé. Suivant le type de

colonnes, deux cas se présentent :
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Dans le cas des colonnes remplies le flux gazetuxagsimportant pour pouvoir
étre envoyé directement dans la source du spedi®rdé masse. Dans ce cas, une
partie du flux gazeux de sortie du chromatogragteeélevée a I'aide d'une interface

et introduite dans le spectrométre de masse.

Dans le cas de colonnes capillaires, le flux tp&lt étre envoyé dans la source
du spectrometre de masse grace a l'utilisationodgops puissantes. Le couplage direct
est réalisé via un bloc chauffé, ainsi I'extrémdé la colonne peut étre amenée

directement au niveau de la chambre d'ionisation.

Les différentes molécules qui sortent de la colorapllaire du chromatographe
en phase gazeuse sont introduites dans la zomesdlion du spectrometre de masse ou
elles sont bombardées par un faisceau d'électrarssgar un filament incandescent qui
les fragmente en ions positifs qui seront séparegorction de leur masse et plus
précisément de leur rapport (masse/charge), puispiartition sera donnée sous forme
d'un spectre de masse. Pour la plupart des castistles spectres sont uniques ce qui

permet de les identifier.

Un appareillage CG/SM permet de fournir un chromiamme accompagné
d'un ensemble de spectres de masse correspondaat|@e pic chromatographique, ce

qui permet 1' identification précise de la majodés constituants séparés par CPG.
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[1.12. Les techniques d’extraction des huiles esseelles
[1.12.1 Historique

Les premieres techniques d'extraction de produitsmatiques d’origine
végeétale ont vu le jour lorsque 'Homme a pris @@sce de l'intérét de la nature qui
I'entourait et de ses bienfaits. Depuis ces temgssdnciens, les diverses civilisations du
monde entier ont chacune apporté une pierre dikédlans le domaine de I'extraction.
Les Egyptiens utilisaient une technique d’enfleeramy de diffusion de molécules
aromatiques sur divers support gras, en Asie,desdalions et tisanes étaient préférées.
Si I'apparition du feu, fut 'un des événements enajdans I'histoire de I'lhumanité, il
fallut cependant attendre I'avenement de la cafilen Arabe pour qu’un usage en soit
fait dans le domaine de I'extraction. La distikati alcoolique était née grace a la
découverte de la distillation et a la compréhensies phénomeénes qui la régissent, de
nombreuses autres techniques d’extraction utilisanthauffage traditionnel par le feu,
ont vu le jour. C’est ainsi que I'hydrodistillaticet I'entrainement a la vapeur furent
utilisés dés la renaissance pour extraire I'hudseatielle d'une grande partie de
végétaux. La rareté et la fragilité de certainsét@gx permirent I'élaboration de
nouvelles techniques d’extraction toujours plusnpas et utilisant les dernieres

technologies offertes par les avancées dif®xiecle[44].

[1.12.2. Entrainement a la vapeur d’eau

L’entrainement a la vapeur d'eau est I'une des odsh officielles pour
I'obtention des huiles essentielles. A la différemle I'hydrodistillation, cette technique
ne met pas en contact direct I'eau et la matiégetale a traiter. De la vapeur d’eau
fournie par une chaudiere traverse la matiére taég&ituée au dessus d’'une grille.
Durant le passage de la vapeur a travers le miatise cellules éclatent et liberent
I'huile essentielle qui est vaporisée sous I'attil@ la chaleur pour former un mélange
« eau + huile essentielle ».

Le mélange est ensuite véhiculé vers le condersteliessencier avant d'étre
séparé en une phase aqueuse et une phase orgaligiie essentielle. L’absence de

contact direct entre I'eau et la matiére végétplgs entre I'eau et les molécules
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aromatiques évite certains phénomenes d’hydralysde dégradation pouvant nuire a

la qualité de I'huile.

L’hydrodiffusion est une variante de I'entrainementa vapeur (Figure I1.1).
Dans le cas de I'hydrodiffusion, le flux de vapetlast pas ascendant mais descendant.
Cette technique exploite ainsi I'action osmotiquee ld vapeur d’eau. Le principe de
cette méthode réside dans [l'utilisation de la pesanpour dégager et condenser le
mélange « vapeur d’eau — huile essentielle » digpgans la matiére végétale. Comme
pour I'entrainement a la vapeur d’eau, I'hydrodifan présente I'avantage de ne pas
mettre en contact le matériel végétal et I'eau. des, I'’hydrodiffusion permet une
economie d’énergie due a la réduction de la dumtdaddistillation et donc a la

réduction de la consommation de vapeur.
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Figure I.1 : Entrainement a la vapeur d’eau ascendante et cizatefd5].

[1.12.2.1. Fondement thermodynamique de I'entrainerant a la vapeur d’eau

Janvd

Le procéde, correspondant a une distillation h§tre, met en jeu

I'application de deux lois physiqugs] [46] :
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» Laloi de Dalton

» Laloi de Raoult
La loi de Dalton, montre que la pression du mélategapeur est égale a la somme des
tensions de vapeurs de divers constituants.
La loi de Raoult indique que le rapport des quéstites entités distillées simultanément
est fonction de la tension et des densités de vapeua température de distillation
choisie.
Les relations donnent la pression totale (1) eblaposition de vapeurs en fonction des
pressions partielles (2), d'ou le calcul du taux derps entrainé ou rapport

d’entrainement (3).

r=la My Py (3)

H = I'huile essentielle.

E = l'eau.

Pr = pression totale.

T = tension de vapeur.

M° = masse moléculaire.

P = poids.

R = rapport d’entrainement.

La température d’ébullition d'un mélange est atiitorsque la somme des
tensions de vapeur de chacun des constituantgast & la pression d’évaporation. Elle
est donc inférieure a chacun des points d’ébutiittes substances pures. Ainsi le
mélange « eau + huile essentielle » distille a teamepérature inférieure a 100°C a
pression atmosphérique. Par contre, les tempésatdrébullition des composés
aromatiques sont pour la plupart trés élevées.idquad 11.2 montre I'évolution de la

température de co-distillation d’'un mélange héténegd’eau et d’huile essentielle.
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La figure 1.2 montre I'évolution de la température de co-didiitla d’'un

mélange hétérogeéne d’eau et d’huile essentielle.
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Figure 11.2 : Evolution des températures de distillation ded’eal’huile essentielle, et

du mélange eau/huile essentielle en fonction gedasion du milie(26].

[1.12.3. Hydrodistillation

L’hydrodistillation proprement dite, est la méthodermée pour I'extraction
d’'une huile essentielledf], ainsi que pour le contrdle de qualj8]. Le principe de
I'nydrodistillation correspond a une distillatiorétérogéne. Le procédé consiste a
immerger la matiere premiére végétale dans undiaau. L’'ensemble est ensuite porté
a ébullition généralement a pression atmosphér{gigure 11.3). La chaleur permet
I'éclatement et la libération des molécules od@antontenues dans les cellules
végétales. Ces molécules aromatiques forment aweecapeur d’eau, un mélange
azéotropique. Sachant que la température d’élomldiun mélange est atteinte lorsque
la somme des tensions de vapeur de chacun destecantt est €égale a la pression
d’évaporation, elle est donc inférieure a chacus plaints d’ébullition des substances
pures. Ainsi le mélange azéotropique « eau + haisentielle » distille a une
température égale 100°C a pression atmosphériqaes ajue les températures

d’ébullition des composés aromatiques sont pouynidpart trés élevées. Il est ensuite
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refroidi et condensé dans un essencier ou vasentiar Une fois condensées, I'eau et
molécules aromatiques du fait de leurs différerdmsgensité, se séparent en une phase
aqueuse et une phase organique : I'huile essentigl distillation peut s’effectuer avec
ou sans recyclage de la phase aqueuse obtenudeldesdécantation. Le principe de
recyclage est communément appelé cohobage. Erataberle systeme équipé d’'une
cohobe qui est généralement utilisé pour I'extoacties huiles essentielles en accord
avec la Pharmacopée Européenne est le Clevef@jer [

La durée d'une hydrodistillation peut considératl#ein varier, pouvant atteindre
plusieurs heures selon le matériel utilisé et ldiégna végétale a traiter. La durée de la
distillation influe non seulement sur le rendemmais également sur la composition de
I'extrait.

Afin de traiter des matieres premieres pour ledgsel est difficile d’extraire
I'huile essentielle ou pour les essences difficéamentrainables, I'hydrodistillation a
pression élevée représente une bonne alternatatée @chnique est en outre utilisée
pour le santal, le girofle ou les rhizomes de veéiywde gingembre et d'iri§50].
Cependant, bien que le travail sous pression ceadaiune amélioration du rapport
d’entrainement donc a des économies d’énergiefampérature élevée peut emmener
une modification voire une altération de I'huilesestielle obtenue. D’autre part, le prix

et les contraintes des équipements a mettre enr@earontribuent a freiner cette
techniqud51].
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col de cvgne

condensenr i
serpentin

hiaile essentielle

chapitesn

vssencier on
vase floventin

cucurhiie

e siphon de cohobage

0

FRIEIA A
i
et LIS

Figure 1.3 : L’hydrodistillation traditionnelld44].

La turbodistillation est un procédé d’hydrodistilien accélérée en discontinue
développée en France par la société DCF-Aromamoésy. Cette technique est
prédestinée aux matiéres premiéres végétalesildiffia traiter comme les racines, les
ligneux ou les graines, comme cela a été le caslpduadiane de Chine ou les graines
de céleri. Elle représente une alternative a desoaystillations de longue durée ou en
surpression. Le réacteur contenant la matiere akg&st équipé d’'une turbine qui
permet d’'une part, la dilacération des matierestiadgs, d’autre part, une agitation
turbulente, d’ou un meilleur coefficient de transtbermique et une augmentation de la
surface de vaporisation. Outre le recyclage deg dalcohabage, ce procédé permet la
récupération des fractions les plus volatiles gracein systeme de condensation
secondaire. La présence d'une colonne a plateaokilmae a I'enrichissement des
vapeurs en huile essentielle, d’'ou une améliorationapport d’entrainemert3] [54].
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[1.12.4. L’extraction par solvants volatils

La technique d’extraction « classique » par solvaahsiste a placer dans un
extracteur un solvant volatil et la matiere végetal traiter. Grace a des lavages
successifs, le solvant va se charger en molécutesagiques, avant d’étre envoyé au
concentrateur pour y étre distillé a pression aphésque. Le produit ainsi obtenu est
appelé « concrete ». Cette concréte pourra étrdapswite brassée avec de I'alcool
absolu, filtrée et glacée pour en extraire lesscivégétales. Apres une derniére
concentration, on obtient une « absolue ». Les emmtits sont généralement plus
importants par rapport a la distillation et cettehinique évite I'action hydrolysante de
'eau ou de la vapeur deau. Du fait de ['utiligati de solvants organiques, cette
technique présente toutefois des inconvénients egtimportant de noter.

En effet, I'intervention de solvants organiquesutpentrainer des risques
d’'artéfacts et des possibilités de contaminationl’dehantillon par des impuretés
parfois difficile & éliminer. Le choix du solvantedtraction va s’avérer trés délicat,
d’autant que la législation sur les produits aidaibn de I'industrie agro-alimentaire
est extrémement rigoureuse. Le solvant choisi, laa @¢'étre autorisé devra posséder
une certaine stabilité face a la chaleur, la lueniéu I'oxygéene, sa température
d’ébullition sera de préférence basse afin deifacison élimination, et il ne devra pas
réagir chimiqguement avec I'extrait. Parmi les sotgales plus utilisés, on recense : le
méthanol, I'éthanol, I'éther de pétrole ou encereichlorométhane.

Cependant, depuis quelques décennies, l'extracfian solvant a connu
d’intéressantes améliorations. L’hydrodistillatiextraction simultanée et I'extraction
par Soxhlet en sont les principales. (Figure 11.4)

L’hydrodistillation-extraction simultanée (Simulwus Distillation Extraction : SDE) a
été décrite en 1964 pour la premiére fois par Lisket Nickersorj55]. Le nom des
concepteurs de la technique sera par la suite data@pareillage utilisé pour ce type
d’extraction.

L’originalité et le principe de cette techniqueidést dans la rencontre de la
vapeur d’eau chargée de molécules aromatiques maiate de I'hydrodistillation et des
vapeurs de solvant, entrainant I'extraction des pmm@s aromatiques de la phase
agueuse vers la phase organique. Le passage depltises dans la partie réfrigérante
va permettre la condensation et la séparation dax ghases dans la partie en U de
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I'appareil. La conception du procédé assure ledlegge des deux phases. La SDE est
une technique actuellement trés utilisée dansrbetibn de molécules aromatiques
d’'origines végétale§56] mais aussi dans l'agro-alimentaire pour la déteatiom
qualitative et quantitative de molécules aromatgpessentes dans certains produits
alimentaireg57]. Plus récemment, la SDE a été réalisée sous pressinite, ce qui
permet de réduire les phénomenes d’artéfact conatee & été mis en évidence en
étudiant I'acétate de lynaly[&8] .

L’extraction par I'appareil de Soxhlet consisteaad passer a travers la matiere a traiter
contenue dans une cartouche de cellulose, un #isgethdant de solvant toujours neuf
puisque distillé a chaque cycle. Cette techniquedogs d’étre exclusive aux molécules
aromatiques d’origine végétalg9]. Elle est frequemment utilisée pour I'extraction de
lipides [60], ou de divers autres catégories de molécules. Ds, glette technique

d’extraction a été réecemment combinée aux micreesfil] et aux ultra-song2].

Hyvdrodistillation - Extraction

Simultanée )
Appareil de Soxlhet

Lickens-Nickerson

Figure 1.4 : Les différents types d’extraction par solvants tits§44].
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[1.12.5. Extraction par fluides supercritiques (FSQ
[1.12.5.1. Définition

Les fluides supercritiques sont définis comme é&fa@stgaz sous pression dont le
pouvoir solvant est ajustable. Alors gu’ils peuveattrouver sous la forme liquide et
gazeuse a une température et a une pression urrie la température Tc (=
température critique) et a la pression Pc (= poessritique), une seule phase existe
lorsque la pression et la température sont supésea ces coordonnées : c'est I'état
supercritique (figure 11.5) ou le corps n’est mjdide, ni gazeux.

Bl
s iuitle R TE 11
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Int critigue

=
I
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§
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Figure 1.5 : Les différents états d’'une molécli3].

11.12.5.2. Propriétés des fluides supercritiques

Une des propriétés fondamentales des FSC réside arfait que leurs
constantes physiques sont intermédiaires entrescdls liquides et celles des gaz, ce

qui permet de les utiliser comme solvant d’extacf63].

11.12.5.3. L'extraction par CO, supercritique

Actuellement le fluide le plus utilisé est le €@aturel, non toxique, incolore,
inodore et ininflammable et peu codteux, ce quinyedrdes conditions de seécurité
supérieure$64].

. Il apparait comme un solvant idéal car il préseahts caractéristiques parfaitement

adaptées a l'usage industriel et aux nouvellesambes Iégislatives.
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Le CO, supercritique permet d'extraire totalement ou ctiélement les
composés peu polaires et de faible masse moléeulaiest une alternative a I'emploi
d'hydrocarbures ou de solvants chlorés pour l'etitra directe a partir de matieres
liquides ou solides, mais également pour le fract&nent ou la purification d'extraits
(figure 11.6). Le dioxyde de carbone est a I'éigbercritique lorsqu'il est soumis a une

température supérieure a 31°C et a une pressipludele 74 bars.

Ir Licuide @ Supercritique
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Figure 11.6 : Le principe de I'extraction par CO2 supercritidGa].

Cette méthode conduit a I'obtention d’extraits aatiques de lilas, de roses sans
transformation ni dégradation. Par ailleurs, de m@ux ardbmes comme la vanille, le
romarin, le paprika ainsi que des substances argnest extraites de la sauge, de
I'églantine par du C@supercritique ont fait I'objet d’analyses sendteg: les résultats

obtenus par les panels de dégustation traduisestito bon rendement organoleptique.

En conséquence, le GBupercritique devrait permettre de satisfairedmande
croissante d’ardbmes naturels de « qualité supérieuEn effet, plus qu'une technologie
de pointe, I'extraction par GGsupercritique est une source de nouveaux ingrédien
qui ne se substituent pas en général a des extlasisiques mais permettent d'imaginer
des formules innovantes. Les industriels se vaieaposer de nouvelles opportunités

dans ce secteur et dans le méme temps, de nougeileaintes réglementaires sur les
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extraits traditionnellement utilisés. Il reste faxtparier que les extraits CO2 vont
continuer a gagner des places dans un marché dematehaturel.

La matiere végétale est chargée dans I'extracteugso ensuite introduit led2
supercritique sous pression et réfrigéré. Le méaswj ensuite recueilli dans un vase
d’expansion ou la pression est considérablemeniteéd_e CQ s’évapore et il ne reste

plusque 'huile essentiell§63].

11.12.5.4. Avantages

» La capacité d’extraction est intéressante graedfacilité de pénétration de la
matiere supérieure a celle des solvants habituels.

Le CO2 est bon marché, abondant, ininflammabld&ietiquement inerte,

La pression et la température critique des solvesttpeu élevée.

Les produits issus de cette technique sont detquaimentaire,

Le colt de séparation et d’extraction sont faibles.

Il N’y a pas d’altération liée a la chaleur.

Il N’y a pas d’hydrolyse.

YV V V V V V VY

Il n'y a pas de réaction avec les autres

11.12.5.5. Inconvénients

» L'appareillage est colteux.

» Les nouveaux produits ne se substituent pas avaiesxtlassique3].

[1.12.6. L'extraction assistée par micro ondes

Le pouvoir énergétique des micro-ondes a été misvaence a la fin de la
seconde guerre mondiale, fin 1945, d'une fagon doteque par un physicien, le Dr
Spencer, suite a I'oubli de son sandwich sur unti&med’ondes ! Alors que jusqu’ici,
les micro-ondes ou hyperfréquences étaient unigoemélisées comme vecteur
d’information, elles investirent les foyers puis laboratoires de chimie dans les années
80.

Les premiers travaux utilisant les micro-ondes pextraire des composés
organiques ont été publiés par Ganzler et &8].pt Lane et Jenkinsg] en 1986.

Depuis cette date, I'extraction végétale assistée rpicro-ondes a été le fruit de
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nombreuses recherches et de brevets. L'extracaommgicro-ondes regroupe différents

procédés parmi lesquels :

» L’extraction par solvant assistée par micro-ondes «0 MAE : microwave
assisted extraction » breveté par P&,[
» le « VMHD : vacuum microwave hydrodistillation » dwdrodistillation par

micro-ondes sous vide, breveté par Archim@].[

L’avantage essentiel de ce procédé est de rédoirgiderablement la durée de
distillation (ramenée a quelques minutes) et inemm le rendement d'extrait.
Toutefois, aucun développement industriel n'a éalisé a ce jour. Il semble que les
problémes technologiques concernent la mise erealiun générateur de rayonnement
haute fréqguence susceptible d’irradier un volume partant. Nombre
d’expérimentations stipulent [lintervention conj@n d'un solvant organique

(tétrachlorure de carbone, dichlorométhane, hex@hanol) sans en préciser la mise en

oeuvre.

nuis esgentiels
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Figure 1.7 : Principe schématisé de I'appareillage de systeme d
I’hydrodistillation sous micro ondd444].
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I11.1. Introduction

L’inule visqueuse a fait I'objet de plusieurs ptsjele recherche a travers le
monde, les effets antifongique, antiseptique, actérien.... de la plante ont attiré

I'attention des chercheurs, médecin, botaniste idegrs milliers d’années.

Ces différentes recherches concernaient a la foidétermination des modes
d’extraction adéquat des essences de la plantecdsposition, puis I'évaluation des

différentes activités quelle peuvent contenir.

En 2000, Maoz et |. Neeman [69] ont travaillé sur des poudres maintenant le
pH a 9,0 (acide borigue de 0,1 M avec l'additiorNé¥®H) dans un autoclave a 121°C
pendant 15 mn . Aprés refroidissement, la phasewsgua été extraite au moyen de
I'éther de pétrole 40-60°c trois fois .L'extraitupéré apres avoir évaporé d'abord sous
vide et puis avec le gaz d'azote I'éther de pé&raie rendement de 0,485% de la poudre

séche. L'effet antifongique a été mis en évidenceCandida albicans.

En 2001,Al-Dissi et col[10] ont fait I'extraction sur la poudre des feuilles d
I'inule visqueuse (cueillie a Oman, Jordanie) dansSoxhlet, utilisant successivement
les solvants suivants : éther de pétrole, dichl@thane, méthanol selon le protocole

mentionné sur léigurelll.l.
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Poudres des feuilles

I
Ether de Pétrole

Extrait del’éther de pétrole Reésidu
| I
Dichlorométhane
i
[ |
Extrait de Dichlorom éthane Reésidu
|
Méthanol
— |
[ |
Extrait de m éthanol Résidu

—

Eau distillee
]

: 1 Reésidu
Extrait agueux

1
Rejeté

Figurelll.l: Le fractionnement chimique de l'inule visqueuse.

Les extraits a I'éther de pétrole et au dichlordrage, ont montré des effets
abortifs prononcés. Les résultats de cette étudé¢ ep accord avec la réputation
traditionnelle de cette plante comme abortifs. Despl’inule visqueuse possede

également la faculté d’empécher la croissance fiietus.

En 2003, une recherche entreprise par une équipbeateheur israéliefr0] de
'université de Bar llan en Israél sur des inuleseillies a difféerentes périodes de
'année, le premier but était de déterminer le pentage de patte qu’ont pouvait

extraire de la plante pour chaque récolte.

Chaque récolte a subit une extraction par solpantant une durée de 3 h avec
un mélange d’acétone et de n- Hexane (9 :1 vol)/avan rapport de (1:10 poids /vol
sec) ; L'extrait a été filtré sous vide a unegérature de 45 a 50 °C et en utilisant du
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papier filtre pour obtenir une pate huileuse, seckeete. La pate a été pesée pour
déterminer le pourcentage de péate sec.
En résumé, les pouvoirs antifongique, antibiotjcuribactérien, ainsi que ces

immenses pouvoirs médicaux montrent I'importanceette étude.

En 2006 Tédjin{71] a fait I'étude de I'extraction des HE de linulesqueuse
provenant de la région montagneuse de Beni ChodBfitem d’altitude) située a I'est
de Mascara (380km a I'ouest d’Alger). La plantgecueillie a la fin du mois de mars.

A cet effet trois procedes ont été utilisés :

» Une extraction a I'hexane par deux méthodes difté®e a savoir :

1. Une extraction dans un soxhlet.
2. Une extraction en continu

» une extraction par entrainement a la vapeur d@wec et sans cohobation).
» Une hydrodistillation.
Rendement :
L’extraction dans un soxhlet par nxeige a donnée un rendement de 6.51%

de la masse séche.

L’extraction en continu par le méme salva donnée un rendement de 5.73% de

la matiére séche.

L’extraction par entrainement & la vapeur d’eauoangée un rendement de
1.727%,

L’hydrodistillation a donnée un rendement de 0.491%

'entrainement a la vapeur d’eau est plus efficque I'hydrodistillation car
certain phénomeénes physiques interviennent pouritelimle rendement de
I’hydrodistillation, au cours de I'entrainementadviapeur les molécules sont facilement
extraites et entrainées par la vapeur, alors ques thydrodistillation méme si on
supposera la diffusion des molécules vers I'extériee fait de la méme maniére,

certains phénomeénes physiques tel que la soluiblisae certaine fraction de I'huile
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dans I'eau, ou le degré d’agitation de I'eau bani] qui piege les molécules d’huiles et

limite ainsi leur migration vers la surface.

En 2006, I'étude menée pareggwagh [72] et col. a concerné les parties
aériennes de l'inule visqueuse qui ont été prégsas&on la méthode traditionnelle
employée au Maroc (décoction) ( 1 g de plante ents poudre mélangée a 100 ml
d'eau distillée bouillis pendant 10 minutes et prefoidis pendant 15 minutes).
Ensuite, I'extrait aqueux a été lyophilisé. L'eiktraqueux de linule visqueuse était
rouge foncé coloré avec un rendement de 10%, saadarité moyenne était 60
mOsm/kg HO et pH 7.

Cette étude a montré que l'inule visqueuse possgedectivité hypoglycémique

mais non hypolipidémique.
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I.1. Introduction

Pour récupérer les huiles essentielles il y ai@lus procédés. Dans ce cas,
nous avons utilisé I'entrainement a la vapeur d’eau
En ce qui concerne la récupération des concretes, avons fait une extraction
dans un Soxhlet en utilisant deux solvants :
» Pentane.
» Meéthanol.

Notre choix s’est porté sur ces procédés en ragkorheurs mises en ceuvre

faciles d’'une part, et pour tester les extraitsiedtis d’autre part.

[.2. La matiere végeétale utilisée

La matiere végétale utilisée provient d’'un lot lderégion montagneuse de
Zouaoucha commune d’Ouled Dahmane (850 m altitsdafe géographiquement a
I'est de Bordj Bou Arréridj (250 Km au sud est @jAar). La plante a été cueillie durant
la premiére moitié du mois d’Avril que I'on noteli@t n°1, le lot n°2 a été cueilli une

semaine apres.

La plante a été identifiée a I'herbarium de I'ltgtiNationale Agronomique

comme étant I'inule visqueuse.

Concernant I'extraction par I'entrainement a laexapd’eau il y a un autre lot
n° 3 qui a été récupéré d’'une autre région (Aidazeoute de Sétif 900 m altitude), la
distance entre les deux régions est de 50 Km .

Les parties de la plante utilisées sont les fesiill

Le taux d’humidité H est déterminé par distillati@zéotropique au xylene dans
un appareil de DEAN et STARK.

Nous avons mesuré pour chaque essai le taux diidmi
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[.3. Extraction par entrainement a la vapeur d’ea
Dans ce cas on s’intéressera a I'étude des ci&idiextraction.

Appareillage : I'appareillage utilisé est représenté suidare 1.1 :

|
g§ —m
3 >
2 . U 7

—»

e S

Figure I.1 : montage de I'entrainement a la vapeur.

. chauffe ballon.

. ballon.

. colonne contenant la matiére végétale.
. coude.

. réfrigérant.

. ballon de recette.

. statif.

0o N o 0o~ WDN PP

. matiere végétale.
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[.3.1 Mode opératoire

>

A\

Introduire dans la colonne d’extraction la massgétdle pesée
préalablement.

Porter a ébullition 'eau contenue dans le baller2ditres.

Numéroter et peser les tubes a essais vides.

Prélever pour des intervalles de temps bien défms un erlen des
guantités de vapeur condensée chargée d’extrait.

Ajouter une quantité d’éther diéthylique et larsgécanter dans une
ampoule a décanter.

Séparer les deux phases obtenues.

Mettre les phases organiques (éther diéthyliquaiite lessentielle)
dans les tubes a essais et laisser I'éther sdlisaat

Peser a nouveau les tubes a essais, la difféerepcésente la masse
de [I'huile essentielle

récupérée durant lintervalde temps

considéré.

[.3.2. Conditions Opératoires

On a fait quatre essais de I'entrainement a la wapkeau, les conditions

opératoires sont représentées danadkau 1.1 :

Tableau 1.1 : Conditions opératoires des essais.

Essain® 1 Essain® 2 Essai n° 3 Essai n°®
Lot n° 1 1 2 3
Taux d’humidité (%) 26,01 21,98 16,04 34,11
Pression atmosphérique | atmosphérique| atmosphérique| atmosphigue
Durée d’extraction 4 6 4 4
(heure)
Massg d,e la matiere 15 15 15 15
vegetale (g)
Débit moyen (ml/min) 6.73 8.60 757 7.92
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[.3.3. Mesure du débit

Pour les quatre essais nous avons fixé le mémauniye chauffe, en régime
permanent, nous avons mesuré le débit pour chagae €es valeurs obtenues sont
données par l@bleau 1.2 :

Tableau 1.2 : Débit de distillat.

Essain® 1 Essain® 2 Essai n® 3 Essai n® 4
Débit du Débit du Débit du Débit du
Volume (ml) distillat distillat distillat distillat
(ml/min) (ml/min) (ml/min) (ml/min)
10 7,22 9,37 8,95 8,10
20 5,04 9,67 8,00 6,89
30 5,55 8,21 6,89 7,31
40 571 8,82 7,50 7,59
50 6,59 8,69 7,89 8,10
60 6,89 8,45 7,40 8,10
70 7,45 8,82 7,18 8,10
80 7,45 8,10 7,18 8,33
90 7,69 8,45 7,31 8,21
100 7,69 7,40 7,40 8,45
Débit moyenne 6,73 8,60 7,57 7,92
(ml/min)
ecart maximal 25,10 13,89 18,22 12,97
(%)

On remarque des valeurs moyennes différentes,eseéd( essentiellement a la
variation de l'intensité, de courant et du deébieali a I'entrée du réfrigérant de

condensation lors de I'extraction.
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Nous portons dans Igraphe 1.2 les débits du distillat de chaque essai en
fonction du temps :

12 -
<
£ 101
E .
- —x X %® X s e
= [ ]
E 6 1 | L
o] [}
3 41
S 21
)
O ) L) L) L) L) L) ) )
0 2 4 6 8 10 12 14 16
Temps (min)
¢ Essain°3 = Essain’l Essain°2 X Essai n°’4——debit moy

Figure 1.2 : Variation du débit de distillat en fonction de f&sn

Nous constatons que le débit du distillat vaviecaun grand écart 25%.
Durant la manipulation nous remarquons que letdBbau dans le réfrigérant

n'est pas constant et s’écoule au hasard ce qdudtoaiu régime thermique transitoire.

Ces résultats ne permettent pas une comparagpaureuse des rendements des
quatre essais. En effet, I'évolution des rendementhluiles essentielles en fonction du
temps, lors de I'entrainement a la vapeur d’eaut pge également influencée par la
variation du débit. Comme on a fixé le niveau deautfe pour les quatre essais on peut

évaluer le débit moyen de distillat qui est 7,70ml, I'écart maximal est de 34%.
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1.3.4. Rendement

Le rendement en huiles essentielles est calculapalation suivante :

Oou:

» Rye : le rendement en huiles essentielles (%).

» Mye: la masse d’huile essentielle recueille (g).

» Mnms: la masse de la matiére végétale seche utiligée (g

[.3.5. Résultas et discussions

Essain®°1:

Tableau 1.3: Résultats de la cinétique d’extraction de I'h@ssentielle de I'essai 1 par
'entrainement a la vapeur d’eau.

Tube n° 1 2 3 4 5 6
temps (min) 5 10 20 30 45 60
Masse de "?;)"e réCUPerée 0013 | 0,0013| 0,0038 0,0026 00034  0,0022
Valeurs cumulées (Q) 0,0013 0,0026 0,00684 0,0089 0103 | 0,0145
Rendement (%) 0,0117| 0,0234 0,0576 0,0801 0,1107 1305
Tube n° 7 8 9 10 11 12
temps (min) 80 100 120 150 180 240
Masse de "'(‘;)”e fecupered 0026 | 0,0051| 0,003 0,0035 0,0042  0,0037
Valeurs cumulées (g) | 0,0171 0,0222 0,0258  0,0203 0385 | 0,0372
Rendement (%) 0,1539| 0,1998 0,2358 0,2673 0,3052 3384
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Essai n® 2;

Tableau 1.4 : Résultats de la cinétique d’extraction de I'haitsentielle de I'essai 2 par

'entrainement a la vapeur d’eau.

Tube n° 1 2 3 4 5 6
temps (min) 5 10 20 30 45 60
Masse de 'huile récupérée 0,0012 | 0,0013 | 0,0016 | 0,002 | 0,0032 | 0,0027
(9)
. 0,0012 | 0,0025 | 0,0041 | 0,0061 | 0,0093 | 0,012
Valeurs cumulées (g)
Rendement (%) 0,0102| 10,0213 0,0350 0,0521 0,0794 1005
Tube n° 7 8 9 10 11 12
temps (min) 80 100 120 150 180 240
Masse de I'huile récupérée 0,0042 | 0,0054 | 0,006 | 0,0038 | 0,0032
5 0,0036
. 0,0162 | 0,0216 | 0,0276 | 0,0314 | 0,0346 | 0,0382
Valeurs cumulées (g)
Rendement (%) 0,1384| 0,184 0,2358 0,2683 0,2957 3264
Tube n° 13 14 15
temps (min) 270 300 360
Masse de | ?;)ne récupérée 00012 | 00013| 0,000
Valeur cumulée (g) 0,0388| 0,0401 0,0410
Rendement (%) 0,3316| 0,3427  0,3504
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Essai n°3

Tableau 1.5 : Résultats de la cinétique d’extraction de I'haitsentielle de I'essai 3 par
'entrainement a la vapeur d’eau.

Tube n° 1 2 3 4 5 6

temps (min) 5 10 20 30 45 60

Masse de 'huile récupérée 0,0033 | 0,0031 | 0,003 | 0,0025 | 0,0034 | 0,0031
(9)

. 0,0033 | 0,0064 | 0,0094 | 0,0119 | 0,0153 | 0,0184
Valeurs cumulées (g)

Rendement (%) 0,0261 0,0507 0,0745 0,0945 0,12(13 1489
Tube n° 7 8 9 10 11 12
temps (min) 80 100 120 150 180 240
Masse de I'huile récupérée 0,0039 | 0,0059 | 0,0066 | 0,0046 | 0,004 | 0,0032
(@)

. 0,0223 | 0,0282 | 0,0348 | 0,0394 | 0,0434 | 0,0466
Valeurs cumulées (g)

Rendement (%) 0,1768| 0,223 0,2760 0,3125 0,3442 3696

Essain° 4

Tableau 1.6 : Résultats de la cinétique d’extraction de I'heitsentielle de I'essai 4 par
'entrainement a la vapeur d’eau.

Tube n° 1 2 3 4 5 6
temps (min) 5 10 20 30 45 60
Masse de I'huile récupérée 0,0009 | 0,0006 | 0,0003 | 0,0005 | 0,0004 | 0,0013
(9)

. 0,0009 | 0,0015 | 0,0018 | 0,0023 | 0,0027 | 0,004
Valeurs cumulées (g)

Rendement (%) 0,0090| 0,0151 0,0181 0,0232 0,022 0404
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Tube n° 7 8 9 10 11 12
temps (min) 80 100 120 150 180 240
Masse de I'huile récupérée 0,0018 | 0,0009 | 0,0016 | 0,0018 | 0,0002 0,0018
(9)
. 0,0058 | 0,0067 | 0,0083 | 0,0101 | 0,0103 | 0,0121
Valeurs cumulées (g)
Rendement (%) 0,0585| 0,067 0,0838 0,1020 0,10|40 1292

La comparaison des rendements des différents esgaifaite entre :

> Essais n°let n°2.
> Essais n°1 et n°3.

>

Essais n°1 et n°4.

1.3.5.1. Influence de stockage sur le rendement éhE (Essais n°1 et n°2)

Nous portons dans fgaphe 1.3 les rendements en H.E des essais n°1 et n°2 en
fonction du temps :

o
N

0,35+

Ny O
N -
g W
L1

0,151

o
H
[

Rendement en H.E (%)
(@)
™

0,051

200

Temps (min)

—o— Essain°l—

Rendement Moy —=— Essai n® 2

Figure 1.3 :

Evolution au cours du temps du rendement en lesgentielles des essais
let 2.
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Le rendement de I'essai n°1 avoisine 0,34%, ajaesle deuxiéme essai donne un
rendement inférieur (0,33% pour 4 h). Ceci pelwd éxpliqué par I’hypothése suivante :

» Le deuxieme essai a été réalisé une semaine appésrhier, cette période est
suffisante pour que la plante perde une partie edecomposés volatils (on
remarque que la plante n’a perdu que 4% de sonditéniOn peut également

mentionné la différence entre les débits.

Pour 6 heures d’extraction, I'essai n°2 a donnéemadement de I'ordre de 0,35%,
la différence des rendements a 4h et 6 h étantailgle, pour cela nous avons opté pour

une durée de 4h pour les autres essais.

Nous remarquons que la durée d’extraction est ltnegue, nous proposons

d’utiliser les micro-ondes pour accélérer I'extraat
[.3.5.1.1. L’erreur expérimentale

Les conditions opératoires de ces deux essais @étamlaires, nous allons
évaluer I'erreur expérimentale.

L’erreur expérimentale maximale est de 3%, cecit g@te expliqué par les
pertes en produits lors des différentes opératimséparation et de décantation. On

remarque que le rendement moyen est de 0,329.
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1.3.5.2. influence de I'age de la plante sur le relement en H.E (Essais n°1 et n°3)

Nous portons dans fgaphe 1.4 les rendements en H.E des essais let 3 en
fonction du temps :

o
~

o
w
1

o
[EEN
1

rendement en H.E (%
o
N

o

0 50 100 150 200 250 300

Temps (min)

—e— Essai n°3—=— Essai n°1

Figure 1.4 : Evolution au cours du temps du rendement en lesgentielles des essais
let 3.

On remarque que les rendements des deux lotsabled.

Le rendement de I'essai n°3 avoisine 0,37%, etel@ement de I'essai n°1

donne 0,34% ceci peut étre expliqué par I'hypottseheante :

» Le deuxieme lot a été cueilli une semaine aprgmdenier. Les deux lots sont
de la méme région. Donc, le lot n°1 est plus jegueelot n°2, la différence entre

les deux rendements explique I'effet de I'age delémte sur le rendement en
H.E.
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1.3.5.3. Influence de la région de la plante sur lendement en H.E (Essais 1 et 4)

Nous portons dans fgaphe I.5les rendements en H.E des essais let 4 en
fonction de temps :

Rendement en H.E (%)

0 50 100 150 200 250 300

Temps (min)

—o—Essain®l —s—essai n4

Figure 1.5 : Evolution au cours du temps du rendement en leggentielles des essais
let 4.

Le rendement de I'essai n°4 avoisine 0,12% quitrést faible par rapport au
rendement de I'essai n°1, ceci peut étre expliguwé p

Les deux essais étant réalisés avec des débitesetumidités voisines, la

différence serait plutdt due au fait que les latstsle deux régions différentes (I'état du
sol, le climat, I'altitude...

|.6. Extraction dans un Soxhlet

1.6.1. Principe

Le solvant d'extraction est porté a ebullition. @apeurs traversent le Soxhlet,
sont condensées au niveau du réfrigérant et s&uoal travers de I'échantillon dans la
cartouche. Ce systeme de distillation-condensatssure au solvant une circulation en

continu dans I'échantillon. Un siphon permet awad de s'écouler de la cartouche
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pour retourner dans le ballon. Le solvant peut da@@ommmencer un nouveau cycle
d'évaporation - condensation. Cette méthode ditégtipour I'extraction des composés

non volatils et semi volatils.

Son principal avantage est que I'échantillon estiguellement extrait avec du
solvant renouvelé. Un temps d'extraction long etvolume de solvant nécessaire
important sont les principaux inconvénients deecetthnique manuelle.

1.6.2. L'appareillage

L’appareillage utilisé dans ce mode d’extractigh représenté sur fggure 20,
il se compose de :

1. un Soxhlet de 125 ml.

2. un ballon de 1litre.

3. un réfrigérant a boule.

4. un chauffe ballon régulé.

5. cartouche en papier (papier thimble).
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—
Caoolant (Ha20) aut

Condenssr —

Coolant (Hz ) in

Papar thimbla

Solid rmeaterial
bBaing aextractad -

Solvent passas
througgks the
thirmbla wall

Figure 1.6 : Extraction dans un Soxhlet.

[.6.3. Mode opératoire
On procéde lors de cette manipulation comme suit :

» On peéese une quantité suffisante de matiere végptale remplir la cartouche
(10 9).

Mettre la matiére pesée dans la cartouche ;

Placer la cartouche dans le Soxhlet ;

Remplir au 2/3 le ballon avec du solvant ;

Assembler le montage de la figure 20 ;

Mettre en marche le chauffe ballon ;

Ouvrir le robinet d’eau passant par le réfrigérateu

YV V. V V V V V

Le solvant est porté a ébullition ;
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» Les vapeurs de solvant se condensent dans |leéin;

» Les gouttelettes de solvants s’écoulent dans lipiedt du Soxhlet et entre en
contact avec la matiere végétale ;

» Quand le solvant condensé atteint son plus haagu, il retourne par le trop-
plein du ballon et le cycle évaporation — condgosate poursuit jusqu’a
épuisement de la matiére végétale ;

» L’extrait avec le solvant est recueilli dans leltal;

» Apres épuisement total de la matiére végétale (8h3plvant chargé d’extrait
subit une distillation atmosphérique suivi d'unestilliation sous vide pour

récupeérer I'extrait.
[.6.4. Extraction par pentane

[.6.4.1 Condition opératoire

Tableau 1.7 : conditions opératoires de I'extraction par pentane.

Lot n° 2
Quantité de matiere végétale 10g
Taux d’humidité 10.26%
Pression atmosphérique
Volume du solvant 0.66 litre environ
Durée d’extraction 8 heures

Le rendement en masse de cette méthode a donnquan¢éité de substance

huileuse de 0,369, soit 4.00% de la masse seche.
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[.6.5. Extraction par méthanol

1.6.5.1. Condition opératoire

Tableau 1.8 : conditions opératoires de I'extraction par le matia

Lot n° 2
Quantité de matiére végétale 10g
Taux d’humidité 10.26%
Pression atmosphérique
Volume du solvant 0.66 litre environ
Durée d’extraction 8 heures

Le rendement en masse de cette méthode a donnquanéité de substance

huileuse de 1,7878g, soit 19,92% de la massasech

[.6.6. Discussion des résultas

On remarque que la concrete récupérée au pentarienpgle et de couleur
jaune pale, alors que celle obtenue avec le mélttestoopaque et de couleur brun

foncé.

Les deux concrétes ne sont pas composées seuletheiles essentielles, il

existe d’'autres composés tel que : cires, colorants

Nous remarquons que I'extraction par le méthanahéaun meilleur rendement.

Ceci peut étre expliqué par les hypothéses suigante
» Le méthanol est un solvant polaire par contre datgne est un solvant
apolaire donc les composés extraits par le méthsordl plus nombreux par

rapport aux composés obtenus par le pentane.

» Le méthanol a une grande capacité de dissolutiorapaort au pentane.
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» La température de vaporisation du méthanol estgpes deux fois
supérieure a celle du pentane ce qui expliqgueekede la température sur

I'accroissement de la solubilité et de la diffugivilu soluté.

|.7. Conclusion

L’analyse de la cinétique d’extraction (rendemel&)’entrainement a la vapeur

d’eau montre I'influence des trois parametres suehdement en huile essentielle :

» Le taux d’humidité ; lors du séchage, la plantedpene partie des produits
volatils (H.E).

» la période de cueillette ; la production des huigssentielles augmente en
fonction de l'age.

» Larégion de la plante ; I'état de sol, le climafatitude.

Les résultats obtenus lors de I'extraction dans Saxhlet, montre que le
rendement en concrete en utilisant un solvant molgnéthanol) est supérieur a celui

obtenu en utilisant un solvant apolaire (pentane).

La comparaison entre ces deux rendements montftuénce de la nature du
solvant (pouvoir de dissolution, la températureveporisation, sélectivité par rapport

aux produits a extraire).

La plante de Bordj Bou Arréridj a un faible rendernen huiles essentielles et

en concrete par rapport a la plante de Mascara.

Nous suggérons une suite a cette étude concerniafitehce d’autres
parametres, nous citerons :
Les parametres technologiquesdébit, température, pression, granulométrie.

Les parametres liés a la plante, parties, I'age,
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Chapitre |l Etude du sfant de matiére

I1.1. Introduction

L'extraction est la premiére opération de séparatian ensemble de filieres de
transformations (huilerie, sucrerie, jus de fruitsissons alcoolisées, etc.).

Issu du mot latin extraher (tirer hors de), le eedxtraire évoque une séparation
sélective dans laquelle I'une des phases est eet@eytrait) et I'autre est rejetée (le
résidu). Cependant dans le but de valoriser lelugsi arrive que celui-ci subisse une
extraction tels que I'extraction des protéinesalgteaux d’'oléagineux ou le séchage de
nombreux sous-produits (le séchage peut étre cemésidomme un type particulier

d'extraction)[73].

bY

Les mécanismes mis en jeu lors de I'extractionvgetu étre relatifs & un
transfert de quantité de mouvement, comme c’'estate de I'extraction par pression
(préparation de jus de fruits), ou transfert desaders de I'extraction solide-fluide, le
fluide pouvant étre un liquide ou un gaz. L'extmaigre par diffusion moléculaire de la
phase solide a la phase fluide a une vitesse piopoelle au gradient de concentration
régnant entre les deux pha§e3].

Dans de nombreux cas (huilerie, sucrerie de cajji@xtraction par pression et
I'extraction solide-liquide sont couplées. Le premprocédé permet de récupérer la
majeure partie de I'extrait. Quand au secondriinpé d'épuiser a l'aide d'un solvant le

résidu en extrait utile.
[1.2. Généralités [73] [74]

Toute quantité de matiére est caractérisée parassenou par le nombre de
moles qui la constituent. Lorsqu'une espece ma@eulest mélangée a d'autres, sa
concentration peut étre définie soit :

» Par sa concentration volumique qui est sa quaragportée au volume total du
mélange dans lequel elle entre en composition (kgimombre de molesfn;

» Par sa concentration massique définie comme étanuantité rapportée a la
masse totale du mélange dans le quel elle entimposition ; c’est un rapport
sans dimension qui correspond a la fraction moldaes le cas ou la quantité de

matiere est exprimée en nombre de moles.
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I1.3. Flux de transfert de matiere

Le transfert de matiére représente I'évolution spo@e vers l'uniformité de
toute hétérogéneéité de concentrations d'une espetEulaire. La vitesse de transfert
est mesurée par le débit massique ou le débit replselon que la quantité transférée
est exprimée en masse ou en nombre de moles. d¥ast la quantité de matiere

transférée par unité de temps.

La densité de flux du transfert de matiére est derpar la relation suivante :
N; = Gy 1)
Avec :
N; : La densité de flux du transfert de matiére (maiés) ;
C; : la concentration du constituant j (mole¥/m
v; : la vitesse absolue locale du constituant j (m/s)

La matiere peut se déplacer par diffusion, parspart, ou par la combinaison
des deux phénomeénes. La diffusion moléculaire mgbracessus lent qui s'applique a
une molécule migrant dans un milieu immobile (s)idu dans un fluide s’écoulant en
régime laminaire perpendiculairement a la directienla diffusion. Le transport est au
contraire un processus rapide dans lequel la mieléest entrainée dans un courant
fluide. La densité de flux de transfert de matidien constituant j est donnée par la

relation suivante :
N,=J, + T, (2)

Avec :

J, :Ladensité de flux de transfert de matiére [pusion (moles/rfs) ;

T, : La densité de flux de transfert de matiere parsport (moles/fs).
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[1.4. Transfert de matiere par diffusion

Le transfert de matiére par diffusion entre deuagels (une phase solide et une
autre liquide, ou deux phases liquides non missilséparées par une membrane) d'un

constituant j est décrit par la loi de Fick :
J,=-Dj grad G (3)
J_j - la densité de flux de transfert de matiére fmsion (moles/m s)
D; : la diffusivité du constituant j dans le milien?(s) ;

grad G : le gradient de concentration du constituantglés/nt).

Dans le cas d'un transfert unidirectionnel, I'équrat3) s'écrit sous la forme :

Jj=-D & @

gi - le gradient de concentration du constituant (noi8s
X

Dans les systemes gazeux, la diffusion des molg@asderapide et il est difficile
d'éviter les mouvements de convection. Par consg#gua détermination des
diffusivités n'est pas aisée. Par contre en phasglé, la diffusivité dépend a la fois de

la nature de la molécule et du milieu dans leqllelse déplace.

Dans un solide hétérogene tel qu’un produit alimieet le comportement
diffusionnel des molécules est perturbé par plusigghénoménes annexes, on parle

alors de diffusivité apparente.
[1.5. Transfert matiere par transport

La loi de Fick ne s'appligue qu'a un milieu immebibu a un fluide en

écoulement laminaire.

En régime agité ou turbulent, le mouvement du #ughtrainant les molécules

étant rapides par rapport aux processus diffusipimes derniers ne peuvent plus étre
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pris en compte. Dans un systéme a une seule plegitation entraine Il'uniformité

guasi immédiate des concentrations.

Dans un systéme a deux phases, le transfert extierneasse entre les deux

phases est régi par des phénoménes de transpsttdcrit par la loi suivante :

Ti=Gv (5)

Avec :

Tj : le flux de transfert de matiére par transgoroles/s m2) ;
Cj : la concentration du constituant j (moles/m3) ;

V : la vitesse moyenne locale (m/s).
Dans le cas d'un transfert unidirectionnel et doefficient de diffusion constant
I'équation générale de continuité s'écrit:

oC
% - p.AC (6)
ot D

Avec[IC égal a:

’C 2. .

Y +?§ Pour une sphere ;

7¢ +}§ Pour un cylindre ;

a* r a ’

7°C

P Pour une plaque plane.

Les hypothéses que nous posons pour aboutir &utioscanalytique sont:

- les dimensions du solide sont uniformes,

- le coefficient de diffusion est constant,

- la température est constante,

- le terme de transport est négligeable,

- le solide est poreux et inerte et de structuifmmme,

- la masse volumique du solide reste constantenturaute [l'opération

d'extraction.
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[1.6. Diffusion dans une plaque plane en régime tnasitoire [75] [76]

Soit une plague d'épaisseur 2L, le transfert dutéate se fait qu'a travers les
faces de la plague. La diffusion est unidirectidienselon I'axe des abscisses et le
coefficient de diffusion est supposé constant. s@sitions des équations de diffusion
sont obtenues soit par la méthode de séparationmatiedbles soit par la transformée de
Laplace. Selon la distribution des concentratiohsipurs cas peuvent se présenter.

Nous donnons, dans ce chapitre, les relationdvetafux conditions de notre étude.
Les conditions initiales et aux limites sont les/antes :
« t=0 OUx cC=¢

e 50 x=zxL C = (=0 (concentration a l'interface est supposé @oris)

I'huile essentielle est instantanément emportédgoaapeur d’eau.

« t>0 x=0 0Clox) = 0 (symétrie du systeme).

La solution analytique C(x,t) de I'équation de deffon donnée par Cranck est :

- © - n 2 2
C(x, t) - C, ziz( D" st (2n+_1;) L
Ci -CO 7T 0 +1 L

La quantité de matiere Myant diffusée a travers la plaque au temps:t est

- s 2 2
M= M. |\/|t=8ZZ 1 zexp—(2”+?” Dt
5 (2n+1) L

Ou:
M.., est la quantité de matiere ayant diffusée a onpsanfini.

La concentration C(x,t) peut également s’expripaar’expression suivante :

Cx,H-C _< (2n+1)L - 2x (2n+1)L +2x
C -C, z(l)(w_jz(l)[wﬁj

0

La quantité de substance diffusantead temps t est alors donnée par :
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Mt_

2| -12 C /ann nL
M (Dt) [ﬂ +220"( 1) |afc(zﬁJ]

[1.7. Présentation du logiciel utilisé EXDIF [77]

[l N

Le logiciel EXDIF est un programme de régression, qui laisse adapter
meilleur profil de diffusion sur des données expéntales et calculer facilement le
coefficient de diffusion.

Bien que les solutions analytiques des équationglégrivent les procédés de
diffusion soient connues et pouvant étre trouvéassdoeaucoup d'ouvrages, il est
souvent difficile d'extraire le coefficient de diffion a partir des données
experimentales.

D'une facon générale I'expérimentateur doit déyedoson propre programme
de calcul pour obtenir le coefficient de diffusibn

Ce programme devrait étre utile pour analyser lesures expérimentales de

diffusion qui sont effectuées par des méthodeglarals.

[1.7.1. Limitation du programme

Le processus de diffusion est un phénoméne con®ljparticulierement dans sa
détermination pratique. La diffusion peut étreueficée par différents facteurs tels que
I'interaction entre le soluté et les phénomeénesudace.

Ce programme ne tient pas compte de toutes lestisitig possibles et ne prévoit
pas que les données a adapter soient obtenuediradear expériences congues pour
éliminer l'influence sur la mesure.

Par conséquent, ce modele est simple et pratiqaaticonsidérer les conditions

suivantes :

» Le procédé de diffusion dans I'expérience est aicksuit la loi de Fick).
» Le coefficient de diffusion est constant pendamgdérience.
» Aucune autre étape de cinétigue ne se produit atransfert de matiere (par

exemple I'évaporation, réaction chimique).

[1.7.2. Le modele mathématique
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Il dépend de la technique de mesure disponibleexpsériences de diffusion sont
effectuées avec différentes options. Pour obtemiicdefficient de diffusion, il est
nécessaire de mesurer une courbe ou un profil fliesidn, en fonction du temps de
diffusion ou en fonction du chemin de diffusion.

Habituellement, la quantité de substance qui a &mM(t) est mesurée en
fonction du temps, ou la concentration de cettestsuize est mesurée le long du chemin
de diffusion a un moment donné [ C(x, t) ]. Unerautption expérimentale est la
géomeétrie. Le plus simple est la feuille plate niaiprogramme considere également la

sphére et le cylindre de longueur finie.
[1.8. Détermination du coefficient de diffusion d’huile essentielle
Lors de I'application de ce logiciel, la valeur ppdiquée est I'épaisseur de la

feuille. La grandeur mesurée, utilisant le piambalisse, est de I'ordre de 0,04mm.

Nous avons choisis I'essai n°3(chapitre 1.pratiquoe)r faire I'étude du transfert
de matiere. A I'aide de 'EXDIF, nous portons lagsa d’huile cumulée en fonction du

temps sur lgraphe 11.1.

55E-2 -
5,0E-2 -
4,5E-2 -
4,0E-2 -
35E-2 -

. 3,0E-2-

o

= o562
2,0E-2 -

1,5E-2 -

1,0E-2 -

5,0E-3 -

-
-
0,0E+0 —¢ 1 1 1 1 1 1 1 1

0O 0E+0 1,0E+2 2 0E+2 3 0E+2 4 0E+2 5,0E+2 E OE+2 ¥ OE+2 5 0E+2
Tirme [rmin]

Figure 1l.1 : Evolution de la masse d’huile récupérée en fonad®temps de I'essai 3
et la simulation de 'EXDIF.
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L'utilisation de 'EXDIF a donné la simulation resentée par Iagure 11.1, qui
donne pour une masse infinie de 0,052g un coeficle diffusion de 1,68*I®cn’s.
Ce coefficient de diffusion est une valeur moyerareeffet comme le montre figure
[I.2 cette courbe est la moyenne entre les courbeslé@mavec les coefficients de
diffusion D=3,35*10° cnf/s pour la courbe en rouge, D=8,2®16nf/s pour la courbe

en bleu.

5 5E-2
5 BE-2
4,562
4 BE-2
3,562
3 BE-2

= 2,562

= 2 BE-2
1 ,5E-2
1 JBE-2
5 BE-3

0 BE+0
L | | | | | | | | |
000E+0 100E+2 200E+2 3,00E+2 4 00E+2 500E+2 G00E+2 700E+2 & 00E+2
Tirme [rmin]

Figure I1.2. Evolution de la masse d’huile récupérée en fonadi® temps de I'essai 3
et la simulation de 'EXDIF.

Nous remarquons qu’il n'y a pas une bonne concaglaantre points
expérimentaux et points calculés. Pour cela nolomsalémettre des hypotheses pour

mieux comprendre les phénomeénes.

Nous remarquons que la courbe contient deux fodiffgsentes :

1. Période 1 ;De 0 a 80 mn.
2. Période 2; De 80 a 240 mn.
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Chapitre |l Etude du sfant de matiére

Nous traitons chaque partie de la courbe et nolesiloas les coefficients de
diffusion correspondants :

» période 1 ;[0 ,80] mn.

A l'aide de I'EXDIF, nous portons la masse d’hudeamulée en fonction du
temps sur lgraphe 11.3.

4 0E-2 -
3,5E-2 -
3 0E-2 -
2 5E-2 -
g 2 0E-2 -
1 5E-2 -

1 0E-2-

5 ,0E-3-

0,0E+0 _[ I I I I I I 1 I
OO0E+0 1 0E+2 20BE+2 30E+2 40E+2 S0E+2 GOE+2 7YOE+2 §,0E+2
Time [min]

Figure 11.3 : Evolution de la masse d’huile récupérée en fonati® temps de la
période 1 de I'essai 3 et la simulation de 'EXDIF.
On a supposé que Mst de 0,038 g pour que la courbe atteint le paliec une
durée de 740 mn.
Notre choix sur ce point correspond a une bonnecarolance entre points

expérimentaux et courbe simulée.
L'EXDIF a donné un coefficient de diffusion de D; = 1,95*10° cm?/s.

» Période 2 ;[80 ,240] mn.

Nous supposons qu’a partir de 80 mn il y a uneegpériode de récupération des
huiles essentielles qui est indépendante de laiprempériode. Les résultats obtenus
sont représentés dangdbleau 11.1:
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Tableau 11.1: Résultats de la cinétique d’extraction des H.Eadedriode 2.

Tube n° 7 8 9 10 11 12
temps (min) 80 100 120 150 180 240
Nouveau temps 0 20 40 70 100 160
Masse de Ihuile récuperee 5| 9059 | 00066 0,0046 0,004  0,0032
Valeur cumulée (g) 0 0,0059| 0,012 0,011 0,0211 0243

A l'aide de 'EXDIF, nous portons la masse d’hulemulée en fonction du

temps sur lgraphe 11.4.

4 0E-2 -
3,562 -
30E-2 -
2562 -

g 2 0E-2-
1 5E-2 -
10E-2 -
5 0E-3 -

0,0E+0 -»

0,0E+0

1 1 1
10E+2 20E+2 30E+2

1 1 1 1 1
40E+2 S50E+2 GOE+2 7O0E+2  §0E+2

Time [min]

Figure 1.4 : Evolution de la masse d’huile récupérée en fonaetemps de la

période 2 de I'essai 3 et la simulation de 'EXDIF.

M, choisie est de 0,036 g pour que la courbe atteipalier avec une durée de

760 mn.

L'EXDIF a donné
D, = 1,59*10° cm2/s.

un

résultat

du

coefficient

dediffusion

de
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11.9. Discussion des résultats

D’aprés les résultats du coefficient de diffusion ®marque que D est
supérieur a Pceci peut étre expliqué par I'hypothése suivante :

La premiere période de 80 premieres minutes detréietion concerne la
récupération des extraits en H.E Iégers, celafsgnile la diffusion de ces huiles se fait
avec une vitesse rapide et serait régie par dgdesnphénomeénes de diffusion. Lors de

cette période il y a une dissolution des produitsds.

La seconde période correspond a la récupératiorextesits en H.E lourdes,
donc la diffusion de ces huiles ce fait avec urtesge inférieure a celles des huiles

|égeres.
11.10. Conclusion

L’étude du transfert de matiére a montré que lanament a la vapeur d’eau se
fait en deux étapes, I'une correspond a I'extractles H.E 1égéres et I'autre correspond

a I'extraction des H.E lourdes.
Les H.E légeres diffusent plus rapidement quéleies essentielles lourdes.

Un logiciel EXDIF a été utilisé pour analyser leépbmene de transfert, ce
logiciel a permis de déterminer le coefficient digudion des extraits en H.E de l'inule

visqueuse.
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Conclusion générale

Deux procédés ont étés testés sur I'inule visqudigggrainement a la vapeur
d’eau et I'extraction par solvant dans un SoxHlers de la derniére on a utilisé deux

solvants : le pentane et I'éthanol.

La comparaison des résultats de I'extraction garttainement a la vapeur d’eau
a été difficile vu la non reproductibilité des cdiahs opératoires surtout concernant le
deébit de distillat. Toutefois si on accepte I'errsur le débit, on a établi I'influence de
trois parametres : le taux d’humidité, I'age, etdgion de la plante sur le rendement en
huiles essentielles.

Le rendement est nettement influencé par la régions avons obtenus 0,37%
le meilleur rendement concernant le lot de Bordy Baréridj, 0,122% pour le lot de

Ain Zada, contre 1,86% pour Mascara).

L’extraction par le méthanol donne le meilleur remént en concréte (19,93%),
que celui obtenue par le pentane (4,00%), la diffée entre ces deux rendements est
due au fait que les extraits obtenu par le méthamali plus riches que ceux obtenus par

le pentane.

Cependant, le rendement pour les deux solvantsenagb pas de justifier le
choix du solvant, car les concrétes obtenus néees$e recours a d’autre procédeés afin
de les purifier ce qui permet de diminuer le pontage. Le choix sera fait plutét en
fonction de l'activité de I'extrait.

L’EXDIF a permis de déterminer le coefficient défusion de I'extraction par
I'entrainement a la vapeur d’eau. La cinétique ttamtion est scindée en deux étapes :

la premiére a une huile essentielle Iégere etuaidene a une huile lourde.

Il aurait été souhaitable d’analyser les extraitbteous par CG/SM
(chromatographie en phase gazeuse couplée a l&roguepie de masse) pour une
éeventuelle étude qualitative, surtout identifies leonstituants chimiques de I'huile

essentielle ainsi que ceux de la concréte, pounxra&pliquer les résultats obtenus.

73



Conclusion générale

Les régulateurs du débit d’eau et demasion d’électricité sont nécessaires, pour
maintenir un régime permanent de débit de distijatmettant de trouver des résultats
plus précis.

L’extraction étant trés lente lors de I'entrainetn@ la vapeur d’eau nous

conseillons l'utilisation des micro-ondes qui ogjalfait leur preuve.
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