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Résumé

Contribution a I’étude cinétique de Pextraction des essences des graines de
coriandre par le binaire ¢thanol-cau

Ce travail présente les résultats d’une recherche menée sur la cinétique dextraction des
essences des graines de coriandre par le binaire ¢thanol - eau. L extraction en charge
dispersée a permis de suivre I’évolution de la concentration de I'extrait dans la phase
liquide, en fonction du temps, pour différentes concentrations du binaire. d*¢tablir les
équations des courbes cinétiques, de corréler les coelficients de ces ¢équations el
d’apprécier la contribution de chacun des constituants du binaire.

L épuisement total des graines par percolation a donné acces a la concentration initiale de
I’extrait dans la phase solide.

L’ensemble des données expérimentales a ¢ét¢ utilis¢ pour la modélisation du transfert de
matiére. dans le systéme solide-liquide étudié. a I'aide de la fonction cinétique.

Mots clés : Coriandrum sativum .L, binaire : ¢éthanol-cau. extraction  solide-liquide.
fonction cinétique.

Abstract

Contribution to the kinetic study of the essence coriander seeds extraction by the
binairy mixtures: water-ethanol

This work present the results of a research carried on the basis of study the extraction ol
the essence of coriander seeds by the binary ethanol-water. The dispersed load extraction
allowed us to follow the evolution of the concentration of the extract in liquid phase. to
time function, for different concentrations of this binary: and establishes the dilTerent
equations of the kinetic curves and correlates the coefficients ol those equations and
appreciates the contribution of each constituent of this binary.

The total run out of the seeds by percolation gave the access to the initial concentration of
the extract in the solid phase.

The set of the experimental elements have been used in the modelling ol mass transfer in
the solid-liquid system studied, using the kinetic function.

Key words: Coriander, binary ethanol-water, extraction solid-liquid. Kinetie function
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Chapitrel

La maticre végétale La coriandre

La scction transversale du fruit de coriandre est présentée sur la fgure 1.2

tissu sclerifie

canal secreteur

t: fgument

end : endocarpe

ally : albumen

sel * bande fibro-scliéreuse,

0 : Foaitsceaux fibeto-) 'vgu eux

Figure 1.2 : Fruit de coriandre
At Vue générale, B : Coupe transversale, ¢ - Structure anatomique

La graine est réniforme et résente sur le milicu de sa luce concave une pro¢minence de
g

chaque coté de laquelle sont symétriquement placés deux larges canaux séeréieurs [4.5]

De forme circulaire, le fruit possede, dans le péricarpe. une assise plus au moins large
de tissus lignifiés, formés de cellules fibreuses 2 parois ¢paisses comme le montre Iy [igurel.2
C




Chapitrel La matiere végétale “La coriandre

1-2- Utilisation

Que ce soit pour ses feuilles ou ses graines, la coriandre est indispensable on cuisine.
Les orientaux IMutilisent en cuisine aussi courammnient que les occidentaus utilisent lo persil.
Dans I"Curope antique, en Amérique du Sud, en lnde ¢t en Chine on Putilisail aussi bien en
cuisine qu'en médecine .1n Algérie. on Putilise surtout dans a « chorba » on mettant une
botte bien fraiche. Les graines sont utilisées avee parcimonic dans les salades. du fuit de leur

amertume [6-8]

Les fruits de cortandre présentent un intérét médicinal, Bien que Teur teneur en
huile essenticlle reste trés limité. environs 19, les graines doivent leurs etfet antispasmodique
au linalol[9]. Cet alcool monoterpénique est aussi utilis¢ en industrie du parfum. en particulicr
dans les caux de toilette pour hommes. A grande ¢ehelle.celui-ci est utilise pour produire de la
vitamine ET. Les akeénes conticnnent aussi des lipides .des albumines. des tanins. de I

pectine, des sucres et de la vitamine C[10].

Les graines sont employces purs ou en mélange pour préparer des tisanes carminatives
et digestives a effet sédatil sur [e systeme nerveus. Les feuilles of Jes graines erues combattent

indigestion et les douleurs d estomac 7. 9.11]

I-3-Travaux antérieurs

L huile essentietle de coriandre est largement utilisée dans Uindustric alimentaire. colie
du parfum et du tabac. Ceci a donnd lieu a plusicurs ¢tudes [12-15] signalant L présence dans
Fhuile essenticlle des graines de coriandre, du linalol en proportions ¢levées. allant de 69% 4

75%. Cette proportion dépasse méme 83% duns IPextrait des graines traitées au COL [ 1o,

Des travaux mends sur a composition chimique de huile essenticlle du Coriandrum
sativum a différents stades de sa maturité ont montré que le degré de maturité des grames de
coriandre est un paramctie déterminant pour te rendement et Ja qualitc de Fhuile essenticlle of
le linalol s*accumule propressivement dans les fruits au fur et mesure de leur matiration

[17].

h



Chapitrel La maticre végdtale La coriandre

D'autres travaux [18-20] ont concernd, la comparaison des compositions des hutles
essenticlles des graines de cortandre provenant de différentes  régions  géopraphiques.
[."ensemble de ces travaux rapporte que la composition de Mhuile essentielle est relativerment

peu allectée par le licu de végétation de la coriandre.

Des (ravaux es réeents, réalisés au département de Génie-chimique de Ecole
Nationale Polytechnique d"Alger, ont concerné 1'étude histologique de la graine de cortandre
[21] et ont contirmé le fait que son huile essenticlle se trouve dans des dépots endogénes. Par
ailleurs, certains de ces travaux sc sont intéressés & extraction des essences des prames de
coriandre  par  différents  solvants.  a savoir.  le méthanol 222270 e
diméthylsulfoxyde(ID.M.S.0), I'hexane [21.26] et une coupe pétrolicre @ essence I¢gere (45-

75) SRA 2 tendancee hexano-pentanique| 28].

I extraction par le méthanol a ¢té ellectuée par deux procédes @ Pextraction en charpe
dispersée et extraction en lit fixe avee circulation continue de solvant en boucle fermde et
'influence de différents  parametres tels que: Phydromodule, e taux d humidité, la
granulométrie, la durée d extraction .. de ces proeddés sur le rendement en essences a Gt¢
¢tudic [22-24.27]. Ces travaux axés sur 'é¢tude de Ja cinctique d¢volution du rendement en
extrait en fonction du temps, ont permis de modéliser e transfert de maticre lors de

I"extraction solide-liquide et d'estimer le cocflicient de ditTusion.

La composition de la raction volatile des extraits des grames de conandre par
différents solvants a fait lobjet de travaux réeents [250 20290 Les resultals obtenus montrent
que les constituants de I"huile essentielle en géncral et e linalol en particulier sont extraits

que par les solvants hydroxylds.

0
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Principaux symboles et notations utilisés dans le chapitre 11

Symbole Unité Définition de la grandeur
Co Ke/Kg Concentration initiale en extrait dans la phase solide
Ceéth %o Concentration en éthanol dans le binaire
Cean % Concentration en can dans le bincire
Ci(t) - Kq/;)f o Concentration du soluté dans la Phase liguide
M Kg - Masse de solide
T °C - Température
Ten o S _"_"/-;(-.'_1)-//)(‘;1'(1/1{/'4' d Shullition
4% — Densité
dmoy ‘ nin Diametre —/-no,)'a}z de lu /)c(;‘/iczz/c solide
" mz/i\g_ o o W-”/;{\T’c“r')v"(;/}z(')clzf/e
/o nin a i Temps
Ry C Temps réduit
W 1/ o l/’jlé.s:ﬁcn('./-"&g.-r'!-f}!iuu de la phase liquide
30 E— o

Indice de réfraction




Chupitrel! o  Llextraction solide-liquide

[I-1- Aspects théoriques

11-1-4-Définitions

1. extraction solide-liquide est 'opération fondamentale qui a pour but d’extraire. de
séparer ou de dissoudre, par immersion dans un liquide ou par arrosage par un ligquide. un
ou plusicurs composants (solides ou liquides) contenus duns le solide. CTest une opération tres
ancienne, utilisée pour retirer des plantes et de certains organes danimaux: des produits
alimentaires, pharmaccutiques, colorants ou odoriférants. en vue de Ja production de

breuvages, drogues, (eintures ou parlums [30]

Il existe, dans Pindustric agro-alimentaire, de nombreux exemples diextraction de
produits naturcls par Feau ou par des solvants organiques, tels que Tes alcools (Ethanol) ou les
hydrocarbures (hexane). 11 est possible diextraire a Paide des solvants chlorés, du benzene ou
du toluene. Nous nous contentons de les citer & titre indicatil. car ils sont de moins en moins
utilisés en raison de la 1égislation sur les produits toxiques. Les huiles alimentaires sont
retirées des graines oléagineuses (colza, soja, arachide) par pression puis extraction
"hexane, les essences naturelles sont isolées des plantes (fleurs. racines. tiges) par les dleools

ou par les corps gras et donnent des teintures, infusions ou pommades [ 30]

Le liquide dextraction appelé solvant, dissout un ou plusicurs composants eristalhises
ou liquides, dénommeés solut¢, pour donner une solution ou extrait. contenant fe sohvant et le
soluté et laisse un solide ¢puisé, appelé résiduc inerte ou insolubles contenant tres peu ou pas
de soluté. e terme miscella, pour désipner la solution ou extrail. est cgalement tres

employ¢, notamment en huilerie.

Les noms de surverse (overflow) ct de sousverse (underflow) sont tres employves par
les anglo-saxons pour désigner respectivement la solution et le solide. ou la suspension tres

¢paisse de solide [30-31]

Quel que soient les constituants contenus dans fe solide. ceux-ci ne sont Jamas

totalement insolubles dans un solvant donné et a4 coté du produit désiré. on entrame souvent



Chapitrell . L 1. extraction solide-liguide

drautres produits. 11 est done imipossible d obtenir la séparation d*un scul constituant ef cec

quel que soit fe solvant utilisé [30)

[ extraction solide-liquide est une opération de transfert ou d*échange de maticre entie
une phase solide,contenant la maticre a extraire, et une phase liquide. le solvant d extraction,
les constituants recherchés pouvant tre soit Ie sotuté, soit le résidu. 1 extraction solide-
fiquide est régie par des phénomenes trés complexes [30]. que nous aurons a traiter un peu

plus loin.

I1-1-2- Processus de transfert de mati¢re

[ extraction solide-liquide est réalisée, en principe. par contact intime du solide avee le
solvant sutvi dune séparation mécanique de la solution el te solide. Toutetois. une certaine
quantit¢ de solution st retenue dans le solide, ce qui oblige parfois & procéder & des Tavages
ou a ['opdration nommece désolvatisation consistant & chasscr. par I'évaporation. le solvant

retenu dans e résidu (séehage)[30.31]

Le lI"un.s‘l’crl du soluté¢ vers le liquide est extraction solide-liquide proprement dite. Ce
transfert exige un certain temps pour &tre complet et il est essentiel de déterminer 1o vilesse
globale du phénomene, ¢est-d-dire ke vitesse de transfert ou vitesse d extraction, pour definir
un apparcil dextraction. Cetle vitesse résultante est régie par (rois processus ¢lémentaires de

I"échange de maticre

» La dissolution du solut¢ au sein des particules par le solvant
# Ladiffusion de la solution vers extéricur de la particule

» La dilfusion du soluté contenu dans fa solution au contact du solide vers la

masse restante du solvant [32,33)

Le passage du solul¢ dans la solution au contact du solide vers [a masse de solvant peut
¢tre considéré comme une simple opération de mclange. Vu la rapidité de cetie ¢tape, son

intluence sur la vitesse plobale du processus peut Ctre népligée. Une bonne agitation Favorise



Chapitrell Lexuraction solide-liguide

["homogcéndisation du mélange solvant-soluté ot permet de réduire épaisseur de la couche du

film entourant la particule solide.

En ce qui concerne la dissolution du solut¢ liquide. comme par exemple, Pextraction
d’huile d'une graine oléagineuse, si le soluté est localis¢ en surlace du solide. généralement
porcux, sa misc cn solution est rapide ¢t la vitesse de transtert dépend de la vitesse de

diffusion. diffusion par capillarit¢ ou diffusion surfacique |32

Dans le cas typique de Pextraction des graines oléagineuses, Ie soluté est localiseé dans
des cellules végdtales a paroi tres peu permdables. Le cheminement du soluté & travers les
parois des cellules est tres leat. Le processus est régi par un phénomence de dilTusion o tavers
une membrane appel¢ osmose ou dialyse. La vésistance au passage du solutd st heaucoup
plus grande que celle observée par simple effet de film. Dans ces conditions. ¢’est cette
diffusion interne qui gouverne la vitesse de (ransfert e Pagitation méme vigourcuse du milicu

n'a que peu diinfluence sur la vitesse de transfert [30]

De plus. Pextraction solide-tiquide est influencée. & fa Jois par des paramctres
thermodynamiques, tels la température. Ta pressionde debit.cte ¢t par des parametres
cinétiques comme la durde de traitement, la vitesse de chennement du solvant a intericur de
la matrice du solide....cle). Dans de nombreux cas, le solulé n'est pas distribué de Figon
homogene dans les pores du solide. En effet Ta fraction de extrait se trouvant au voisinage de
la surface du solide est extraite en priorité, alors que extraction du reste de Pexurail est régic

essentiellement par la diftusion dans le solide [31]
1E-1-3- Facteurs intervenant dans Pextraction solide -liquide

La mise en auvre de PPextraction par solvant est atlectée par plusicurs lacteurs, parmi

lesquels, on cite :

9
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I1-1-3-1- Nature et ¢tat du solide et du soluté

La nature et état physigue du solide et du soluté ont une importance primordiale ot
déterminent le mécanisme de transtert de maticre. e soluté contenu dans ces corps est soit un
solide, soit un liguide, stable ou non a la chaleur ou & Uatmospheére. réparti plus ou moins

régulicrement & des teneurs variables dans le solide,

Dans les maticres végétales, le soluté est généralement ocelu dans des eellules dou il
est extrait’ par un mccanisme de dialyse ou de diffusion capillaire @ travers les parois
celtulaires. Plus la maticre est divisée linement et plus Ta surface d éehange (ou interlaeey est
grande, plus le parcours moyen du soluté est petit. La division (ine du solide n'est pas une

reele péndrale pouwr fe trattement des maticres d origine s egdtale.

Lorsque la membrane cellulaire est perméable (betterave @ sucre). il est préférable de
réduire fe solide en fines lamelles (cossettes) alin de Favoriser fa dialyse du solute en evitant

le passage de composés ddsirables qui doivent rester dans o cellule. Lorsque Brmembrane

cellulaire est impermdéable (graines oléagineuses. en géndral), T fragmentation ost réalisee
sous forme d'eeadiles ou de flocons. Cette méthode conduit & La rupture des cellules gui

abandonnent leur soluté par dilfusion dans le solvant |30
[1-1-3-2- Nature du solvant

Le choix du solvant d extraction doit tenir compte des caracteres suiyanis [ 0]

» Avolr un grand pouvoir de dissolution, pour extraive quasi totafement fe solute
et de pouvoir opérer dans un volune réduit, atin de mmmniser ke plas possible

[ quantité du solvant utilisé.
»  Volatile. pour ¢tre d™¢limination facile apres extraction,

~ Non toxique ¢t chimiquenment nerte vis-a-vis des produits a4 extraire ¢ des

mstallations.

» Pcu cotilenx.

[0
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~ e sélectif,
»  Avoir unc température d¢bullition peu ¢levee. pour Eviter toute dégradation des
constituants thermolabiles et permettre de tavailior & basse temperature durant

tout le eyele d extraction.

La grande majorit¢ des solvants utilisés actuellement dans le domaine extractit’ ne
peuvent répondre idcéalement a ces critCres. mis & part le dioxyde de carbone qui présente,
dans des conditions dites critiques, un pouvoir de dissolution accru vis-a-vis des huiles

cssenticlles|34.35]

I1-1-3-3- Température

[ ¢lévation de la température permet généralement accroissement de Ta solubilite et 1o
diffusivite du solut¢ et la diminution de la viscosité de Ja sotution. La température opératoire
est limitée par les risques dextraire des composés nuisibles, par les risques de dégradation

thermique du soluté et par fa séeurité de Uinstallation (risque dCincendicy | 30

II-1-3-4- Degré d’agitation

[ agitation mécanique des particules dans e solvant & un cllet toujours favorable sur
'opération, car clle permet leur maintien en suspension, homogénéisation du milicu, ¢l

contribue a réduire a couche liquide entourant le solide [32].

11-1-3-5- Taux de solvant (hydromodule)

L hydromodule, h, rapport entre e volume de solvant et o masse de solide o exratie.
exprimé en 111'§/'l\'g.

I augmentation de Phydromodule crée un gradient de concentration du solute dans 1es
deux phases, favorisant ainsi sa diffusion vers la phase higuide. Toutetois, au-dela de certanes
valeurs, son influence est peu signiticative vu que dans ces conditions, la diltusion Jdu solutd
ne pourrant pas ¢ure freinée par une saturation de la phase Liquide ou un gradient de

concentration insuffisant entre les deux phases [36].



Chapitrell L extraction solide-liquide

11-2-Systéme solide-liquide étudié
I1-2-1- La phase solide

La phase solide est constituée de graines de coriandre enti¢res achetées sur le marché
local et provenant de la région de Sétif] située 4 300 km a I'est d’Alger. Dans le but d utiliser
des échantillons représentatifs de la population mere pour 'ensemble des essais d”extraction.
nous avons elfectué au préalable un échantillonnage du lot de graines sclon la méthode
d’usage |37]
11-2-1-1- Diamétre moyen et sphéricité des graines de coriandre

Nous avons procédé a Pestimation du diamctee moyen de 100 graines. a 1aide d'un
pied @ coulisse digital, ct ce dans les deux directions orthogonales, Les résultats de ces
mesures sont donnés e¢n annexc?2

Ces résultats montrent une faible variation, Iécart type moyen dans les deux directions
orthogonales de la graine ¢tant de 0,286, Ceci nous permet d'assimiler les graines a des
spheres de diametre moyen de 3,65mm. comme le montre Tu figure ([L1) représentant la

distribution des diametres

40 A

35

Fréquence (%)

30 -

25 4

20

15 4

10

o4 1

4,25 4,05 3,85 3,65 3,45 3,25 3,05
dmoy{mm)

Figure (1l.1) : Répartition des diamétres moyens des graines
de coriandre
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I1-2-1-2- Taux d’humidité¢

Le taux dhumidité de ces graines a ¢t¢ détermind par la méthode de Dean et Stark citée

enannexe 1 et a ¢té évaluc a 10.8% {38]

11-2-2- La phase liguide

Les travaux antéricurs menés sur 'extraction des essences des praines de cortandre par
le méthano!l, ont montré que Maugmentation du taux d'humidité des graines amchiore Je
rendement en extrait |27]. Pour cette raison, nous avons choist d utiliser comme solvant, des

solutions aqueuses d’alcool.
I."¢thanol a ¢té piréléré au méthanol vu la toxicité de ce dernier.

la phase liquide est constituée du mélange binaire, ¢thanol-cau. de différentes
concentrations. Notons (ue nous les avons caractéris¢ par la mesure de leurs densites ¢t pour
certaines de leurs indices de réfractions. Te tableaw | regroupe les compositions des binaires

utilisées et leurs propri¢tés.

Tableau 1,: Composition et proprictcs des binatres utiliscs

o Composition massique. % | Propricics — ’
Ln éthanol l:n cau Densitc.d g™ - Indice de réfraction. ’
Céth Ceau | !
] 96 | 04 07905 13611 ’
- Tss ] T s S A
9SS A 08025 |
O vdes 592 | asws e |
90 o 08179 13630
— g5 T s “ossse o015
- 50 - 50 BRI X 2 KT N R I T T
25 75 0.96106 L e
0 o0 0.9982 IS

Rappelons que la composition 95.58% ¢thanol, «42% en cau correspond

formé dans le cas du binaire ¢thanol cau.

11-2-3- L¢ soluté

alazcotrope

f.e solutd représente Uextrait réeupcré apres ¢vaporation du solvant THrenterme les

constituants de huile essentielle des graines de coriandre, mais aussi d autres produits.
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11-3- Extraction des “essences des graines de coriandre en charge dispersée

L extraction en charge dispersée est la mise en motvement du solide dans le liguide par

action méeanique dans des réacteurs agités.

Cetle opération a ét¢ utilisée afin de recueillir des données relatives a la cinétique

d’extraction

11-3-1- Description de Papparcillage

Le dispositif expérimental utilis¢ lors de nos essais d extraction en charge disperscee est
schématis¢ sur la figure 11.2. 11 est composé dune plaque dagitation magnétique. d un bain
thermostaté ot est placé un ballon & deux cols muni d un barreau magnctique. e premicr col
supporte un réfrigérant a reflux, tandis que le second sert a effectuer des prelevements, @

Paide d’unc seringue, des fractions de la phase liquide au cours de 1extraction.

11-3-2-Protocole expérimental

E.ensemble des essais dextraction en charge dispersée des graines de corfandre par le
mclange binaire éthanol-cau de dificrentes concentrations a ¢1é clleciue o 75 C avee utie
vitesse dragitation de 500t/mn et un hydromodule de 0.003m kg (300ml de solvant pour

r .

100g de matiere végétale).

La durée dextraction a ¢t¢ lixée a 240mn. Nous avons essavé de prélever les plus
faibles volumes de solution possible pour ne pas perturber e systéme. Ainsi. des
prelevements de Smlont é¢ effectués durant la premicre demi-heure d extiaction (la wollion
est diluce), pour la suite nous avons réduit le volume a 2mi, vu que la solution est de plus en
plus concentrée. Notons que 'ensemble des prélevements se (raduit par une variation
d hydromodule de 6%.

Les fractions de la phase liquide prélevées sont laissées o Fair Hibre of & températune
ambiante jusqu’a ¢vaporation totale du solvant. La concentration Ci(1) du solute dans la phise
liquide a ¢t¢ déterminée a partir de sa masse dans chaque fraction prélevée rapportée au

volume de'eelle-ci etexprimée en Kg/m'”
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Figure (11.2) : Apparcillage de ’extraction en charge dispersée

. Ballon

2. Bain thermostate

3. Plaque avec agitation magnétique
4, Barreau magnétique

5. Réfrigérant

6. Entrée d’eau de refroidissement
7. Sortie d’ecau de refroidissement

8. Seringue
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[1-3-3- Etude de la cinétique d’extraction

Les résultats de extraction en charge dispersée ont permis de suivie 1'éyolution de Ia
concentration en extrait, en {fonction du temps. Ces évolutions sont présentées sur les figures

I1.3 et [1.4.

9,00 -
& 8,00 <
E
2 7.00 1
O
6,00 -
5,00 A L ‘ 4
X
A
X x
4,00 - .
3,00 A o r .
X A A ]
2,00 4 XA g ™ . . .
A
']]OO —%ﬁ B f * o *
Re o
0,00 ¥ T T T T 1
0 50 100 150 200 250 300
t(mn)
+ Ethanol pur(99.6%) w Ethanol & 98 5%
A Ethanol a 95.58% x Ethanol a 90%

X Ethanol & 94.08%

Figure(ll.3):Extraction en charge dispersée des essences des
graines de coriande par le binaire éthanol-eau(90%-
99,6%).Evolution de la concentration dans la phase

liquideClI(t) en fonction du temps
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¢ Ethanol a 75% - Ethanol 4 50% t(mn)
A Ethanol a 25% » Ethanol & 0%

Figure(ll.4):Extraction en charge dispersée des
essences des graines de coriandre par le binaire
éthanol-eau (0-75%).Evolution de la concentration de
I'extrait dans la phase liquide CI(t) en fonction du
temps

Nous avons class¢ ces ¢volutions en deux tamilles, a savoir : Pextraction avee des
binaires riches en ¢thanol (90-99.6%) et celles relatives aux concentrations en Sthanol plus
fanbles (()-75"/1;). Cette répartition est bascée sur le [ait que les concentrations en soluté dans les
deux cas sont loin d*étre comparables.du moment gue Ta coneentration du soluté dans T phase
liquide.atteinte au terme de 240mn. varie entre 1.90Kp/m’ et 8.05Kkgm’ dans fa premicre
Jamille représentée sur la figure(Il-3).alors quelle est comprise entre 17.90Kgm’ ot 4395

’ 3 c s . . . . -
Kg/m™ dans la deuxieme fumille représentée sur fa figure (1<)

Les résultats obtenus montrent que augmentation de Ta teneur en cau dans le binaire
provoque une augimentation de L concentration du soluté dans Ta phase lguide: Notons que
cette appréciation est purement quantitative ¢t que les dillérents solvants d extraction

pourraient concerner des familles de produits différentes contenues duns Ta graine.
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11-3-3-1-Estimation de Perreur expérimentale

Alin d*¢évaluer Ierreur expérimentale, nous avons refait, dans les mémes conditions
. . - . 3 . c . .
operatoires (T = 25°C, h = 0.003m /Kg, w = 500u/mn). 'essai d extraction en charge

dispersée avee le binaire de concentration en ¢thanol de 94.08%

Les évolutions de la concentration en soluté dans la phase liquide en fonction du emps

pour les essais répétitifs sont présentées sur la [igure I11.5 suivante :

7,00 -
E
to)}
X 6,00
o
i *
5,00 4
s\ ] .
4,00 -
i *
*
i B
3,00 a e
y *
2004 H
i ’
1,00 4
0,00 T T T T T =
0 50 100 150 200 250 300
t (tmn)
@ premier essai sdeuxiéme essai

Figure(ll.5):Extraction en charge dispersée de
I'essence des graines de coriandre par le binaire
éthanol-eau.Essais répétitifs de I'evolution de la

concentration dans la phase liquideCl{t) en fonction
du temps pour I'éthanol a 94.08%,

Letreur expérimentale a ¢é déterminée comme Gtant 1'éeart relatil maxiad entre fes

points expérimentaux et évaluce a 10%.
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I11-3-3-2- Interprétation des courbes cinétiques

Sur les deux figures qui suivent, nous présentons les courbes cinétiques relatives aux

points expérimentaux, obtenus avee différentes compositions du binaire

Cl(Kg/m3)

0,00 T T T T T 1
0 50 100 150 200 250 300
t(mn)
—e— [Ethanol pur(99.6%) © Ethanol a 98.5%
—&— [-thanol a 95 58% —— tthanal a 90%

—#— Ethanol a 94.08%

Figure(ll.6):Extraction en charge dispersée des essences des
graines de coriande par le binaire éthanol-eau(90%-
99,6%).Courbe cinétique relative aux points expérimentaux
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Cl{ Kg/m3)
N
(@] (o]

[en]

0 1 T T T T 1

0 50 100 150 200 250 300

. mn
—e—Ethanola 75% & Ethanol a 50% i )
—a&— Ethanol a 25% -—¢— Ethanol a 0%

Figure(ll.7):Extraction en charge dispersée des
essences des graines de coriandre par le binaire
éthanol-eau (0-75%).Courbe cinétique relative aux

pointx expérimentaux

I, examen de ces courbes montre existence de paliers mtermediaires quis pourcaient
correspondre 4 des cinétiques  s'effectuant en plusicurs ¢apes. Notons que Je wmps
drapparitian du premier palier semble étre influencé par la composition du sobvant
d’extraction. En cffet, pour le binaire & 75% en ¢thanol, ce palier apparait & environ 240mn
alors que cette durde est de 45mn pour le binaire & 50% cn ¢thanol et de 30mn pour Meau pure
(figure (11.7)). Ce comportement lTaisse supposer que la vitesse dextraction est miluencee par
la composition du binaire. Pour conlorter cette hypothese, nous avons racd sur un meme
graphique les ¢volutions de la concentration en soluté dans fa phase liguide, précedant
I"apparition du premier palier. en fonction du temps réduit. pour les bingires de concentration

en cthanol de 0%,50% ¢t 75%. Ces évolutions sont présentées sur la leure (11.8)
| &

20
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Cl(Kg/m3)
—eo—i
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15 - ‘} m
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0 .“7 T T T T 1
0 0.2 04 06 08 :

tre

& 75%éthanol L 50% 4 0%

Figure(l1.8):Extraction en charge dispersée de
I'essence des graines de coriandre par le
binaire:éthanol-eau.Evolution de la concentration
de I'extrait dans la phase liquideCtpour les
concentration:75%.50%.0% en fonction du temps
réduit

Pour chacun des trois cssais. NOUS NHOUS  SOMIME; NIETesse Pévolution de Ty
concentration du soluté dans la phase liguide en fonction de L durde drextraction precedant
apparition du premier palier. Aussi nous avons rapporté dans chague cas le temps
d'extraction au temps dapparition du premier palier pour déternner ainsi le temps réduit

allant de O a L.

Aux errewrs diexpéricnee pres. fes Gvolutions obtenues sont comparabies ot FITRENSI
supposer que le palier obtenu & 2 minutes dans e cas du binaire @ 758% en ¢thanol
correspond au palicr observe & 45 minutes pour une composition du binaire a 30% en ¢thanol

el a 30 minutes pour Pextraction @ eau pure,

Ce résultat laisse supposer que le processs esl accclérd torsque T teneur en cau dans e

binaire augmente,

\
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11.3.4. F.valuation de la contribution de chacun des constituants du binaire

Afin d’avoir une idée sur la contribution de chacun des constituants du binaire. nous
avons trace sur les figures (11.9-11.15) les courbes traduisant I'évolution de la concentration du
soluté¢ dans la phase liquide en fonction du temps pour le binaire considérd et pour I'¢thanol

pur, ainsi que la courbe résultante de la soustraction point par point de ces deux courbes.

Cl(Kg/m3)
BN
[@)]

i}
05 —'; W
i3
0 = ¥ T 7 T ey —— Y
0 50 100 150 200 250 t(mn) 300
® courbe1 98 5%othano! @ coube? olhanolpur cambe cogthe Vet

Figure(l1.9):Courbe d'extraction en charge
disperssée pour le binaire: 98,5% éthanol-1,5% eau
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Figure(ll.10):Courbe d'extraction en charge
dispersée pour le binaire :95.58éthanol-4,42eau
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Figure(ll.11): Courbe d'extraction en charge
dispersée pour le binaire:90%éthanol-10%eau
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Cl{Kg/m3)

Cl(Kg/m3)

25
20 - { }
15 4 i i i i
10 A i ui
.
Ef s a A A A A
A
0 ' ‘ T T T T T - )
0 50 100 150 200 250 t(mn) 300
& Courbe1:75% ethaonl w Cowbed: Coube1-Courbe?
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Figure(ll.12):Courbe d'extraction en charge dispersée
pour le binaire:75%éthanol-25%eau
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Figure(ll.13):Courbe d’extraction en charge
dispersée pour le binaire:50%éthaont-50%eau
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10 %
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# Courbei:éthanol pur & Courbe2:25% éthanol
A Courbe3:courbe2-courbe1
Figure(ll.14): Courbe d'extraction en charge
dispersée pour le binaire:25%éthanol-75%eau
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Figure(ll.15):Courbe d'extraction en charge dispersée
pour I'eau pure
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Nous constatons sur ces graphes que ta contribution de I"é¢thanol est signilicative pour les
binaires de teneur en ¢thanol allant de 90 a 98.5%. Cependantc nous remarquons que cetle
contribution est néghigeable (inféricur-a lerrcur expérimentale) pour des tenenrs en ¢thanol

allant de 04 75%

Yar anlleurs, et pour mieux apprécier influence de chacun des constituants du mélange
binaire, nous avons imaginé un protocole opératoire permettant de décaler action de chacun
de ses constituants dans le temps. A cet effet, nous nous somnies placés dans les conditions Jdo
I"essai réalisé avee le mélange. contenant 75% d*¢thanol. mais en mettant dabord fa maticre
végétale en contact avee le volume d’cau correspondant pendant 10minutes ¢t ensuite, nous
avons rajoutd le volume d'¢thanol pur qui serait néeessaire pour préparer la solution 4 75%.
Done. par ce biais. 'eau commence a agir H minutes avant notre orivine des wemps. | es

résultats des deux essais sont reportés sur la ligure 10

@& 25 -
E
g
S 20 - v[
| e -
I L
15 - ".;/,./“/ )
101 44 %
T L
. L
N
0 X . . e e
0 50 100 150 0] 250 t(mn)300
a - Prepare au prealable Pieparce i sity

Figure(l.16) : Cinétiques d'extraction en charge
disperssée obtenues avec le biniare 75% en éthanol
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Cette mani¢re d’opérer nous a permis dobscrver que durant o premicre heure de
traitement, la concentration du solut¢ dans la phase liquide est pratiquement constante. ceci
peut ¢tre expliqué par le fait que la quantité extraite par I'cau durant les 10minutes de contact
est netiement supéricure & cetle extraite lorsque les graimes sont traitées direetement avee lo
mélange. Au-deld d’une heure de traitement. Jes deux courbes cincliques se rejoignent. Ce
comportement vient conlforter 'hypothése relative au fait que ka cinctique dextraction avee

’cau est plus rapide que celle avee Péthanol.

I.3.5. Etude microscopique de Ja graine de coriandre

Alin d’avoir unc idée de Pinfluence du solvant d extraction sur la structure du solide
végétale, nous avons cffectué des observations au microscope  pholonique des coupes
transversales des graines ayant subi 'extraction a 1*¢thanol pur et par fe mcéknpe binaire o
75% en ¢thanol au département de Botanique de IMnstitut National dAgronomie (v -

ITarrach Atger).

Mode opératoire

Prélévement : coupe & main fevée a IMaide d un scalpel.
Prétraitement @ a I"cau distillée puis a ’hypochlorite de sodium pendant 20mn

Ringage : a Ieau distillée pendant une minute, puis a Dacide acetique (3o pendant o
minutes, suivi d'un ringage a I'cau distillée.

Coloration : au carmino-vert pendant 2 minutes (dite teehuigue de double coloration). pui-
cau distillée pendant 1 minute

Montage " les coupes ont ¢1¢ montées dans une goutte dcau distillée entre Lume ol famelle ot

obscrvées immédiatement au microscope photonique de marque AUSIENA TENATUNTAR

La technique de la double coloration. qui fait appel au carmino-vert. conduit o 14

coloration des parois cellulosigues en rose et des parois lignilices en vert

Les deux coupes observées sous microscope photonique sont présentées sur les photos

des figures 117 ¢t 1118
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Figure (I11 .17) : vue détaillée de la coupe transversale de la graine de coriandre traitée
avec I'éthanol pur
(Calibre 80)

Figure (111.18) : vue détaillée de la coupe transversale de la graine de coriandre traitée
avec I'éthanol a 75%
(calibre80)
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Nous observons la présence de taches brunes sur la coupe obtenue apres raitement avee
"éthanol a 75% qui peuvent étre attribuésa ’existence d’huile cssenticlle, alors que sur la
coupe des graines traitées a I’éthanol pur, ces taches brunes n’apparaissent pas. Ces
observations laissent supposer que méme avee des rendements trés [aibles, 1'¢thanol ¢puise

Jes graines de leur huile essentielle contrairement au solvant aqueux.

11-4-Extraction de D’essence des graines de coriandre en lit fixe avec
circulation continue du solvant par percolation

I’ extraction en lit fixe repose sur les mémes principes de transfert de maticre entre
deux phases, I'une fixe : « la maticre végélale » et Mautre mobile @ « fe solvant dextraction ».
[Elle présente Mavantage que fa matiere végpdtale est en contact permanent avee du solvant

{rais.

Cette technique a ¢té mise en ceuvre pour I'épuisement total de la maticre vegctale et

den déduire sa teneur initiale en extrait.

1-4-1- Description de Pappareillage

L apparcillage utilisé lors de nos extractions en lit lixe avee circulation continue du
solvant est sehématisé sur la figurell. 19. It est constitu¢ d une colonne thermostatee a doubles
parois qui joue le 1éle de Pextracteur. La maticre végétale forme un lit fixe dans cette colonne
et le solvant, la traverse de haut en bas. La partic inféricure de Pextracteur est munie dun
robinet de réglage de débit de solvant et reliée a un ballon chauflé a 75-78°C, dans lequel est
recucillic la miscetla sortant de la cotonne. Le ballon st surmonte d un rélrigérant qui
condense les vapeurs du solvant afin de le réeupcrer. Les debits du solvant entrant et soriait
de la colonne sont réglés de fagon a ce que, pendant toute ta durce de Popcration, Ta maticre

vépdtale baigne dans le solvant.
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Figure IL19 @ Extraction en lit fixe avee cireulation continue du solvant par percolation

1- Ballon

2- ChaulTe ballon

3- Support

4- Colonne d’extraction

5- Entrée du [Tuide caloporteur
0- Sortie du fluide caloporteur

7- Réserve de solvant
8- Réfrigérant
9- Recette de solvant

10- Entrée d’eau de refroidissement

11- Sortie d’cau de refroidissement

12- Régulateur du débit de solvant
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11-4-2- Protocole expérimental

On introduit 20g de maticre végélale dans la colonne ¢t on remplit L reserve placee @

[extrémité supéricure de Iextracteur avee le binaire ¢thaonl-cau.

[a miscella sortante de la colonne est envoyvée dans le ballon ot une grande fraction du
solvant st ¢vaporde. Les vapeuss du solvant produites sont condensces dans e réfngerant ¢t
récupérées dans le récipient de recette. La composition du distillat est déterminee par la
mesure de sa densité a 20°C et nous gjustons cette compasition par ajout d e ow dethanol

pour atteindre la coneentration du binaire désirée ct alimenter fa réserve de solvant.

L extraction est arrétée lorsque indice de réfraction du solvant en bas de colonne

devient égal a celui du solvant pur.

.

[1-4-3- Détermination de la tencur initiale dans la phase solide

Apres évaporation totale du solvant, T teneur initiale du solut¢ dans T phase solide.
notée par Cp.exprimée en kg drextraitky de maticre vépdtade est donnee par Fequation ¢ 1
massed extraltrécupere

(

()
massedesolidentilisé

Ies extractions par celle technique ont ¢té mences sur 20g de matiere vegetale eba

25°C en utilisant 1" ¢thanol pur, éthunol @ 90%, 75%0 ¢l S0%.

14 durée de Fextraction sTest aveérée dautant plus lente gue lagquantite & eau dans Te
binaire augmente. alteignant une semaine avee I*¢thanol pur jusqu’a wn mois pour Fextraction
avee le binaire a 50% ¢thanol. 11 est de méme pour évaporation "air Tibre du solvant 1 a
longue durée d*évaporation a causé Ta présence de particules (poussicres) et Ia proliléranon
des moisissures dins les extraits. Cependant el malgre toutes ces difficulies: en prenant
beaucoup de piceaution nous avons puatteindre L teneur initiale dCextrait de cortandre pow

Péthanol 2 75% Gvalude a 1244 .10 “Kp/Kg
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Principaux

symboles et notations utilisés dans le chapitre 111

Symbole Unité Définition de la grandeur

A | Constante

B | Constunte

a | Constanie

L Consiante

'y Ke/Kg Tencur initiale en soluté dany la phase solide
Céth %% Tencur en éthanol dans le bindaire
Ceau %0 Tencur en cau dans le hinaire

(. Kg/m’ Concentration en extrait &l équilibre

Yy Kg/in® Concentration du soluté dans la phase liguide
1) KNe/nr Concentration en extrait < insian @

s Na/Ky Concentration movenne de soluié dans la phase solide

/1 % Tencur en eair die solide

h TN Hydromodule

M Kg Masse du solide

1y Kg Masse initiale du soluté dans la phase solide
ms(i) K¢ Masse du soluté dans la phase solide & insiant 1

A M Température

/ mn Tempys

lo R Temps o équilibre

N S Temps relatif

1 n’ Volume de la phase liguide

y | e lonction cindtique

Yo o | e Fonction cinétique & 1=,
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Introduction

La modélisation est un art ou, toul le moins, un savoir-laire © celui d ¢laborer unc

construction mathématique capable de représenter une portion bien délinie de la réalite,

Celui qui envisage la modclisation d’un systeme réel peut Gtre Stourdi par Ie nombre et
Pampleur des simplifications a concéder, lesquelles ne sont en général pas completement
justiliables & priori. Chacun des aspeets de la réalité doit étre, dans U¢laboration d un modele.
soit négligé, soit exprimé par unc cxpression ou une loi mathématique. Or, qui
dit « mathématique » dit « simple ». Les outils mathématiques sont done des outils robustes.
les seuls dont on dispose daitleurs, mais ils sont simples, on aura beau en combiner un grand
nombre. la complexité du modele obtenu restera toujours bien en deca de la complexite de la

nature.

La mod¢lisation, ne peut done [inalement s’adresser qu'a une portion inlinie de la
réalité & la.fois. Mais attention, cela ne signific pas du tout gu'il faille baisser les bras ot que

toute modelisation correcte est utopique.

La réalit¢ est infiniment complexe mais celle complexité est bicn souvent sans eflel
Dans bien des cas, les détails du phénoméne microscopique sont sans incidence sur le
comportement du problcme ¢tudic et la lot macroscopique est alors une approximation tout 2
fait satisfaisante. (Test B que se trouve le travail du modélisateur qui saura comment STy
prendre pour constraire un modele simple gui se comporte ldelement dans les conditions Ju

travail qu'i} s'est fixé comme une réalité complexe |39

.

La modélisation de type génie chimique permet d™Clablir un modcle de procédé a partir
des lois fondamentales de la physique et de la chimie telles que la conservation de fn masse, e
premicer principe de la thermodynamique, les ¢quilibres entre phases. les lois doe transiert .

dans leur formulation la plus générale, ceux-ci s'éerivent ;

(ce qui entre) (e qui se erée) - (ee qui sort) F(ce qui s accumule) 40|
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C’est pourquoi, la tache d’un ingénieur de génic chimique va plus loin que toutes ces
connaissances fondamentales, il doit en plus maitriser tous les phénomenes physiques et
chimiques qui interviennent dans tout appareil industrie! dont la qualité premicre est d™ére le
plus €conomique possible, au sens le plus large, dans ¢ but d’aticindre des performances

requises [41]

.

Un modele est la représentation plus au moins approchée dun processus. [est di
mathématique lorsque [ensemble est déerit de manicre simplifice au moyen d un ensemble
d"¢quations mathématiques. 1.°¢tablissement d un moddle, aussi simple soit-il. requicrl des
résultats expérimentaux ¢t le probleme est d’en connaitre Ie nombre. la précision ¢t la
localisation des parametres néeessaires a son établisserient. Une (ois ¢labli, e modéle peut
rendre compte du comportement du systéme et permiet. alors, de faire des prévisions. de

formuler des recommandations ; il ouvre done la voie aux problemes de Foplimisation {42

Dans notre cas, le translert de matiere solide-liquide va étre modélisé par ¢tablissement
d’¢quations  mathématiques  simples,  qui déerivent  correctement Pévolution de la
coneentration en extrait dans la phase liquide en fonction du temps. Pour se faire nous avons

fait appel @ une fonction accessible expérimentalement, qui est la fonction cinélique.

[11.1. Notions théoriques sur la diffusion

Dans un {luide, sitdt qu’existe une hétérogéndité de concentration. on observe une
¢volution spontanée vers unilormité de ces concentrations : cela est du a la diftusion
moléculaire. Ce phénomeéne tend a amener tout systeme & 1équilibre thermodynamique il est
donc général. En effet, uniformit¢ des concentrations au sein d’une méme phase est
caractéristique  de Iéquilibre  thermodynamique,  au méme  tire que Puniformite  des

tempcératures [32,43]

Les vitesses de transfert de maticre se mesurent en flux molaire qui est ¢gal au nombre
de moles de soluté par unité de temps el par unité de surface normale o Lo direction de

diffusion [43-49].

"o
‘o
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IHI.1.1. Théories et modéles de transfert de maticre

De nombreux modeles ont é1é proposés avee des sucees divers. nous pouvons ciler :

HIL1.1.1. Théorie du double film

Ce modele di a Lewis et Whitman [50], repose sur Jes hypotheses suivantes

.

La phase considérée est partagée en deux régions distineles ;

Le eceur de la phase ou Pagitation turbulente homogénéise les concentrations selon la
dircetion normale a Paxe du transtert: les concentrations ¥ sont constantes suivant fa direction
précisde.

Une couche mince au voisinage de IMinterface. dite couche limite. o o Muide est en

écoulement laminaire,

Le transfert de maticre est gouverné dans cette couche limite par b diftusion

molcculaire unidirectionnelle stationnaire.
L.¢quilibre est réalisé a Pinterface.

Ce modele peut se résumer en un principe de base qui repose sur U hypothese gue les
zones ol sont localisées les résistances de transfert peuvent Sre remplacées par deux couches
de chaque coté de I'interface, dans lesquelles Ie transfert se fait par dilftusion moléculaire. e

gradient de concentration est lincaire dans chacune des couches et s annule & I extéricur

H1L.1.1.2. Théorie de la pénétration

L 1.1.2.1. Mode¢le de Higbie

.

Ce modele estdiva Higbie ST 1 est fond¢ sur les hypothéses suivanies -

v Le coeur de la phase a laquelle on appligue le modéle est parfaitement agitd
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v Des ¢léments issus du coeur viennent & Minterface: 1ls v os¢journent tous avee un
temps identique aw cours duquel ils ¢changent de fa maticre avee Pautre phase par
des mécanismes de diffusion moléculaire unidirectionnelie. avant de retourner se

métanger avee le caeur de la phase.

v les temps de contact sont tels gue e profil stationnaire de concentration nest pus

Slabli.

v 1 ¢quilibre estrcalisé a [Minterface.

111.1.1.2.2. Modele du renouvellement de la surface

Ce modele est du a Danckwerts |52 |. Ce sont les memes Iy potheses que dans fe modcle de
L pendtration. saul que Ja probabilite de renow cllement de Uinterface ot conntante, cost-asdue
fa probabilit¢ de remplacement d'un ¢lément participant & I'¢change est ind¢pendante de la durce

de son séjour a interface.

Notons que dans les modcles de la pénétration et du renous clement de la surface. Ta
Vitesse de diffusion diun constituant dans le fuide au contact de Finterface est lente de telle sorte
gue le gradient ne cesse de changer durant I"exposition de Iefement de fluide a Uinterface - Dans
le modeéle de la couche Timite cette s itesse est grande.

[11.1.2. Mécanismes de diffusion

Plusicurs mécanisies peuvent Stre cnvisagds. selon fa nature du solide et du solute

111.1.2.1. Mécanisme de (ype diffusionnel

Crest le transtert d7un solutd atravers une membrane par dilTusion (ou dialvse) dopartiv

d" une solution concentrée vers une sotution diluce. Simultanément. on observe une diftusion

py
"N




Chapitrelll __ Contribution a la modélisation du transfert de maticre solide-ligiide

du solvant a travers la membrane en sens inverse. Clest e cas typigue de extraction des

graines oléagineusces |46].

111.1.2.2. Mécanisme de type capillaire

Certains processus d'extraction solide- liquide sont apparentés & I'hydrody namique des
phénomenes capillaires. Comme l'extraction de 'huile des locons de soja [49].

.

H1.1.2.3. Diffusion dans les solides poreux |41}

Clest la plus répdndue aux cas dextraction solide-liquide. La diffusion poreuse peut

s effectuer par 'un des trois processus suivant :

e diffusion ordinaire,
e diffusion sutfacique.

e difluston de Knudsen.

St les pores sont de grande tatlle ou sile hiquide diffuse par Tes orifices. alors Ta
diffusion st ordinaire dite aussi moléeulaire résultante du mouvement aléatoire  des
molécules.

lLa diffusion des moléeules adsorbées sur une surlace selide au sens  des

coneentrations décroissante est appelde dillusion surlacique.
La diffusion de Knudsen n'est prépondcrante que dans le cas dun soluté pazeus,
111.2. Etablissement des ¢quations des courbes cinéliques
[.es résultats obtenus fors de I'é¢tude cinétique, nous ont pernns de tracer les courbes
moyennes «donnant 1'évolution de fa concentration Ci(1) en extrait dans la phase Tiguide en

fonction du temps tet d ¢tablir leurs ¢quations du type exponentictle sous La forme suivante

%

Gy = A= B "' (11.4)
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A, B et b sont des constantes déterminées expérimentalement et qui ticnnent compte des
parametres intervenant dans  extraction tels: la tempcrature, e taux  d humiditd,

["hydromodule,...... ele.

Ce modele développé par Minchev a ¢té utilisé avee sucees pour la description de la

cinctique d’extraction par solvant des solides d*origine végctale }S3].

Le tablcau 2 regroupe 'ensemble des équations de courbes cinétiques obtenues avee
différentes concentrations du binaire. L'¢eart entre les valeurs expérimentales et calculées est

»

apprécicy par le facteur de corrélation

Tablcau 2: Equations des courbes cinétique

Concentration en Concentration en FIF".Ll]Fuuiioti.w("l ) Facteur de '
¢thanol Céth, % xau,Ceau, % (l&'g/m“) corrélation |
o 99,00 040 | 230-186.000 0,986 |
98,50 150 4.90-4 35 ¢ 000s (.999
95,58 A C6.60-595.770 G990
. \
9408 5092 | 6.80-0.05. 70007 0.998 g
i
9000 T TTTTI000 T 9755908 e 0.989 7
7500 2500 | 19.78-19.54.0 0T 0.997 !
? |
50.00 50.00 34.60-28.08.¢ VO0E (.985 "
f
|
25.00 L7500 | 42.57-33.50 0o 0993
0.00 100.00 45.00-35.78.¢ " DUk

A titre dhexemple, sur la figure (1) sont représentcs, par trait conting, la cowrbe
cin¢tique donnce par U¢quation du tableau 2 dans le cas dune concentration de 98 3% ¢n

¢thanol et par les points, les résultats expérimentaux.
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Cl(t) kg/m3
o = N w »
o= N wWw g Ol

(e}

T I 1

0 100 200 300
t (mn)

courbe caluléee

O points experimentaux

Figure (lll.1):Evolution de la concentration CI{t) en
extrait obtenue expérimentalement et calculé

Nous remarquons sur la figure (HL1) que tous fes points expérimentaux tradwsant
Ievolution de la concentration en extrait dans la phase liquide. apparticnnent a la courbe
cinétique caleulée. Pour Uensemble des essats. le Lacteur de corrcluation est superieur a 098 ¢t
nous pouvons dire que les ¢quations Stablies traduisent [idelement et avee une bonne précision

I'cvolution de Ta concentration i solute dans Ta phase liguide en fonction dutemps.

111.2.1. Evolution des cocfficients des ¢quations cinétiques en fonction de la
composition du binaire

Dans fe but de relier les coetlicients A Bt b des diftérentes ¢quations ¢tablies
Cnous avons trace sur les figures BE20 TR et

précédemment. avee fa composition du binaire

11 4 leurs variations en fonction de cette composition .
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Figure(ll).2):Variation du parametre A en foction
de la concentration en eau(4.42-100%)
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Figure(ll.3):Variation du parametre B en fonction
de la concentration en eau(4.42-100%)
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Fgure(ltl.4):variation du parameétre b en fonction de la
concentration en eau(4.42-100%}
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Nous remarquons que les cocfficients A et B osont des Tonctions croissantes de

tencur en cau dans Te binaire. alors que Tes valeurs du coellicient b varient tres peu.

Ne connaissant pas la forme de Pexpression mathé¢matique qui pourrait représenter la
variation des paramétres A et BB en fonction de fa teneur en eau du binaire. nous avons cffectuc
une interpolation des valeurs obtenues par fe biais d’une fonction polynomiale qui est. au fait,
fe développement limité de la fonction inconnue. Apres avoir essayé plusicwrs degrés de la
fonction polvnomiale, Fordre 2 s’est avére le plus adéquat. puisque il traduit fidelement ces
Svolutions avee un cocelficient de corrélation supéricur a 0.99 pour les courbes cimdtiques
obtenues on utilisant conmme solvant les binaires de concentration alfant de A2 jusguta 100%
en eat. Notons que pour fes binaires riches en cthanol (plus que Y3.38%) la corr¢lation ctabhie

s ¢earte des valeurs expérimentales.

Les ¢quations donnant Tes coefticients A et B3 en fonction de la composition du binaire

séerivent come sulil
A—-00042 (Ceany’ + 08508 Ceau 1 20433 (1)
3—-0.0038. ((‘c:lujj FOT7106.Ceau 1 25705 (1.3
Concernant le coellicient b, nous avons retenu sa vajeur moyenaoe, Gvalude & 0.009 etant

donné ses [aibles vartations.

Nous présentons  sur o Jes figures qui suivent quelgues excmplesde donnecs
expérimentales des ¢volutions Jrextrait en fonction du temps accompagnees deocourbes

caleuldes a partir des valewrs corrélées de A B3 eth.
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Cl(t) Kg/m3
»
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O points experimentaux  ======corbe calculee
P

Figure(lll.5): Evolution de la concentration en
extrait obtenue expérimentalement et calculée a
I'aide des valeurs corrélées de A,B et b pour une

concentration d'eau de 4,42% dans le binaire

7,00 .

6,00 -

CI(t), Kg/m3

5,00
4,00 A
3,00
2,00

1,00 -

0.00 , : : e
0 50 100 150 200 250HmN)300
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Figure(ill.6): Evolution de la concentration en
extrait obtenue expérimentalement et calculée a
I'aide des valeurs corrélées de A,B et b pour une

concentration d'eau de 5,92% dans le binaire
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Figure(lll.7):Evolution de la concentration en
extrait obtenue expérimentalement et calculée a
I'aide des valeurs corrélées de A,B et b pour une

concentration d'eau de25% dans le binaire
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Figure(lll.8):Evolution de la concentration

en extrait obtenue expérimentalement et

calculée a I'aide des valeurs corrélées de

A,B et b pour une concentration d'eau de
75% dans le binaire
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Nous remarquons que  ces  corrélations  permettent  dratteindre  Ja cinétique
d’extraction avee une bonne précision (coclficient de corrélation supéricur a 0.98) sans

avoir recours a eapérimentation et ce dans le domaine de coneentrations du binaire

considéré, allant de I"azéotrope jusqu™a 100% cn cau.

111.3. Modélisation a ’aide de la fonction cinétique

111.3.1. Aspects théoriques [S3]

[¢tude einétique d un systéme tendant vers un élat d*équilibre. consiste a déterminer son
Svolution en Tonction du temps. Lorsquil s agit d™¢tudier la cinétique dun systeme solide-
liquide. il est admis de suivre 1"évolution. en fonction du temps. de fa coneentration moyenne

du sotutd dans la phase solide -

= A1) (111.4)

Expérimentalement. il est plutot facile d™¢valuer la concentration du solut¢ dans la phasc

liguide Cyt) au cours de I"extraction.

C'r /1) (111.5)

Ces deuy relations présentent inconvénient de dépendre en plus du facteur "temps”, des
conditions opératoires tels @ la concentration initiale du soluté dans la phase ligquide. la
température. Phydrodynamique et done ne peuvent Stre géndralisées. Ceetl a suscitd fa
recherehe de relations  mathématiques  géndrales permettant - diapprocher Ta - cincligue
dextraction dans les systemes solide-liquide. CUest dans ce contexte que nous avons voulu
modéliser la cinétigue dextraction, exprimant évolution du rendement en extrait. en

fonction du temps. a 'aide de la fonction cinétiquey, accessible expérimentalement.
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Les relations (111.4) et (111.5) peuvent &tre déerites par une méme lonction y=/1 1 ). détinie
comme la variation de la proportion du soluté non extrait, de la phase solide, en tonction du

temps refatif, t, 1 [53]

yt) = (1) A, (111.0)

6o U, (11L.7)

Dans ccs CXpressions .

y désigne la proportion de solut¢ non extrait, my(r) la masse du soluté dans la phase solide &

Pinstant ¢ ¢t mp la masse du soluté initinlement contenue dans le solide. toutes deux

exprimées en Ag.
¢ représente le temps dextraction et/ le temps au terme duquel un équilibre des

concentrations du soluté dans les deux phases s™¢tablitcexprimes en minutes(mn).

La détermination expérimentale de la fonction emétique a recours A une autre grandeur
exprimen par L coneentration du solute dans la phase liquide Cya instant 7oen Ag o el
par sa teneur initiale dans la phase solide ¢y en Kg/hg toules deux  accessibles

expérimentalement

(1) MO, 1.0 - IO

A L
n, M.C, MO,
Ou encore .
h.C
y(r)=1- ’ "’( ) (111.8)
( (t
44
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, . . - [ e
Onécrita: a (=14, Be "=u A (HI1.9)

aestun nombre nettement inféricur & 1 de sorte que « . Ce < (e,

[ B
d’ou {=—In-— (HL.TO)

b

Ayant 1., on peut déterminer facilement tr, par fa relation (H1.7).

11.3.2. Détermination expérimentale de la fonction cinctique

Les resultats des essais dextraction en charge dispersée des graines de coriandre wy ec
différentes concentrations du binaire @ éthanol-cau éalisées 2 25°C avee un hydromodule de
0.003m3/ky et une vitesse dagitation de S00u/mn. ont permis de tracer les courbes cinctigues
donnant I'évolution de la concentration en extrait dans la phase liquideCl (1), en fonction du

temps t, et d’¢tablir leurs ¢quations.

Les cinctiques dextraction pour différentes coneentrations du binaire sont présentées
par-des frgures (H.3) et (L) du paragraphe 1033 1 es ¢quations correspondantes aces courbes
¢t caleulées a Faide des corrélations de AL B el b pour des essais réalisés avee des
compositions du binaire allant de azéotrope jusqu’a 100% ¢n cau. sont données dans Jo

tableau 3.
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‘Tableau 3 : Equations des courbes cinétiques calculées a partir des corrélations de AL B et b

pour différentes concentrations en cau

Concentration | Concentration | Cocfficient | Coelficient | Cocificient | Lquation,
en cn A 13 b CinKe/m?
éthanol,Céth.%4 | cau,Ceau%

9558 442 | 572 | sS04 L0009 | 572 Sodcin
94,08 5.92 6.93 0.77 0.009 | 093 - 67700
90.00 10,00 1003 | 939 | 0,009 | 1013 293000

7500 | 2500 | 20,69 | 1793 | 0.009 20,69 17,937
50,00 50,00 34,08 2835 | 0009 | 3408283500
25,00 7500 4223 3403 | 0009, 4223 3403000

0000 100,00 | 4502 | 3495 0,009 4512 340500

Les ¢quations du tableau 3 ont permis de caleuler le temps d™¢quilibre t¢ dans chacun

des essais.

I11.3.2.1. Détermination des temps d’équilibre

Le temps déquilibre (¢ correspondant aux différents essais, a ¢(¢ déterminé en

cstimant.en premier ficu, la valeur de la constante a, comme [e montre exemple suivant

Soil (',(f) = 5,72 =5.04.¢ ity
a = L on posc 5.6, = 5 99 4
I B I 5,064
alors [ =—In -

Cobh ad 0,009 .5.72
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Pour a= 0.1
a=0.01

a=0.001

254 nn et City) S04 Kem'
ST mn ¢t Oy (t.)  5.00 l\'g-”m{
766 mn el Gty 571 872K e/m?

Nous remarquons gue pour la valeur de a- 0,001, le temps d¢quilibre te correspondant

. . 3 Sy ~
permet d'approcher au micux la valeur de A = 5,72 Kg/m®'. Nous avons procede de la méme

manicre, pour ensemble des équations des courbes cinctiques donné dins le tableau 3.

Nous présentons dans le tableau <. les différents temps d¢quilibre caleulés pour des

tencurs en cau allant de Fazéotrope jusqua 100%,.

Tableau 4 : Temps d*équilibre pour dillérentes concentrations du binaire

Concentration en
Sthanol . CE¢h.o

9558

9408
00
s
S0.00

2500

000

Concentration en cau,Ceau 2 |

Jemps déquilibre, (eomn |

o 4d2 _’ 706 o
.
o000 739
S s ‘ BEEYAE
50.00 ; A i
7500 / 7 '
000 | 739 |

Nous remarquons sur le tableau 4 une variation du temps d ¢quilibre te en tonction de

la composition du binaire. Cette variation est illustrée par la figure (111.9)

48
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e 770 4
E
3]
785 A
760 -
755 4
750 A
*
745 -
*
740 A .
735 T T T T —
0 20 40 60 80 100
Ceau,%

Figure(lll.9): Extraction en charge dispersée des
essences des graines de coriandre par le
binaire:éthanol-eau. Variation du temps
d'équilibre te en fonction de la teneur en eau
dans le binaire

Nous remarquons que 'augmentation de la tencur en cau dans le binaive accélere
["¢tablissement de équilibre dans le systeme solide Hiquide ¢tudie. Co résultal vient de
conforter 'hypothese ¢mise auparavant ct qui suggdre que la cinétique d extraction est

accélérée Jorsque la teneur en cau dans le binaire augmente.

Par ailleurs, nous avons tenté de corréler le temps d™¢quilibre avee la encur en cau dans

fe binaire allant de ["azéotrope jusqua I'cau pure par la relation suivante

1, ==83934dInCewir 7789800 (11.14)

Notons que le coeflicient de corrélation entre fes points déduits de expérience et

calculés par la relation précédente est supéricur & 0.99.
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111.3.2.2. Détermination des teneurs initiales du soluté dans le solide

N'ayanl pas pu mesurer la concentration initiale dans le solide pour les difl¢rentes
concentrations du binaire, nous les avons estimé en partant du principe que le coclficient A de
I equation cinetique qui traduit Ta concentration du solut¢ dans la phase liquide @ Pequilibre
est proportionnelie a la concentration initiale du solut¢ dans le solide, ¢tant donné que pour
tous les essais nous avons utitisé la méme masse du solide ¢t le méme volume du solvant. A
partir d’une valeur expérimentale de Cy (Co=124,4.107 Kg/Kg pour I'¢thanot & 75%) nous
avons estimé les concentrations initiales pour autres solvants, en considérant pour tous nos

essais le rapport Co/A constant ¢t ¢gale a 6.1 0

[.¢ tableau 5 nous donne les différents coctticients A corrdlés ainst que les différentes
concentrations initiales du soluté dans le solide caleulées a partir & une valeur expérimentale

de Cy relative dune concentration de 75% en ¢thanol.

Tableau 5 : Concentrations initiales du soluté dans e solide pour dilférents solvants

d extraction utiliscs

Concentration en Concentration en le coellicient A | Concentration initiale
¢thanol Ceth,% cau,Ceau,% (extractibley du
soluté, CO T
FRe/Ke
04080 ) 590 . 693 N 417
90.00 5 10.00 10.13 00,9
7500 1 2500 L 20069 124 .4
5(').{)() : 3()()(_) N 3408 ‘ i 205.0
i 25.00 o 7§_()(J - - 42.33' 254.0
| —— —_—— . — - . -
\ 000 100.00 45.12 2714

SO
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Partant du fait que Cq est proportionnel au cocllicient A de I'¢quation (111.1) ¢t de
I>¢quation (111.2) donnant I’évolution de ce coefficient en fonction de la teneur en cau dans le

binaire, nous déduisons 1’équation (111.12) traduisant P'évolution de la concentration initiale

de soluté dans le solide, CO, en fonction de la teneur en cau dans le binatre.
Co 107 = 20.0252.Ceau” + 5.1175.Ceau -+ 122910 (i11.12)

Aussi, disposant de toutes ces données, en Poceurrence, Jes équations des courbes
cinétiques corrélées, des valeurs des t. et de Cy, nous avons calculc les valeurs de y(1) pour

chacun des essais et représenté y(O=1(t,) sur la figure (ML 10)

La représentation graphique de v - £ ) montre que les points déerivent une méme ct

unique courbe pour différentes concentration du binaire allant de .42 4 100% cn cau.

& oo " ) sag

e e

e e . I

0,0 0.2 0,4 0,6 0.8 tr 1.0

e 442% 0 592% a 10% X 25% x 50% e 5% 1+ 100% ——gamma cal

Figure (111.10) : livolution de la fonction cinétique y en fonction du temps relatif; t, pour

diftérentes concentrations du binzire ¢thanol-cau

"
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On en déduit alors, que y est indépendante de la concentration du binaire. On peat dire
aussi que le systeme solide-liquide étudié est décrit par I"¢quation suivante de la fonction

cinétiquge :

y =0,50+0,45.¢ 7" (M3

Cetle ¢quation pourra &tre utilisée pour atteindre les ¢quations des courbes cinéliques

sans avoir recours a I’expérimentation.

111.3.3. Application de la fonction cinétique

Ce travail nous a permis d’¢établir les refations (= 7 (Ceau). Co - £(Ceau) ef Ta Tonction
cinétique y = 1{t ). A partir de la composition du binaire. a titre d’exemple. nous prenons le
melanee 25% en cau et 75% en ¢thanol nous caleulons (et Co Movennant cos valeurs el T

fonction cinctique y = 1{(,) nous déterminons Ci(t) donnce par I'¢quation (1111 suivante -

Ci() = 20.74 - 18,606.¢7 08 (H1.14)

Sur L figure (TLTT) sont présentées, par trait conting, la courbe cinélique donnée par

I"¢quation (111 Hd) et par les points, les résullats expérimentaux.

N
(8]
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20 ~
18 +

Cl{t),Kg/m3

16 4
14 4
12 1
10 A
8
8 -
4

0 ¥ T T T 1
0 50 100 150 200 timn 250

& Points expérimentaux === Courbe calculée

Figure(lll.11): Evolution de la concentration du soluté dans la
phase liquide obtenue expérimentalement et calculée a partir
de la fonction cinétique

La comparaison entre la courbe caleulée & partir de la fonction cincétique ¢t I'évolution
de la concentration en soluté dans la phase liquide Ci(). en fonction du temps.déterming
expérimentalement. nous permet de conelure que. une fois ¢tablic pour un systeme solide-
liquide ¢tudie dans le domaine de concentration aflant de 4.42% jusqua 100% ¢en cau
lonction cinétique et les corrélations Cy = [{Ceau) et ¢ — [(Ceau) peuvent ¢ue utihisdavee
succes pour déerire la cinctique de extraction, sans avotr recours a I'expérimentation. e

coelticient de corrélation entre les valeurs caleulées et expérimentales est de 0.99
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CONCLUSION

Ce travail est axé sur ['¢tude cinétique de extraction des essences des graines de cortandie

par l¢ binaire éthanol cau.

Llextraction a ¢ét¢ menée par deux techniques @ en charge dispersée et en it fixe avee

circulation continue de solvant par percolation.

LL7étude cinctique de Pextraction des essences des graines de cortandre pour différentes
concentrations du binaire ¢thanol cau a permis de constater que plus Ja teneur en cau dans le binaire
augmente, plus ¢levée est Ja concentration du solut¢ dans la phasce liquide. La contribution & ¢thanol
sur cette coneentration a ¢té trouvée significative pour des compositions du binaire atlant de 90%4
08.5%. en ¢thanol. et négligeable pour des compositions, en ¢thanol. allant de 0 0 75% dans e

binaire.

Les observations au microscope photonique des coupes transversales des graines ayant subi
"extraction a 'éthanol pur et par le binaire & 75% en ¢thanol. nous laissent supposcer qu'en preéseice

d"cau, nous extrayons moins d huile essentielle.

["application  de la théorie de fa fonction cinétique a 'ensemble des courbes experimentales
traduisant 1"¢volution de la concentration en soluté dans la phase liguide. en fonction du temps.
pernis detablir les ¢quations des courbes cinétiques de type exponenticl ¢t de correler les
coellicients de ces équations avece la composition du binaire dans Ie domaine de concentration allant
de I'eau pure jusqu'a "azcéotrope. [ ¢tablissement de ces corrélations conduit a la prévision de la

cinétique d'extraction sans avolr recours d I'expérimentation et avee une précision satisfaisante

Par ailleurs, Fensemble des donndes expérimentales o ¢té utihse pour o modehsation du

transiert de maticre du systeme solide Hquide ¢tudié, a Maide de Ta fonction cindtique. T es résultats

S4



CONCLUSION

.

obtenus montrent que cette fonction st indépendante de la composition du binaire allant de

"azéotrope & I'cau pure.

Cependant, ce travail mérite d*étre approfondi en s’intéressant notamment, < la composition
des extraits et la mise en wuvre d'un protocole expérimental qui permet d atteindre rapidement et
avec préeision la tencur initiale du solut¢ dans le solide. ce qui donnerait acees @ la valewr du

coeflicient de diftusion apparent dans le solide.

N
tn



*Bibli oraphie




Bibliographie

[1] www.google. ft

Aliment vedette/ coriandre ( coriandrum sativam 1. ), ombélliteres/ hislorigue ct description

Les ¢ditions Québee Amérique Ine (2001)

2] www.arianc6.com

Savcurs du monde/ La coriandre-historique

Les ¢ditions Québee Amérique [ne (2001)

|31 hltp:/fimiages.poogle tr

wivav rareinaps.de/botanicals regnault 3. himl

[4] R-Waverlye.
Herbes et ¢pices

Fd.Berger-Levrault. 1982, p31

5] G.Planchan et I1.Collin,
Les drogues simples dCorigine végélales. Yome 1

I'd. Octave Diom 1896.pp256-258

(O] www. lveos iy
Les plantes arcinatiques culinaire/ La cortandre

Magazine Luberon News hitm

(7] 1. Boveldicu,
Produtre des graines olcagineus ot proféagines

Agriculture Jdaujeard hun Teo et Doces Parie 1991 plld et 172

(311 Cretti,
Les plantes aromatigues o mddicinales

Ed Atlus. s Pars, 1981 @ ot plol.



{9] I'.Richard,
Quelques ¢pices et aromates et leurs huiles essenticlles.

Tece et Doce, Paris 1992, p232

[[0] N. Irighetto. ).G. de Oliviera: Lippia alba. Mill N.12Br ( Vebrenaceayas source or

finalool. Journal of Essential Oil Res. Sep/Oct 1998, pp 378- 580

[11] ). Volak. J.Stodola

Plantes médicinales- 250 illustrations en couleurs. Grund. Paris. 1980, p13s

[12]J. Karlsen,B.Chingova.R.Zwetkov,A.Bacrhein Svendsen
Studies of the essential o1l of the fraits of cortandrum Sativum . by means cas liguid
chromatography.

Pharm. Weekblad 106.1971.pp 293-300

[ 13] Ghlukneviciene, S. D Dagyte, N.Stankvicicne
Biological propreties and essential oils of some spice plants gromat the Kaunas botinicad
garden. Plants. the seeds of which are used as raw spice malerials

Lict. TSR Mokslu Akad Darb., Ser. C(3). 1977, pp 9-16

| 14] K. Formacek of KH. Kubeczka
Fssentiad oils anadysis by capillary chromatography and carbon-13 NN spectroscopy

Fd. L Wily et Sons.New York, 1982

[15] DL amparshy et Klimes
Heterocyclique trace components in the essential oil of coriander

Parfumer and Flavorist. Vol 3.0ct-Nov. 1988

(Yo T ievic ESalovaara, TLOKsanen. ot lenkanen

Volatiles constituents of cortander frutt cultivated at dilterent focalitios and istated 1y
ditlerents methods.

Progress in essential oil rescareh

EDE) Brunke Berlin 1986 pp 1 11116



{17]) B.M. Lawrence
Progress il essential oils.

Perfumer and Navorist, Volt3. Juin-juitlet. 1988 pp4<)-5(')

[18] A.Dogan.A.Bayrak A.Akgiil
Studies on essential oil of the coriander sceds grown in Turkey

Ankara Univ-Ziraat Fakalt Yilligi. 1986 pp213-220

[19] HL.Mahran, T.S.El-alfy, A. Hifnysaber
the analysis of the volatils oil of Coriandrum Sativum Icultived in Feypt

Bull.Fac.Pharma.Cairo Univ.,6.1967.pp157-169

[20] A.L.Bondoni. L.Mizrahi.composition and quality of essential oil of coriander [rom

ArgentinaJournal of essential oil Res, Vol 10 N"S.O0ct1998.pp2§2-284

[21] N.Zouagli.

Contribution a étude du procédé d extraction de huile essentielle des graines de cornandie
ctde nigelle AApplication des résultats a 1'¢ehetle industrielie.

Ihese de Magister, Départemient de génie chimique, ieole Nationale Polytechnique d Alger.

2001

[22] AR.Sary-Bey
Modclisation de Uextraction au méthanol des graines de corfandre
Projet de Fin d™Frudes. Iieole Nationale Polytechnique & Alger., Département de oénie

chimique. 1999

(23] M. Zaidi

Détermination du coellictent de diffusion lors de Pextraction des graines de coriandie par le
mdéthanol

Projet de Fin d Fudes, I-eole Nationale Polytechnique d"Alper. Deparienicnt de penie

chimique, 2001



[24) S.Y.Bouzid

Détermination du coefficient de diffusion lors de Uextraction des graines de coriandve par e
m¢éthanol

Projet de Iin d’Ltudes, Ecole Nationale Polytechnique d"Alger.. Département de eénic

chimique, 2002

[251 N.Beddek
Extraction de essence des graines de coriandre par diftérents procédés
These de Magister. Leole Nationale Polytechnigue d”Alger.. Département de génie chimique

1995

[26] L.ILBenyoussel

Développement des procédds dextraction des essences de cortandre et de nieclle. Frude de
leurs processus et applications

These de doctorat d™¢tat, Leole Nationale Polytechnique d"Alger. Département de venie

chimtque. 1999

[27] . Amokrane

Modéhisation du transtert de maticre fors de Pextraction de essence des eraines de coriandre
par le methanol

These de Magister, Eeole Nationale Polytechnigue d™Alger. Départenent de genie chimique,

2002

[ 28] H.Mamount
Application des diftérents proecédés dextraction aux graines de cortandre
Projet de Fin d'Etudes. Eieole Nationale Polytechnique d™Alger. Département de genie

chimique, 1994

[29] 1= H.Benyousse LN . BeddeK, R Belabbes M Bessiere.
Fude analvtique des extrants des graines de coriandre d™Algerie

RIVISTA ITTALIANA LPPOS VENTTESIMO NUNTRO-dicembere [999

[30] J.Leybros, Pobremeaux, Extraction solide-liquide.

Techniques de Vingénieur, 12780-2782, Paris, 1990 ppl-21



[31] P. Mafart & L.Beliard.
« Genie Industrie]l alimentaire ». Tomel

[d tee et doce @ Lavoisier. Paris (1992)

{32] R.Bugarel & M.Hemati,
« Notes de cours de transtert de mati¢re », Institut National Polytechnique de Foulouse.

ENSIGC. Avril, 1988, pp2-11--2-13 ¢t p3-12

[33] A.Bascoul, 1.0 Riba & J.P. Coudere,
Transfert de maticre avee réaction chimique en cuve mécaniquement agitée, Note of the

Canadien Journal of Chem Lng |, Vol 62, Dec 1984, Paris, pp880-883

1341 R.Gelu,
Les techniques dextraction par fluides supercritiques appliquées i Mindustric aromatigue.
Revue de Pindustric agro- alimentaive, CAL/PHIZER, Vol 106, N"9

Paris, Sep 1989, pp 7606-767

[35] M. Perrol.
Lixtraction par Muides supereritiques,

Techniques de Pingénicur, J 2770, Mars 1999, pp 1-6

[30] S.Boustila,

Optimtsation du procédé de récupération des acides gras du Ticge de Quercus Suber 1 par
dépolymérisation alcaline de la subérine

These de Magister, Leole Nationale Potytechnique dAlger., Département de géme chimngue.

1095

[37] 5. Gueoguiey,
« Technologies de la production des huiles essenticlles »

i de institut supéricur de technologie alimentare, Plovdiv. T9RS

[38] . Gueoguiey,
« Technologics des produits aromatiques naturels et syvnthétiques »

Lid de Finstitut supéricur de technologie alimentaire. Plovdiv. TY80




[39] M.T:. DAVIS,
Numerical'méthods for engineering application

John Wiley & Sons, New York (1981), pp 74-70

(401 J.P. Gourlia
Mod¢lisation cu génie des procédés,

Techniques de Mingénieur.] 1022.3-1995, p4d

[41] J.P.Moulin,D.Parcau,M.Stambouli,
Cinétique de transfert de maticre entre deux phases,

Techniques de Mingénicur J1075, 1998, ppl-20

|42] P Tramboure,

Réacteurs chimiques. Technigues de ingénicur, J4020, 1993, p23

[43] 3., Moulin, D.Parcau,M.Rakib, M.Stambouli

Cinctigue du translert de maticre entre deux phases  JTO75, p3-0.1988

[44] R Trevbal,

“Lransport phenomena » Me Graw FHIL3™ New York 1980

|45] ATLP.Skelland,

“Diffusionul mass transfert” Ed ) Chon Wiley et [ils.New york 1974

[0} J.Crank.
“1he mathematics ot dittusion™ Clarendon press. Oxlord, 1975 1. Clarendon/Press

Uiniversity

[471 Alonso & Finn
« Physique générale »

fnter Lditions, Paris, 1991




[48] P. Turq & J.P. Simonin,
S¢paration par distribution entre phascs- Mesure des coellicients de dilTusion. Techniques de

'ingénicur, J1515, 1998

[49] M.Lykov,
“Theory of energy and mass transfer »

Englewood Cliffs, New york.1961

[50] W.K.Lewis & Withman W.(,

Industrial engencering chemicals. 10,1924 p 1215

[51] R.IHigbic,
Trans. ALLCHE L3 1,1935 p 365

[52] P.V. Danckwerts,
Industrial engeneering chemicals,43.1951

pl460.ALC.HLYT.1.1955 p.456

[53] A.Minchev,
Description et caleul de Pextraction solide-liquide. In Tendances actuelles dans la production
de produits aromatiques naturels, Receuil de conferences de post-graduation spécialisée. L

de linstitut supéricur de technologic alimentaire, Plovdiv.1980.pp 6-19



- Annexes



Annexel

Détermination expérimentale du taux d’humidité des graines de
coriandre par la méthode de Dean et Stark

Pour mesurer le taux d humidité des graines de coriandre, nous avons utilis¢ Napparetl

de Dean et Stark (voir figure ci-apres). le solvant utilisé est le xyléne (benzene ou tolucne).
1.c mode opératoire est le suivant

Dans un ballon de 300ml. nous introdaisons 20g de maticre véectale (10.0001e). nous
versons ensuite 200ml de xylene dans e ballon, que nous surmontons d un réfrigérant muni
dun récipient gradud. Ensuite nous portons a rellux (2 4+ gouttes par secondes). Jusquau
moment ot le niveau d eau reste constant et le solvant surnageant I'eau dans e récipient
devient limpide. Vers la fin du dosage, nous augmentons le chauftage alin de récuperer toutes
les gouttes déposces sur les parois du réfrigerant; enlin, nous faissons refroidir et nous notons

Ie volume d cau dans le récipient.

La tencur en cau dans la matiore végétale est caleulée par L formule

17,0997

ll“"() = KIUU

(s

ou

I s teneur encauen %o
Vo volume eau (ml)
G- omasse de lamaticre végdétale eng

11,997 - densite de Peau a 207C
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Appareillage de Dean et Stark

Chauffe-ballon

Mclange xyléne-maticre
végétale

Ballon

Récipient gradué
Entrée d’eau
Réfrigérant

Sortie d’eau



Annexe?

% Résultats des mesures de diametre des graines de coriandre entiere

Numeéros de la graine d1(mm) d2{mm) dmoy
1 3.9 428 4,09
2 3,16 3,16 3,16
3 3,48 3,76 3,62
4 3,46 3,74 3.6
5 3,14 3,44 3,29
6 3,84 4,04 3,94
7 3,52 3,52 3,52
8 3,34 3,48 3,41
9 3,64 3,84 3,74
10 3,22 3.4 3.31
11 3,88 3,2 3,54
12 3,68 3,82 3,75
13 3,64 3,76 3.7
14 3,84 39 3,87
15 . 3,76 3,92 3.84
16 3,94 4,26 4.1
17 3,76 3,68 372
18 3,88 4,26 4,07
19 3,74 3,92 3.83
20 3,54 3,9 372
21 3,44 3,66 3,55
22 3.3 3.38 3.34
23 3,4 3,74 3,57
24 3.4 3,54 3.47
25 3,78 3,98 3.88
26 3,44 3,42 343
27 3,82 3,92 3,87
28 3,98 4,16 4,07
29 3,94 448 421
30 3.6 37 3.65
31 4 3,92 3.96
32 4,02 4,24 4,13
33 3.5 3,96 373
34 3,96 4,2 4,08
35 3,76 4,06 3,91

[&N]
D

3,56 3,84 3.7



Annexcel

37
38
39
40
41
42
43
44
45
46
47
48
49

51
52
53
54
55
56

58
59
60
61
62
63
64
65
66
67
68
69
70
71
72
73
74
75
76

3,5
3,56
3,42
3,34
3.8
3,36
4.2
3,84
3,12
3,74
3,42
3,5
3,54
2,96
3.2
3,04
37
3,4
3,46
4,34
3,52
3,28
3,44
39
3,48
4,04
3.44
2,96
3,24
4,12
3,68
32
3,52
3,74
3,54
3,78
3,66
3,64
3,46

3,74
3,68
3,66
3,8
412
3.9
3,62
3,88
3.24
4,12
3,86
3,72
3,72
3.2
3.5
3,48
3,74
3,78
3,64
4,3
3,8
3,564
4.1
42
3,58
4.02
3,82
3,94
2,96
3,48
4.1
3,86
3,34
3,
3,56
3.8
41
3.7
3,94
3,7

3,62
3,62
3,64
3,57
3,96
3,63
3,86
3,86
3,18
3,93
3,64
3,61
3.63
3.08
3.35
3.26
3,72
3,59
3.55
4,32
3.66
3.41
3.77
4,05
3,53
4.03
3,63
3,72
2,96
3,35
4,11
3.7
3,27
3,56
3.65
3.67
3,94
3.68
3,79
3.58



Annexe2

77 3,82 4,34 413
78 3.5 3.62 3,56
79 3 3.18 3,09
80 3,08 324 3,16
81 3,36 3.5 3,43
82 3,56 3.88 3.72
83 3,14 3,46 3.3
84 3,24 3,56 3.4
85 3,62 3,84 3.73
86 3,64 3.82 3,73
87 2,98 3,08 3,03
88 3,86 4,22 404
89 4,06 4,04 405
a0 3,66 3,78 3.72
91 3,46 3,62 3.49
92 3.06 3,32 | 3.19
93 36 3.74 367
94 3,06 3,34 3.2
95 . 34 3,64 3,562
96 3,22 3.44 3.33
97 3,44 3,64 3,64
98 3,72 3,82 3,77
99 3,46 3,64 3.55
100 3,66 3,9 3,78
Moyenne 3,5554 3,7476 3,6515
Ecart type moyen 0,23477624 0,2424 0,22333

Ecart type 0,29648248 0,30725609 0,28604716



