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Résumé

Contribution à l'étutle cinétique de l'extraction des essences des «mines de
coriandre par le binaire étluiuol-eau

Ce travail présente les résultats d'une recherche menée sur la cinétique d ' ex t rac t ion des
essences des graines de coriandre par le binaire éthanol - eau. L 'extract ion en charge
dispersée à permis de suivre l 'évolution de la concentration de l'extrait dans la phase
liquide, en fonction du temps, pour différentes concentrations du binaire, d ' é t a b l i r les
équations des courbes cinétiques, de eorréler les coefficients de ces équa t ions et
d'apprécier la contribution de chacun des constituants du binaire.

L'épuisement total des graines par percolation a donné accès à la concentration i n i t i a l e de
l 'extrait dans la phase solide,

L'ensemble des données expérimentales a été uti l isé pour la modélisation du t ransfer t de
matière, dans le système solide-liquide étudié, à l 'aide de la fonction c iné t ique .

Mots clés : Coriandrum sativum ,L, b inaire : élhanol-eau. ext rac t ion so l ide - l iqu ide .
fonction cinétique.

A hs tract

Contribution to thé kinetie study of thc essence coriander seeds extract ion by Ihc
binairy mixtures: water-cthanol

This work présent thé results of a research carried on thé basis ol ' s ludy thé ex t rac t ion of
thé essence of coriander seeds by thé binary ethanol-water, The dispersed load extraction
allowcd' us to Ibllow thé évolution of thé concentration of Ihc cxlract in l i q u i d phase, lo
lime funclion, for différent concentrations of this binary; and establishes thé d i f fé ren t
équations of thé kinetie eurves and corrclal.es thé coefficients of ihosc équations and
appréciâtes thé contribution of each constituent of mis binary.

The total run oui of thé seeds by percolation gave thé access to thé i n i l i a l concentrai i(Hi ( t f
thé cxlract in thé solid phase.

The sel of thé expérimental éléments hâve been used in thé modelling of mass t rans le i in
thé solid-liquid System studied, using thé kinetie function.

Key__words: Coriander, binary ethanol-water, extraction solid-liquid. kinelic luncl ion
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Chapitre! Lu nuilicre vcvéhik' La coriandre

i

La section transversale du fruit de coriandre esl présentée sur la ligure

(rtssu scier »f

.graine.

e

t;

end r
alb: album m
sd : kahdr fibr-0-.sclércwse

-fH :

Figure 1.2 : I ;ruit tic coriandre
A : Vue générale, B : Coupe transversale, (" : Structure anatomique

La graine est rcniforme et présente sur le m i l i e u de sa lace concave une proéminence de

chaque côté de laquelle sont symétriquement placés deux larges canaux sécréteurs [4.5

De forme circulaire, le fruit possède, dans le péricarpe, une assise plus au moins large
de tissus ligniiïés, formés de cellules fibreuses à parois épaisses comme le montre la ligurel.2
C



Chapitre! La matière vé^cluk1 Lu coriandre

1-2- Utilisation

Que ce soit pour ses f e u i l l e s ou ses graines, la coriandre est i n d i s p e n s a b l e en c u i s i n e .

Les orientaux l 'utilisent en cuisine aussi couramment que les occidentaux u t i l i s en t le persil.

Dans riZurope ant ique, en Amérique du Sud, en Inde el en Chine on l ' u t i l i s a i t aussi bien en

cuisine qu'en médecine . l in Algérie, on l 'u t i l i se sur tou t dans la « ehorba » en m e t t a n t une

botte bien fraîche. Les graines sont u t i l i s ée s avec parcimonie dans les salades, du f a i t de l e u r

amertume [6-8]

Les f ru i t s de coriandre présentent un intérêt m é d i c i n a l . Bien que l e u r l eneu r en

h u i l e essentielle reste très l i m i t é , environs 1%. les graines d o i v e n t leurs effet a n t i s p a s m o d i q u e

au linalol]0-]. Cet alcool monoterpénique est aussi ut i l isé en industr ie du parfum, en part icul ier

dans les eaux de to i l e t t e pour hommes. A grande éche l le .ce lu i -c i est u t i l i s é pour produire de la

vitamine VA. Les akènes cont iennent aussi des l i p i d e s .des a l b u m i n e s , des t a n i n s , de la

pectine, des sucres el de la v i tamine C| I ( ) | .

Les graines sont employées purs ou en mélange pour préparer des t i sanes e a r m i n a t u c s

el digestives à effet sédatif sur Je système nerveux. Les feui l les et les graines crues coinhaUeiil

indiges t ion et les douleurs d'estomac |7, ( > . l 1 ]

I-3-Travaux antérieurs

L'hui le essentielle de coriandre est largement u t i l i s é e dans l ' i n d u s t r i e a l i m e n t a i r e , c e l l e

du parfum et du tabac. Ceci a donné lieu à p lus ieurs éludes [ 1 2 - 1 5 . s i g n a l a n t a présence d a n s

r iui i le essentiel le des graines de coriandre, du l ina lo l en proportions élevées, a l l a n t de u°% ;'

75%. Cette proportion dépasse même 83% dans l 'extrai t des graines traitées au ( '( > j o

Des t ravaux menés sur la composition c h i m i q u e de l ' h u i l e e s sen t i e l l e du C o r i a n d r u m

sativum à différents stades tic sa maturi té ont montré que le degré de m a t u r i t é des g ra ines de

coriandre est un paramètre dé te rminan t pour le rendement et la q u a l i t é de Lin

le l i n a l o l s 'accumule progressivement dans les f r u i t s au fur et a mesure de le

[ I 7 J .
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D'autres travaux [I8-2() | ont concerné, la comparaison des composi t ions des h u i l e s

essentielles des graines de coriandre provenant de d i i l é r e n t e s régions géographiques.

I,"ensemble de ces travaux rapporte que la composit ion de l ' h u i l e e s s e n t i e l l e esl r e l a t i v e m e n t

peu affectée par le lieu de végétation de la coriandre.

Des travaux très récents, réalisés au dépar tement de ( i én i c -ch imiquc de l ' L c o l e

Nationale Polytechnique d'Alger, oui concerné l ' é tude h i s to log iquc de la graine de cor iandre

[ 2 1 1 el onl confirme le fait que son hui le essentielle se t rouve dans des dépôts endogènes. Par

ail leurs, certains de ces travaux se soûl intéressés à l ' ex t rac t ion des essences des gra ines de

coriandre par différents solvants, a savoir . le m é t l u m o l .?2-27 | . le

dimélhylsullbxyde(f) .M.S.O), l 'hexanc |21,26| et une coupe p é t r o l i è r e : essence légère (45-

75) SKA à tendance hcxano-pentanique|28| .

L'extraction par le mélhanol a été effectuée par deux procédés : l ' e x t r a c t i o n en charge

dispersée et l ' ext ract ion en lit fixe avec c i r cu l a t i on cont inue de so lvant en boucle fennec et

l ' i n f luence de différents paramètres tels que : r i iydromodule , le t a u x d ' h u m i d i t é , la

granulométric, la durée d 'ext rac t ion . . . de ces procédés sur le r endement en essences a été

étudié |22-24.27|. ("es t ravaux axés sur l ' é lude de la c iné t i que d ' é v o l u t i o n du r e n d e m e n t en

extrai t en fonction du temps, ont permis de modéliser le t r ans fe r t de m a t i è r e lors de

l 'ext rac t ion solide-liquide et d 'est imer le coefficient de d i f f u s i o n .

La composition de la fract ion v o l a t i l e des e x t r a i t s des gra ines de c o r i a n d r e par

différents solvants a fai t l 'objet de travaux récents [25. 2o.2 lJ | . Les r é s u l t a i s ob ten i r , m o n t r e n t

que les constituants de l ' h u i l e essentielle en général el le l i n u l o l en p a r l i c u l i e r sont e x t r a i t s

que par les solvants hydrox) lés.
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Principaux symboles et notations utilisés dans le chapitre II

I

Symbole
C0

Célh

( 'eau

U(l)

M

T

'/;/,
")/)

d 20

dmoy

h

t
.
"'

M'

'/ D

Unité
Kg/Kg

%

%

K^/nf

Kg

°C

°C

mm

m' /Kg

mn

ir/mn

Définition de la grandeur
Concentration initiale en extrait dans la phase

Coneentralion en élhanol dans le hinairt

( 'oncenlral/on en eau (Unis le lunaire

Concentration du soluté dans la phase l'api

Masse de solide

Température

Température d 'éhttllil/on

DeiiMte

Diamètre moyen de la particule solide

liydroinodule

Temps

Vitesse d'agitation de la phase Ikptide

Indice de réfraction



I l - l - Aspects théoriques

ll-l-l-Uéiïmtions

L'extraction sol ide- l iquide est l 'opération fondamenta le qui a pour bu t d \ - \ l n » i i c , de

séparer ou de dissoudre, par immersion dans un liquide ou par arrosage par un l i q u i d e , un

ou plusieurs composants (solides ou l iqu ides ) eontenus dans le solide, ("est une opéra t ion t rès

ancienne, uti l isée pour retirer des plantes et de certains organes d ' a n i m a u x des produi ts

alimentaires, pharmaceutiques, colorants ou odoriférants , en vue de la p r o d u c t i o n de

breuvages, drogues, t e in tu re s ou parfums | 3 0 j

il existe, dans l ' i ndus t r i e agro-al imentaire , de nombreux exemples d ' e x t r a c t i o n de

produi ls naturels par l 'eau ou par des solvants organiques, te ls que les a lcools ( é l h a n o l ) ou les

hydrocarbures (hcxane). I l est possible d'extraire à Laide tics solvants chlorés, du ben/ène ou

du toluène. Nous nous contentons de les ci ter à l i t re ind ica t i f , car ils sont de moins en moins

utilisés en raison de la législation sur les produi ts tox iques . Les I m i t e s a l i m e n t a i r e s sont

retirées des graines oléagineuses (col/a, soja, arachide) par pression puis e\lraclion à

l 'hexane. les essences na ture l les sont isolées des p l an te s ( f l e u r s , racines , l i ges ] par les a lcools

ou par les corps gras et donnent des te intures , infus ions ou pommades 3 ( ) j

Le l i q u i d e d ' ex t rac t ion appelé solvant, d i s sou t un ou p l u s i e u r s composants c r i s t a l l i s e s

ou l iquides , dénommés soluté, pour donner une s o l u t i o n ou e x t r a i t , c o n t e n a n t le s o K a n l et le

soluté et laisse un solide épuisé, appelé résidu, ine r t e ou i n s o l u b l e , c o n t e n a n t 1res peu ou pas

de soluté. Le terme miscclla , pour désigner la so lu t ion ou L e x t r a i l . est éga lement très

employé, notamment en h u i l e r i e .

Les noms de surverse (ovcrllow) et de sousverse ( u n d c r l l o w ) sont très emploies par

les anglo-saxons pour désigner respectivement la so lu t ion et le solide, ou a suspens ion très

épaisse de solide |30-3 1 |

Quel que soient les const i tuants eontenus dans le solide, ceux-ci ne sont j a m a i

totalement insolubles dans un solvant donné cl à côté du p r o d u i t désire , on e n t r a î n e M > u \ c n

I
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d'autres produits. 11 est donc impossible d 'obteni r la séparalion d ' un seul c o n s t i i u a n l et ceci

quel que soil le solvant ut i l i sé [30J

L'exlraetion solide-liquide est une opération de transfert ou d'échange de matière entre

une phase solide,contenant la matière à extraire, et une phase l i q u i d e , le so lvan t d ' c x l r a c l i o n ,

les consti tuants recherchés pouvant être soit le soluté, soil le résidu. L ' e x t r a c t i o n sol ide-

l iquide est régie par des phénomènes très complexes |30|. que nous au rons à t r a i t e r un peu

plus loin.

11-1-2- Processus de transfert de malien-

L'extraction solide-liquide est réalisée, en principe, par contact i n t i m e du solide avec le

solvant suivi d'une séparalion mécanique de la solution et le solide, tou te fo i s , une ccrUiine

q u a n t i t é de solut ion est retenue dans le solide, ce qui ob l ige par fo is à procéder à des l a \ a g e s

ou à l 'opération nommée désolvatisation consistant à chasser, par Lévapora l ion . le s o l v a n t

retenu dans le résidu fséchage)]30,3 1 1

Le transfert du soluté vers le l iqu ide esl l ' ex t r ac t i on s o l i d e - l i q u i d e proprement d i t e . Ce

transfert exige un certain temps pour être complet et il est essentiel de d é t e r m i n e r la \ i lcsse

globale du phénomène, c'est-à-dire la vitesse de t ransfer t ou v i tesse d ' e x t r a c t i o n , pour d é f i n i r

un appareil d 'extraction. Celle vitesse résul tante est régie par t ro is processus é l é m e n t a i r e s de

l'échange de matière :

'?• La d i s so lu t i on du soluté au sein des p a r t i c u l e s par le so lvan t

> La diffusion de la solution vers l 'extérieur de la par t icule

y- La d i f fus ion du soluté contenu dans la s o l u t i o n au contact du so l i de vers la

masse restante du solvant 132,331

Le passage du soluté dans la so lu t ion au contact du sol ide vers la masse de s o l v a n l peut

être considéré comme une s imple opération de mélange. Vu la r a p i d i t é de celle étape, son

in l luence sur la vitesse globale du processus peul être négligée. Due bonne agi l a i ion h i v o i ise



l 'homogénéisation du mélange solvant-soluté et pennet de réduire l 'épaisseur de ta muchc du

lllm entourant la part icule solide.

Kn ce qui concerne la d issolu t ion du soluté l i q u i d e , comme par exemple, l ' e x t r a c t i o n

d 'hui le d'une graine oléagineuse, si le soluté est localisé en surface du sol ide , géné ra l emen t

poreux, sa mise en solution est rapide et la vitesse de t ransfer t dépend de la vitesse de

diffusion, diffusion par c a p i l l a r i t é ou d i f fus ion sur lac iqne 32 |

Dans le cas typique de l ' ex t r ac t ion îles graines oléagineuses, le so lu té esl loca l i sé dans

des cellules végétales à paroi très peu perméables. Le cheminement du s u i n t é à t r a v e r s les

parois des cel lules esl très l en t . Le processus est régi par un phénomène de d i f f u s i o n a t r a \ e r s

une membrane appelé osmose ou d i a l s s e . La rés is tance au passage du s u i n t é esl l e a u c o u p

plus grande que celle observée par simple effet de f i l m . Dans ces cond i t i ons , c'est cet te

d i f fus ion interne qui gouverne la vitesse de t ransfer t cl l ' a g i t a t i o n même vigoureuse du m i l i e u

n'a que peu d ' i n f l uence sur la vitesse de transfer l |30]

De plus. Lext rac t ion s o l i d e - l i q u i d e est i n f l u e n c é e , à la fois pai des p a i a m è l i c s

thermodynamiques, lois la température, la pression.le d é b i t . . .été et par des paramètres

cinétiques comme la durée de t ra i tement , la vitesse de c h e m i n e m e n t du s o l v a n t a l ' i n t e i i e u r de

la matrice du solide... .elc). Dans de nombreux cas, le so lu lé n 'est pas d i s t r i b u é de façon

homogène dans les pores du solide. Rn effet la fract ion de l ' e x l r a i t se t r o u v a n t au \ o i s i n a i . ' e de

la surface du solide est extrai te en priori té, alors que l ' e x l r a c t i o n du reste de l ' e x t r a i t est régie

essentiellement par la d i f fus ion dans le solide [3 1 1

11-1-3- Facteurs intervenant dans l 'extract ion solide - l iquide

La mise en œuvre de Lcx t i ac t ion par so lvant est affectée par p l u s i e u r s fadeurs , pa rmi

lesquels, on ci te :



11-1-3-1- Nature et état du solide et du soluté

La nature et l 'état physique du solide et du soluté on! une impor t ance p r i m o r d i a l e et

déterminent le mécanisme de t ransfer t de mat ière . Le soluté c o n t e n u dans ces corps esi soi! un

solide, soit un liquide, stable ou non à la chaleur ou à l 'a tmosphère , réparti p l u s ou mo ins

régulièrement à des teneurs variables dans le solide.

Dans les matières végétales, le soluté est généralement ocelu dans des c e l l u l e s d 'où i l

est e x t r a i t par un mécanisme de d ia lyse ou de d i f f u s i o n c a p i l l a i r e a i ra vers les pa ro i s

cel lula i res . P lus la mat iè re est divisée f inement et p lus la surface d ' échange (ou i n t e r f a c e } est

grande, p lus le parcours moyen du soluté est p e t i t . La d i v i s i o n f i n e du so l ide n ' e s t pas une

règle générale pour le t r a i t e m e n t des ma t i è res d ' o n g i n e \ e ; j c t a l c .

Lorsque la membrane cellulaire est perméable (bctlerave à sucre), il est préférable de

réduire le solide en f ines lamelles (eossettes), a f in de l a \ o r i s c r la d i a l s s c du s o l u l c en e x i l a n t

le passage de composés indés i rab les qui d o i v e n t rester dans la c e l l u l e . I . o r s t ne a m e m b r a n e

ce l lu la i re est imperméable (graines oléagineuses, en généra l ) , la I r a g m c n l a l i o n est réa l i sée

sous forme d ' éea i i l e s ou de flocons. Celle méthode c o n d u i t à la r u p t u r e de^ ce l u l c ^ qui

abandonnent leur soluté par diffusion dans le solvant ( . > ( ) (

II -1-3-2- Nature du suivant

A v o i r un grand p o u v o i r de d i s s o l u t i o n , pour e x t r a i r e q u a s i t o t , i nne

el de pouvoir opérer dans un v o l u m e r é d u i t , a f i n de m i n i m i s e r le pi

la q u a n t i t é du solvant u t i l i s é .

V o l a t i l e , pour être d ' é l i m i n a t i o n fac i l e après c x l r a c l i o n .

l'eu coûteux.

K)
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>• l i tre sélectif.

> Avoir une t empéra tu re d ' é b u l l i U o n peu c l e x c c . pour é \i U m l c dcgi . i J a l M i i de--.

const i tuants t l i e rn io l ah i l e s et permet t re de t r a v a i l l e r à basse t e n i p e i u l u i e J u r a n l

tout le evele d 'extract ion.

La grande majorité des solvants utilisés ac tue l lement dans le domaine c x t r a c l i f ne

peuvent répondre idéalement à ees cri tères, mis à pari le dioxulc de carbone q u i p iesenie .

clans des conditions dites cri t iques, un pouvoi r de d i s so lu t ion accru v i s - à - \ i s des h u i l e s

csscnlicl!cs[34,35J

II-1-3-3- Température

L'élévation de la température permet géné ra l emen t l ' acc ro i ssement de a s o l u b i l i t é et la

di f fus iv i lé du soluté et la d i m i n u t i o n de la viscosité de la so lu t ion . La t e m p é r a t u r e opcra lone

est l i m i t é e par les risques d ' ex t r a i r e des composés n u i s i b l e s , par le^ r isques de d é g r a d a t i o n

thermique du soluté cl par la sécuri té de l ' i n s t a l l a t i o n ( r i s q u e d ' i n c e n d i e ) ^0 .

11-1-3-4- Degré d'agitation

L'ag i t a t ion mécanique des pa r t i cu les dans le soKanl à un clVel t o u j o u r s l a \ o r a b l e sur

l 'opération, car elle permet leur m a i n t i e n en suspension. l ' homogéné isa t ion du m i l i e u , et

cont r ibue à réduire la couche l iqu ide entourant le solide |32|.

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

L'hydromodule , h, rapport entre le vo lume de s o U a n l et la nu>se de s o l i d e à e x t r a i r e ,

expr imé en m YKg.

L ' a u g m e n l a l i o n de l ' I n d r o i n o d u l e crée un g K k l i e n l de e o n e e n l r a l i n n du s u l u i e dan.s I L ' - .

deux phases, favorisant a i n s i sa d i lVus ion \'ers la phase l i q u i d e . Toutefois , au-delà de cer ta ines

valeurs, son i n f l uence est peu s i g n i f i c a l i \ e vu que dans ces c o n d i t i o n s , la d i f f u s i o n du s o l u t é

ne pourrant pas être freinée par une s a t u r a t i o n de la phase l i q u i d e ou un g r a d i e n t de

concentra t ion i n s u f f i s a n t entre les deux phases \Mt\.
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II-2-Système solide-liquide étudié

II-2-Ï- La phase solide

La phase solide est eonstituée de graines de coriandre entières achetées sur le marché

local et provenant de fa région de Sélii", située à 300 km à Test d'Alger. Dans ie but d ' u t i l i s e r

des échantillons représentatifs de la population mère pour l 'ensemble des essais d 'ext rac t ion .

nous avons elTectué au préalable un échantil lonnage du lot de graines selon la méthode

d'usage |3?J

II-2-1-1- Diamètre moyen et sphéricité des graines de coriandre

Nous avons procédé à l 'estimation du diamètre moyen de 100 graines, à l ' a i d e d ' u n

pied à coulisse d ig i ta l , et ce dans les deux directions orthogonales. Les r é su l t a t s de ces

mesures sont donnés en anncxc2

Ces résultats montrent une laible variation, l'écart type moyen dans les deux direct ions

orthogonales de la graine étant de 0,286. Ceci nous permet d ' a s s imi l e r les gra ines à des

sphères de diamètre moyen de 3,65mm, comme le montre la figure ( l l . l ) représentant la

d is t r ibu t ion des diamètres

40 -,

•é
qu

en
ce

co C
Jl

"- 30 -

25 -

20 -

15 -

10 -

5 -

0 - r~i I 1 F | i 1 i

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

Figure (11.1) : Répartition des diamètres moyens des graines
de coriandre



11-2-1-2-Taux d'humiil i lt-

Le taux d 'humidi té de ces graines a été déterminé par la méthode de Dean et Slark c i tée

en annexe 1 et a été évalué à 10.8% |38]

i

i
f

11-2-2- La phase l iquide

Les travaux antérieurs menés sur l ' ex t rac t ion des essences des graines de cor iandre par

le méthanol, ont montré que l 'augmentation du taux d ' h u m i d i t é des graines amél iore le

rendement en extrait [27|. l'our cette raison, nous avons choisi d ' u t i l i s e r comme s o l v a n t , des

solutions aqueuses d'alcool.

L'cthanol a été préféré au méthanol vu la tox ic i té de ce dern ie r .

La phase l iqu ide est const i tuée du mélange b ina i r e , c lhanol -cau . de d i f f é i v i i l e s

concentrat ions. Notons que nous les avons caractérisé par la mesure de leurs dens i t é : , el pour

certaines de leurs indices de réfractions. Le tableau l regroupe les compos i t i ons des b i n a i r e s

uti l isées el leurs propriétés.

Tableau 1,: Composition et propriétés des binaires u t i l i s é s
Composition massique, %

Lu éthanol

Cet h
99,6
98.5

95.58
94.08

90

75

50
25

0

Ln eau
Ceau
0,4

1,5
4,42
5.92

10

25

50

75

100

pl'upi

Densité. d.)D

0,7905
0,791 1

0,8025
0.8068
0.8179
0.8556
0.9138
0.9616
0.99S2

Rappelons que la composition 95.58% élhanol , 4,42'!'» en eau correspond a l ' a /col rope

formé dann le cas du b ina i r e é thano l eau.

I

11-2-3- Le soluté

L e soluté représente l ' e x t r a i t récupéré après évapora l ion d u s u K a n l . I I u - n î c n u c

cons t i tuants de l ' h u i l e essentiel le des graines de coriandre, mais aussi d ' au t res p i o d u i t s .
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l
II-3- Extraction des essences des graines de coriandre en charge dispersée

L'extraclion en charge dispersée est la mise en mouvement du solide dans le l i q u i d e par

action mécanique dans des réacteurs agités.

Cette opération a été u t i l i sée afin de recue i l l i r des données re la t ives à la c i n é t i q u e

d'extraction

11-3-1- Description de l'appareillage

Le disposi t i f expérimental u t i l i s é lors de nos essais d ' e x t r a c t i o n en charge dispersée est

schématisé sur la ligure I I . 2 . I l est composé d 'une plaque d ' a g i t a t i o n m a g n é t i q u e , d ' u n ham

thermostaté où est placé un ballon à deux cols mun i d ' un barreau magné t ique . Le p remie r col

supporte un réfrigérant à re f lux , tandis que le second sert à effectuer des prélèvements , à

Laide d 'une seringue, des fractions de la phase l iqu ide au cours de l ' e x t r a c t i o n .

11-3-2-Protocole expérimental

L'ensemble des essais d 'extract ion en charge dispersée des graines de co r i and re par le

mélange binaire éthanol-cau de d i l l é r c i i l e s c o n c e n t r a t i o n s a clé u l l e c m e ; i !^ ( a \ c < . une

vitesse d'agitation de 50Utr/mu et un hydromodulc de 0.003m'/kg (300ml de solvant pour

1 00g de ma t i è r e végétale).

La durée d 'extract ion a été fixée à 240mn. Nous avons essayé de prélever les p lus

faibles volumes de solution possible pour ne pas per turber le système. A i n s i , des

prélèvements de 5ml ont é té effectués duran t la p remière d e m i - h e u r e J ' e N t r a c l i x i i ( , K i * u ! u t u > n

est di luée) , pour la suite nous avons réduit le volume à 2ml, vu que la s o l u t i o n est de p lus en

plus concentrée. Notons que l 'ensemble des prélèvements se t r a d u i t par une v a r i a t i o n

d 'hydromodule de 6%.

Les fractions de la phase liquide prélevées sont laissées à l ' a i r libre et à température

ambiante jusqu 'à évaporaùon totale du solvant . La concent ra t ion C ' i ( l ) du so lu té dans la phase

liquide a été déterminée à partir de sa masse dans chaque fraction prélexée rapportée au

v o l u m e dc 'ce l lc-c i et expr imée en Kg /m '



Chapitre II L 'extraction solide-liquide

o-

£
ffi

Figure (11.2) : Appareillage de l'extraction en charge dispersée

1. Ballon

2. Bain thermostalé

3. Plaque avec agitation magnétique

4. Barreau magnétique

5. Réfrigérant

6. Entrée d'eau de refroidissement

7. Sortie d'eau de refroidissement

8. Seringue
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II-3-3- Etude de la cinétique d'extraction

Les résultats de l'extraction en charge dispersée ont permis de s i t i \ r e l ' é v o l u t i o n de l ; i

concentration en extrait, en l'onction du temps. Ces évo lu t ions sont présentées sur les l igures

II.3 etll.4.
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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

MquideCI(t) en fonction du temps
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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
l'extrait dans la phase liquide Cl(t) en fonction du

temps

Nous avons classe ces évolutions en deux familles, à savoir : l 'extraction avec des

binaires riches en éthanol (90-W.6%} et celles relat ives aux concentrat ions en élhanol plus

faibles (0-75%). Cette répartition est basée sur le fait que les concentrations en soluté dans les

deux cas sont loin d'être comparables,du moment que la eoncenlnilion du soluté dans ;i phase

liquide,atteinte au terme de 24()inn. varie entre l /JOK^'nT et S.O^K^ 'm' dans |;i première

famille représentée sur la figurc(ll-3).alors qu'elle est comprise entre IV.yUKg. 'm 1 cl 43.°o

Kg/m5 dans la deuxième famille représentée sur lu ligure ( 1 1 . 4 )

Les résultats obtenus montrent que rauginentalion de la teneur en eau dans le binaire

provoque une augmentation de la conccnlnilion du soluté dans la p!ia--,e l iquide, \\iinn-. que

celte appréciation est purement quantitative et que les différents solvants d'extraction

pourraient concerner des familles de produits différentes contenues dans la graine.
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II-3-3-l-Estiniation de l'erreur expérimentale

i
i

Afin d'évaluer l 'erreur expérimentale, nous avons refai t , dans les mêmes c o n d i t i o n s

opératoires (T = 25°C, h = 0.003m3/Kg, w = 500tr/mn). l'essai d 'extract ion en charge

dispersée avce le binaire de concentration en clhanol de 94,08%

Les évolutions de la concentration en soluté dans la phase l i q u i d e en fonc t ion du temps

pour les essais répétitifs sont présentées sur la ligure 11.5 suivante :

E
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U,UU T i T T — — ' r i
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premier essai '; deuxième ossni

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

concentration dans la phase liquideCI{t) en fonction
du temps pour l'éthanol à 94.08%

L'erreur expérimentale a été déterminée connue ci

points expérimentaux et évaluée à !()%.



II-3-3-2- Interprétation des courbes cinétiques

Sur les deux ligures qui suivent, nous présentons les courbes cinétiques r e l a t i v e s aux

points expérimentaux, obtenus avec dilVcrentes compositions du binaire

o
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200 2500 50 100 150

— Ethanol pur(99.G%
ï- tthanol à 95 58%
r-Ethanol à 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

300
t(mn)
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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 nionlre l ' ex i s tence de p a l i e r s i n t e r m é d i a i r e s qui p o u r r a i e n t

correspondre à des cinétiques s ' e f fec tuan t eu p l u s i e u r s étapes. N o t o n s que e lemps

d'apparit ion du premier palier semble être in l luencé pur la composi t ion du so lvani

d'extraction, lîn effet , pour le binaire à 75% eu éthauol, ce pa l i e r appara î t à e n v i r o n 24<)mn

alors que cette durée est de 45mn pour le b ina i re à 50% eu é l l i a n o l et de 30mn pour l ' eau puce

(f igure ( I I . 7 ) ) . C'c comportement laisse supposer que la vitesse d ' ex l r ae l ion est ml lueucée par

la composition du binaire. Pour conforter celle hypothèse, nous avons t race sur un même

graphique les évolutions de la concentration en soluté dans la phase l i q u i d e , précédant

l ' appa r i t i on du premier pa l ie r , en fonc t ion du temps rédui t , pour les b ina i r e s de concen t r a t i on

en élhanol de 0%,5()% et 75%. Ces é v o l u t i o n s sont présentées sur la l i g u r e ( l i . X )
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Figure(ll.8):Extraction en charge dispersée do
l'essence des graines de coriandre par le

binaire:éthanol-eau.Evolution de la concentration
de l'extrait dans la phase NquideCtpour les

concentration:75%.50%.0% en fonction du temps
réduit

Pour chacun des trois essais, nous nous somme', inleressé à IVxo lu t ion de la

concentration du soluté dans la phase liquide en Ibnelioii de la durée d 'ex t rac t ion précédant

l'apparition du premier palier. Aussi nous avons rapporté dans chaque cas le leinps

d'extraction au temps d'apparition du premier palier pour délennincr ainsi le temps réduit

allant de 0 à 1.

Aux erreurs d'expérience pie>. les esululums obtenues MHI! cvnuparahlc^ cl Lu-^ciu

supposer que le palier obtenu à 240 minutes dans le eas du binaire a VV 'o en élhaiml

correspond au palier observé à 45 minutes pour une composition du binaire a 511" n en elliano!

et à 30 minutes pour l 'extract ion à l'eau pure.
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11.3.4. Evaluation de la contribution de chacun des const i tuants du binaire

Afin d'avoir une idée sur la contr ibut ion de chacun des cons t i tuan t s du b i n a i r e , nous

avons tracé sur les figures (11.9-11.1 5) les courbes t r a d u i s a n t l ' é v o l u t i o n de la e o n c e n l i a t i u n du

soluté dans la phase l iquide en Fonction du temps pour le b ina i r e considéré et pour Pé lhanol

pur, ainsi que la courbe résultante de la soustraction point par poin t de ces deux courbes.
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Figure(ll.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(II.H): Courbe d'extraction en charge
dispersée pour le binaire:90%éthanol-10%eau
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Figure(ll.12):Courbe d'extraction en charge dispersée
pour le binaire:75%éthanol-25%eau
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dispersée pour le binaire:50%éthaori50%eau
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Nous constatons sur ces graphes que la contribution de réthanol est sigui l ical i \  pour les

binaires de teneur en éthauol allant de 90 à 9<S.5%. ( 'cpendanl, nous remarquons que cel te

contribution est négligeable (inféricurà Terreur expérimentale) pour des teneurs en éthano

allant de D'à 75%

Par ailleurs, cl pour mieux apprécier l'influence de chacun des const i tuants du mélange

binaire, nous avons imaginé un protocole opératoire permettant de décaler l 'action de chacun

de ses constituants dans le temps. A cet effet, nous nous sommes placés dans les condi t ion: , de

l'essai réalisé avec le mélange, contenant 75% d'élhanol. mais en mettant d'abord la matière

végétale en contact avec le volume d'eau correspondant pendant lOminules et ensuite, nous

avons rajouté le volume d'élhanol pur qui serait nécessaire pour préparer la solution a 75';'».

Donc, par ce biais, l'eau commence à agir 10 minutes a \an t noire origine des tcmpv I es

résultats des deux essais sont reportes sur la ligure 11. lu

100 150

- Piéparè an préalable

200

Piepaio m situ

250,. ,300t(nin)

Figure(ll.16) : Cinétiques d'extraction en charge
disperssée obtenues avec le biniare 75% en ethanol
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Celte manière d'opérer nous a permis d\)hserver que d u r a n t la première heure de

traitement, la concentration du soluté dans la phase liquide est p ra t iquement constante , eeei

peut être expliqué par le fait que la quantité extraite par l'eau durant les lOminules de contact

est nettement supérieure à celle extraite lorsque les graines sont traitées dircctenieni avec le

mélange. Au-delà d 'une heure de traitement, les deux courbes c i n é t i q u e s se r e j o i g n e n t . Ce

comportement vient conforter l 'hypothèse relat ive au t a i t que la c i n é t i q u e d ' e x l r a e l i o t i avee

l'eau est plu.s rapide que celle avec Pclhanol.

II.3.5. Etude microscopique de la graine de coriandre

A f i n d'avoir une idée de l ' influence du solvant d 'ex t rac t ion sur la s t r u c t u r e du sol ide

végétale, nous avons effectué des observations au microscope p h o l o n i q u e des coupes

transversales des graines ayant subi l 'exlraet ion à l ' é l h a n o l pur et par le m é l a i m e b i n a i r e à

75% en é lhanol au département de Botan ique de I n i s l i l u l N a t i o n a l d ' A g r o n o m i e ( I . N . A . I

l larrach Alger).

Mode opératoire

Prélèvement : coupe à main levée à l 'a ide d 'un scalpel.

Prétraitement : à l 'eau dist i l lée puis à l 'hypochlor i te de sodium pendant 2 0 m i i

Rinçage : à l 'eau d is t i l lée pendant une minu te , p u i s à l ' a c i d e a c é t i q u e u ^ ' i t j p e n d a n t ;•>
minutes , suivi d 'un rinçage à l 'eau dist i l lée.

Coloration : au carmhio-vert pendant 2 m i n u t e s (d i te t e c h n i q u e de d o u b l e eu o u h u i i j . p i n -
eau distillée pendant 1 minute

Montage f i e s coupes ont été montées dans une gout te d'eau dis t i l lée en t re lame cl l amel le et
observées immédia tement au microscope p l iokmique de m a r q u e AI ' S J T N A J I ' V A l I ' M A R

l,a technique de la double co lora t ion , qui l a i t appel au c a n n i n o - \ e r l . coud

coloration des parois cellulosiques en rosé cl des parois l i g n i f i é e s en vert

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

d e s n m i r e s l l . 1 7 e l l l . 1 8
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Figure (III .17) : vue détaillée de la coupe transversale de la graine de coriandre traitée
avec Téthanol pur

(Calibre 80)

Figure (111.18) : vue détaillée de la coupe transversale de la graine de coriandre traitée
avec l'éthanol à 75%

(calibreSO)

28



Nous observons la présence de taches brunes sur la coupe obtenue après t r a i t c i n c i i i a \ e c

l'élhunol à 75% qui peuvent être attribues à l'existence d 'hu i le essentielle, alors que sur la

coupe des graines traitées à Léthanol pur, ces taches brimes n 'apparaissent pas. Ces

observations laissent supposer que même avec des rendements très fa ibles , l ' é thano l épuise

les graines de leur huile essentielle contrairement au solvant aqueux.

II-4-Extraction de l'essence des graines de coriandre en lit fixe avec
circulation continue du solvant par pcrcolatiou

1/extraction en lit fixe repose sur les mêmes principes de transfert de mat iè re entre

deux phases. Tune fixe : « la matière végétale » et l 'autre mobile : « le solvant d ' e x t r a c t i o n ».

Elle présente Lavanlage que la matière végétale est en contact permanent avec du so lvan t

frais.

Cette technique a été mise en œuvre pour l 'épuisement total de la mat ière végéta le et

d'en déduire sa teneur i n i t i a l e en ex t ra i t .

11-4-1- Description tic l'appareillage

L'appareillage utilisé lors de nos ex t rac t ions en l i t fixe avec c i r c u l a t i o n c o n t i n u e dn

solvant est schématisé sur la i ïgurcl l .19. 11 est consti tué d 'une colonne t h e n n o s t a l é e a doub es

parois qui joue le rôle de l 'extracteur. La matière végétale forme un l i t t lxe dans celle colonne

cl le solvant, la traverse de haut en bas. La part ie in fé r i eu re de l ' ex t rac teur est m u n i e d ' u n

robinet de réglage de débit de suivant et reliée à un ballon chauffé à 75-7S°C, dans lequel est

recuei l l ie la misce l la sortant de la colonne. Le ba l lon es! su rmon te d ' u n r è l V u ' é r a n i qui

condense les vapeurs du solvant a f in de le récupérer. Les débi ts du sohanl e n l i a n i ei s o i l a n l

de la colonne sont réglés de façon à ce que, pendant toute la durée de l 'opéra t ion , la mat ière

végétale baigne dans le solvant.
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Figure 1 1 . 1 9 : Kxtracl ion en l i t fixe avec c i r cu l a t i on con t inue du solvanl par pe r co i a t i on

1- Ballon
2- Chauffe ballon
3- Support
4- Colonne d'extraction
5- Hntrée du l lu ide ealoporteur

6- Sortie du f l u i d e ealoporteur
7- Réserve de solvant
8- Réfrigérant
9- Recette de solvant
10- Hntrée cTeau de refroidissement
1 I - Sortie d'eau de refroidissement
12- Régulateur du débit de solvant
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11-4-2- Protocole expérimental

On in t rodu i t 20g de matière végétale dans la colonne et ou r e m p l i t la réserve placée a

l 'extrémité supérieure de l 'extracteur avec le binaire é thaoul-cau.

La miscella sortante de la colonne est envoyée dans le b a l l o n ou une grande f r a c t i o n du

solvant est évaporée. Les vapeurs du solvant produites sont condensées dans le ivlngerai i t cl

récupérées dans le récipient de recette. !.a composit ion du d i s t i l l â t esl dé t e rminée par la

mesure de sa densi té à 20°C et nous a jus tons celle composi t ion par a j o u t d 'eau ou d ' é l l u m o l

pour atteindre la concentration du binaire désirée et a l imenter ta réserve de solvant.

L'extract ion est arrêtée lorsque l ' i nd ice de réfracl ion du s o l v a n t en has de co lonne

devient égal à celui du solvant pur.

11-4-3- Détermination ck1 la teneur initiale dans lu phase solide

Les extract ions par celle t e chn ique ont été menées sur 20g de m a t i è r e \ c g e l a l c cl a

25"('en ut i l isant l 'éthanol pur, Léthanol à 90%, 75% et 50%.

La durée de l ' ex t r ac t ion s'est a\érée d ' au lan l p lus lente que la q u a n t i t é d ' eau ^ an- . e

b ina i r e augmente, a t t e ignan t une semaine avec l 'é lhanol pur j u s q u ' à un mois pour I V x i r a c i i o n

avec le b ina i r e à 50% élhauol . Il est de même pour l ' évapora i ion à l ' a i r l i b r e du NO \ a i i t I a

longue durée d 'cvaporal ion a causé la présence de p a r t i c u l e s (poussières) et la pro i l c r a l i o n

des moisissures dans les e x l r a i l s . Cependant et malgré l ou les ces d i 1 1 1 cul le1-., en p i e n a i i l

beaucoup de précaut ion nous a \ons pu at te indre la teneur i n i t i a l e d ' e x u a i l de c o r i a n d i c poui

l ' é lhanol à 75% évaluée à 124,4 .10 "Kg/Kg
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Principaux symboles et notations utilisés dans le chapitre III

l

Symbole

A

Céth

h

77

Unité

Kg/Kg

Kg/m'

Kg/ni*

Kg/nf

in' /Kg

Définition de la grandeur

(.Constante

Teneur initiale en soluté dans lu phas

l eneur en ethanol anus le binai

Concentration en extrait à l'équilibre

( 'oncenlralion i/it soluté (/ans lu phase l/i/

( Concentration eu e\lraii à l

llytlroniodiile

Masse du solide

Musse initiale du soluté dans la phase solide

Musse du soluté dans la phase solide à l'instant I

Température

Temps

Temps d'écjiùUhre

Tenijis relaiij'

l'oliitue de la phase liquide

j-'onetion cinétique

{''onction cinétique à /--/,,
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Chapitrelll Contribution à lu Modélisation du Ircins/crl Je niulièrc .s

Introduction

La modélisation est un art ou, tout le moins, un savoir-faire : c e lu i d 'é laborer une

construction mathématique capable de représenter une port ion bien d é f i n i e de la r é a l i t é .

Celui qui envisage la modélisation d 'un système réel peut être é tourd i par le nombre et

l'ampleur des simplifications à concéder, lesquelles ne sont en général pas complètement

justif iables à priori. Chacun des aspects de la réalité doit être, dans l ' é l a b o r a l i o n d ' u n modèle,

soit négligé, soit exprimé par une expression ou une loi mathématique. Or, qui

dit « mathématique » dit « simple ». Les ou t i l s mathématiques sont donc des o u t i l s robustes,

les seuls dont on dispose d'ailleurs, mais ils sont simples, on aura beau en combiner un grand

nombre, la complexité du modèle obtenu restera toujours bien en deçà de la c o m p l e x i t é de la

nature.

La modélisation, ne peut donc finalement s'adresser qu 'a une portion i n l l u i e de la

réalité à la. fois. Mais a t tent ion, cela ne signif ie pas du tou t q u ' i l f a i l l e baisser les bras et que

toute modélisation correcte est ulopique.

La réal i té est i n f i n i m e n t complexe mais cette c o m p l e x i t é est b i en somcnl sans d'Ici

Dans bien des cas, les déta i ls du phénomène microscopique sont sans inc idence sur le

comportement du problème étudie et la loi macroscopique est alors une a p p r o x i m a t i o n t o u t à

fait satisfaisante. C'est là que se trouve le t rava i l du modéiisateur qui saura comment s'y

prendre pour construire un modèle s imple qui se comporte f idèlement d a n s les c o n d i t i o n s du

t rava i l q u ' i l s'est fixé comme une réal i té complexe |39|

La modélisation de type génie ch imique permet d ' é t a b l i r un modèle de procédé à p a r t i i

des lo is fondamentales de la phys ique et de la c h i m i e te l les que la c o n s e r v a t i o n de la masse, e

premier pr inc ipe de la thermodynamique , les équ i l i b r e s entre phases, les lo i s de t r a n s l c i ï . . .

dans leur formulat ion la p lus générale, ceux-ci s 'écrivent :
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C'est pourquoi, la lâche d 'un ingénieur de génie chimique va plus l o i n que ioules ces

connaissances fondamentales, il doil eu plus maîtriser tous les phénomènes physiques et

chimiques qui interviennent dans tout appareil indus t r i e ! dont la q u a l i t é p remière csl d 'c l re le

plus économique possible, au sens le plus large, dans le but d ' a t t e indre des performances

requises [41 ]

Un modèle est la représentation plus au moins approchée d ' u n processus. I l est d i t

mathématique lorsque l 'ensemble est décrit de manière s i m p l i f i é e au moyen d ' u n ensemble

d'équations mathématiques. L'établissement d ' u n modèle, aussi s imple s o i l - i l . r e q u i e r t des

résultats expérimentaux et le problème est d'en connaître le nombre, la préc is ion et la

local isat ion des paramétres nécessaires à son établissement. Une fois é t a b l i , le modèle peut

rendre compte du comportement du système et permet, alors , de fa i re des p r é v i s i o n s , de

formuler des recommandations ; il ouvre donc la voie aux problèmes de l ' o p t i m i s a t i o n [42

Dans notre cas, le transfert de matière so l ide - l i qu ide va être modél isè par é t a b l i s s e m e n t

d'équations mathématiques simples, qui décrivent correctement l ' évolu t ion de la

concentration en extrai t dans la phase l i qu ide en fonction du temps. Pour se faire nous avons

fait appel à une fonction accessible expérimentalement, qui est la fonction c iné t ique .

III.1. Notions théoriques sur la diffusion

Dans un fluide, sitôt qu'existé une hétérogénéité de c o n c e n t r a t i o n , on observe une

évolution spontanée vers l 'uniformité de ces concentrations: cela es! dû a la d i l l u s i o n

moléculaire. Ce phénomène tend à amener tout système à l ' é q u i l i b r e t h e r m o d y n a m i q u e : il est

donc général, tin effet, l 'uniformité des concentrations au sein d 'une même phase csl

carac té r i s t ique de l ' é q u i l i b r e thermodynamique, au même L i l r e que l ' u n i f o r m i t é des

températures [32,43]

Les vitesses de transfert de matière se mesurent en f l u x mo la i r e qui est égal au nombre

de moles de soluté par u n i t é de temps et par u n i t é de surface n o r m a l e a la d i i c U i u n de

d i f fus ion |4.V4()|.
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III .1 .1 . Théories et modèles de transfert de matière

De nombreux modèles ont été proposés avec des sucées divers, nous pouvons c i t e r :

1U.1.1.L. Théorie du double film

Ce modèle dû à Lewis et Whilman [50|, repose sur les hypothèses suivantes :

La phase considérée est partagée en deux régions d i s t inc tes :

Le cœur de la phase où l 'agitation tu rbu len te homogénéise les concentra t ions selon la

direction normale à l 'axe du transfert ; les concentra t ions y sont cons t an te s s u i u m i la d i r e c t i o n

précisée.

Une couche mince au voisinage de l ' in ter face , di te couche l i m i t e , où le 11 ni de est en

écoulement l amina i re .

Le transfert de matière est gouverné dans celle couche l i m i t e par la d i f fus ion

moléculaire unidirect ionnel le s tat ionnaire .

L'équilibre est réalisé à l'interface.

Ce modèle peut se résumer en un principe de base qui repose sur l ' i n p o l h c s c que les

zones où sont localisées les résistances de transfert peuvent être remplacées par deux couches

de chaque côté de rinterlaee, dans lesquelles le transfert se fai t par d i f f u s i o n mo lécu l a i r e . Le

gradient de concentration est l inéaire dans chacune des couches et s ' annu l e à ' e x t é r i e u r .

I I I . 1 .1 .2 . Théorie de la pénétration

I I I . 1 . 1 . 2 . 1 . Modèle de lligbie

Le cœur de la phase à laquel le t in appl ique le modèle est pa r fa i t ement
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^ Des éléments issus du ceeur viennent à l ' in te r face ; ils y séjournent tous avec un

temps identique au cours duquel ils échangent de la matière a\ec l 'aut re phase par

des mécanismes de diffusion moléculaire un id i rec t ionne l l e , a v a n t de re tourner se

mélanger avec le cœur de la phase.

^ Pes temps de contact sont tels que le profi l slalionnaire de concentrat ion n'est pas

établi.

^ L'équilibre esl réalisé à Pinlerlace.

III.1.1.2.2. Modèle du renouvellement de la surface

Ce modèle esl du a Dunckwcrts |X"?|. Ce sont les mêmes h\s que dans le modèle de

la p é n é t r a t i o n , sauf que la p r o b a b i l i t é de i cnom c l l e m e i i l de P i n l e r l a c e e^l n > i r , t a n t e , c ' c s l - a - d i i c

la probabilité de remplaeemenl d'un élément par t ic ipant à l'échange esl indépendante de la durée

de son séjour à Pinlerlace.

Notons que dans les modèles de la pénétration et du renouvel lement de la surface, la

vitesse de diffusion d'un eonstiluanl dans le fluide au contact de Pinlerfaee est lente de (elle sorte

que le gradient ne cesse de changer durant l 'exposi t ion de l ' é lément de l luide à P in le r faee . Dans

le modèle de la couche l imite cette \ilesse esl grande.

I I I .1 .2 . Mécanismes tic diffusion

Plus ieurs mécanismes peuvent être en\. selon la n a t u r e du solide et du soluté

1 1 1 . 1 . 2 . 1 . Mécanisme de type diffusionnel

C'est le transfert d 'un soluté à t r a v e r s une membrane pai d i f fus ion (ou d ia lyse) à p a r t i r

d ' une solut ion concentrée vers une so lu t ion diluée. Simul tanément , on observe une d i f l u s i o n



du solvant à travers la membrane en sens inverse. C'est le cas t y p i q u e de L c x t r a c l i u n des

graines oléagineuses |46 j .

111.1.2.2. Mécanisme de type capil laire

Certains processus d'extraction solide- l i qu ide sont apparentés à L h \ d r o d \e des

phénomènes capillaires. Comme l'exlraction de l 'huile des Ilocons de soja |49|.

111.1.2.3. Diffusion dans les solides poreux | 4 1 j

C'est la plus rcpdndue aux cas d 'extract ion so l ide- l iqu ide . La d i f f u s i o n poreuse peut

s'effectuer par l ' un des trois processus su ivan t :

• d i f fus ion ordinaire ,

• d i f f u s i o n surfaciquc,

• d i f fus ion de Rnudsen.

Si les pores sont de grande t a i l l e ou si le l i q u i d e diffuse par es onl iccs . a lo r s la

diffusion est ordinaire d i t e aussi molécula i re résul tante du m o u v e m e n t a l é a t o i r e des

molécules.

La d i f fus ion des molécules adsorbécs sur une surface so l ide au ^ens Lies

concentrat ions décroissante est appelée d i f fus ion sur lac iquc .

l
La d i f f u s i o n de Knudsen n est prépondérante que dans le cas d un soluté ga/,eu\

111.2. Etablissement des équat ions îles courbes c iné t iques

Les résultats obtenus lors de l ' é tude c iné t i que , nous ont permis de t racer les courbes

moyennes-donnant l ' évo lu t ion de la concentrat ion ( ' i ( t ) en e x t r a i t dans la phase l i q u i d e en

fonction du temps t e! d ' é t ab l i r leurs équations du type e x p o n e n t i e l l e sons la f o r m e M i i \e

(iii-i:
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A, B et b sont des constantes déterminées expér i inei i la lenienl et qui t i e n n e n t compte des

paramètres intervenant dans l 'extraction tels : la température , le t aux d ' h u m i d i t é ,

riiydromodnle, etc.

Ce modèle développé par Minchev a été u t i l i s é avec succès pour la descr ip t ion de la

cinétique d'extraction par solvant des solides d 'or ig ine végétale (53 | .

Le tableau 2 regroupe l'ensemble des équations de courbes c i n é t i q u e s obtenues avec

différentes concentrations du binaire. L'écart entre les valeurs expér imenta les et calculées est

apprécié*.: par le facteur de corrélation

Tableau 2; Equations des courbes cinét ique

Concentration en
éthanoKCcth, %

99,60

98,50

95,58

94.08

90,00

75,00

50.00

25.00

0,00

Concentration en
cau,Ceau, %

0.40

1,50

4,42

5,92

10,00

25,00

50.00

75,00

100.00

Hqua l ion , C

(Kg/nv

2,30-1. 86. e"

4,9()-4,35.e"

6,60-5, 95. e"

6,80-6,05.e"

9.75-9.05.0"

1 9.78- 19,54. e"

34,6()-28.0,S.e

42,57-33.50.0"

45,00-35.78.e"

A titre d'exemple, sur la ligure ( 1 1 1 . 1 ) sont représentés, par t ra i l cu i i l i nu , ki combe

cinétique donnée par l 'équation du tableau 2 dans le cas d ' u n e c o n c e n t r a t i o n de 9 < X . 5 " < i on

élbanol et par les points, les résultats expér imentaux.
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Figure (lll.1):Evolution de la concentration Cl{t) en
extrait obtenue expérimentalement et calculé

Nous remarquons s u r hi f igure ( I I I . l ) que tous les po in t s e x p é r i m e n t a u x t r a d u i s a n t

l ' évo lu t ion de la concentration en extrai t dans la phase l iquide , appa r t i ennen t a la courbe

c iné t ique ca lcu lée . Pour l 'ensemble des essais, le [ac teur de c o r r é l a t i o n est supé r i eu r a U.^S cl

nous pouvons dire que les équat ions établies t r adu i sen t fidèlement et avec une bonne précis ion

l ' c x o l u i i o n de la e o n c c i i l i a l i o i i en so lu le dans la phase l i q u i d e en J o n c t i o n du temps.

111.2.1. Evolution des coefficients des équations cinétiques en fonction de la

composition du binaire

Dans le but de relier les coefficients A. l i cl b des dit ' !erenles é q u a t i o n s é t a b l i e s

précédemment , avec la composi t ion du b i n a i r e , nous avons t racé sur les figures 1 1 1 . 2 . 111. .^ et

111.4 leurs var ia t ions eu fonc t ion de celle compos i t ion .
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Figure(lll.2):Variation du paramètre A en foction
de la concentration en eau(4.42-100%)
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Figure(lll.3):Variation du paramètre B en fonction
de la concentration en eau(4.42-100%)

Fguro(IH.4):Variation du paramètre b en fonction de la
concentration en oau(4.42-100%)
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Nous remarquons que les coc l f ic ien ls A et B son! des fondions eroissanles de la

leneur en eau dans le b ina i r e , alors que les va leu r s du c o e f f i c i e n t b v a r i e n t t r ès peu.

Ne connaissant pas la l'orme tic l 'expression ma théma t ique qui pourra i t représenter la

var ia t ion des paramètres A et l ï en lonelion de la teneur en eau du binaire , nous avons ef fec tué

une interpolat ion des valeurs obtenues par le biais d'une lonelion poKnomialc qui est, au fa i t ,

le développement l imi t é de la lonel ion inconnue. Après a \ o i r essayé p lus ieurs degrés de la

fonction polynomialc . Tordre 2 s'est avéré le p lus adéquat, puisque i l t r a d u i t f i d è l e m e n t ces

évo lu t ions avec un e o e l l l c i e n t de c o r r é l a t i o n supér ieur à ( ) . ( ) ( ) pour les courbes c i n é t i q u e s

obtenues en u t i l i s a n t comme so lvan t les b ina i res de c o n c e n t r a t i o n a l l a n t de -1 . -12 j u s q u ' à K M ) 0 . ,

en eau. Notons que pour les b inai res r iches en ellumol ( p l u s que ^rvrîS" u ) la cor ré la t ion établ ie

s'écarte des valeurs expérimentales.

Les équat ions d o n n a n t les coef f ic ien t s A cl B en fonc t ion de la compos i t ion du b i n a i r e

s 'écr ivent comme su i t :

l 'oncernanl le coeff ic ient b, nous avons re tenu sa va leur moyenne, évaluée a I U M N é t a n t

donné ses faibles va r i a t i ons .

Nous présentons sur les l igures qui s u h e n t que lques exemples de données

expér imenta les tics évolu t ions d ' e x t r a i t en fonc t ion du temps accompagnées de combes

calculées à p a r t i r des \ a leurs conviées de A, lï et b.
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Figure(lll.5): Evolution de la concentration en
extrait obtenue expérimentalement et calculée à
l'aide des valeurs correlees de A,B et b pour une

concentration d'eau de 4,42% dans le binaire
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Figure(III.G): Evolution de la concentration en
extrait obtenue expérimentalement et calculée à
l'aide des valeurs correlees 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 à
l'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 à l'aide des valeurs corrélées de
A,B et b pour une concentration d'eau do

75% dans le binaire
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Nous remarquons que ecs corrélat ions permeUenl d 'a t te indre la c iné t ique

d'extraction avec une bonne précision (coefficient de corrélat ion supér ieur à 0,98) sans

a \ o i r i ccours a l ' e x p é r i m e n t a t i o n et ce dans le domaine de c o n c e n t r a t i o n s du b ina i r e

considéré, a l l a n t de l 'a/éotropc jusqu 'à 100% en eau.

111.3. Modélisation à Taide tic la fonction cinétique

111.3.1 . Aspecls théoriques |53|

I / é tude c inét ique d 'un système t endan t vers un état d ' équ i l ib re , consiste à dé terminer son

é v o l u t i o n en f o n c t i o n du lemps. Lo r squ ' i l s 'agit . d ' cUid i c r la c i n é t i q u e d ' u n svs te inc solide-

l i qu ide , i l est admis de suivre r é v o l u t i o n , en f o n c t i o n du temps, de la concen t ra t ion moyenne

du soluté dans la phase solide (_\

111.4)

L x p é r i m e n t a l e m e n t . i l est p l u t ô t f a c i l e d ' éva luer la concen t ra t ion du soluté dans la phase

l i q u i d e ( '/(!} au cours de l 'extract ion.

C'es deux relations présentent l'inconvénient de dépendre en plus du facteur "temps", des

condi t ions opératoires te ls : la concentration i n i t i a l e du soluté dans la phase l i q u i d e , la

t empéra tu re , l ' h y d r o d y n a m i q u e cl donc ne peuvent cire généralisées. Ceci, a susc i té la

recherche de relations mathématiques générales p e r m e t t a n t d 'approcher la c iné t ique

d ' e x t r a c t i o n dans les systèmes s o l i d e - l i q u i d e , ("est dans ce contexte que nous a\s v o u l u

modcliser la c i n é t i q u e d ' e x t r a c t i o n , expr iman t r évo lu t ion du rendement en e x t r a i t , en

fonction du temps, à l ' a ide de la fonction cinét ique/ , accessible e x p é r i m e n t a l e m e n t .
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Les relations ( I I I . 4) et ( I I I . 5) peuvent être décrites par une même fonction /=/( ! ). définie

comme la var ia t ion de la proportion du soluté non ex t ra i t , de la phase solide, en fonction du

• temps relatif, t, ; [53]

I yC) ~ ni.jO'Htn ( I I I . 6)

I 1F - / / / „ (111.7)

I Dans ces expressions :

I y désigne la proportion de soluté non extrai t , ni^(l) la masse du soluté dans la phase solide à

l ' i n s t a n t / et nia la masse du soluté i n i t i a l e m e n t contenue dans le solide, toutes deux

exprimées en K^.

m

I
La d é t e r m i n a t i o n expér imentale de la fonc t ion c iné t i que a recours à une autre grandeur

| e \ p i i m c c pai la c o n c e n t r a t i o n du so lu t é dans la phase l i q u i d e ('•(!) à l ' i n s t a n t / . en l\y, DI\l

par sa t eneu r i n i t i a l e dans la phase solide CD en K^,'Kg, toutes deux accessibles

• ex péri menta lement :

I

I
Ou encore :

I

I

I

I

I
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Chapitre/H Contribution à la modélisation du transfert de

On écrira: à / =/ , , B.e b'tl' - u. A ( I I I . 9 )

a est un nombre neltenienl in fé r ieur à 1 île sorîc que </ . ( e « ( 'e.

d'où / = -ln-— ( 1 1 1 . 1 0 )

Ayant /,,, on peut dé te rmine r faci lement t r , par la re la t ion (111.7) .

Il 1.3.2. Détermination expérimentale de la fonct ion c iné t ique

Les résu l ta t s des essais d ' ex t r ac t ion en charge dispersée des graines de co r i andre a \ec

différentes concentrations du binaire : élhanol-eau réalisées à 25'X' avec un hydromod.ule de

() . ( ) ( )3m3/kg et une vitesse d'agitation de 500lr/inn. ont permis de tracer les courbes c iné lKjues

donnant révolut ion de la concentration en ex t ra i t dans la phase I t q u i d e C I ( t ) , en fonct ion du

temps t, et d'établir leurs équations.

Les c i n é t i q u e s d ' e x t r a c t i o n pour d i l l é r e n l e s c o n c e n t r a t i o n s du b i n a i r e son! présentées

par les l igures ( 1 1 . 3 ) c l ( 1 1 . 4 ) du paragraphe I I . 3 . 3 . L e s é q u a t i o n s correspondantes a ces eourbes

ci calculées a Laide des corré la t ions de A, H et h pour des essais réalisés avec des

composi t ions du b i n a i r e a l l a n t tic La/.éotrope j u s q u ' à l O O ' / o eu eau, sont données dans le

tableau j.
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Tableau 3 : Equations des eourbes einéliques calculées à par t i r des corréla t ions de A, H et b

pour différentes conecnlrations en eau

Concentrat ion

en

élhanol,Célh,%

95,58

94,08

90,00

75,00

50,00

25,00

0,00

Concentration

en

eau,Ceau.%

4,42

5,92

10,00

25,00

50,00

75,00

100,00

Coefficient

A

5,72

6,93

10.13

20,69

34,08

42,23

45,12

Coefficient

l i

5,64

6.77

9,39

17,93

28,35

34,03

34,95

Coefficient

b

0,009

0,009

0.009

0,009

0,009

0,009

0,009

Hqua l ion ,

C|( l ) .Kg/m

5,72 - 5.64. e"°

6.93 -0.77.0""

10.13 - 9,3 9V(

20.69 I7.93.C

34,08 28.35.e

42,23 34.03.e

45.12 34.95.e

Les équations du tableau 3 ont permis de calculer le temps d ' é q u i l i b r e te dans chacun

des essais.

II1.3.2.1. Détermination des temps d'équilibre

I.c temps d 'équi l ib re (c correspondant aux di f férents essais, a été d é t e r m i n é en

estimant,en premier lieu, la valeur de la constante a, comme le montre l 'exemple suivant :

Soit : ( ' , ( / )-5.72-5.64.C

, , -alors I . = — I n - = In
h a.A 0,009 </,5.72
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Pour a = 0,1

a -0,01

a -0,001

tc 254 nui

lc 510 mu

t(. 766 n u i

et

cl

cl C.(U 5.71 - 5 . 7 2 K u / r i ï

Nous remarquons que pour la valeur de a 0,001. le temps d 'équil ibre te correspondant

permet d'approcher an mieux la valeur de A = 5,72 Kg/n i " . Nous avons procédé de la même

manière, pour l'ensemble des équat ions des courbes cinétiques donné dans le tab leau .1.

Nous présentons dans le tableau 4. les d i f f é ren t s temps d ' é q u i l i b r e ca lcu lés

teneurs en eau a l l a n t de Ta/éotrope jusqu 'à 100%.

Tableau 4 : Temps d ' é q u i l i b r e pour dilïérciHes concen t ra t ions du b i n a i r e

Concenlrat ion en

éthanol .C'élh.%

Concentrat ion en eau,Ceau,%

i Nous remarquons sur le tableau 4 une v a r i a t i o n du temps d ' é q u i l i b r e le en loue

la composit ion du binai re . Celle v a r i a t i o n est i l lustrée par la f igure ( l l l . ( > )

t ic
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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 l 'augmentat ion de la teneur en eau dans le b ina i r e accélère

rétabl issement de l ' é q u i l i b r e dans le système solide l i q u i d e é t u d i e . Ce r é s u l t a i v i e n t de

conforter l 'hypomèse émise auparavant et qui suggère que la c i n é t i q u e d ' ex t r ac t i on esl

accélérée lorsque la teneur en eau dans le b ina i re augmente.

Par a i l leurs , nous avons tenté de convier le temps d ' é q u i l i b r e avec la t eneur en eau dans

le b ina i re a l l an t de l 'a/éotrope ju squ ' à l ' e au pure par la r e l a t i o n s u i x a n t e :

/.. --X.3934 In C< 778,9800 ( l l l . l l )

Notons que le coefficient de corrélat ion entre les poin ts d é d u i t s de l ' e x p é r i e n c e et

calculés par la relation précédente est supérieur à 0.99.

49



Contribution à la modélisation du transfert de imilicrt1

III.3.2.2. Détermination des teneurs initiales du soluté dans le solide

i

i

N'ayant pas pu mesurer la concentration in i t i a l e dans le solide pour les d i f férentes

concentrations du binaire, nous les avons es t ime en par lant du pr incipe que le coeff icient A de

r é q u a i i v i n c i n é t i q u e qu i t r a d u i t l a c o n c e n t r a t i o n du s o l u t é dans l a pluise l i q u i d e ;'i l ' é q u i l i b r e

est proportionnelle à la concentration i n i t i a l e du soluté dans le solide, é tan t donné que pour

tous les essais nous avons uti l isé la même niasse du solide et le même volume du solvant . A

partir d 'une valeur expérimentale de Co (Co~M24,4.10" Kg/Kg pour l 'éthano! à 7.5%) nous

avons estimé les concentrations ini t ia les pour autres solvants, en considérant pour tous nos

essais le rapport C»/A constant et égale à 6.10" .

i

i

Le tableau 5 nous donne les d i f fé ren ts coeff ic ients A conviés a ins i que les d i f fé ren tes

concentrat ions i n i t i a l e s du soluté dans le sol ide calculées à p a r t i r d ' u n e \ a l e u r expé r imen ta l e

de CD re l a t ive à une concen t ra t ion de 75% en c l l i a n o l .

Tableau 5 : Concentrat ions i n i t i a l e s du soluté dans ic solide pour d i f fé ren ts sohants

d 'ext ract ion u t i l i s é s

Concentration en

éthanol,Ceth,%

Concentration en

eau,Ccau,%

Le coefficient A

45,

Concentra t ion i n i t i a l e

(ext rac t ib le) du

soluté, CO. 10'

1 . K. u '' K. u,
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l
l
l

Partant du fait que Co est proportionnel au coefficient A de l 'équat ion ( 1 1 1 . 1 ) et de

l'équation (111.2) donnant l 'évolution de ce coefficient en fonction de la teneur en eau dans le

binaire, nous déduisons l 'équation (111.12) t raduisant l ' évo lu t ion de la concentrat ion i n i t i a l e

de soluté dans le solide, CO, en fonction de la teneur en eau dans le binaire .

111.12)

Aussi, disposant de toutes ces données, en l'occurrence, les équations des courbes

cinétiques corrclccs, des valeurs des lc et de C(j, nous avons calculé les valeurs de y(l) pour

chacun des essais et représenté y(l)=-f (t,) sur la ligure (111.10)

La représentat ion graphique de y f ( I r ) montre que les p o i n t s déc r iven t une même et

unique courbe pour différentes concentrat ion du binaire a l l an t de 4.42 à I 0 0 ° < i en eau.

.' 1.0

0,9 -

0,7 -

0,6 -

0,5

0,4

0,0 0,2 0,4 0,6 0,8 tr 1,0

* 4,42% n 5,92% A 10% X 25% x, 50% » 75% i 100% gamma cal

Figure (111.10) : Evolution île la fonction cinétique y en fonction ilu temps relatif, t, pour

différentes concentrations du binaire étlianol-eau
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On en déduit alors, que y est indépendante de la eoneentration du binaire. On peut dire

aussi que le système solide-liquide étudié est décrit par l ' équat ion su ivan te de la fonction

• cinétique :

| y -0,50 + 0,45. (in.

Cette équation pourra être utilisée pour atteindre les équations des courbes cinétiques

sans avoir recours à l 'expérimentation.

1II.3.3. Application de la fonction cinct iquc

Ce t rava i l nous a permis d ' é tab l i r les r e l a t i o n s tL.^ l ' ( C ' e a u ) . Co l ' ( C e a u ) et la l ' onc t ion

c iné t i que y -• l 'di). A par t i r de la composi t ion du b ina i re , à t i t r e d 'exemple , nous prenons le

méla i i ' J i ' ?^% en eau cl 7V'-n en é l h a n o l . n o u ^ c a l c u l o n s t., el ( ' , , . Moyennan! ces v a l e u r s et la

fonction cinétique y ~ f(t ,) nous déterminons C](0 donnée par l 'équation ( I I I . 1-1} suivante :

( 1 1 1 . 1 4 )

Sur la f igure ( I I I . I 1 ) sont présentées, par t r a i t con t inu , la courbe c iné t i que donnée par

l ' équa t ion ( 1 1 1 . 1 4 ) et par les po in ts , les résul ta t s e x p é r i m e n t a u x .
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Figure(lll.11): Evolution de la concentration du soluté dans la
phase liquide obtenue expérimentalement et calculée à partir

de la fonction cinétique

La comparaison enlrc la courbe calculée à partir de la foneliou cinétique et l'éuilutiun

de la concentration en soluté dans la phase liquide (/i(l). en l'onction du temps.déterminé

expérimentalement, nous permet de conclure que, une fois établie pour un s\sterne sohde-

liquide étudie clans le domaine de concentration allant de 4,42% jusqu'à 100% en eau .la

fonction cinétique et les corrélations C0 = f(Ceau) cl tc - lU'cau) peuxcnl être ut i l isc ja \cc

succès pour décrire la cinétique de l'extraction, sans avoir recours à l 'expérimentat ion. I c

coefficient de corrélation entre les valeurs calculées el expérimentales est de O.'W
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CONCLUSION

Ce travai l est axé sur l 'é tude cinét ique de l ' e x t r a c t i o n des essences des g ra ines de c o r i a i u l i

par le binaire éthanol eau.

I , 'extract ion a été menée par deux techniques : en charge dispersée et en lit f ixe avec

circulation cont inue de solvant par percolalion.

L'étude c inét ique de l ' ex t rac t ion des essences des graines tic coriandre pour d i f f é ren te s

concentrations du binaire éthanol eau a permis de constater que plus la t eneur en eau dans le b i n a i r e

augmente, plus élevée est la concentration du so lu té dans la phase l i q u i d e . La c o n t r i b u t i o n d ' c t h a n n l

sur cette concentration a élé trouvée s i g n i f i c a t i v e pour des compositions du b i n a i r e a l l a n t de ( J ( ) l > < i a

9-X,5%. en éthanol, et négligeable pour tics composi t ions , en é l h a n o l . a l l a n t de 0 à 7^°-;, d a n s I r

binaire.

Les observations au microscope photonique des coupes t r a n s v e r s a l e s des g i a i n c s a \ a n t s u b i

l ' ex t rac t ion à Télhanol pur et par le binaire à 75% en élhanol. nous la issent supposer q u ' e n présence

d'eau, nous extrayons moins d ' h u i l e essentiel le .

L 'appl icat ion de la théorie de la fonction c iné t ique à l ' ensemble des courbes e x p c n m c n l a l e s

traduisant l ' évolut ion de la concentration en soluté dans la phase l i q u i d e , en I b n c t i o n du temps, a

permis d ' é tab l i r les équations des courbes cinét iques de l \pc e x p o n e n t i e l cl de convier es

coefficients de ces équat ions avec la composition du binaire dans le domaine tic c o n c e n t r a t i o n a l l a n t

de l 'eau pure jusqu'à l'azéolropc. 1/élabMssemcnl de ces corrélat ions condu i f à la prévis ion de ta

c i n é t i q u e d ' ex t rac t ion sans avoir recours à l ' e x p é r i m e n t a t i o n et avec une p réc i s ion s a t i s f a i s a n t e

Par a i l l e u r s , l 'ensemble des données expérimentales a été u t i l i s e pour la m o d é l i s a t i o n d

transfert de matière du système solide l i q u i d e étudié, à l ' a ide de la fonc t ion e i n é l i q u e . 1 es
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CONCLUSION

obtenus montrent que cette fonction est indépendante de la composit ion du b i n a i r e a l l a n t de

Pazéotrope à Peau pure.

Cependant, ce travail mérite d 'être approfondi en s ' intéressant no tamment , à la compos i t ion

des extraits et la mise en œuvre d 'un protocole expérimental qui permet d 'a l le indrc rapidement cl

avec précision la teneur in i t i a l e du soluté dans le solide, ce qui donnera i t accès à la v a l e u r du

coefficient de diffusion apparent dans le solide.

I
I
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Annexe 1

Détermination expérimentale (lu faux djhumidité des graines de
coriandre par la méthode de Dean et Stark

Pour mesurer le taux d 'humid i t é des graines de coriandre, nous avons uti l isé l ' appare i l

de Dean et Stark (voir figure ci-après), le solvant ut i l i sé est le xylène (ben/ène oti toluène).

Le mode opératoire est le su ivant :

I )ans un b a l l o n de 500ml, nous i n t r o d u i s o n s 20g de ma t i è re végé ta le ( ! 0.000 1 u ). nous

versons ensu i t e 200ml de \ lène dans le ba l lon , que nous su rmontons d ' u n ré f r igé ran t m u n i

d 'un récipient gradué. Lnsui te nous portons à rellux (2 à 4 gouttes par secondes), j u s q u ' a u

uniment on le niveau d'eau reste constant et le solvant surnageant l 'eau dans le récipient

devient l impide. Vers la fin du dosage, nous augmentons le chauffage afin de récupérer toutes

les goulles déposées sur les parois du réfr igérant ; enfin, IHHIS laissons ref ro id i r et nous notons

le volume d'eau dans le récipient.

La teneur en eau dans la matière végétale est calculée par la l o n m i l c :

ou

I I : teneur en eau en "u

V : volume d'eau ( m l )

C i : niasse de la matière végétale en g

O.W : densité de l'eau a 20"C



L 1- Chauffe-ballon

2- Mélange xylène-matière
végétait1

3- Ballon

4- Récip ient gradué

5- Entrée d'eau

6- Réfrigérant

7- Sortie d'eau

Appareil lage de Dean et Stark
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*> Résultats des

Numéros de la graine

1

2

3

4

5

6

7

8

9

10

11

12

13

14

15

16

17

18

19

20

21

22

23

24

25

26

27

28

29

30

31

32

33

34

35

36

mesures de diamètre

d1(mm)

3,9

3,16

3,48

3,46

3,14

3,84

3,52

3,34

3,64

3,22

3,88

3,68

3,64

3,84

. 3,76

3,94

3,76

3,88

3,74

3,54

3,44

3,3

3,4

3,4

3,78

3,44

3,82

3,98

3,94

3,6

4

4,02

3,5

3,96

3,76

3,56

des graines de coriandre

d2(mm)

4,28

3,16

3,76

3,74

3,44

4,04

3,52

3,48

3,84

3,4

3,2

3,82

3,76

3,9

3,92

4,26

3,68

4,26

3,92

3,9

3,66

3.38

3,74

3,54

3,98

3,42

3,92

4,16

4,48

3,7

3,92

4,24

3,96

4,2

4,06

3,84

entière

dmuy

4,09

3,16

3,62

3,6

3,29

3,94

3,52

3,41

3,74

3,31

3,54

3,75

3,7

3,87

3,84

4,1

372

4,07

3,83

3,72

3,55

3,34

3,57

3.47

3,88

3 4 3

3,87

4,07

4,21

3,65

3,96

4, 13

3,73

4,08

3,91

3.7
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37

3,8

39

40

41

42

43

44

45

46

47

48

49

50

51

52

53

54

55

56

57

58

59

60

61

62

63

64

65

66

67

68

69

70

71

72

73

74

75

7,6

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

3,7

3,4

3,46

4,34

3,52

3,28

3,44

3,9

3,48

4,04

3,44

3,5

2,96

3,24

4,12

3,68

3,2

3,52

3,74

3,54

3,78

3,66

3,64

3,46

3,74

3,68

3,66

3,8

4,12

3,9

3,52

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

3,54

4,1

4,2

3,58

4,02

3,82

3,94

2,96

3,46

4,1

3,86

3,34

3,6

3,56

3,8

4,1

3,7

3,94

3,7

3,62

3,62

3,54

3,57

3,96

3,63

3,86

3,86

3,18

3,93

3,64

3,61

3,63

3,08

3,35

3,20

3,/2

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
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I

77

78

7.9

80

81

82

83

84

85

86

87

88

89

90

91

9*2

93

94

95

96

97

98

99

100

Moyenne

Ecart type moyen

Ecart type

3,92

3,5

3

3,08

3,36

3,56

3,14

3,24

3,62

3,64

2,98

3,86

4,06

3,66

3,46

3,06

3,6

3,06

3,4

3,22

3,44

3,72

3,46

3,66

3,5554

0,23477624

0,29648248

4,34

3,62

3,18

3,24

3,5

3,88

3,46

3,56

3,84

3,82

3,08

4,22

4,04

3,78

3,52

3,32

3.74

3,34

3,64

3,44

3,64

3,82

3,64

3,9

3,7476

0,2424

0,30725609

4,13

3,56

3,09

3,16

3,43

3,72

3,3

3,4

3,73

3,73

3,03

4,04

4,05

3.72

3,49

3,19

3,67

3,2

3,52

3,33

3,54

3,77

3,55

3,78

3,6515

0,22333

0,28604716


