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I_ INTRODUCTION

Depuis la plus haute antiquité, les parfums et les aromes
furent parmi les premiers signes de reconnail ssance qui
marquarent 1la vie des hommes. Ils furent étroitement associeés a
la vie spirituelle de 1’ homme; ainsi qu’a 1’histoire de la

médecine.

Au début du XVI siécle; PARACELSE, médecin Suisse #tudia
17extraction de "178me" des - - végétaux SOUS forme de
"guintessence” ou {(cinguiéme essence) a lgquelle on donnera le
nom "d*esprit” puis d’ essence et finalement "d*huile

psgentielle™,

De nos jours, l7extraction des huiles essentielles a partir
des éspéces végétales représente' une importance économigque

ronsidérable vue leurs propriétés aromatiques et médicinales.

Nous nous proposons dans le présent travail de contribuer a
17 gtude cinétique de 17entratnement & la vapeur d’eau des hurles

essentielles du bois de Cédre; éspéce trés abondante en Algérie.

En premier -lieu, nous allons’ étudis 17influence sur 1la
rourbe de distillation des paramétres expérimentaux les plus
arcecsibles liés & 1a matiére végétale ainsi qu’auw  procedeé
d evtraction qui sont ¢ le débit de vapeur, la classe

gramulométrique et la masse de matidgre végétale.



Puis nous ferons une étude des différentes Fractions

d’huile essentielle récupérées a différents intervalles de temps

qui renseigne sw  la cinétique des composeés présents dans
1’huile essentielle et fournit une image sur 1*évolution de sa

composition chimique au cours du temps.

Enfin, nous essayerons de mettre en évidence les phénoménes
physico—chimiques pouvant intervenir lors de 1 hydrodistillation
du brnis de cédre, qui dépendent de 1*acidité de 1’eau dans
laquelle est immergé le végétal ainsi, 1’influence du pH est

examinée,
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II. MATIERE VEGETALE
IT.1. GEMNERALITES

La qualité de 17huile essentielle est rapportée & une
espiéce botanique dont 1’identification est souvent difficile. En
effet, 11 est rare de trouver dans une population donnée . deux
individus absolument identiques, les plantes constituent une
ezphoe pouvant inclure des ﬁentainegret parfois des milliers de

combinai sons génsdtiques.

lecs modifications peuvent Etre apportées par plusieurs
facteurs techniques * les hybridations, les races chimiques, les
facteurs de mutation, les facteurs écologiques et géographiques,
les wvariations onteogénigques, traumatisme ou parasitisme du

végéetal et le site producteur de 17huile essentielle.

Ainsi, avant toute extraction, il est nécessaire de situer

la plante du point de vue de 1%esptce botanigue. (1), (2
IT1.2,. PRESENTATION BOTANIDUE DU BDIS DE CEDRE

Le cédre e=t un arbre résineux de premiére grandeur a ﬁnrt
droit 4lancé, et a systéme radiculaire developpé. 11 est
mencigue, son dcorce est grise, les feuilles en rameaux, coulewur
glavgue sont de 1 a 2 ocm de long et vivent génédralement 3 ans.

Le cone ovopide long de S & B cm dressé vers le ciel  au
somret aplatii & vun an, i1 est vert bleuStre ou pourpré; a 2

an=, marron clair ou fonce.



.-

Duant & la classification, le.-genre cedrus est représenté

par guatres espéces =

—en Afrique du nord ¢ Cedrus Atlantica Maﬂetti.

-au Proche orient : Cedrus Libani, Barrel en Turquie,
Syrie 2t Liban.

-Cedrus Brévifolia Dode a Chypre.

~Cedrus Déodora Loudon dans 17Himalaya occidental.

11.2.1 BOIIS DE CEDRE DE L’ATLAS ALGERIEN

ie cadre de 17atlas (Cedrus Atlantica Manetti) trouve snn-

aire naturelle auv Maroc et en Algérie.

sur le plan écologique, le cédre de 17Atlas se devel oppe-

dans des climats et sur des sols trés variés mais présente des
réactions différentes (regénération et croissance) selon les

variantes de ces derniéres.

11.2.1.1 CLASSIFICATION : (3)

Fmhrarnchement @ Gymnospermes.

Ordre . : Coniférales.

Sous ordre ! Orbiétales.

Famille : Pinaceaes.

Gernre : Cedrus.

Ecpétce : Cedrus Atlantica Manetti.

Nom en fArabe 2 fArz.-



11 2.1.2 ALTITUDE =

Les limites altituwdinales supériewre et inférieure sont

détermindes par le climat, le substratum et le relief.

En Algérie, les limites altitudinales du ceédre différent
d’une cédraie 3 17autre. Le bois de cédre se localise entre 1500
et 2000 m d7altitude sur le versant sud du mont Babori par
contre, au versant nord, il descend jusqu’a 1300 m. A Chréa, on
le trouve A 174tat naturel! entre 1200 et 14600 m d’altitudes mais
i1 peut prospérer guand il est introduit & 700 m sur le versant
nord, |

e cédrel de Djurdjura et - Theniet-el-had apparait vers
1700 — 1400 m et s7etend jusqu™a 1700 m daltitude. (4)

TT.2.1.7 REPARTITION DU CEDRE EN ALGERIE

e cédre pst une espéce qui forme en Algérie presqgue
erclusivement, la végetation forestiére des montagnes
supédrioures de Constantine. . Cest dans la for Bt de

Thepiat-al-had que le cidre de 17Atlas atteint ses plus belles
dimensions.,

C?ecst 17espéce la plus avantageuse du point de vue
forestier, sa croissance est rapides; en outre, son bois posséde

des qualités gue nous citerons par la suite.

lLes cédraies en Algérie s”etendent comme suit ' les plus
importants massifs sont ceux des Awres et de Belezma, puls
viennent les massifs de moindre importance en superficie: Djebel

lezre “"Ouled  Yacoub®, chaine de Hodna, Guelthiana, Ouled



Khelil, Rigna Dohtra, les Rabors, Djurdjura, Chréa, Theniet—el-

had et 1’Ouarsenis.

Artusllement les for®ts du. cédre occupent une superficie

b
I

d’environ 283002 Hectares =0it de la surface des FforgEts en
Plgérie. (I}

I1.3 PUALTITES T USAGES

le bois de cedre est lourd, uni,  compact et

 résineuxisusceptible dTacquérir un trés bon poli, dune densite
de 0.4 A 0.8, il ==t jaune brun et son odeur est spéciale.

11

71 est doud diune tré: grande résistance mécanique  pour

contrer 17adverzitd des parscites 2t du feu pbt cercl grice a sa
foruttd = regénératicn developpse. I1 a été rendu célebre par

I1rs prnlnitations massives de son bois wtile et iagputrescible.

Tl o=t wtilisd dans la charpente, la confection des ponts,
dee hetosin ot 17ehinisterie, on en fait aussi des boiseries et
i oest A7aptant meilleuwr pour la construction des armoires que
=ar adewr aromatigue 28 spn oamertume gQul se commuaniguent a4 tout
me q’non v renferme; empfchent les insectes de jamals y deposer

loers neutfa,

La régine retirte du cédre dStzait un des principaux
ingradients des ambaumements dgyptiens. Seloun DIOSCORIDE, o est
un reméde souverain poosr les maux dyeux, de dents et la morsure

decs ~erponte ot 2nimavk venimeux.

Do 1a EDUCHQ: on distille traditionnellement wn goudron

(FATRANFY utiliséd pow les peaux de chévre et comme reméde. (52
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IIT HUILES ESSENTIELLES

TTI7T.1 CENERALITES
FTT.1.1 DEFINITION *

Les parfums qu’exhalent certaines plantes et principalement
leprs flewrs; sont dus 4 la  prészence dans les. cellules de
mnlécuiles vplatiles que 17on designe par le terme "essence',

secrétion naturelle élaboréde par l7organisme végétal.

tihuile essentielle est 1%extrait naturel obtenu par
distillation & 1a vapeur d’eau de ce afme organisme végétal.

El1ls pst donc en fait 17 essence distillée.

Muzsnd 1a distillation est parfaite, la constitution de
1huile escentielle se  rapproche  sensiblement de celle | de

1’ eoscence,

lLes rompnsés volatils ont la propriété de se solubiliser

dens les huiles - et les graisses et par la méme ont regu

empirinouement 1le nom dbhuile essentielie; le terme "huile®

spulignant 1e caractére visgueux et hydrophobe de ces
substances: le terme Tessentiel®™' se  comprenant comme la
caractéristique mrincipale de 1la flante A travers =13

evhalaisons,

Le dafinition selon les normes {(dee 17 Essential 'Dils

PAscociation (E.0.A.) pour les U.S.A.; de l1’Association Frangaise

11..



de Normalisation (A.F.N.0O.R.) et des autres commissions de
normalisation, enfin celles de ,1’Internaticnal Standards
Organisation (I.5.0.)? esf la suivante. s "les huiles
essentielles sont des produits généralement odorants obtenus
s0it par entrainement a la vapeur d;eau de végétaux ou de
parties de végétaux, soit par expression du péricarpe frais de

certains héspéridés™.

1171.1.2 LOCALISATION DES HUILES ESSENTIELLES DANS LES
PLANTES = . ' ‘

Les huiles essentielles sont largement répandues dans le

régne végétal avec des familles A& haute teneuwr en matiéres

odorantes.

Elles peuvent se rencontrer dans tous les orgaﬁes végeétaux,
les écorces, les sommités fleuwries, les racines, les rhizomes,

les fruits et le bois.

Dans une méme plante, elles peuvent . 8tre présentes a la
fois dans diff?rents porganes; la composition des essences

pouvant varier d’un organe a 17 autre.

] Les essences peutvent @8tre localisées dans des cellules.
sécrétrices isolées; mais on les trouve les plus souvent dans
des orgenes sécréteurs spécialement différenciés et variables

suivant les familles botaniques. (&)

*

12



IT1 1.2.1 LOCALISATION DE L°HUILE ESSENTIELLE DANS LE BOIS
DE CEDRE : '

Selon la situatinn des huiles essentielles dans les végétaux,

on distingue des dépéts exogénes et endogénes.

lLes dépsts exogeénes se trouvent & la surface des organes du
végétal qui durant la végététinn produisent 1’huile essentielle,

lagquelle donne 17 arame caratéristique du végétal.

Les dépsts endogénes se trouvent a 17intérieur des organes
du végétal. Certains sont constitués de cellules vivantes;

d”autre sont formés de cellules mortes.

les espéces végétales de la famille du cédre possédent des
canavx contenant 1’huile essentielle. Ces canaux sont de type
chisogéne (formés par la dilatation des especes

intercellulaires).

Leurs parnis'sont faormées de cellules A sécrétion. Les
canaux rhisogénes des espéces de cette famille sont entoureés
d”une couche de cellules mortes, lesquelles évitent’

1*applatissement des canaux.

Dans les racines et le tronc, cette couche est mince mais
dufe. l es ﬁanaux forment un réseau infini dans le tronc et dans
ies racines; tandis que dans les feuilles (aiguilles), ils ne
sont pas nombreux et sont dispnsés sur la longueur de 1la

feuille.
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Les espéces ayant dec dépsts endogénes (cas du cédre) sont
plus riches en huile @2ssentielle, et peuvent gtre séchées et
stnckées lonotemps avant I "extration de ieur huile

essentielle. 7y
TI7.1.7 LES PRINCIPAUX CONSTITUANTS DES HUILES ESSENTIELLES

tes Muiles eosentielles sont des liquides aromatiques
produits et emmagasinés daﬁs les différents organes de certaines .
plantes: Se sont des mélanges ordinairement complexes ae
composés  organigues, lewrs constituants majoritaires sont
nénsdralement les terpénes, diterpénss, sesquiterpénes et les
derivés pxygénés (alcool, aldehyde, acide, cétone,...) de ces

composds . (B)

o rours diy dernier siecle, des centaines d&  COmMpDSEs
orgsznifques ont été identifiés parmi les constituants nafurels
des huiles essentielles; quelguec uns de ces composés sont
sutrBmemont rares se trouvant seulement dans une huile, d”aulres
zort  commiens et ont 4té& ochservés ‘dans  un certain  nombre

4 heri tes,

Annrovimativenent 150 différentes huilies sont utilisées au

hi
-

nivyean des hases commeroclal

£

=

Bien que 12 guantite totale de ces matiéres produiles par les
induetrime rhimigues ctandards est faible, Elles constituent les
mati deee premidres les plus importantes pow  les industries des
narfums.les larges utilisaticons des huiles essentielles sont pour
les forauletions aramat

iques wutilisées dans les aliments, les

bniceons et les produits pharmaceutigues. (9)



Au seir d’une huile essentielle, on trouve les molécules
les plus diverses: de sorte gqu’il est bien difficile d”établir
une classification basée sur une fonction chimique, d7autant
plus qgue les essences en renfermant un grand nombre, en
proportions variables, suivant leur origine, ces mol écules sont

généralement = (6)

111 1.3.1 TERPENES : (Composés en CIO)'

Se sont des hydrocarbures cycliques et volatils de formule
brute CIOHié se trouvant dans les essences naturelles; 1ls sont
en grande partie responsable de 1°odeur suave des plantes ainsi

que des fleurs et quelgues uns sont employés en parfumerie.

A res terpénes, =1 rattachent leurs prnduits_

10H1E| et CIOH20,a1n51 qu’un certain nombre de

produits naturels & fonctions chimiques spéciales surtout

d’hydrogénation C

1*alcool. aldehyde et cétone. On rattache encore a cette série

" isoprénique des composés acycliques.

11T 1.3.2 SESRUITERPENES : (Composés en Cls}

. ‘ .
Se sont des composés de formule brute C15H22 ,615H24 ou
CiSHEb constitués de trois éléments isopréniques, disposés de
facon A donner des structures aliphatigques et mona ou

polycycliques; ils 58 trouvent dans . diverses essences
naturelles. -
ITI 1.3.3 DITERPENES : (Composés en 020)

Buatre éléments isoprénigues sont acycligues et cycliques.

I1T 1.3.4 TRITERPENES @ (Composés en CSO)
I1s comprennent six éléments isopréniques et sont

aliphatiques ou polycycligues.
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11T 1.3.5 TETRATERPENES : (composés en Cao’
les tétraterpénes les . mieux connus sont les

caroténesthydrocarbures coleréds et importants du point de vue

biochimigque, ils sont trés répandus dans les légumes et les

graisses animales. Ces substances contiennent une longue chaine

A double liaisons conjuguéecs responcables de leur couleur. (10)
TI?T 2 L*HUILE ESSENTIELLE DU BOIS DE CEDRE

ITYT 2.1 LES PRINCTIFPAUX CONSTITUANTS DE L "HUILE
ESSENTIELLE DU BOIS DE CEDRE :

L?atude rhimique des constituants des huiles essentielles a

permis de découvrir plusieurs  classés de composeés
organiquesil’une dos plus importantes est celle des
soqmui terpénes. Ces composés ont parfois des structures

irhahituelles tels que, le cédrel (ElﬁH?bD)’ un alcool tertiaire
caui est oun constituant caractéristique de 17huile du bois de

chdre,

A cause de son haut point d7ébullition et son agréable et
discréte odeur, 1le cédrol est principalement utilisé comme

fivatif dans les parfums, produits cosmétigques et savons. (11)

H ~ CH.} ‘ CH§
N /\ . CHy 2
g \)
///\\\§“~0H
== H
. ' CH5

»~CHy
CHy Cédrol
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Les analyses Ef¥ectuéeé sur 17huile du bois de cedre de
1?Atlas ont montré que les principaux constituants de cette
huile sont les himachalénes.' |

Tl1s sont une des matiéres prémiéres de 1?industrie de la
parfumerie et leurs syntheses ont #ait 1’objet de différents
travaux. Leur réactivité a été. examinée pr1nc1palement par les

équipes de DEV et de TEISSEIRE. (12)

SOIRsoes)

a himachal éne ~ p himachaiéne T himachal éne

L?atlantone est aussi un des principaux . constituants de
1°huile essentielle du bois de cedre de 17Atlas; 11 se cnmpnée,
d’un mélange de deux cétones monocycliques ClSHZZD qui ‘sont

classées en a et y atlantone.

Ces deux cétones sont trés-sensibles et ne peuvent @Etre
séparées 17une de l’autre; L?atlantone n"est pas utilisé dans

les industries. (11)

CH, CHy
7N N
Q= CH5 ' O = CH5
“ o atlantone — o H ‘ » atlantone

//C
HayC \CH5 C\

17 HiyC CHs
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IV TRAVAUX ANTERIEURS

De nombreux travaux ont étéd efféctués sur les divers types
de cédre existant de par le monde {(Atlas Maghrébin, Himalaya,
Virginie, Liban, Texas et Afrique de ’est).Certains traitent
des propriétés physico — chimiques, d’autres de 1la composition
chimique des huiles extraites de son pnis et de la structure de

ses constituants.

IV.1 COMPOSITION CHIMIDUE 'DES HUILES ESSENTIELLES DES
- DIFFERENTS TYPES DE CEDRE :

IV t.1 ROIS DE CEDRE DE L°ATLAS :

L essence de cédre de 17Atlas est préparde par distillation

du bois de cédre de 17Atlas, Cedrus Atlantica Manetti, arbre

trés vpoisin du cédre de Libans le rendement varie de 3 a 9 %.
(13

Les travaux menés A ce jour sont ceux effectués sur le bois
de cédre de 17Atlas Marocain puis ceux  sur le bois de cédre-

Algérien.

IV 1.1.1 BOIS DE CEDRE DE L’ATLAS MAROCAIN :

ta présence du méthyl—-1 acytyl-4 éyclnhexane dans l’huilé
essentielle du cédre de 1°Atlas & #té signalée pour la premiére
fois par GRIMAL en 1902 et celle du o atlantone et du 3
atlantone par A.PFAU et P.PLATTNER en 1932 - 1934.

En 1961, JB—BREDENBERG et H.ERDETMANN ont isolé 1'a et le 73
himachaléne de 17huile de 1’Atlas.
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En 1974, M.PLATTIER et P.TEISSEIRE ont réussi a isoler cing
hnuveaux terpénes en 1*occurence le » himachaléne, le y dihydro
7,8 aryl himachaléne, 1°a epoxy 6,7 himéchéliﬁe 2,3, le dihydro
12,13 trans «a atlantone et une lcétnne . sesquiterpénique
bicyclique dont la structure exacte n’a pu Etre déterminée, mais
qui a Fait 1°cobjet d’un autre travail dans lequel ils
signalérent que la Etructure'du composé serait 1e résultat d’un

réarrangement de 17a epoxy &,7 himachaléne 2,3. cité par. (14)

1v.1.1.2 BOIS DE CEDRE DE L’QTLQS ALGERIEN. (14),(15)

Des trévaux récents se sont intérééﬁés.a 17extraction et a
1’analyse de 1°huile essentielle de cedre de 17Atlas Algeérien.
t*analyse par chromatographie en  phase gazeuse et par
chromatographie gazeuse couplée & la spectrométrie de masse (CG
/ SM) équipée d’un systéme de données, a permis d’indentifier
les constituants majears de 17huile tout en  évaluant leur
tenaur. Les résultats de ces études sont regroupés dans les

tablgaux I et TI.
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Tableauw 12

Composition en constituants majoritaires de 1 huile

essentielle du bois de cédre de Djurdjura obtenue
par entrainement a la vapeur d’eau.

Analyse sur colonne apolaire

Analyse sur colonne polaire

Constituants Teneur (%) Constituants Teneur 1{%4)
a himachalene 1.17 - 7.98 a himachal éne 1.87 - 10.75
o CarYDphyllénE 2.24 — bH.96 o caryophylléne 1.83 -7.82
3 himachal éne 1.84 - 20.8% 3 himachal éne 3.81 - 26.87
Epoxyde du 3.58 - 9.30 Epoxyde du 6.86 — 17.46
3 himachal éne 2 himachal éne
Sesquiterpéne 5.21 - 14.55 |Alcool sesquiter— [6.91 — 2.40
M = 2?2) pénique- 1
Déodarone 2.04 — 2.8Bb6 Déodarone 1.34 - 2.04
Alcoel sesquiter-— Alcool sesquiter— (4.08 - 4.87
pénique pénique— 2 . -
Cis a atlantone 2.66 - 3.64 Cis o atlantone 2.74 — 4,20
Trans a atlantonej 14.992 - 17.00!Trans a atlantone

20.24 -22.46
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Tableau 1! : Composition =2n constituants majoritaires des
extraits duw hois de cédre de 1*Atlas Algérien
obtenus par extaction a 17hexane.

Analyse sur colonne apolaire

Constituants | . Teneur (%)
a himachal éne 4.4 — 11.2
Pﬁy himachal éne 3.1 - 9.#
3 himachal éne . ' 7.9 - 2&6.7
a calaroreéne 1.3 — 4.2
‘Dihydro—-aryl - 4.1 - 10.2
himachal éne .
Epoxy himachaléne 10.7 - 2Z2.4
y atlantone 0.2 — 1.0
Cis o atlantone 1.9 — &6.3
Trans a atlantone 10..6 — 22.8

IV.Z2 PROPRIETES PHYSICO-CHIMIQUES DES HUILES ESSENTIELLES
DES DIFFERENTS TYPES DE CEDRE

Dans 1e but d7évaluer la gualité et 1a composition de
1’essppce extraite, il y’a lieu d?arnalyser l1*huile extraite en
mesurant ses propriétéé physico—chimiques dont les définitions

sont 1es suivantes @
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Densité dt4 :

C'ecst le rapport du poidé d’un certain volume d*échantillon
a2 une température t au poids du mEme volume d’eau & une

température standard.
a densité est mesureée a la balance a densité
{Moht . Westphal) ou avec un picnométre pour des mesures plus

préci ses.,

. . Lt
Pouvoir Rotatloire an H

C*ecst 17angle exprimé en milliradians cu en degrés, dont
tourne le plan de polarisation d une lumiére de longueur d”onde
S5872.3 - 0.2 nm (D ¢ raie jaune de soduim), lorsque celle ci
traverse une épaisseur de lbO mm d’échantillon pris a 'une
température t. On l1la mesﬁré au moyen d’un polarimétre a lecture
directe nu photoéléctrique aver un tube de 100 mm ou des tubes
de 50 et 20 mm dans le cas des essences colorées afin de
fimipuer 1e trajet optique du faiseauw de lumiére " polarisée. On

raméne dans troos los cas 1e résuliat trouve a4 100 mm.

.

2

. , 20
Imdice de réfraction n D‘:

C'est le rapport entre le sinus de 17angle d'incidence et
le sinuse de 17angle de réfraction d'un rayon .lumineux de
longueur d7onde 5A2.3 — 0.3 nm {radiations D1 et D2 du sepctre
de sodium); passant de 17air dans 17 échantillon, maintenu a
température constante. La température' ﬁe référence est  20°0C5
sautf pour les huiles essentielles qui ne’ sont pas a 1 etat
liguide & cette température. On peut la mesurer au moyen du
réfractemdtre d7abhe en employant un systéme de prismes

thérmpoctatés,

k3
e |
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Indice d’acide I.A :

C’est le nombre de milligrammes de potasse nécéssaire pour
neutraliser 17 acidité libre contenue dans un gramme d’huile

essentielle.

S56.11 ¥ V ¥ N

-
p>
H

V 2 VYolume de KOH (millilitres)
: Normalité de la solution de KOH.

m * Masse de 1’echantillon d’huile essentiell (grammes).

Indice d’ester I.E :

C’est le nombre de milligrammes de potasse néceéessaire pour
saponifier les esters contenus dans un gramme d’huile
essentielle.la durée de la saponification 4 17ebullition au
bain-marie varie de 30 minutes & 2 heures.

Solubilité dans I7alcool éthylique diiué H

cette détérminatinn permet de déceler rapidement certaines
falsifications grossitéres ou encore 17état  de fraicheuwr d’une

huile essentielle.

On 17exprime en nombre de volumes d?alcool éthylique de
titre connu pour un volume connu d huile essentielle. On emploie
surtout les alcools a 60, 70, 80, 90 degrés alcooliques. On note
la température A lagquelle a été efféctuée la mesure. Certaines
huiles rpasentielles provoquent un trouble aveo un excés d’alcool.

(par exemple les huiles essentielles agées).
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Les principales

caractéristiques

physico-chimiques

1"huiles essentielle du bois de cédre de 1’Atlas Maghrébin

rassembléesidans le tableauw IXI.

de

sont

Tableau I1II:Propriétés physico-chimiques des

huiles essentielles

des différents types de bois de cédre
. 16 20 20
Régions (types) d a o h " I.E |I.E{AC) 590
AL GERITE (13) . 1.0066 _ 1.50%6 —
1.0331 1.5178
ALREGIE (15) 0.9487 420327 1.5095 Sa 24 —_— 4.8 a
‘ 0.95604 4387° 1.59155 3.70 9.2 v
MAROCC (14) Q.2450 {43007 1.5120 Jalljié a 30[1al10v
Q.2680 6220° {1,.5170
MAROC (17) 0.9384 35027 [1.5061 3.70|28.26 132 av
0. 9387 49°17 11.5132 8.856140,01
MARDC (18) 0.9390 |+ 4500 - sup |28 A 40linf a
-0.9430 55°0° a 20 10 v
* I.E (Al Indice d’acide aprés acétylétion.
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V LES DIFFERENTS PROCEDES D'EXTRACTION

Suivant qu’on doit prendre, comme point de départ les
pétales, les +feuilles, 1%écorce, la racine ou le bois du
végétalson met en oceuvre différents procédés d extraction des

huiles essentielles qui sont les suivants:

1- Ekpressinn a froid.

2-I- Extraction par eépuisement au moyen de corps gras,
cette opdération Ffaite &4 Ffroid porte le nom
d’enfleurage,et 4 chaud dans la graisée fondue
celul de macédration.

4— Extraction par solvants organiques volatils.

S- FExtraction par dioxyde de éarbnne liquide ou
sunercritigue.

&~ Extraction au forane 113.

7~ Extraction par distillation & la vapeur d’eau. (19)

Dutre la variétéd des matiéres premiérEE, il existe un autre
facteur qui introduit cette diversité qui est la sensibilité
considérahle de certains parfums gui oblige a h’employer que des
moyens peu violents sans intervention d’agents chimiques trop

énerastigues,
V.1 LTEXFRESSION A FROID ' (20)

Cette méthode primitive ne peut Btre utilisde que lorsgque

la matiere premiére est riche en essence.
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Flle consiste & soumettre cette matiére déchigquetée a une

forte pression de fagon A faire sortir 1’ essence des glandes qui

l1a secréatent ou des cellules qui la contiennent.

Cette méthode n’est utilisée que pow 17 obtention ﬁaé
essences d’héspéridés eobtenues & partir du zeste des fruits
(citron, prange, mandarine, cédrat, limette, bergamote...etc).

V.2 LPENFLEURABGE =

La méthode par absorption, désignée plus généralement sous
1e nom 2Penfleurage est  appliquée au traitement des fleurs
shgceptibles, ure fois cueillies, de continuer a produire de
1°huile essentielle. L’enfleuwrage eost basé sur 1la propriété que
pocssddent 1a graisse et les huiles grasses d” absorber et de

reterir 1Tescence ainti produite.

Flle consicte a laisser en rontact, aussi longtemps qu’il
pst nécéssaire, les fleurs sur une méme graisse. La pommade
narfumée ainsi obtenue est traitée par un solvant comme 17 alcool
qui ne dissout gue les principes odorants. Par évaporation de la
solution alconligue, on obhtient 17essence pure correspondante

qu’on appelle essence absolue. (Z1)
V.7 MACERATION :

~La marération ne gdiffere de 1’en¥leurage que parce que les
fleurs sort mises en contact, non pas averc des graisses solides,
mais avec des graisses fondues. Cette méthode d’extraction par
épuisement par les graisses A chaud & pouwr effet d°augmenter

ranidement leur pouvoir absorbant.
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t *edeur de la pommade est d* autant plus fine gque les fleurs

seront restées moins longtemps au contact de 1la graisse. (20)
V.4 EXTRACTIDON PAR SOLYVANTS DRGANIGUES VOLATILS :

le principe de cette extraction est trés simple, il
consiste A dissoudre les substances odorantes dans un solvant

que ! on dvapore ensuite.

tes huiles esgentielles de certaines fleurs (Jasmiﬁ,
Viplette, Mimosa,...etc? - sont trés instables a haute
tempeérature,

L’extraction par entratnement a la vapeur d’eau provogue la
décomposition et 1a polymérisation de ces huiles; pour éviter
cela d”autres méthodes d’extraction sont usuellement utilisées

c’est 1’extraction par solvants volatils.

L’extraction par solvants volatils & été utilisée pour 1la

-nremidére fois par RORIGUET en 1835.

Dans 1a pratique, 1e procédé d’extraction a4 1’aide de

solvants volatils se divise en guatre parties: (20)

a- Choix et purification du solvant.

b— Epuisement méthodique des fleurs.

c~ Evaporation du solvant et préparation de la
cire parfumée.

d- Récupération du solvant.
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L’avantage essentiel de cette méthode est gque les produits
- obtenus sont en principe plué complets sur le plan aromatigue
que les huiles essentielles obtenues par entratnement ‘a 1la
vapeur d’eau. cépendant, 1’extractéon par sclvants volatils

présente certains inconvénients parmi lesquels on cite @ (22)

- Actipn thermiqgque sur les extraits ' En principe,
1°un des critéres de choix du solvant réside dans sa température
d*dbullition sachant que 17extrait sera soumis a cette
température durant tout le cycle de concentration.

-~ S8nluhilité deg croncréates obtenues par extraction
directe au sonlvant doit Etre adaptée au milieu dans lequel

1’putrait -sera utilisé.

V.5 EXTRACTION PAR DIOXYDE DE CARBONE LIGQUIDE  OU
SUPERCRITIQUE '

C’est un procédé gui uwtilise le dioxyde de carbone sous deux
édtats, liguide ou supe?critique. Cette technique, décrite
récemment dans ses applications potentielles pour 17industrie
des aromes et des parfums5 est basée surnle fait que certains
08z, not amment le dioxyde de carbone, dans des conditions de
nression dites critigques ou supercritiques, présentent un

pouvoir de diessolutipn aceoru vis a vis des huiles essentielles.

le diagramme de phase pression / température du dioxyde de
carbone traduit 17état d’équilibre de trois phases au point
triple. Au dela du point critigue (31.4°C, 73 bars), le dioxyde
de carhone ne peut plus Btre liquéfié = il est dit en état

supercritique.

[
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La densité est alors voisine des liquides et ses qualités
dissolvantes sont plus ou moins sélectives selon la température,
la pression et la nature du soluteé.

Les industries d?extraction 1°utilisent actuellement sous
dew: états selon un mBme fonctionnement ol seules les pressions
différent. '

Tl est possible également de jouer sur la pression et 1le
taux d’hydratation relatif de la matiére premiére extraite pour
Séparer certes une huile essentielle de 17extrait végeétal, mais

aussi un composé odorant particulier d’une huile essentielle.

Il s’agit donc d7un procédé Lrés séleéctif et certainement

promis A un bel avenirj mais qui. a cependant 17inconvénient

d*exiger de

ifl

pressions élevies, donc une technologie

sophicstiquées,
V. & EXTRACTION AL FORAME 113

L?application du‘concept de raffinage végétal défini a
17instar du raffinage petrolier comme une séparation séguencée
sans dégradatioh‘des différents constituants d’une plante a
1"extraction d huiles 955entielles, A permis de mettre au point
une technonlaogie originale ﬁ’extractinn dont les coproduits sont
les huiles végétales, les cires et 1é éuppnrt solide constitue

de prlvysacharides de réserve ou paridtaun.

En regard des techniques d’expluitatinn actuelles en
ruptwre avec cette démarche de valorisation Gglobale du potentiel
chimigue des végétaux traités d’une part, de 1la problématique

sconomique posée par 17 extraction des huiles essentielles, des



travaur ont été efféctuds dans le but de rechercher ce que

pouvait anpporter 1'arsenal des sclvants extractants.

5]

e genlvant choigi fut le trichlore 1.1.2 trifluoro 1.2.2

cthane. ou forane 113,

bes solvants pelaires tels gque, . 17 ethanol, 1" éther,
I17acétnne, ou apelaires tels gue 1" hesane et 1"éther de pétrole,
naraicsent trop sélectifs  pour permettire une extraction

“"a4ouilibrée" comparable A l’hydrndistiliation qui est le

+

le protocole  opératoire de ce procédé d’extraction au
forene 117 est simple dans son principe. 11 se décompose en

trrise stapes . (voir +igure 1),

1- Evtrarction proprement dite qui permet donc une
dovhle valorisation do végétal en une seule étape. A 17issue de
cette gtane, on récupére un résidu végétal sec, donc stable et

vala-izabhle, car lo forane 113 entraine également 17 eau.

2- Reéyclage du solvant: le sdlvant est recyclé vers
le réactour diextraction par distillation. Cette deuxieéme étabe
'prﬂduit ume concrate c’est A dire un mélange de 1°huile
lipidique et de 1"huile essentielle.

‘ Z- Séparation de l;huile esesntieller elle peut  FBtre
pratiquée par simple entratnement a 1a vapeur des composés

caromatigues,



Ce procedé présente un triple avantage sur
17hydrodistillation qui revient A traiter la matiére végétale

avec d?impartants volumes d*eau portée a 1°ébullition.

'1— Exploitatiun Dptimalé de la matiére Qégétale= Les

résidus de 1 hydrodistillation sont ici des coproduits.
2- Diminution des rejets liquides et solides.

3— Réduction de?la consommation énergétiques Elle est
cing fois plus faible pour 17extraction au forane 113 compte
ténu que 2 solvant 3 une température «’ébullition de 47°C et
que sa chaleur latente de vaporisation et qhinze fois plus

faihle que celle de 1’eau. (&)

- SBubstrat végétal

Extraction
recyclage| ———— au - résidu végétal
forane 113

i
v

e

Forane 113 ¢ Distillation

|
V -
concréte

|
A4

Hydrodistillation

Lipides « l 1 : » Huile essentielle

Figure 1 : Organigramme du procédé diextraction au

forane (13

=
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V.7 EXTRACTIDN PAR ENTRAINEMENT A LA VAPEUR D’ EAU
(Distillation)

la distillation dont il s’agit ici n’est pas la
distillation homogéne; celle ci ne serait pas employable pour
1*extraction des essences & cause de 1a température élevée qu’il
faudrait atteindre et de 17altération des produits qui en
résulterait: 11 s’agit uniquement de la distillation en prééence
d’eau, c’est a dire de 1a distillation de deux liquides non

_ miscibles.

le principe sur lequel est basée cette opération a été mis
en évidence par LIERIG en 1832 et nest 'au fond qu’une
conséquence de la 1pi de DALTON sur le mélange'des gaz et des

vapeurs,

Lorsque des corps liguides non miscibles et n'exergant
aucune action 17un sur 1’autre se trouvent mélangés, la tension
de vapeur du mélange est la somme des tensions maximales de

chacun des corps 4 la température considérde.
I1 en résuite deux choses @ (20)

a—- 12 mélange entrera en ébullition lorsque la somme
deé tensions de vapeur sefa égale ala pression qu’il supporte;
c’est a dire A une température qui sera nécéssairement
inférieure A la température d”ébullition ﬁu constituant le plus

volatil.

b— tant que les deux corps resteront en présence et

quelles que soient leurs proportions relatives, le point
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d’ébullition du mélange restera fixe et comme chagque corps
distille proportionnellement 4 sa propre tension de vapeur, la

composition du distillat restera constante.

L’entratnement a4 la vapeur d’eau st le plus ancien des
procédés d’extraction des huiles essentielles a partir des
végétauxi c’est cependant son principe dé baée qui a permis
1*inpitiation des autres techniques de distillation utilisées

aujourd hui.

11 est basé sur le Ffait que 1la plupart des composés
cdorants vplatils sont susceptibles dY8tre entrainés par des
aérosnls de vapeur d’eau du  fait de lewr point d’ébullition
relativement bas et de leur caractére hydrophobe. ‘115 ne sont
donc ni retenus par et dans les biopolyméres de 1la plante, ni

salubilicés dans 17eau.

Ce procéde a été considéréd par plusieurs auteurs comme un
des ras particuliers de-la distillation des mélanges liquides

dont 1les constituants sonts

- Spit complétement insolubles (huile et eauw).

- 8pit complétement solubles (huile essentielle comme
un mélange de plusieurs constituants). :

- S8Spit partiellement solubles (1°eau contenant des

traces d*huile ou 17huile contenant des traces d’eau)d.

Selon la théorie de 1’entra?ﬁément a la vapeur d'eau des
builes sesentielles, formulée par VON RECHENBERG, la diffusion
de 1°7huile en milieuv aqueux thydrodi ffusion) ést la premisére
nhase du processus etil’étape limitante régissant 'la cinétique

de 17entrainement. (23}



Le principe de la.diaﬁillatiun‘en alambic classique repose
sur le passage d un flux ascendant de vapeur au - travers d’une
masse de matiére végétale contenue dans une cuve étaﬁche et
reposant sur une grille perforée. La vapeur se charge
progressivement d*’huile Egsentielle et s’échappe par un ﬁrifice
pratiqué en partie haute de 17 appareil; cette vapeur chargée est
ensuite cqndensée. lLes condensats sont récoltés séparés dans des
récipients spécifigques appelés "vases florentins" et disposés en
série afin de favoriser la décantation de huile essentielle par
rapport 2 1’eau. Les eaux de condensation accumul ées au fond de
1’alambic sont périodiquement évacuées afin d’éviter leur

contact 2vec la matiéré A traiter.

L’entratnement & l1a vapeur d eau ést le procédé d*usage
pour 1’extraction des huiles essentielles des végétaux et peut
Btre réaliss en discontinu ouw en continu. I1 est préféré aux
Aavtres peorédés pour 17extraction des matiéres végétales riches
ern huile et lorsque 1es ronstituants de cetle ci sont stables a

une température dlevée,
Parmi ses avantages, on peut citer:

— La mise en oeuvre simple.
- L’utilisation de la vapeur d’eau, disponible et A&

bas prix.

Cependant on ne peut pas 1’appliquer dans tous 1les cas &
cause de 1’intervention de la chaleur et de la vapeur d’eau dans
la production de certains constituants des huiles essentielles

qui conduisent A la formation d artéfacts.



Fn plus de la formation des artéfacts et de la difficulteé
d’evtraire les produits odorants peu volatils ou ceux
appréciabhlement solubles dans 17eau, il y’a d”autres effets qui'

accompagnent 1%entratnement & 1la vapeur d’eau qui sont @

— La diffusion de 17huile et de 1’eau d’old le terme
d*hydrodi ffusion, ‘

-~ 1’hydrolyse de certains constituvants de 17huile
agsentielle. '

- La décomposition de certains constituwants de 1”huile

essentielle occasionnée par la chaleur. (24)

V.7.1 HYDRODIFFUSTION =

Soule ure nartie de 1 huile est présentéde a4 la surface de
la plante et se trouve 1mméd:atement disponible pour la
vapnriﬁatibn; 1e reste de 17huile arrive A la surface seulement
aprés diffusion gui  inplique uwune pénétration mutuellel des
différontes cuhotances jusqu’d ce guun fquilibre soit  établi

darn=s lg svsiteme )

tars la distillation A la vapeuwr d’eau, la pénétration de
l1a vapeur dans les celluleps végétales nest pas réelle et cela
pewt Btre aisément prouvée en effectuant cette distillation a la

vapeur surchauffée,

1a distillation offre une meilleure condition pour le
phénpméne d’pemose car 1a température édlevée et 1e mouvement de
1’eaun engendrent des fluctuations a 17intérieur de 1’alambic
accéldrant ainsi la force de diffusion & tel point gque toute
17huile essentielle contenue dans les lLissus de la plante peut

Btre collectée,



V.7.2 EFFET DE L’HYDROLYSE :

Le second effet accompagnant la- distillation des plantes

aromatiques est 1 hydrolyse qui est une réaction chimique entre.
1’eau et certains constitwants des huiles essentielles,

particulieérement les esters a température édlevée.

dEn partant d’ester et d’eau, une partie de 1°’ester réagit. et
A 17équilibre le systéme contient de 1°ester, de 1%eau, de

17alcon! et de 17 acide.

de mFme si les alcools et les acides ont  é6té  présents au
départ; on  peut retrouver les quatre constituants quand

178quilibre est établi.

Ester + eaun ) Alcool + .Acide
‘-.—...—..H......,_.._.._.._._
le rapport entre 1les concentrations de ces divers

constituants & 17équilibre peut s?écrire

{Alconl) (Acide)

¥ = - ot K est la constante d équilibre .
{Ester) {Eau)

5i la quantité d’eau est grande, iea toncentrations d?alcool 'f

et d’acide augmentent et 1 hydrolyse correspondante augmente.

V.7.3 EFFET DE LA CHALEUR :

Pratiquement tous les constituants des huiles essentielles

sont incstables A haute température. Pour obtenir une meilleure
qualité d huile, il ect nécéssaire de maintenir cette derniére a

“une température basse pendant la distillation.
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V.7.4 HYDRODISTILLATION =

L*hydrodistillation, variante de cette méthode consiste a

placer 12 matériel végétal directement dans 17eau, portee
ensuite a dhullition. Cette techniqgue est- réserveée
hahituellement au dosage des huiles essentielles en laboratoire.
Ca ierme, par abus de langage, est  aujourd’hui  geénéralement
employé pour gualifier ce gui est en fait un entratnement a la
vapeur d7eau. (&) |

!’hydrcdiEtillatimh,est un ﬁﬁpcédé particuliérement brutal
miiegues la plante aromaiique immékgée.dans 1’pau est maintenue a
100°C.durant un certain temps. Le procédé d?’obtention diune
huile psesentielles, par conséquent, marque de son empreinte; la
crompositinn chimique de celle ci. Les =aévéres conditions
axndrimental es A7 une hydeodistillation arigendrent tout
particulitrement des réactions chimiques de décomposition de
rertainzg Ccompnsec terpénigues (thydrolyse, 8limination,
cycli=aticn, réar-angement) qui dépendent de 17acidité de 1’eau
darn= lagquelle est immergéd le v2gétal, le pH de la solution est

done un paramdtre impartant de J’hydrcdistillétiun. (25)

v.7.% APPARETIL DISTILLATOIRE =

I *inetallation d*extraction per sntrairement a la vapeur

?’eat set composée de trois parties principales:

V.7.5.1 CHAUDIERE =
La chaudiare se présente sous la -forme d’un cylindre de
dimension en mm (1000 x 400) réalisé en acier inoxydable
recouverte d’une couche de liége pour minimiser les pertes de

chaleur.

A
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Elle se termine & sa partie supérieure par une conduite de
vapeur et A sa partie inférieure par une conduite pour

1’alimentation en eau.

La chaudiére est munie d’un manomdtre, d?’une soupape de
sécurité, d’un thermométre et d’un indicateur de niveau d’eau
qui est un tube en verre fixé le long de sa paroi latérale. Le
chauffage est réalisé par des résistances éléctriques immergées‘

dans 1’eau. (26)

V.7.5.2 ALAMBIC ¢ _
Cest un grand cylindre en cuine de diamétre 1légérement
inférieure 3 sa hauteur surmonté d’un cthapiteau muni d”un col de
cygne descendant vers le condenseur et d’un joint’
d hermétisation, 1’assemblage =ze fait & 1’aide de systéme de

goujons a ressorts.

" La cucurbite est munie de quatre plateéux perforés sur
toute la surface permettant la répartition de la matiére
vegétale et d’un robinet de purge permettant 17évacuation des

eaux condensées.

Lintroduction de la vapeur dans l’alambicAest assur ée par

un distributeur de vapeur enroulé en 5birale.
tm second distributeur est placé dans 17 enveloppe
permettant une circulatigﬁ de vapeur dans 1a double paroi pour

minimiser la condensation des vapeurs dans la cucurbite.

V.7.5.3 CONDENSEUR =

" Le condenseur n’est autre qu’un bac de Tréfrigération

cylindrique en cuivre muni d’un serpentin enroulé en spirale
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fait du mEme métal. 11 comporte une entrée et une sortie d’eau
de refroidissement et A4 sa partie inférieure, 1la sortie du

serpentin pour les condensats.

V.8 PARAMETRES INTERVENANT DANS LE PROCEDE D?EXTRACTION PAR

ENTRAINEMENT A LA VAPEUR D°EAU

..

v.8.1 LE RENDEMENT EN HUILE ESSENTIELLE :

lLe rendement est défini comme étant 1le rapport entre la
masse d’huile essentielle récupérée et la masse de matiere

végetale traitée

R () = m/M X 100
on m = ﬁasse d'huile essentielle (grammes).
m : Masse de la matiére veégetale séche {grammes) .

V.B8.2 LA DUREE D EXTRACTION :

Le temps de distillation reste le facteur déterminant, dans
la mepsure ol la cinétique d’extraction de chacun des composants de
1’huile essentielle varie selon sa structure et ses propriétés

physico-chimiques.

V.8.3% LES COURBES DE DISTILLATION :

courhes de distillation caractérisant la cinétique de

e

in

1?extraction de 17huile essentielle sont de deux types:

- courhe totale reéprésentant la variation de 1la
quantité d huile essentielle ou d’un de’' ses constituants
receeillis du début  au temps t.

- courbe péricodigue ou histogramme représentant 1la
varitation de 1a quaﬁtité d’huile essentielle ou d’un de ses

constituants recueillie pendant des intervalles de temps égaux.
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PARTIE EXPERIMENTALE -




. VI. EXTRACTION PAR ENTRAINEMENT A LA VAPEUR DEAU DE
L'HUILE ESSENTIELLE DU BOIS DE CEDRE A L'ECHELLE SEMI
PILOTE. '

VI 1., INTRODUCTION :

L*’objectif principal gue nous nous sommes fixés est 17 étude
cinédtique de 1’entrainement & la vapeur d’eau de 17huile
essentielle du bois de cédre, en suivant 17évolution en fonction
" du temps du rendement en huile essentielle ainsi que ceux en ses

constituants maieurs,

Nows  =1lons étudié 17 influence sSur la  courbe de

disgtillation de trnis paramdétres qui sont les suivants @

¥ Le déhit de vapeur.
¥ La classe granulométrigue.

¥ La masse de matidre végétale A traiter.

e bois de céadre utilisé le long de notre étude est issu
d’un mFme tronc -darbre; nous éliminons ainsi toute variation
aqui pourait parvenir des facteurs écologiques.

Nous avons choisi trois divisions tout &4 fait au hasard;
les divisions . sont moyennes dans une mEme classe
granqlnmétriqﬁe.

Ensuite, nous avons procédé A 1 extraction par entrainemsnt
a4 la vapeur d’eau de 17huilse eesentiellé du bois de cédre dans

des conditions opératpires déjad optimisées, (19)

S
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VI 2. MATIERE VEGETALE =
lLe bais de ceédre, objet de cette étude, provient d7une
portion de tronc d’arbre de la cédraie de Chréaj 1’8ge du tronc

egt 40 ans et la situation géographique du lieu est définie par?

Altitude : 1500 métres.
Pente : 50 degrés.

Exposition @ Sud.
VI 3. MODE OPERATOIRE :

1p mode opératoire adopté au cours de nos extractions est

le suivant =

Lo mat i frea vigetale epst introduite a 17intérieur de
17alambic {(voir figure 2} et uniformément répartie sur le

plateauw pour édviter le tassement.

Aprés la fermeture hermétique de 1’alambic, la vapeur est
mise en circulation dams la double paroi. Dés que celle—ci est
chauffée, la vapeuwr est envoyée a 17 intérieur de 17alambic od
plle traverse la matidre végétale. Chargée d huile .Essentielle,
elle passe dans le condenseuwr o4 elle .sera condensée, e
digtililat est récupsdréd a dés intervalles de temps pendant 4
heures.,

L7huile essentielle est séparéde de 17eau  par simple
décantation A 17aide d’un solvant organique qui est 17éther
didthylique at relarguée par ajout de Nacl au distillat. L?éther

est ensuite évaporé A température ambiante.
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VI 4. RESULTATS £T DISCUSSION =

o les dif+érentes opérations d’extraction de 1’huile
ezcentielle du bois de cédre par entrainement & la vapeur d’eau,
ont &té menédes dans 1”appareillage et selon le mode opératoire

décrits précédemment.

La durée d ’extraction a été fixée A 4 heures pour tous les
essais. En effet au deld de cette durée, le rendement en huile

essentielle devient négligeable.

VI 4.1. INFLUENCE DES PARAMETRES OPERATOIRES SUR LE
RENDEMENT EN HUILE ESSENTIELLE.

Pour étudier 17influence des trois paramdtres déja cités
auparavanti nous avons réalisé trois séries d’expériences, 17 une
en §ariant le deébit de vapeur, 17autre 1la masse de matiére
végétale A traiter et la dérniére la granulométrie qui est 1iéde
2 la préparation de la matidre végétale.

FPour tous les essais; le taux; d*humidité de notre bois
est de 13,1 % et le rendement est exprimé par rapport a la masse

de bois serc.,



. FiGURE. N202 APPAREIL DE DisTILLATioN




Légende de la figure 2 @

Sortie d’eau. ’
Récunération du distillat.
Condenseur.

Entrée d eau.

" Chapiteau 2 col de cygne.

Sortie de wvapeur.
Plateaunx.
Distributeur de vapeur .

Alambic.

YVanne de récupération des eaux de

Paroi intérieure de 17alambic.
Vanres de contrile. .
Conduite de vapeur.

Sonde thermométrigue.

Indicateur de niveau d’eau.

: Résistances.

Sonde bharométrigue.
Soupape de sécurité.
Chaudi 2re.

- Vanne de purge.
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VI 4.1.1 INFLUENCE DU DERIT DE VAPEUR SUR LE RENDEMENT
EN HUILE ESSENTIELLE =

Les essais ont été effectués en maintenant la masse M de
matidre végsétale constante a 100 g (15)3 répartie sur un plateau
et en {aisanf varier la puissance de chauffe gui dépend du

nombre de résistances éléctriques mises en marche. Ne disposant

que de quatre résistances seulement, nous ne pouvons

considérer plus que guatre valeurs de débit Q.

Les réauitats obtenus sont représentés dans le tableau IV et

. illustrés par la figure 3.

Tableau IV : Influence du débit de vapeur sur le rendement {(%4)

‘en huile essentielle.

Débits Temps (min)

@ (as/m 15 34 35 | &0 ETy) 120 160 240
1633 | 6. 48 | 0,55 | 0.69 | 0.78 | 0.87 | 0.95 | 0.99
~o Toga | 1T.21 [ 1.50 | 1.65 | 1.74 | 1.80 | 1.86 | 1.91
T 5—To65 1 6.07 | 0.09 | 014 | 0.19 | 0.20 | 0.21 | 0.22
S5 (6 %5 [ 0.55 | 0.6 | 0.69 | 0.73 | 0.74 | 0.75 | 0.80

Les résultats obtenus montrent que le débit de vapeur
donnant un rendement maximal en huiie essentielle est de 3 1/hs
valeur sn accord avec rellie trouvée dans des travaux antérieurs.

(13)
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Un tel débit assure certainement le meilleur contact entre
la vapeur et la matiere végétale; tandis que si nous utilisons
un grand déhit, le risque de création de chemins préférentiels
par la vapeur augmente et par ;nnaéquent le rendement est
faibl=. De mBme, les faibles débits peuvent ne pas vaincre et
surmonter les {forces de Ffrottement dues & 1a viscosité du
mélanae de vapeor d’eau et d'huile qui adhérera ainsﬁ aux parois

der o0l de cygne.

VI 4.1.2 INFLUENCE DE LA CLASSE GRANULDMETRIGUE SUR LE
RENDEMENT ENM HUILE ESSENTIELLE =

La granuloméirie ov le degré de division de la matieéere
végétale peut intervenir de fagon notable sur le rendement et la
qualité de 17huile essentielle.

La masse de‘matiére veégétale utilisée est de 100 g;i le
débit avec leguel nous avons travailléd est de 3 1/h (débit
optimum). '

Nous avons choisi de  comparer le rendement pour trois
degrés de division du bois de cédre pour différentes ouvertures

du tamisg =

Ouvertures du tamis.

Granrle classe granulométrique : > 10 mm.
Movenne H 10 mm > > 4.75 mm..
Petite : 4.73 mm > 1.6 mm.

! ec résultats obtenus sont regroupés dans le tableau V' et

illustrés par 1a figure 4.
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Tableau V t Influence de la classe granulométrique sur le
' rendement en huile essentielle.

Classes ' Temps (min)
granulométriques 15 30 45 &0 Q0 120 | 180 249
Grande ' 0. 82411.2111.50(1.&63(1.74(1.80 |[1.B6 (1.91
Moyenne 0.62[0.670.9511.02(1.27{1.42 [1.B2 |1.57
Fatite 0.52[0.61(0.85[0.870.71 |0.95 |0.99 |1.03

Nous remarquons que le rendement _ diminue quand la

granulométrie diminue, cela peut Btre expligué par le fait que
lors du dé;oupage de 1la matiére végétale, une partie des glandes
sécrétrices ﬁu sites cunteﬁant 17huile essentielle est  détruite
orovnquant des pertes; bien gue la surface d7echange présenteée
est plus grande.

Four cette raison, il "¥Faut choisir une tlasse

aorarulondtrigue addéguate. .

VT o4.1.3T INFLUENCE DE LA MASSE DE MATIERE VEGETALE SUR LE

RENDEMENT EN HUILE ESSENTIELLE .

Afin didtudier 17influence de l1a masse de matiére végétale
& traiter sur le rendement en huile essentielles’ nous  avons

effectuiéd une série d’essais dans les conditions suivantes @

Dabit de vapeuwr P E 1/h
Répartition it 1 plat=au.
Granulocnétrie ! grande.

Macse de matildre végétale & traiter = 50 , 100 et 150 g

Les résultat:s cbhtenus sont regroupés dans le  tableau VI

représentds par l1a figure 5.
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Figure 5 Influence de la masse de matiere vegelate sur
le rendement en huile essentielle
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Tableau VI & Influence de la masse delmatiére végétale sur le

rendement en huile essentielle.

Masses Temps {(min) ‘

M (a) 15 30 45 &0 g0 120 180 240
50 0.25 0.30 0.738 0.39 0.43 Q.44 .47 0.48
100 0.84 1.21 1.50 1.63 1.74 1.éo 1.84 1.91
150 0.03 Q.05 0.07 0.09 0.17 0.20 0.21 Q.23

Nous constatons gue le rendement en huile essentielle varie
sensiblement en fonction de la chafge et atteint un maximum pour
100 g (masse optimale) qui correspond 4 la meilleure reépartition
de 1la matiére végétale sur le platéau.

Nous obtenons un faible rendement pouwr uwune plus grande
masse (150 g}, cela s’expligue par un tassement important de la
matidre végétale dans 1’alambic qui génerait le passage de la
'vapeur d’eau en ‘Iui imposant d’emprunter des chemins
préférentiels, ce qui diminuera 1a surface d? échange
vapeur f/ matiére végétale. De 1la mEme méhiére, le rendement

obtenu pouwr wune masse de 50 g est relativement faible.

Mous aveons refait des expériences afin d’estimer 17erreur

commise gui est de 17ordre de 34 %

VI 4,2, MODELISATION = , g

la mise en modeéle d’un processus est une opération
fondamentale en Génie des procédés. Un modéle mathématique est

une représentation plus ou moins approchée du processus qui peut

rendre compte du comportement de celui-ci.
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Ulentrainement & la vapewr d’esan est un pracessus de
transfert de matiere complexe. Ce transfert se fait paf
diffusion c’est A dire déplacement des différents composés - de
17huile jusau™d 17interface de la matidre végétale, déplacement
qui oserait 440 an souvensnt des molétuleé a 17intérieur des
tigsus <=nus les conditions de température et de presaiﬁn du

.

rocbods,

3

Tette diffusion impligue donc une migration des composeés de
17hiuile essentielle jusgu’a la surface du végétal ol ils seront

entratnéds par la vapeur d’eau.

Lors de J’extraction de 17huile essentielle de la matiére
vegétale par entrainement 4 la vapeur deau, il est impossible
A7 étahlir avec ure préciéinn suffisante une relation ou un
modale mathématique peowr décrire le  processus. Ceci est  da,
comme nous 17avons dé A mentianné; att fait que les phénoménes
régiccsant 17eniraTnement 3 la vapeus d eau sont complexes et peu

g nlsRalEL N T ol A e LE L

o hasant sur e Lr sncdort de matiére entre  phases,

Y7equaticn e modele cindtigue propossd peut Ftre établie comme

SRR TR N

lLa mourbe de distribotion de concentrations dua systéme

{snlide 2t vapeur d’eaun? est la suivante.



CA A Jpﬁa% Solide  phose so.2euse
' (plonte)  [Napeur d'eou}

L Pac

rCAi i PAG

v

P et C,.. sont en équilibre

ai Al
Figure & : Bradients de concentrations entre deux phases en
Egﬂyact .
Oi CA 2 est 1a concentration'du_cunﬁtituantu A dans 1la
phase vapeur au temps t.
CAs t concentration du constituant A dans 1la phase
solide aun temps t.
CAD : cpncentration du constituant A recueilli a 1la

finp de 17extraction (valeur maximale).

Nous supposons que toute la quantité d7huile essentielle
qui’ se trouvait dans les glandes sécrétrices de la plante est

récupérée au hout de 4 heures dextraction.

Soit NA : 1e flux molaire du constituant A (moles / m3 ¥ h)
NA = K X (Cés - DAi) 1}
nli] K : Coefficient de transfert de matiére dans la phase
solide. '
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Nous supposons

Cﬁi

.Que
0.

nulle.

la concentration a 1

*interface est

En introduisant cette supposition, 17équation (1) devient :

N, = K X Cp_ (2)
—d C
_ As
N, = —2P% (%)
dt
d C
AS -k x Cpe (3)
dt

Nous avons mi= le signe moin

4

S

du fait quella

CAS décroit.
Nous intégrons 1°équation (4 en tenant
conditions aux limites suivantes :
a t=0 'Cﬁsf: Aso
2 t Cas = Cas
Cﬁs
On trouve in [ ] = -K x t
CAD
On a aussi CAE = CAQ - CA v €

En remplacant CAS

L [ Ao A ]
c

A0
En

-K ¥ t

passant & 17exponentiel, on aura :
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rconcentration

compte des

(3)

(&)

par son expression dans (5), on obtient :

(7)



c, -¢C 3 o
Ao A KRt C.=C. % (1 — g K¥t, (8)
A Ao

On peut assimiler 1’huile essentielle & un composé complexe et

la variation de concentrations & une variation de masses.

L’équatiun (B) s"écrira donc :

~K%t E—Ktt

m=m ¥X (1 —e ) ou (1 — m/m ) = {(F)
o o

]y m est la masse d’huile essentielle recueillie A

17instant t.:
m_* la masse d’huile essentielle recueillie 4 1la fin
de 1’extraction (en supposant que toute 17huile
est extraite). | .
L’équafiun (7) est le modéle mathématique proposé pour

expliquer le processus d entrainement A la vapeur d”eau.

Pméant ¥ o= m/mD od X = esf le pourcentage d’huile
récupérée au temps t.
On aura alors @

ln (1 - x}) = -K x t

Afin de tester la wvalidité de ce modéle et pouvoir
expliquer les phénoménes régissant 17entrainement A& la vapeur
d”ean, il a fallu tracer Ln (1 - %} en fonction de 1l1la durée

d extraction.

A partir des figures 7, B et 2 nous constatons que toutes
les courbes sont constituées de trois parties correspondant -
chacune a une phase distincte. Le mécanisme proposé est le 'y

suivant =
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— Premiére édtape = entrainement é la

1’huile essentielle se trouvant A

végétale,

vapeur

la surface . de

d’ eau de

la matiére

— Deuxidme étape : diffusion dans le bois de 17huile située

a 1’intérieur de la matiére veépgétale.

- Treoisiéme étape ! entrainement

par la vapeur d’eau et écoulement

di mensions .

dans les

gde cette huile

canaux

Nous savons que la vitesse d”un procédé est la

17étape la plus lente; dans notre cas nous proposons

Premiére étape

regroundes dans le t

: elle dure 45

constantes de vitesse de cette étape pour différents

ableauw VII.

minutes, les

essentielle
a faibles

vitesse de

valeurs de
débits sont

Tableau VII : constantes de vitesse de la premiére étape pour

différents débits.
Débits @ (1/h) 100 & K, (min 1)
1.3 5,32
) 317
A0 1750
55 3048

o9
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On remargue que la constante de vitesse K1 Vv = Kl ¥ C) est
fonction du débit de la vapeur d’eau, tela peut 8tre expliqué
par le fait gue lorsque le deébit augmente la vitesse
d’entrainement augmente.

Dn note gque 1la valeur de 1a constante de vitesse pour un débit
de 4.1/h semble ne pas suivre cette évolution, cette hypotheése
doit donc Btre vérifide pour différents déhits et différentes

plantes.

Pour un mBme débit, =i on surcharge le plaiéau c’est a dire
on wutilise wune masse de matiere veégétale supérieure a
1’ontimale, on remarque gue la vitesse diminue (K1 =  0.85 1(')_2
min_1 pour M = 150 g); A notre avis, ceci est dd 4 un  tassement
important de la matiéré végétale qui ne facilite pas le passage
de la vapeur d'eau.

Pour une masse inférisure a 1’coptimale, Dnra méme constante
de vitesse, elle est de 1’ordre de 3.31 10_2

grreur de 4 % par rapport A celle obtenue pour une masse

. —1
min avec une

optimale.

2i cette fois ci, on fixe le débit, la masse et on fait
varier la granulométrie; on constate une faible variation de la
constante de vitesse pour la petite et grande classe, elle est

. —_ -1

d?environ F.50 10 2 min © avec une erreur de 1Q.6 %4 par . contre
avec 1a classe moyenne on azboutit A une constante de vitesse de
"*2 - '-1 ’ ?
1.926 10 min .

deuxidme étape ! cette étape se fait simultanément que ia

premiére; cependant elle n’est visible qu’aprés 45 minutes.
Le phéroméne de diffusion dans le solide devrait Etre

indénendant du déhit de la phase vapeur.

D aprés les résultats Dbtéﬂuﬁ, on peut dire que les

-

—r



constantes de vitesse sont du mBme ordre de ‘grandeur avec une

2

valeur moyenne de 1.62 10 min"1 et une erreur de 32 % A

1’exception de celle trouvée avec un débit de 4 1/h qui est de
17ordre de 1.96 10 2 min .

[s)) peut conclure que la variation du. débit est sans
influence sur la vitesse de cette deuxi2me phase du fait que
17errewr commise est du mEme ordre de grandeusr que celle dﬁe aux

expériences.

Pour un mime débit, on obtient des constantes de vitesse de

mime ordre de grandeur de 1.86 10_2 m:ir'l_1 avec une erreur de 28
% pour les différentes charges.

MEme chose est bbﬁervée avec la variation de la
granulométrie, la constante de vitesse est de 1.59 10ﬂ2 .m:in_1

avier une srreur de 0 Y pour les trois classes granulometriques.

Le tableau VTIT regrouvpe leos  valeurs de constantes de

vitesse pour les trois paramétres.

Tahleay VIIT @ constantes de vitesse moyennes pour les

différents paramétres.

Paramétres 100 # K, tmin 1)
DEhI T 1-%2
Masse . 1.86
Granulométrie 1.59

lLes trois valeurs de constantes de vitesce {(tableau VIII)
sont du mBme ordre de grandeur, cette deuxiéme étape n'est donc
pas influencé par la variation des trois parametres.

troisiéme &tape ¢ rette &taps est atitribuéde a 17écoulement

&4



de Y huyile EEEEntiellé dans les canaux. Cela n’apparait qu’a 20
minvtes et dure jusgu™ad la fin de 17extraction.

Crest done 17étape cinédtigue iente du prncédé, sa constante
de vitesse dépend du débit de vapeur, les valeurs calculées sont

représertées par 12 tableauv IX.

Tableau IX 2 constantes de vitesse de la troisiéme étape pour

différents débits.

Déhite £ £1/h) 100 K K (min )
i3 1277
ST .37
| 4,0 1.72
5.5 GoA6

On remarque gue la vitesse de 17é&coulement diminue avec
17 augmentation du débit de vapeur. On tente d’expliquer cela par
le fait que la valewr du (débit est =i grande gue celle-ci n’a

pas le temps de pénétrer dans les pores de faibles dimensions.

En maintenant le débit de vapeuwr constant et en faisant
varier 12 measse de matiérs végétale, on remargque que la
canstante de vitesse varie én fonction de la masse de matiére
végétale & traitery, les valeurs de constantes de vitesse

figurent dans le tableau X.



Tableau X * constantes de vitesse de la troisiéme étape pour

différentes Masses.

Masses M (g) 100 ¥ K (min 1)
50 _ 2. 62
100 , 1.37
150 1.28

Ces résultats nous permet de conclure que la surcharge

aussi. ne facilite pas 17écoulement de 17huile dans les canaux.

Pour un mEme débit et une mPme masse, la granulométrie a
une influence sur cette derniére édtape. '

Le décovpage de la matiere végétale facilite 1°écoulement
de 1*huile dans les capaux; car il y’a surement destruction de
plusiesurs d?’entre eux. Les valeurs de canstantes de vitesse sont

regroupdes dans le tableanw XI.

Tablean ¥XI : constantes de vitesse de la troisiéme étape pour

différentes classes granulométriques.

Granulométrie ' .‘;00 X K, timin~ 1)
Grande 1.3;
Moyenne 1.99
Petite T 2.04

b



Y1 4.7, ANALYSE CHROMATOGBRAPHIGQUE :

te rhromatographe utilisé PYE.UNICAM zsrie 304 PHILLIPS,
gquips drun détecteur A jonisation de f.amme (FID) est couple

powr les mecure

In

2’aires A un enregistreur—-intégrateur de type

ap10, la colonne capillaire en silice fondue sur les parois

T

intermese de laquelle est greffée une couche de phase
st stipnnaire BP 5 égquivalente & une PEG 20 M.

3

i1
n]

1onne est de nolarité moyenne at a les

raractéristiques suivantes @

0.32 mm .

¥ Diamétre intérieur

2 Diametre extérieur £ G.45 mm.
¥ Longueur : 25 m.
¥ Epaisseur du film de phase ztaticnnaire @ 0.22 pimba

Lee corditicns opératoires sont @ (14)

$ Températura de 1linjectewr 3 200°C.
¥ Températiurs 4o détecteur HEERSo T g
t Pregrameation de température de Q0°C & 210°C a

craison de 370 /4 min.

¥ Uolome injecté : 0.1 microlitre.
X 5plit ‘ : 171090,

X Débit d°hydrogéne : 30 ml/min.

¥ Dahit d air ' : 300 ml/min

¥ Débit de gaz veur : 2 ml/min drazote.

e snectromdire de masce, HEWLETT-FACKARD est coupleée a un
chromatooraphe  en phase gazeuse. La coclonne utilisee est

identique & celle employée en analyse chromatographique simple.



VI 4.3.1. AMNALYSE CHIMIQUE DES FRACTIONS ISSUES DE

ETENTRAINEMENT A LA VAPEUR'D’EAU
{Dabit de vapewr optimum @ = 3 1/h)

Pour obtenir plus d’informations Su les processus
phvsico-chimiques se déroulant lors de 1’extraction par
entratnement & la vapeur d’eéu, nous avons procédé & 17 analyse
d’une série de fractions par chromatographie en phase gazeuse;
car 17 6tude du chramatogramme te chaqueo fraction Ffouwnit une
image de la composition de 7huile essentielle qui distille
entre deux intEﬁvalles de temps et permet de suivre 1°7évolution

de la teneur de guolgues composés dans les fractions.

Nouz aven: chpisi de suivee la ';inétique d’extraction de
nuatre composés qui sont f 17« himachaléne, le 3 himachalene,
C._H_ 0 (a) gqui est un composé sésquiterpénique oxygéné de masse

19 26
moléculaire M = 222 st le trans o atlantone.

Les chromatogrammes obtenus sont donnés en  annexe 2. Des
travaux antérieurs (14) nous ont permis d7identifier les

prircipaux constituante de 17huile ecsentielle du bois de ceédre.

ta composition de 1"huile eszentielle. acbtenue par
entratnement A la vapeur d'zac du bois de cédre durant
différontes poriades de temps est roprésentée  par  le tableau

¥TT pt 1a figure 10, -

&8



Tableau XIT  Composition de la fraction récupérée au temps t
Composés Temps {(min)
5 %0 35T &0 F0 170 | 180 | 2490
o hima- G.944 [1.211 [0.684 [0.558 [1.03%2 (0.783 [0.428 |0.441
chaléne
f hima- 44, 135[17.834] B.2956|21.631 15.373 12.0146(13.33724.837
chal &ne
515H260 7.158 6.8B57110.803 12,017 11.333] 2.80611.4668) 7.128
(a)
Trans o 5. 464 B.2794(24.421 |24.483119.427 [24.857 |25. 648 |22.138
atlantone
Les premiéres fractions sont riches en composés
sésquiterpéniques telles que 1le 3 himachaléne (fraction 15
minutes) et 1’a himachaléne (fraction 30 minutes)jalors que les
fractions riches en composés polaires telles que CISHZéG et le

trans a atlantone ne passent gqu’au bout de 2 heures.

&7




% relatif en compose %

45 — ‘
40 5 ¥+ xx o himachalene
s : Lo DL himachalene
. RAARRA C15H260 (a) _
354 00000 Trans o atlantone
30 -
25_— . - = < = A
- : y
- N . O
2(:!: . . / S - 1
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10 ] A 2 .
5_.: e a '
Z// .
Onmrllll|Tl:llr[i1|za‘?‘—ln;ir|| i:?ilTl
0 30 8C 99 120 150 180 210 240
' Temps (min)
Figure 40 : Fvolution de la composition de la fraction recuperee

auw temps t ( Debit Q

="3.0 Uh )
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Pour étudier de $fa6on précise ce procédé, nous avons
analysé les courbes cinétiques de 17entrainement A la vapeur
d7esaun powr les mBmes composés  de l;huile essentielle en
représentant le pourcentage de composé "i” récupéeré en fonction
du temps.

Dans 1e tébleau ¥TI1 sent donnés les pourcentages des
composés distillés & 17 instant "t° gt la figure 11 représente la
variation du pourcentage de composé distillée en fonction du—'

temnps.

Tabhleaw XIIT ¢ Pourcentage de composé distillé en fonction du

temps=.

Temps (min)
15 IO | 45 &0 90 120G 180 240
o himachalene |39.87 |75.72 |85.57 (89.22(95.21|97.0198.87 100.00
3 himachaléne 59,30 |B1.77 |B6. 22 51.45|54. 78 |96.06 |97. 64| 100.00
C 5H2AD [EY) T5.68(52.57171.61181.14[89.10[92.62{97.15}100.00

Trans 19.40132.02160.87175.77 |82.85188.79|95-.41]100.00
a atlantone

composa

Npoiioe canctatones gue Ies :nmﬁnsés apolaires distillent pilus
vite gue lTes composds polalres. Les courben (figure 11} sont
spmhlables & des courbes de sceturation, permettant de définir le

t

b .4 .
tempes potd 1, temns A bou duguel %G % du  composé  est

distilld, Nous powvvons ainsi visualiser a4 chague instant 1la
frartior e chanue composé déjd distille et la éompnsitinn
rhirmiqua de 1Thuile mssentielle. de plus, ce paramétre t* est
wrile povr interprétes l’ﬂrd?e de =ortie des compoasés lors de
1’entrastnement A la vapeur d’eauw et peut Btre considéré comme un
paramédtre de contrile lors du suivi de cette expérience. L’ ordre
de sortie des quatre composés de 17huile essentielle du bois de
cédre pst schématisé en reporitant sur un axe horizontal gradué

: ¥ .
1es wvalsurs de ce paramétre t tfigure 12).
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Figure 41 :Variation du pourcentage de corpaose i en fornction
du temps (Debit de vopeur @ = 3 L/h)



a himachal dne

1330
3 himachal éne EquT&D Trans o atlantone
1=2e (0 I | 1239C
' i i i | | | | | i | | 1 | 1 | 1N i L L L i 1 L
4 | ¥ ¥ | i
30 &0 20 1260 iso t¥,
(min)
Figure 12 = Ordre de sortie des composés lors de

1entrainement. & la vapeur d’eau .

. Nane remérquons (figuwre 12} que 1la considératinn des
temperatures A7 4bullition des différents composés ne permet pas
d’exp!iduer cet ordre de sortie. Ainsi l’a‘ himachaléne de
température d’eébullition 133°C distille avant le trans ol
atlantone de température d”ébullition 123°C, c’est le mEme ordre

de cortis ous dans le chromatpgramme donc par ordre de polarité

faad

rroissanta,

VT A4.%.2. MODELTSATION :

Foor une meillPHFP-PHﬂgﬂitatiDn des résultats obtenus, nous
a2vons Analyse les cnu?bes cindtigquese de l1Tentratnement a la
vapenr dean pows les trois composés de 17hulle essentielle a
savoir = le‘ﬁ himachal éne, E15H26D et le trans o atlantone en
appliquant touwjours le modéle mathématique du pseuwdo premier
ordre,

Nous navons pas considéré 17°a himachaléne car 17erreur die
A 1%analyse de ce composé est trés ¢levée, elle est de 1’ordre

de 17. 2 % 12y, alors que sa tenew n’excéede pas 2 %.



Noue avons tracé Ln {(1-x) en fonction du temps pour les
trolis composés (volr figure 13). _

Les seules remarques qgqu’ on peut faire, c’est qu’on observe
tbujgurs les tropis &tapes déjd proposédes lors de la modélisation

de la courbe cinédtique globale.

En plus de cela nous constatons qu’auw cours de la premiere

stape, le f3 himgchaléne gst entrainé avec une plus grande

vitesse K, = 4.84 10 2min ! suivi du €, H,,0 avec K, = 2.80
=2 11 15 26 12 -1
17 min © puis du trans o atlantone hl = 2.08 10 min ;.

r’pst A dire 12 vitesse dentrzinement suit 1’ordre de polarité.
Par contre on constate 1 7inverse pour la deuxitéme et 1la
troiasidms étape 3 1a diffusion des constituants et leur

Aconlement dans les canavyx ne se  font  pas dans 17 ordre  de

3|
nolarité: ce sont les plus pelaires qui diffusent avec une

arande vitesse tols que C H D Pt le trans & atlantone puls les

1:
moins nolaires tels que 3 h;ma:haléne.,

e

il

¥

w
P

lLec valeurs de constantes de vitesse pour différentes

6t apes sont regroupédes dans 12 tableau X1V,

Tableau XIV £ concstantes de vitesse des composés pour les

différentes étapes du mécanisme.

187 € aétape oEme étape | zeme etape
Compasés 100 ¥ 12, tmin 1y [100 % K_tmin™) {100 % Ko (min 1)
. 1 . Z [
3 himachaleéne a.84 1.7= .89
EIRHOA“ 2.80 Z.13 1.89
Trans o 2. 08 B R W = & i.46
atlantone
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VII. EXTRACTION DE L HUILE ESSENTIELLE DU BOIS DE CEDRE PAR
HYDRODISTILLATION A L'ECHELLE LABORATOIRE

VIT 1., INTRODUCTION =

tors de 1 hyrodistillation d’ une plante aromatique,
certains COMpOSes terpéni ques subissent des réactions
d’altvsration (hydrolyse, élimination, cyclicsation, réarangement)
qui dépendent de 17acidité de 1?pau dans 1aﬁuelle est immergé le
végdtal .,

paur  Atudier les phénoménes physico-chimiques pouvant
inrtervenir lors de ce procédé aingi que la modification de la
tereour enr certains composés) Nous nous proposons de réaliser desr
sypériences d hydrodistillation su? le bois de cédre dans une

splution aqueuse tamponnée.
vIiT 2, APPAREILLAGE :

t Pk ile sesentielle est obtenue par hydrodistillation a
176chells labkorateoire. Le montage expérimental utilisé est

représenté nar la figuwre 14 . 11 camprénd :

- Un‘hallun de 5 litres.
— U chauffe ballon.
- Un réfrigdrant.

- Dos réciniznts de recette.
7. CONDITIONS OPERATOIRES =

Poui- rd3liser cette série d’extraction pour différentes
valeure de pH, nous avons opté pour les conditions opératoires

suivantes =
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50 grammes.
13.1 %,

3 litres

- Masse de matidre végitale
Taux d humidité

- Volume de la solution agueuse tamponnée

S heures.

— Temps de distillation
Débit de distillation

E )

7 ml/min
{420 ml/h}.

VIT 4, MODE OPERATOIRE =

Le mode opératoire adopté au cours de 1’hydrodistillation
pst. la csuivants: 7 ‘

Réduite en lamelles d’une épaisseur d’environ 0.1 mm, la
matidre végétale est pesée puis placée dans le ballon ot seront
ajoutés trois litres de solution agueuse tamponnée.
Nous portorse 1’ensemble A ébu%iition en branchant 1le
chauffe hallon. Les vapeurs chHargées d'huile essentielle
traversent le roude Qui joue en quelque sorte le role d une petite
cplonne et seront condensées dans le réfrigérant et le distillat
zara recueillil par fractions séparées a différents intervalles
de temps et ceri jusqu’a S5 heures et pour les différentes
valeurs d= pH. A

L. *hitile essentielle, phase surnageante, est séparée de

1’eau par =imple décantation a 17aide de 1’éther diéthylique.
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FIGURE fl : MONTAGE

DE ('HYDRODISTILLATION

A. Chauffe ballon
2. Ballen

3. 7hermomcetre
b- Sortie oeaqy
5. Réfrigérant

6. Enlrée deau
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VvIT 5. INFLUENCE DU pH GSUR LE RENDEMENT EN  HUILE
ESSENTIELLE (hydrodistillation) :

Pour déterminer 17influeence gqualitative est quanfitative du
pH de 1a solutinn agueuse sur 17huile essentielle du bois de
cedre; une série dhydreodistillation a ete réalisée en
maintenant la masse du végéfal, le wvolume de 1la solution
agqueuse et la durée d hydrodistillation fixes et én faisant
varier la valeur du pH; dont les ré=sultats sont portés dans 1le

tableau ¥Vet représentés par la figure 15.

Tableau XV ® variation du rendement er huile essentielle lors

de 1 hydrodistillation a différentes valeurs de pH

Temps (min)
RH 15 | 30 | a5 X} 20 iZ07 1B0] 2401 300
B L) 0.06[0.05]0.16] 0.28] 0.43] 0.55| 0.64] 0.71] 0.73
& 02010 820 B 113 1,41 1.63] 1.83| 1.96| 2.03
7 0, 1010, TC]0. 68 097 1. 28] 1.89] 1.84| 2.11]| Z2.22
) ATaB (0. 51078 0.96] 1.34] 1.57] 1.B4| 2.03]| 2.11

!.-'-

*examen des résultats montre que les rendements en huile
cusenl i e e abbtoavge, par Inydrodicst it Tataon 4 pH 'ff-;, 7 et 7 sont
valzins: cependant, on constate une’ baisse du  rendement de
l’hydrmdiﬁtilla{ion faite a pH 4, de 1 ordre de &7 %, cette
chute de rendement met en évidence ! effet négatif de 1 acidité

dre 12 solution aqueuse vtilisée,
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VIT 5.1, MODELISATION @

pour s’ assurer que le modeéle mathématigue du premier ordre
proposé pour l7entrainement a la vapeur d’eau est toujours
valable dars le cas de 17hydrodistillation, nous avons tracé
tn (1-x) en fonction du temps pour 1 extraction faite a pH 7. La

figure 16 illustre les résultats obtenus.
On  remarque que le mécanisme déja proposg pour
17eantrarnemant a la vapeur d” eau est valable pour

1’hydrodistillation., Il est constitué de trois étapes @

—~ Premitre étape 7 entratnement de 1 huile essentielle qui

se trauve & 1a surface de 1a matiére végétale, cette étape

dure 45 minutes et la constante de vitesse est de 0.56 10 2

mire T,

— Deuxiéme é&tape 7 diffusion de 1 huile essentielle a la

surface de la martidre végétale., Elle apparait 3 45 minutes et se
termine A& 180 minutes d7extraction, c’est 1’ étape lente
déterminante de la cinétique dhydrodistillation, la constante de
' 2

vitosee de rette dtope est de 17ordre de 1.30 10 min_l.

- troisiéne dtape 7 pC’est 17étape o 17huile essentielle

s écoule dancs les canaux, elle dure jusgu’a la fin dextraction.
Elle se manifeste plus tard car la mati2re végétale est
constamrnent dars 17gav. La constante de vitesse est de 1.76

e

1075 min
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vI? 6.  ANALYSE  CHROMATOGRAPHIQUE DES FRACT IONS
D’HYDRODISTILLATION

VIT &.1. INFLUENCE DU pH SUR LA COMPOSITION DE L HUILE
ESSENTILLE ¢

L?analyse par chromatographie en phase gazeuse de chacune
des fractions d huile epasentielle du bois de cedre récupérées A
différents intervalles de tgmps ot A différentes valeurs de pH,
notts a permis de repérer les composés reprécsentatifs, dfavoir
. arcés A leur tenewr relative et d’évaluer la variation de la
comnagition de 17°huile pssentielle et plus précisemment une
fvnlutine de 1a tenewr de ses composes en fonction de la  duree
d entraction,

Les chromatogqrammes représentés 21 annexe 2y sont
enregistrés sur cplonne capillaire PEG. 20M dans les woEmes
cornditions nue précédemment (paraéraphe V1l 4.3)

Dans l1es tableaux AVI, XVII, XVIII1 et XIX sont donndes les
tenpurs relatives (%) des principau.:; constituants des fractions
recusillies a différents intervalles de temps et a differentes
valemws de pH 2t sont reprééentéea par les figwes 17, ig, 19,

et 20,



Tableau XVI 7 teneurs relatives de quelgues composés de

1*huile essentielle en fonction du temps

A o A

Temps {(min)
Composés
15 320 45 &0 0 120 180 240C 300

a hima- 1.62] 0.59] 0.3%| 1.08] 1.14[ Q.63 0.73] Q.47 0.75
chalsne
B hima —[14.13] 0.82 9.5112.51114.44113.1210.81 10.95] 0.83
chaléne '
C15H760 F.76121.62(16.99115.28[13.12]14.46 13.36112.71[19.75
Trans a B.BA|1%. 2% |16.76|14.24112.77]14.43 13.33[13.641B.56
atlantong - .

[tabieau ¥VYI1 : teneurs relatives de quelques composés de

1*huile ecsentielle en fonction du temps ad pH &6

Temps {(min)
Composés - =
15 | TO 43 &HO Q0 126 180 240 300

o hima— a.951 0.84] 1.27] 1.47| 0.83] 1.35] 1.30 1.06] 1.07
rchal éne
2 hima-~ 7,07 B.57] 5.BC| b6.8B| 6.83 6.4B] 6.31 7.971 2.50
chal éne '
C15H969 TE T oX17.30115.50(15.55|15.82(15.28114.78 13.48{14.00
Trans a |12.12 10.69112.18(11.12]13.78{11.794 12.02]13.04(18.463
atlantong |
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tableau XVIIT

: tenewrs relatives de guelgues composes de

C17huslae pesentielle 20 fonction du temps

& pH 7.
T Temps (min)

COmpPOse e =0 as a0 56 | 120 | 180 | 240 | 300
o hima-~ 1.57] 0UZ4] 0.3Z) 0.65] 0.38] 1.21| 0.95] 0.32] 0.79
chaléne
a-hima— [11.96] B.91 7.55111.99112.535111.28|16.21]17.04|18.07
chaldéne
CISHEbD 12.32]16.38114.0011.61[11.92[{10.77| B.64]| B.49| &.8B7
Trans a [(1Z2.8B5[12.15[11.95(14,.05]16.01 [19.90([15.85]20.82(17.25
atlantong
tableau XIX ! teneurs relatives de queljues compOsés de

17huile escentielles 2rn fonction du temps & pH 2
- temps {min)d
Compned N _

15 =0 a5 HO 20 120 180 240 300

R oA NeEl o Bal Y T 1,89 0.R3] 1.35] 1.36G] 1.0a6| 1.07
chaldne
A hima— 727 A.97] 6.BO] 4,881 6.EF] 6.4B| 6.3l 7.97| 2.50
chal éne
€ Mo, 0 [15.25]17.30]15.50|15.55(15.8.3[15.28|14.78|13.48[14.05
TRANS a [12.12]10.69112.18[11.13(15.708111.94[12.0213.04[18. &3
atYantong
I S
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1a premiére constatation st Que les profils
chromatopraphinques des huiles essentiglles obtenues en milieu
neutre pH = 7 ou pew acide pH = b et pH = 4, sont assez

similaires. Nous n”avons pas observé d’altération die a la

formation de nouwreaux composés (artéfacts) (changement du nombre -

de composés)i car nouns n’avons pas travaille avec une solution
agueuse tampeonnée trés acide (pH aux environ de 2) A cause de la

non disponihilité de solwtions tampons.

I evamen doe chromatogrammes nous a permis  d° observer une

modification de la teneur en certains composés.

Une variation importan{e est observée powr la composition

du £ himacheléne, C,_H et le trans o atlantone avec le pH  de

¢ a
15 26
1A ertution utilisée . Cette variation de composition peut Etre
evpliguéds par 17apparition d?actéfacts qui sont des constituants

[ b
qui exictent dézh dans 17huile ezgsgntieclle et de nouveaux

rompocds non détectabhlesen chromatographie en phase gazeuse.

Fn c@~aui concerne 17a himachalgne, sa composition ne varie
pas d'une fagon prononcée comme celle des trois aulres compuosés
désd cités. Dn  constate gu’en milieu neutre ou acide, 1 a
himachaléne voit sa composition atteindre son maximum & 15
minutes c’est A& dire juste au début de 1 hydrodistillation avec
vre tensin-  2fenviron 1.6 %3 alors guwen milieu l1égérement
hactiaun, o composd atteint =a teneur,mauiﬁale au bout de 60

minutee dextraction.

on -agueuse tampennde  dans laquelle
mrot imemros le végdtal 2 une grande influence suwr la camposition
ds 17haile pocanticelle pit particuliérement suwr celle du 3

Himartal pne,

i

i
i



Miard e pH o gde 1Thydredistillation egst faible, la
concprtrstion de ce  compozéd darse le dictillat diminue, on

b

remaroue la efme chooe X pll légdremont bazigue.

‘o= figure 17, 18, st 19 montrent gu’a pH = 7, 1l 3
himachaléne n’attsint =a tenuer mavimale qui est dienviron 18 %
gutan hout de 5 heuwres; alers gu’a pH de 4 ouv 6, sa composition
mavimale est visible au bout de 2 4 4 heures et disparait une

"heure nlus tard; i1 rpe reste gue quelques 0.8 %“.

i=2 composition de 1"huile essentielle ﬁu bois de cedre en
£, 2N ezt plus ou meins importante; le maximum est atteint au
kot de 70 minutes d'hydrodistillation et représente 16.4 % a pH
7 et 1.4 % oA ﬁH a, Or reperque gue la composition de ce composeé

augmente 3 pH acide et reste presqué constante toul le  long de

i

1P oube-articon. On notera 1o prisence due trans o atiantone qQuii

-r

n?attmint =2 teneur marimale de 20.8 % gutau bout de .4 hedres a
-+ w&u%rmé alore gu’™d pH acide, ce composé ozt éxtrait & 1 heure
aver une compresition de 21.4 % & pH 4, de Z8B.9 Z a pH 6 et en
£in A M 9 i1 pasae en Fin d7&xtraction avec une teneur de 1B.&

rprfts lese  oourbes  globales, les courbes présentant 1la
variation de la  teneur de quelguc: constituants de 17huile
ecoentielle on  fonctionm 2o temps  illustrent la cinégtigue

g hydradistiltation de chacun des constituants.

{ *puyamen de  oes courbes  mentrent - gqu’au cCours de
17hydrodictillation 1a considération des températures
A&l lition de oes différentcs COmpoDsés fe permet pas

A?exnliguar cet ordre de cortie. Ainsi, 2 pH 7 la tenuer du o«
himarhaldne dont la température d ebullition est de 133°C

atteint san maximem dans la fraction recueillie & 15 minutes;

a7



tandis que c=2lle du fHrans o atlantone atteint son maximale dans
1a frartion de 4 heures malgré gue sa température d”ébullition
est infsrieure 2 celle du a himachaléne {(123°C).

Cotte inverasion a é%é constatée paf ZELLER (27) lors de
1’hydrndistillation de graines de Carvi et par KQEDAM (285, (29)
sur 17huile essentielle d”Aneth. ' .
res auteurs opt tenté d’expliquer ce phénoméne en affirmant que
1= farteur.d’hydrodif§u5imn constitnait 17 édtape cinétique lente
du nroradad d’hydrndisfillation,,l’ordre de sortie des comnposes
de 17huile pespntielle serait dicté par la polarité et non  pas

nar ta volatilite.

11 sst AdApre impérieuvx de fixer les conditions neutres ou
1dcérement alcalines (pH 7-8) c’est a dire de‘maintenir le pH de
15 snlution agqueuse A& une valewr aussi proche que possible de la
neutralitéd pour éviter que 17huile essentielle ne so0it alterée
par la précence dartéfacts et ne refleéte plus alors le "contenu

védoAtar vnlatil" présent dans la plante.

Maiez mBme la chaleuwr provogue des réarrangements gqui  ne
sont pas prQVU5; 1’extraction par solvant peut résoudre le
probieéme en éliminant & la fois les effets du pH et de 1la
chaleur et par conséguent ce procedé est préféré' a ia
dictillation danz leos studes de la véritable composition des
huiles pesontielles.

Pour complétes 17étude de 17influence du pH de la solution
ntilisde s 1a compocition de 1’ﬁuile essentielle, nous avoans
trarcé 1m pourcentage distillé de chague compnéé on  fonction du
tomns pour les différentes valeurs de oH;  les ré¢sultats sont
rascamhlaen dans tes tahleawr XX, YXI, XXII, ¥XIII et représentés

aur les fiogures 2, 27
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Tenewr d'un compose i present dans la fraction prelevee a linstant t
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Figure 48 : Analyse chirmmigque des differentes fractions prelevees
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Teneur d'un compose i present dans la Jraction prelevee a linstant t
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Teneur d'un compose i present dans la fraction prelevee a linstant ¢
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Figure 30: Analyse chimigue des differentes fractions prelevees
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entrasnement & la vappur

tahlea~n XX7= pourcentange de a himachaléne hydrodistillé a
différentes valeurs de pH en fonction du temps.
- temps {(min)

M ,

" E 15 30 45 40 20 120 i80 240 300
TETVTTES B7 (75,72 |B5.59 |89. 22 (95.21 |97.91 |98.87(100.00[100.00
nH 4 15.74]17.74|22.00]42.75(69.58|79.6992.15|97.10 |100.00
pH B B, XL |00, 27 | 246,07 |56.29165.48|77.02{70.76196.55 (100.00
pH 7 10.89]15,.87|23.99|{38.56{47.23164.11{87.82|94.17 |100.00
pH-2 T.A7111,15|30.27147.49 | 60.5273.33 88.?1 F6.37 (100.00

¥ M.E * mode d extraction.
¥ E.V g7 edu.

Tahleaun XXI

pourcentage de

7 himachal#ne hydrodistilleé

a

différentes valeurs de pH en fonctioﬁldu temps.

Temps {(minl
M. & {85 T %60 T a5 | 40 | 90 | i20 | 180 | 240 | 300
.V T8, E0 81.77]86.22 91,05 94,74 [946.06197.64]100.00]100.00
TH A& (1A 37 [10.65 18,27 |36.28|61.69(77.31[91.13|99.76 160,60
R & (11,18 |27.59(40.27 |55.61 |70.40]80.98(70.794[98.59 [100.00
N 7 TR Be 10 Aa 20,28 | 33,82 48,2056, 10(76.36193.37 1100.00
pd @ | 2.7 18,4535, 91 (34,60 62,75 |74.89[B7.55(78.4% |100.00




Tableau XXII * pourcentage de C15H26U hydrodistille a
différentes valeurs de pH en fonction du
temps.

o Temps (min)

M-E IS T =0T 35 &0 | 90 | 120 | 180 | 240 | S00

E.V 155.88(52.57171.61([B1.14|87.10(92.62[97.15[100.00(100,00

pH 4 | A.68(10.82[21.9039.89 |98.89|72.03|67.07|75.52 [100,00

PH &6 | 9.7%]27.67|81.75|957.03[71.28|B81.63[91.33[F6.71 [100.00

pH 7 | 3.80[10.01[27.74|52.28(67.46(75.83|687.81197.20 1100.00

pH @ | 4.01(15.84 38,91 |47.17(69.59(76.42(88.80[796.45 [100.00

Tableau XXIII : Pourcentage de trans a atlantone hydrodistilleé

A différentes valeurs de pH en Fonction du
temps. -
Temps (min)

M.£ 15 0 45 &0 20 120 180 240 300
E.V 19.40132.62(60.87 | 73.77 |82.05 |68.77 |79. 41 | 100.00[100.00
oH 4 5.50] ©.40|20.95|3B.24[57.33{71.87[86.36|95.47 [100.00
PH & | 9.B3(23.90|57.93%|51.82|67.58|77.85[87.86[94.45 [100.00
pH 7 . E5110.80[23.0B8[35.92(50.79]62.06178.07(94.88 |100.00
pH © A 02112.95|54.88[42.52[&2.29[72.77 |B5.10(94.25 {100.00°

24




A premidre vue, nous pouvons dire que 1’ordre de‘surtie des
différents composés est altéré par 1’acidite della solutions 1le
/2 himachaladne, 1°a himachaléne et 1o trans o atlantone sortent
pltutit a pH acide; gandis gue nous observons 17inverse pour le
nlﬁszén; rela peut  Ftre expliqué par le fait que C15H26D;
composé polaire; est mieux retenu on retardé par les protons,

fournis par 1a sclution aqueuse tampennée.

Les rendements obtenus nour les deux modes d*extraction
sont presque duy mBme ordre de granﬁeur.VL’hydrndistillétinn a pH
= 7 fournit une huile essentielle avec un rendement de 2.22 %
-almrs nque celui de 17huile thenue'par entrainement 4 la vapeur
2 ear est de 1.91 %,
te rendem&ﬂt maximal en huile est obtenu au bout de 3
horres d’extraction dans le cas de 1"hydrodistillation; tandis
qu2 1’entratnement é la vapeur nécéssite 4 heures pour atteindre
le rendemznt maximal.
Nous constatons ausss que lors de 1 entratnement A la
vapeur 47mau, tous les composés distillent plus vite'que ceux au

couwrs de IThydrodistillation.,

D coirt de vue quantitatif, 4 pH 7 17« himachaléne,le £
himachal#ne et le trans o aflantone apparaissent avec des
tensurs inférieures a relles abservées au cours de
17entratnement & la vapeur d’seu ce qui est peut 8tre di A des
décompositione en monoterpénes spus-1"astion du pH.

Nowis navons pas vérifié 1%acidite de 1’eau é la fin de
17extracticon pouwr  —ptte experience {pH 7)s nmais buur
1"hydrodistillation & pH &, 1’acidité augmente au cours de

17extraction, elle passe A 5.2 en 5 heures,

25



VIT 6.2, MODELISATION :
De 1a mBme Fagon fue ia courbe globale de
17hydrodistillation, on epplique le modele cinédtigue proposé aux

trois composés de 17huile essentielle en tragant Ln (1 = x) = F

(t){JMr ffsure 25)

n rnote qu”au cowrs des deux dernidres étapes, les composés

diffusent et s écoulent dans les canaux avec les mEmes vitesses.

La constante de vitesse de diffusion est de 17 ordre de 1.02 10 -2

min t aver une erreur de 17 % et celle d’écoulement est de 2.35

10“2 mi_n_‘l aver une erreuar de 7 %4.

En ce qui concerne la premiére étape d’entrainement, c’est

le C,_H,, 0 qui est entraitnéd en premier avecr une constante de

15 26
vitpsse de 1.05 10_2 min_l, puizs le trans o atlantone avec une
censtante de vitegsse de 0.5 10“2 min—l gt enfin le 3
himechaléne avec unce constante de vitesse Q.43 10~2 min_l. on
remarque dont gue 1 Drdre de sortis n’est pas dicté par 1la

polarits des romposés.

2L
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VIII. CONCLUSION

_os axbtractions par ertrairement A la vapeur d’eau du bois de
cAadre  mpErnédes an cours de notre travail, nous,.  ont permis
f*aparécier 1la variation de certains param2tres autour des valeurs

nptimales s le rendement en huile essentielle.

il

e consideration de ces paramétres dextraction a été
prircipalement faite dans le but de nous aider & comprendre les

phéromdnes régiesant 17entratnement & 1a vapeur dfeau.

Ain=i, nous avons réalisé des expériences d’hydrodistillation
sur-le hnig de cedre deans une solution aqueuse tamponnée afin
‘dA*ptudier 1’effet néfaste de 17acidité sur la gualité de 17huiles
ra~ e paramétre qui est le pH catalyse des réactions de

transformations,

Fr mutre 17analyse chromatographigue deé différentes
fractinne d?hydrodistillation nous a  beaucoup renseigné sur la
cindtinue des composts présents dans 17hdyile essentielle au cours
M= re processus ainsi que sur 17évolution de la composition de

1°h1ile ascentielle av cowrs du temps et a différents pH.

{.a modélisation des courbes de distillation globales et
celles des constituants nous a permis de décrire le processus
d’entratnement & la vapeur d'eau et celui d hydrodistillations;
rependant il est A noter que le modéle du premier brdre proposeé
{(mécanisme) ne peut 8tre généralise, il dﬁit Btre vérifieé pour

plusieurs valeuwrs de paramétres et pour différentes matiéres

vagétales.,
Enfin ce travail n’est qu’une contribution a 17 étude
cinétique de 17entrainement a la vapeur - d’eau et de

Pk
2
R



17hydrodistillation.

Des travéu% ultériepurs plus poussés  pouwrraient €lre menés sur
178tude des phénpmenes de diffusions intervenant lors de ces deux
procédés et sur-  les  Studes analytiques fines permettant une

meillewr connaissance de 17hulle eposentielle du bois de cedre

AL Arion.
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Nédtermination du Laeuy d7humiditsd

L*eaun contenue dans 1*édchantillon  est entrainée par
distillation & reflux» ds= xyléné gans le mnntage'représenté par la
figure 8¢ .Apréas condensation, 1’eau se sépare du solvant et
e’accumul 2 dens le tube de recette gradué et le xyléne retourne

darg lg ballon.

Dans wun ballon de S0C ml, nows introduisons 10 grammes de
_matidsre veégétale, nous versons ensuite 200 millilitres de xyléne
ot nous surmontons le ballon d*un réfrigérant muni d’un récipient

prados,

Mous portors A& reflux jusqu’ au moment od le niveau d7eau
reste constant et 1Te selvant surnageant 17eau dans le récipient

dEavient limpide.

A la fir de 17gpération, nous augmentons le chauffage dans
1e but de récupérer toutes les gouttes dieau déposées sur les
parais du réfriageérant: aprés refroidissement le volume d’eau est

nots =t le tauwy d’humidité est calculé par l7expression suivante:

yo= V¥ 0.998 o o0

™ -

] H : Taux d humidité (%)
V 2 Volume d?’eau (millilitres)

M 1 Masse de la matiére végétale (grammes)



A. Ballon de distillation
2 Re:frn'géranf‘

3. Sorlrie d'eau

‘4. Entree d'eau

r‘\L : .
F'_d’_—@ 5. Tube.‘ / I"E(_t’.ﬂ’e%ma(q.&
“6_ Cﬁauffﬂ. ballon _

FIGURE 36: APPAREIL. DE DEAN ET STARCK
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