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Sajet : Extraction de l'muile essentielle d'Eucalyptus globulus
par distillation a la vapeur d'eau,
Résumé: Notre travail comsiste & appliquer la distillation 2 la
vapeur d'eau pour extraire L'nuile essentielle d'une matieére
végétale trés répandue en Algerie; "Eucalyptus globulus" et
d'étudier 1'influence de deux paramétres importants, en l'occu-
rence le débit de la vapeur d'eau et de la charge sur le rende-
-ment en huile.

Subject: Eucalyptus globulus extraction essentiel oil by steam
di Btillationo

Abstract: Qur work consists to apply steam distillation to extract
essentiel oil from a plant materiel wide spread in Algeria

the "Bucalyptus globulus" and to study the influence of two
main parameters; the load and steam velocity on yield of oil.
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I- IKTRODUCTION

Au nembre de chapitres si varids gque cemperte 1'étude deo la chimie
appliquée,il en est peu qui excitent autant 1'intérdt que celui qui

a trait aux parfums,soit anaturels, soit synthétiques ou artificiels,
Avant que les progrés de la chimie n'aient permis la production de
composés synthétiques,on préparait les substsnces odorantes en trai-
tant les matidres végétales,soit par distillation,soit par des métho-
des assez analogues A celles appeldes aujourd'hui enfleurage et macé-
ration,

L'art de la distillation,pratiqué habilement par les Chinois,pays &
végétation intense,Hindous, Persans, Egyptiens, Grecs,Romains passa dés
les premiers sidcles de notre 3re sux mains des Lra‘oea,grandr anateurs
de parfums, qui augmentdrent le nombre st la qualité des huiles essen-
tielles. .

La dietillation par la vapeur d'eau, procédd trads avantageux puisqu'il
permet de traiter el une fois de grsndes quantités de plantes,convient
2 de trds nombreuses essences: fleurs d'oranger, menthe,lavande,girofle,
lemongrass ,citronells,..stc, qui ne sont pas altérées par 1l'action de
1'eau A 100e¢, (1) ;

Parmi ces essences,1'Bucalyptus globulus,utilisé plus en pharmacie
qu'en parfumerie pour ses propridiés astringentes, fébrifuges, antica-
tharales et antiseptiques. (2)
L'extraction de 1'huile essentielle d'Fucalyptus globulus par distil-
lation 3 la vapeur d'eau donne un rendement dépendant de plusieurs
parandtres(conditions opératoires, appareillage,fige de 1la plante, état

de la plante,endroit de la plantation,..etc.). '
C'est dana ce contexs que notre &tude a porté sur l'influence de cer-
tains de ces paramdtres, tels que:le débit de la vapeur d'eau,le poids
de la charge et &tat (fratcheur)de la plante sur 1'extraction de 1'hui-
le essentielle des feuilles d'Eucalyptus globulus.

Avant de clore cette introduction,nous rappelons que 1l'Algérie,comne
tous les pays ou la tradition forestidre n'est encore acquise, s'est
intéressée anx Bucalyptus,car ils%ﬁutés trds plastiques. Connu, en
général, pour produire beawcoup de bois,les Bucalyptus devinrent des
essences trds utilisées dane les reboisements dits de production.
L'exploltation de 1'huile essentislle des Hucalyptus en général, et de
1'Bacelyptus globulus en particuliex, reste trds limitde dans notre pays,
bien quo nous disposons d'un important reboisement industriel 2 El-Kala
spécialoment congu pour l'implantation de cette essence.
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I-MATIERES PREMIERES UTILISEZS PGUR LA FABRICATION DES HUILES
ES3ENTIELLES.

I-1 Matidres premidres et hulles esaentielles

Les huiles essentieclles sont des matidres odorantes cmploydes géndra-
lement 2 la confection des parfums. Ce sont des produits naturels ez-
traits des fleurs et des plantes aromatiques.

La sélection des matidres premidres (fleurs et plantes) repose sur um
ensemble de considérationa que nous ne ssurdons négliger . S'agissant
des fleurs notamment,le lien de la récolte,les conditions climatiques
au cours de la florsison déterminent le rendenent ot la qualité de 1'ex-
trait.

Les huiles essentielles =mont extraites 3 pariiv des matldres prexidres -
végétales qui sont classdes généralement en deux groupes; (3)

~le premier est composé des plantes ou partiez de plantes renfermant
beaucoup d'eau et un faibls pourcentage de conatituants odorants.

=le deuxidme groupe comprend les racines, rhizomes, bois, feuillas, frui ta,
gralnes,mousses,résines et baumes.

Parmi les matidres végétales trds utilisées pour la fabrication des hni-
les essentielles,nous trouwons;le géranium,le girofle,le lemongrass,ls
citronelle,le carvi,le bois de r0se,le laurier,le camphre,l'eucalyptus,
lt'enis,le persil,les fevilles de figuier,la cannelle,le cumin,lez fleurs
de gendt,le jasmin,la menthe,les fleurs et feuilles de henné,le bois de
cddre,le pin,les jomquilles,la lavande,le lavandin,les fleurs de lilss,
les fleurs du mendarinier,les mimosas,lss fleurs de 1'oeillet,les fleurs
et feuilles de 1l'oranger,le romarin,les fleurs et feulilles de tabac,les
fleurs de tilleul,les fleurs de tébéreuse,les rhizomes ot les fleurs
d'Armica montana,les rhigomes d'Atractylis,les racines d'sunéde,les baumes
de tolu,les racines de bruydre,les graines de caféyec.0to.

I-2 Composition des huiles essentielles.

Les huiles essentislles sont des mélanges plus ou moins cafiplexesn, dont
les constituants jouent su point de vue parfum,des r8les d'inégale impor=-
tancesles uns contribuent puissamment X 1'arBme de 1'huile, d’autres 2
1'harmonie du mélange,il en est qui,compldtement inodores ou peu odorants,
ont un r8le tout i fait effacé;enfin certains corpa constituent des fac-
teurs négatifs qu'il ya intérdt & &Sliminer.

Les principaux constituants de ces huiles sont les hydrocarbures terpée
niqnes(csna)n dont les plqa fréquents les térpdnes proprement dits ﬂ‘ 031 3
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(pindne, canmphdne, limandne,. eto. ) ; las sesqul terpénea Cy 533‘30_2;_1; moins
répandus.

On trouve aussi des conatituants plus intéressants comme les alcools
ot les esters tels que les phénols et 4thers de phénols ainsi que les
aldéhydes et cétones. (4)

I-3 L'Bucalyptus.

I-3-1 Définition: 1'Buocalyptus est un trés grand arbre originaire
d'Australie appartenant & la famille des myrtacdes.

Il a une croissance extraordinairement rapide et peut atteindre excep-
tionnellement prds de cent ciaquante mdtres(150m) de hauteur,
L'Bucalyptus est comstitué de plusiecurs eapdces(plus de 600 espdces)
dont cing cents sont connues en iustralie. Ces différentes varlétés
sont :I.ntéresun'tes 4 connaitre A plusieurs points de wvue car 30% de
celles-cl contiennent de l'huile essentielle .

Les espdces d'Bucalyptus sont réparties en trois groupes: (5)

1® EBucalyptus riche en phéllandrdne :

Son huile essentielle sert comme solvant dans la flottation des mine-
rais et comme base 34 la synthdse industrielle du thymol et du menthol
et aussi comme agent désinfectant.
Les principales espdces de cet Bucalyptus sont B. dives et -B. austra-
liana.

2* Bucalyptus riche en ocinéol

Trds utilisé en pharmacie et en médecine comme agent thérapeutique.
Les espdces,les plus couramment utilisées 2 cet effet sont E,globulus
et B.polybracta.

3* Bucalyptus riche en citronellal et en acétate de géramyle

Son huile essentielle est utilisée en parfumerie.
A cette catégorie appartiennent BRB,citriodora et R.macarthuri.

f-3-2 L'Bucalyptus globulus (figure. 1)

C'est une variété trds importante possédant des propriétés pemarquables
qui sont appréciées & leur valeur,et on se préoccupe d'en tirer partie ,
non seulement pour la thérapeutique mais encore pour 1'assainissement
des pays mardécageux.

Cette variété d'Eucalyptus est trds répandue en Algérie & o8té de 1'Buca-
lyptus rostrata(figure.2) et 1'Bucalyptus gompho cephala(figure. 3).



a8/ Caractdres physioleglques

Clest en 1792 que 1'Bucalyptus globulus fut observd pour la premidre

e Australie par Labillardidre (6)« Il a été introduit dsna la zone

médi terrandene en 1869. Il présente loraqu'il est jeune,l'aspect d'une
masse pyriforme,mails sa physionomis ne tards pas i varier beaucoup ,
sulvant la manidre dont on le gouvaerne et les conditions dans lesquelles
il se développe. Il possdde une odeur balsami que plus agréable que celle
de la térébenthine et qui provient d'une huile esseatielle volatile con—
tenue en grande abondance dans ses feuilles. Le trait remarquable des
feullles adultes est leur longueur qui varie entre 20 et 35cm. Le fruit
sussi est facilement distingué des autres espdces du gonre.

La culture 4'Eucalyptus prospdre dsns tous los climats intemédiaireu
entre les climats chauds et les climats tempérés.

b/ Buile esseatielle d'Bucalyptus globunlus

{~-Propridtés physico-chimi ques _ _
C'est un liquide mobile & peine coloré en jaune clair,d'odeur aroma-

tique forte rappelant i la fois le camphre et la lavande de saveur frat-
che puis brlilante.

densité A 159¢/150¢ 0,910 a 0,93

pouvoir rotatoire +0°18" 2 15%!

indice de réfraction & °¢ .4600 a 1.4?00 (7)

teneur en cinéold 70 & 75 %

aolub:l.l%t/é ;lans ToRk d*alcool soluble dans 1,5 & 3 vol.
®/¥ :

2- Composition chimique «(2)

La premidre analyse de 1'huile d'Bucalyptus globulus a été entreprise

Par Clo¥% en 1870, Il ea retira par dlstillation fractionnde un corps
bouillant A 175°C, qu'il nomma eucalyptol. La composition exacte de 1'euca-
lyptol,soit Cyolly o, 'a 6t6 recomnue par M.E.Jahns,qui démontra 1'identlts
de ce corps avec le ciméol, L'hydrocarbure qui accompagne le cinéol, ot
qu'on désignait jJadis par le terme 4a' eucalypﬁno,l' est antre que dn

X-pindne droit.

L'odeur secondaire déaagréable et Plquante de l'hu:llo d'Bucalyptus bmto,
qui provoque la toux est due A plusieurs aldéhydes, surtout les valéris-
niqnos,!mtyliqnoa et aapm!quas.
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Outre ces corps ,om trouve dans la fraction de thte ,selon MM, G,BOUCHAR=-
DAT ot QOLIVIERO,de 1l'alcool 4thyligue et de l'alcool smylique et des aci-
des gras ,ete.

Les études faites jusqu'i présemt ,sur la composition ds 1'huile essen-
d'Bucalyptus globulus se sont limitdes, la plupart du temps, 2 1'ideati-
fication et au dosage des composéds majeurs:yf -piadns,limondne,cinél,
aromadendrdne et globulol,stc,

Blles ont fait resasortlr la variabilité de la tcneur de ces constituants
en fonction de l'origine géographique de la matidre végétala.

3=Utilisatioa
Les fouilles d'Bucalyptus globulus,seule eapdce officinale,sont inzcrites
dans toutes les pharmacopdes cfficielles,pour ®tre employées en infusbons,
ou en inhalationa.
Avec l'hulle ,on prépare des pites de fomulea vari des, auxquellss on
ajoute aussi du menthol,de la telmture de tolu ,d'opium, e%tcC..pqui entrent
dans les formules de poudres antiseptiques qul donneat des résultats appré-
clables dans les pansements dez plaies,en favorisant’ la formation de bour-
geons chamus rdéparateurszjer 1'assscclie souvent & 1'iodoforme »
On prépare également un sirop qui un excellent antiseptique des bronches,
qui diminue la toux et fluidifie les expectorations. (6)

I-4 Traitement et préparation de la matidre végétsle
I-4=1 Broyage de la matidre végétale

Avant d'extraire 1'huile essentielle par les procéddéa que mous alloms
voir dsms le chapitre II ,on prépare les plantes suivant leur mature ,
c'est & dire que l'on contusioane,divise, écrase,broie les plantes entidrea,
les graines,les bois,les réaimes & l'aide d'apparells adaptés A ces usages
car les hulles essentielles sont enfermdes & 1l'intérieur des glandes des
Plantes aromatiques. (1)

La vaporisation de 1'huile par la vapeur d'esu ne peut ¥tre accomplie

que par 1l'hydrodiffusion qui -est un processus lent. Pour améliorer la
vitesse de vaporisation et par 1li favoriser la distillation des plentes,
il faut quo ces dernidres subissent un traitement par broyage ,morcelle-
ment, contusion, écrazement ou autres. Mals ce traitement de la matidre
végétale provoque une déperdition de l'huile wlatile par évaporation

et oxydation,et spéciaslement lors de l'utilisation d'appareils rotatoires
et meules & grande vitesse.

L'étendue de la déperdition dépend de la vitesse de circulation de 1'air
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dmns le aysﬂ:‘me, le degré de chalowr 1u la compomltion de 1'huile wola-~
tile (point 4'ébullition et résistance 2 l'oxygdne) « (7)

I=4~2 Eamagasinaze de la matidre végstals

L'enmagasinage de la matidre aveant le broyage ou le morcellement présente
aussl quelques risques de déperdition d'une partis de 1'huile volatile .
‘Dans ce cas ,1a situation n'est pas aussl sérieuase que dans celui du
bmyacc. Mals si le retard dans la distillation de la matidre végétale
Re pout dtre Svitd ,1a matidre en question doit Stre eumagasinde dans

ses conditions naturélloa scar 1l'évaporation graduelle provoque ume
certaine perte en huile. La majeure partie de .cette perte est le résul-
tat do l'oxydation et de la resinification des hulles essentielles . (7)
L'emmagasinage de la matidre végétale est décomseills car 1la matidre

se déssdche et 1'ean contenue dans les cellules de la plante remonte
1'huile A la surface par diffusion d'oun vaporisation de 1'huile volatile.
Le séchage provoque aussi des changements dans les propriétés physico- .. ..
chimique des huiles esseatielles .
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II-LES PROCEDES DS PABRICAMON Dus HUILES 33384TIBLLRBS

II-1 Distillation
II-1-1 Léthodes géndrales de la distillation

La majorité des huiles essentielles est obtenue par distillation & 1la
vapeur d' eau, mais aucune démonstration n'a été entreprise pour expli-
quer le processus avec lequel la vapeur isole effectivement 1'huile
essentielle des plantes aromatiques. Il est supposé que la vapeur
péndtre le tissu de la plante et vaporise toutes les substances
volatiles. Si cela est vrai, l'isolation de 1'huile & partir des
plantes aromatiques par distillation peut apparaitre comme un pro-
cessus plutdt simple qui necessite simplienent une quantité éuffiaante
de vapeur d'eau. Cependant cels n'est pas le cas. #n fait, la distil
lation des plantes fgit intervenir Plusieurs processus physico-chimiquga.
Dans l'industrie des.huiles essentielles; une terminologie a &té dévae—
loppéde, laquelle distingue trois types de distillation:

a/ Hydrodistillation ( water distillation )

b/ Hydrodistillation couplée & la distillation & la vapeur d'eau

(water -and steam distillation )

¢/ Distillation & la vapeur d'eau (stean distillation)
A l'origine ces termes ont 4té introduits par Von Rechemberz. (7)
Ces trois méthodes sont sujettes aux considérations théoriques qui
seront présentées dans le chapitre 1IV.

a/ Hydrodistillation:

Lorsque cette méthode est employde, la matidre végétale a4 distiller est
en contact direct avec 1'eau bouillante. Elle peut flotter sur l'eau ou
8tre compldtement immerzée selon sa densitd et la quantité & traiter .
L'eau bout par application de la chaleur avec des méthodes usuelles ;
feu direct (bec bunsen), chauffe ballon, ...etc.

Le trait caractéristique de cette méthode se situe donc dans le contact
direct entre 1l'eau bouillante et la matidre végétale. Quelques matidres
vézétales (ex: emandes, roses et oranges) doivent Btre distillées pendant
qu'elles sont compldtement immergées et en mouvenent libre dans 1'eau
bouillante, car dairs la distillation a la vapeur ces matidres s'agglu-
tinent et forment un bloc compact , & travers lequel la va eur ne peut
pas pénétrer,



b/ Hydrodistillation avec distillation & la vapeur

Lorsque cette seconde méthode de distillation est utilisée, la matidre
végétale est déposée sur uns grille perforde ou sur wn dcran insédré a
une certaine distance au dessus du bas de 1'alambic. Lsa partie inférieure
de l'alambic est remplie d'eau.

L'eau peut 2tre chauffée par 1'une des méthodes précédemment décrites.
Dans ce cas la vapeur saturde et mouilléde i basse pression s'él¥ve 3
travers la matidre végétale.

Les caractdéristiques typiques & cette méthode sont:

premidrement, ls vapeur est toujours entilrement saturde, mouillde et
Jamais surchauffée; deuxiement, la matire végétale est en contact avec

la vapeur seulement et non avec 1l'eau bouillante.

o/ Distillation & 1a vapeur 4'eau

Lonztemps 1la distillation directe, mans vapeur aumlliaire, a déou 1'expé-
rimentateur en r#ieon de la difficulté X extraire 1'ensemble des produits
odorants sans dégradation de produits résiduels. ’

Cette troisidme méthode ressemdle i la précédente excepté que 1'eau n'est
pas gardée en bas de 1l'alambie. La vapeur, saturde ou surchauffée et
Iénéralement Axges pressions supérieures 4 la pression atmosphérique est
introduite & travers la charge qui peut 2tre déposée directement dana
1'alambic ou sur une grille préalablement Placée & une distance du bas de
1'alambic. (7)

Ce procédé a été appliqué au traitement des concrdtds vers la fin du sidcle
dernier. par garnier et, 30ans plus tard, dans l'ordre analytique par
Walbaum et Rosenthal. (3)

II-1-2 Les principaux effets accompasnant la distillation de3 matidres
vézétales.

a/ Bffet d'hydrodiffusion

M%me aprds que la matidre vézétale soit soigneusement préparée avec un bon
broyage, seulement une partie de 1l'huile essentielle est présente & la surs
face de la matidre végétale et elle est immédiatement disponible A la vapo-
risation. Le reste de 1'luile arrive & la surface aprés la diffusion de la
vapeur i travers l'ensemble du tissu de la plante.

La distillation des mati>res vézétales est lide aux processus de di ffusion,
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et principalement avec l'osmose c'est & dire la dlffusion & travers une
membrane permdabla.

Von Rechenberg (7) déerit le processus d'hydrodiffusion, dans le cas de
la distillation des plantes comme sui t:

- A la température d'ébullition de l'eau, une partie de 1l'huile volatile
est digsoute danas l'eau présente 2 l'intérieur des glandes. Bette sclution
d'huile dans l'eau péndtre par diffusicn & travers les membranes de la
plante ot enfin parvient & la surface extérieurs; de l&, l'huile est
vaporisée par la vapeur d'eau qui passe.

Ce processus continue Jusqu'a ce que toutes les substances volatiles
goient diffusées & partir de 1'huile des glandes et soient vaporisdes par

la vapeur d'eau qui traverse la charge constifuéde de la matire végzétale.
b/ EBffet d'hydrolyse

L'hydrolyse dans ce cas peut 2tre définie comme une réaction chimique
entre 1l'eau et certeins congtituants des huiles essentiedles. Ces produitis
naturels se composent partiellement, et.dans beaucoup de cas d'esters

qui sont constituéds d'acides gras et d'alcools. BEn présence d'eau , et
particuliérement 3 température élevée, les esters tendent & réagir avec
l'egu et forment des acides et des alcools.

Le trait caractéristique le plus importamt de ces réactions durant la
distillation est que ces réactions sont incompldtes dans 1'un ou dans
1'autre sens. 2n conséquece, si la quantité d'eau et parsuite sa ‘concen-—
tration est grande, les quantités d'slcool et d'acide peuvent aussi Btre
grandes et 1'hydrolyse peut continuer 3 une &étendue considérable.

3t comme résultat, le rendement en huile essentielle peut ®tre décroissant.
02 résultat est un des principaux inconvénients de l'hydrodistillation,
puisque la quantité d'eau présente est toujours grande, et 1l'hydrolyse
relativement importante. Dans le cas 4= l'mydrodisfillation coupléde a la
distillation & la vapeur d'eau, le dezré d'hydrolyse est moins importam®
et i1 peut atteindre son niveau le plus »as avec la digtillation a la

vapeur d'eau et particulieremant avec une vapeur légérement surchauff ée.

¢/ Effet de la chaleur

Le troisidme effet importamt accompaznant la distillation est l'influence
de la température sur les huiles essentislles.

La pression de distillation (atmosphérique, élevée ou réduite) peut 2tre



sdlectionnée & volontéd, mais la température de la vapeur d'emu ou de la
vapeur naissante du mélange & travers la charge dans l'alambic varie au
cours de l'opération., Elle est faible au début car les constitummts &
bas point d'ébullition des substesuces volatiles, dégagés 3 la surface
par broyvage de la matitre végétale, vaporisent les premiers. Puis comme
les constituants & haut point d'ébullition commencent & prédominer dans
les vapeurs et que la quantité des vapeurs d'huile dans la vapeur du
mélange décroit, la température monte graduellement Jusqu'ad ce qu'elle
atteigne celle de la vapeur saturée 2 dression donnde.

pratiquement tous les constituants des huiles essentielles sont quelgue

peu instables & des températures élevées. (7)

Avant de clore la discussion géndrale sur les trois principales métho-
des de distillation, il est necessaire de mentionner bridvement que cha-
que méthode peut Btre modifide en vue d'améliorer le rendement en huile
en changeant la pression dans l'alambic. En conséquence, la distillation
peut Btre mende:

(a) A pression réduite ;
(v) A pression atmosphérique
(e) A pression élevée

Et la vapeur d'eau peut Btre saturde ocu surchauffde.

— Influence cde la méthode de distillation sur la qualité d'huile

La qualité, de m2me que les propriétds physico-chimiques de 1l'huile
volatile sont trés influencédes par les conditions de la matidre vézé-
tale ( age, fraicheur ) et par le procédé de distillation. Plusieurs
facteurs entrent en jeu, 2 savoir, la méthode de distillation, le degrd
de broyage de la matidre vézétale, le poids de la charge, la durde de
dis..’lation, la pression appliquée, Ia qualité de la vapeur d'eau, le

traitement des eaux de distillation, etc.

=~ Difficultés rencontrées en distillation des plantes

Lee huiles essentielles sont composdes de constituants volatils qui sont
plus ou moins sensibles & 1l'influence de la chaleur. Mais, il est certain
que ftous les constituants présents dans les plantes vivantes peuvent

®tre is0lés comme tels par distillation.

La distillation de certaines matidres végétales présente des difficultéds
d'hydrodiffusion. Une partie de l'huile peut ®tre extraite comme substance
visqueuse insoluble dans l'eau, et une autre partie reste dans le tissu

de 1&_Plante. D'ol nécessité d'une méthode particuliere de distillation
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pour chaque type de matiére vézétale.

En raison de ces difficultés, et en raison du prix élévé de la distillation
dans certains cas, il est suggéré d'utiliser la méthode d'extraction

par solvants volatils et d'appliquer la distillation & 1la vapeur d'eau

aux extraits concentrés.

I1I-2 Extraction

II-2-1 Expression

Ce ﬁroeédé ne s'emploie qué pour les substances riches en huile essen-
tielle, comme le zeste de l'orsmge, de la bergamote et du citron.

La matidre végétale est fortement pressde X fioid, dans des sacs solides
au moyen de la presse hydraulique, ou bien 2 nu dans des Presses spé—
cialement aménagdes.

L'huile écoulde et décantde de la partie acqueuse par repos ou par file .
tration.

II-2-2 Enfleurage

C'est une extraction par un corps gras & froid qui se fait_par contact
sans immersion. C'est un des premiers moyens employés dans le but ex-
clugif de parfumerie. C'est une méthode qui donne le meilleur rendecment
avee certaines Tleurs comme le jasmin, les tébéreuses et les jonquilles
dont le parfum continue & se produire, aprés la récolte, durant tout le
temps de la floraison. Il est essentiel dans ce caas de ne pas détruire
la vie de 1a fleur pour qu'il soit possible de recueillir le parfum au
fur et & mesure de sa production,ce qui conduit & éviter l'action de la
chaleur et 1l'emploi des solvants comme le benzine qui tuent la fleur.
Les principes d'enfleurage sont simples, le corps gras & froid posséde
un gremd pouvoir d'absorption et s'il rentre en contact avec les fleurs
parfumées il absorbe facilement le parfum dégagé.

la matidre grasse solide est &tendue sous une épaisseur de 337 mm sur
des plaques de verre disposédes au fond de cadres en bois; on emploie un
mélange de graisses de porc et de boeuf de fagon & obtenir une consis-
tance convenable, et additionné d'une petite quanti té de benjoin pour
1'emp3cher de rancir. On dispose les fleurs sur la surface de la graisse
et on les renouvelle aprés 24 heurea pour le jasmin, aprés 48 heures
pour la jonquille et aprés 72 heures pour la tébéreuse; on réenfleure
jusqu'a ce que la pommade ait la richesse voulue (30 foiB et mdme daven-
tage). La graisse saturée est appelde pommade fraingaise . (3)



Si la matitre grasse est wne huile, on imprigne d'huile une toile de
coton que l'on tend sur un cadre, et on opdre de mdme. Ensuite on sou=
met les linges & une forte pression pour en extralre l'huile parfumée
appelée huile francaias.

La séparation des parfums contenus dans les huiles ou dans les gralsses
se falt par un brassage avec 1'alcool dans des"batieuses" ; 1'alcool
dissout les matidres odorantes et trds peu de matidres grasseos.

La solution alcoolique est refroidie & = 10 - 15° ¢ pour éliminer la
petite quantité de matidres grasses dissoutes, et on filire.
L'épuisement complet de la matidre grasse demende plusieurs lavages &

1'alcool, apr2s distillation de 1'zlecold on obiient 1'huile essertdelle.

II-2~3 Macération

C'est e extraction par un corxps gras & chaud. Les fleurs & &puiser
(oranger, violetts, csasie, mimosa, atc,) dont les activitéds physio-
logiques sont arr®téea aprés la récolte sont introduites dans la matidre
grasse fondue & S0 ~ T0°C ‘Y, puis on remue constamment. On laisgse en
contact 12 & 48 heures et on renouvslle la charge de fleurs 10 & 15 fois
successives, jusqu'd ce gque la pommade &t la richesse voulue. Finalement
la pommade est décamtde de l'ean de végétation apportde par les fleurs;
l'extraction du parfum dissous se fait de menidre analogue & celle pra-
tiquée pour graisses d'enfleurage. Les fleurs épuisdes impugndes de

matidre gragse, sont passdes & la presse ou traitédes par un dissolvant

volatil,

II-2-4 Extraction par les solvants wlatils

Cette extractiom consiste & épuiser le produit odorant par un solvant

ot & chasser le solvant de 1l'extrait, soit par concentration distil-
latoire, soit par préecipitation.

Le principe de l'extraction par solvants volatils est simple: les fleurs
fraiches sont chargées dans des extracteurs apécialement construits et
systématiquement extraits & la température de ces derniers, par un sol=-
vaat pur, généralement 1'éther de pétrole. Le solvant péndire les fleurs
et dissout le parfum naturel de la fleur qui cohabite avec quelques
substences albimineuses et colorantes. La solution est pompée dans un
évaporateur et concentrée & basse température. Uns fois que le solvant
est compl®tement chassé,1'huile concentrde de fleur est obtenue.

Le facteur le plus important pour que le processus d'extraction réus-

sisse est la qualité du solwvant employé.
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Le solvant idéal est celui qui posséde les propridtés suivantes:

i1 doit extraire aisément l'ensemble des constituants odorants

( sélectivité ,pénétration cellulaire ). Il doit 3tre chimiquement
inerte & 1'ézard de l'huile de fleur et de 1'appareillage ,8tre peut
altérable et ne renfermer qu'un minimum d'impuretés .

Il serait en outre souhaitable qu'il pssdde un point 4'ébullition
uniforme et qu'il soit ininflammable et ne soit pas toxique.

Bn fait ,il n'existe pas de solvant répomdsmt & toutes ces exigences.
La considération de toutes les caractéristiques fait apparattre 1'éther
de pétrole hautement purifié ainsi que le benzine comme solvants les
plus adéquats.
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IIT gQUIPELENT POUR LA DISTILLATIOH DES HMATIERES VEGETALZS

L'équipement utiliaé dans la distilletion des matidres vizdtales dédpend
de la zrendeur de l'opération et de la méthode de distillation cheisie.
CJependant,il existe trois parties principales qui forment la base des
trois méthodes de distillation des plantes aromatiques citées dans le
chapitre II.
Ces parties principales mont:

1. L'alambic

2. Le condenseur .

3. Le rdservoir pour le condensat{séparateur d'huile)
La quatridme partie est constitude d'une chaudidre pour la production

de vapeur d'eau. (F)

III-1 L'alam“ie

L'alambic sert principalement comme un conteneur de la matidre v4zdtale
et comme un récipient dans lequel 1'eau et/ou la, vapeur 4'eau contacte

la matidre végdtale =t veporise son huile essentielle.

Dans sa forme la plus simple,l'alamhic est constitud d'un conteneur cylin-
drique ou réservoir,avec un diamdtre €tal ou 143%rement infirieur % sa
hauteur, et 4quipé d'un couvercle amovibdble qui peut Btre cramponné sur

la gection cylindrigue. Sur cette dernidre un tuyvau est =2itaché pour
conduire les vapeurg au condenseur.

Pour l'hwydrodigstillation [fi-ure 1),cet équipement est gsuffisant;l'ean

et la charge peuvent 2tre introduites > lfintérieur de la section cylin-
drique, le couvercle mis en place et un feu seut Btre &difiéd sous l'alam—
bic .

Pour l'hydrodistillation coupléde 4 la distillation & la vapeur (figure 5)
unegrille est insérde guffisamment au dessus du fond de 1'alamdie pour
éviter le contact entre 1l'eau bouillante et la matidre vézdtale. L'eau
est portée " ébullition soit par une chemise de vapeur, soit par un feu
direct au dessous de l'alambic.

Dans le cas de la distillation & la vapeur d'eau (figure 5), la pgrille
est maintenue tout pris dn bas de l'alambic et la vapeur est introduite

A travers une tuyaut rie jusqu'au niveau de la grille sur laquelle se Yrouve
la matiire vézétale.

La gsection cylinJrique peut Btre fabriquée par une tole métallique

zalvaunisée.



-18-

con g-
1 s
- c.thzl- dJeom
A ASAREYion
VW—... e =
Vsraf—h —_—

F‘i’g,re 6 : Agﬂ)&.'pourb&
@L‘Q@LU\ a Eo. v?&w"




=19

- Is0lation de l'alamhic

L'alambic doit 8tre isolé pour conmserver la chaleur et pariticulirement
quend il est expoud  l'air frais.

51 l'isolation n'est pas rdaliséde,une condensation excedsive de vapeur
d'eau & 1l'intérieur de l'alambic peut se produire i cause de la perte
de chaleur & travers la surface de la section cylindrique. 5t ceci
provoque un moWlllaze excessif de la charge et de ce fait les particules
de la plante se tassent,s'azgzlutinent et consomment une trds Irande
quantité de la vapeur dreau. La durde de distillation se trouve prolon~

gée, et le rendement en huile devient faidle.
III-2 Le condenseur

Sa dimension et son mod:le sont variables, et plusieurs types peuvent
2tre considérés. ,

Le condenseur sert & convertir toute la vapeur d'eau ainsi gque les
vapeurs charzées d'huile en liquide. Zeci exige un enldvement 4'une
quantité de chaleur squivalente & la chaleur de vaporisation de 1'eau

et du mélanze contenant 1'huile plus une potite quantité de chaleur pour
le refroidissement du condensat X ume température inférieure A sa tem-
pérature d'<ébullition.

La proportion de chaleur qui peut 2tre enlevde des vapeurs naissa-tes

du mélange (eau +matidre végétale) est exprimée par la relation

g = U.A. T

avec chaleur enlevée par unité de temps

constante qui dépend des conditions opératoires

surface disponible & 1'échanze de chaleur

H B g o

différence de température entre les vapeurs et le milieu

.

raffraichissant
La longueur du condenseur et le nombre de tubes peuvent &ire déterminds
& partir de la quantité de vapeur i condenser.
Lors de 1l'utilisation de l'eau comme moyen de refoidissement il con-

vient d'insérer deux serpentins limitrophes dans un réservoir condensgur.

La fisure 7 montre un condenseur a serpentin.Il existe 4'autres conden-

seurs tel que le condenseur tubulaire {fivure 8) qui assure une meilleure

condensation des vapeurs



les tubes du cendemseur tubulaire eu les serpentins deivent etre fabriqués

avec du eulvre fertezment &lamé,
III-3 Réserveir peur le cendensat (eéparatour d'huile)

La troiﬁém partie essentielle peur 1'&quipement ds distillatien est ocene—
tituée d'um réserveir déoamteur eu séparsteuw d'huile. Sa fenctien est do cordd
tinuer la séparation rapide et cempléde de 1tiaile & partir de 1lfeaun cem=
densée’s Puisque la quaniité d'eau ezt beauceup plus grande que Ia. quantité
d'huile dans leo oendensat, il ezt nécessairs d'emlover l'eau centinuellemants
Beauceup de séparsteurs sent censtruits eselen l'ancien principe des wvases
flerintins (figure 9). I huile velatile et 1'ean pent inselubles 1'un dens
1'sutre 2 cause de la différence de leurs densités.

Quelquee matidres végétales derment des huiles dietillants au début avec des
fractiens plus légdres que 1'emun ot & la fin de la distillatien aveo des
fractiens plus leurdes gue l'eau & ceuse de la oréissance pregressive de la
densité de ces fractiens de 1'huile. Pour cela en utilise un séparatewr du

type de la figure 10 .,
III-4 1La chaudidre

C'eat un réoipient métallique servant & la génératien de vapeuwr. Ses dimen—
siens dépendent de la quantité de vapour nécessaire et de la pressien de
travail, la chaudiére deit dispeser d'un gystime de déterminatien du nivean
d'eau et de la pressien .

Cependant, il existe deux types de chaudiéresschaudiéres & basse pressien et
chaudidres & pressisn &élevée. les premiires preduisent une faible pressien
mais aveo un grand velume de vapeur et les secendes sent plus efficaces en |

ce qui oencerne la distillatien en racoouroissant pa durde,
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IV,BASES THEORTQUES DE LA DISTILIATION A LA VAPEUR

IV=-1 Définitien

La distillation est un preoessus de séparatlion de compesds cu de mélanges de

oen;pesés du fait de a différence dans leur volatilité ou dang leur rresasien -

de vapeur ,

La distillatien & 1a vapeur eat une technique de distillation dans laguelle

1a i'apaur dleau est on centact direct evec le méiange A dir ville». Eeseniiele

lement, il g'aglt do vamerimer ume subi smoo en faiment paasa:r:- de J= vapour

d'eau dans un mélange d'eau et de oetio cubstanse . ( 8 )

Plus généralement , Ja distillation conduite en nrésense d'un coupesd inerts
tel quesl'azote, 1o diexyds de carbone,etc ... €8t »égie par les mémes relstions
fondsmentales que Is dfetillation 2 1o vepsur dtesu,

La vapeur d'eau est utilisée en raimon de son appert at énergie , do pen faible
prix et de s -dispenibilité.

L'avantage principal de ce mods de rectificatien szt Bahissoﬁ:en'b du niveau de
température eo¥% 12 supprsasien du bewilleur.

Par contre l'intreduction d'eau dens:le sysidme emtraine 1me rorte en produli.

IV-2 Utilisatien de la distillaiien & la vepeur d'eaun

Plusieurs cas se présentents:

= Cas ot le preduit & distiller est thermiauement instable eu pouvant réagir
avec d'autres eomposée A la température d'ébullidien .

=~ Cas o le mélange & distiller est censtitué de deux liquid-s asux tempée
ratures d'ébullition élevées .

- Cas de séparatien de deux liguides dont 1'um est vslatil en préseonce 4'eau.

- Cas ol lo liquide distillé est nen miscible sves 1'ezu.

= Cas ol les audres méthedes de distillstion ne sent pas suffisantes ou

rrésentent un danger.

~ Cas ou le preduit & haut peint d'ébullition ne peut pas otre distillé par

wn chauffage direct seus basse Frecsien (9)
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IV-3 Principe ot théerie de la dietillatien 2 1a vapeunr

La mixtien de deur iicuides immiscibles na cenduiftpas 2 ume phase liquide
homeg2ne, mais & deux couches Buperpesées . Peur la séparatien d'um tel
mélange, il ne sersit pas nécessaire de feire appel & la distillation mais
les lois régissantes 1! équilibre entre les dewmx Passes liguides Bént a la
base d'uns techniqus apéoiale de distillatien appeldée entrainement a la
vapeur su distilistien & le vapewr ou codietillation .
= Cas d"un Dinaive ( esu + un liquide )

Placés dans wn ballen, ils fermeut devr ceuechss superposdes ceﬁplé'bemant
inselubles l'me dans 1'autre, Maic supposant que 1'agitatien seit suffisante
Pour qus ces deux ligvides vicoueni 2u centact do la phage vapeur, mainterue
& wne pressien constante, égale, par exemple & 1a Freassion atmesphérique .
Liexpérience montre que le nembre tetal de mléculesJ présentes dans la phase
vapeur au dessus dfup mélange ligquide & deux bhases & une températurs dommés,
est égul & la sommo dem nembres de meléoules présxen'bes, 8i chagus liquide est
traité teut seul, Clest a dire, que teut se passe cemme 8i chague substance
86 vaperisait ssule, indépendamment de 1'antre. Deno la pressien de vapeur
d'un mélange de deux Liguides nen migcibles ne dapend pas de la fractien
molaire de chague compesent , mais dépend senlement de lour pressien de vapeur,
La pressien partielle de ckague substance egt €gale & sa pressien de vapeur

a la température ceonsidérées

Pe - P;
aveo Pr Pe + Pl
Pl - Pf

P + La pressien tetale

P; ¢ Fressien de vapsur de l'eaun
P, 3 Pression partielle de 1'esau
7t Pression de vapeur du liquide
Pl ¢+ Pression partielie du liguide



~ Cas des huiles essentielles

Un systdme d'eau et d'huile essemtislle ferme un liguide & deuxr phases.

la pressien de la phase vapeur ast maimtermue censtantc, seit en reliant
1'espace vapeur avec 1°atmeaphére meit par cenirels judioieux pour maim=
tenir une -pression réduite élevée, Ceol nous raméno- a4 la digouesien de la
distillatien des liguides hétéregénes qui préveit que la yression tetale
exeroée par um tel mélange est dlle & la semme des pressisns de chaque iype
de moléoule, Alers la pressien de vapour tetale du mélsnge est égale 2 la

semme des presgiens pertielles des vapeurs, (1 )
IV-3-1 Température d'ébuilitien (eu do dimtilletien ) du mélamge

La rdgle d'additivité des pressiens partielles offre um meyen d'estimatien de
la température & laguelle teute distillatien & la vepewr va survenir.

Quand la température d'um liquide est chaissée, le tendance des meléoules de

ce liguide d'aller en phuse vapeur diminue, denc la cencentratien des molécules
en phane vapowr diminue sussi et censéquemment la presaien de vapour.

Alers la température va &tre diminuée & une valeur telle que la rreossion tetals
exercée par le mélange vapeur geit de meuvesu égsle A la pressien de twavail.
Ainsi la température d'ebullitien peur teut liquide 3 deux phases va atre teu~
jours inférieure au peint d'Sbullitien de chacum des liguides purs 2 la méme
rressien tetale.

Pour la détermination de cette température , nous procédens & ume résolutien

graphique.

1%2°  Jctnods

Noustragens d'aberd um diagramme de la pressien de wvapeur en fomction de
la température avec deux erientatiens de l'axe des erdemnées. Sur la partie en
dessous de l'axe des absoisses est portée la pression de vapeur de l'eau en
fenction de la température et sur la partie au dessus, la pressien de vapeur

du liquide en fonctien de la température.



A partir du peint 4'ébullitien du liquide, nous tragons une paralltle a la ceurbe
de la partie supiriewre.lL'intersection de ceite paralléle aveo la veurbe sase
trevent en desaeus de 1l'axe der absoisses demme un peint & partir duguel en trace
u::e perpendioulaire & 1'are des abscisses et 1'intersctien neus demne la tempérar

ture d'ébullition du mélange. (2 )

Eremple: bineire (seu - aniline )
les résuliats de 1= pressien de vapeur en fonctien ds la température pour les deux

liquides sent regreupés sur lo {tableau suiventis

T (o) 80 | 90 | 100 | 110 | 120 | 130 | 140 }184,4

P, « 10 | 2,40 [3,90 | 6,10 |9,23 }12,9 | 19,3 | 27,2 101,53
(I.n"a)

-3
Pe . 10.2
(Nom

47,4 |70,1 | 101,31 143,51198,5 |270,1 B61,4

Avec oces valeurs , nous tracens le diagramme de la pressien de vapeur en

fenctien du temps ( figure 11 ) et nous déduisens graphiguement la température
d'ébullitien du mélange esu-aniline . T, = 98,4 °C ‘s

22 Méthed

On peut préveir la température d'ébullitien du mélange par réselutien grap~

kique ¢ en cherche 1'intersectien de la droite d'erdomnée P=T60 mm Hg, par exem—

Ple , avec la osurbe semme des pressions de vapeur de l'aeu et du teludne. (10)

o
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IV-3~2 Compesitien de ls phase wapeur & pressien atmesphérique

- Cas d'un binsire { esu + un liguide )
A une pressien censtante d'une eu quelanes atmesphdres il est justifié de
censidérer que ls phase vapcur ebeit a la lei des gaz perfaits. I1 en résulie
que la cempemitisn Ade la phase vepour est déterminde par spplicatien de la
lei de Dalten .,

Pﬂ P:
y = S i " =
° 3 P
E 4

e ° fomglion me¥ning de Ia vapowr d'esu: dams la phese vapeur,

¥y ¢ fraotien mslaire de la vepour du liquide dems la‘phase vapeur’s.
Ia cempositien do la phase vepour est dens indépsndsnte de 1a compesitien
de la phase liquide,et reste cemstants tant que les dewx cemstituandss
sent présents dans la phase liquide,
Cette cempesitien fermée d*un mélange ligquide & doux phases dépend des
rressiens de vapeur partielles de ces oenstlitusnts purs., Ie rappert entre
loa poils des cemposants du mélange ve etre demmé par le rappert de leurs
pressions de vapeur multiplié wer le rapport ds lewrs peids meléoulsives, (11)

KH.ZO s peids de l'ean

KL s poids du ligquide

Pﬁzo t pressien de vapeur de 1l'eau
PI°. $ pressien de wapeur du ligquide

Hﬂg@ ; Basse meléoulaire de 1'ean

¢ ¢ masse meléculaire du liguide
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Deno dans 1a distillatien & is vapeur dfesu des matitres végétalow, il est
possible de chsnger substanticllement le rapport de 1'eau i 1'huile dens
1o cendenssat par changemsnt de la prossien de travail.

e Tmo g
Nuite P hma Meuite

Deng w,e dizdilistien & 1o vapeur dfesu uitiliesnt Jes vapours ssturdéss,
13 semme de la preamien de vapeur de 1l'cau ot calle de l'hnleﬁ&mw la
rressien de travell et la tenpérature ds 1'alazhic vs mtmmm 8°a o
“$er jusqu'2 ce qﬁs cette coenditien seit ascemplic, En géndral is p:assién
da vepewr de l'eau dimi:me hesuceup plus lentement svec la température que
ia pressien de vapeur de 1':Emile emsentlielle tcl que le rapmert des poids

de 1'sau & I'huile sugmente. Réecipregquement, ¢e rappert ‘dimimn avec 1l'oug-
mentatiems (7) .



III- PARTTIE EXPERIMENTALE
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1. APPARKILLAGE ET MoDE @PERATOLRE

L'huile ezseatielle est obtemne psr distillation 3 la Yapeur
d'ezgu ,.
L'apparelllage er verre comprend les partles suivates:
Un, deuﬁ, trois ballons de deux litres sonﬁ chauffés pour pro-
duire de la vapeur (figure 12). Ces ballone sont fermés de bou-
chons do doux trous; dans 1'un est inséré un tube de verre nlom-

geant daus 1lfcau et servant a prévenir toute surpression pouvant

se créer a4 l'intérieur du syetéme; l'autre cuverture assure le
passage de la vapeur d'eam dans le mélamge réactionnel.
Un ballon de quatre litres & 4 crifices (3 pour ltentrée de la
vapeur d'eau et 1 pourla sortie de la vapeur chargée d'huile)
contenomt la matiere végétale ( coupée en petits morceaux ).
Ce ballon de guatre liires est sulvi d'un réfrigérant od les
vapeurs chargées d'huile sont totalement condensées; et enfin
un collecteur ot le condemsat est recueilli.
Pour distiller a4 la vapeur, nous portons & &bullition li'eaun
constitmwant 1a source de Vapeur sans la relier au ballon qﬁi
contient la matiére végétale. Lorsque 1'ébullition commence ,
neng bEemchemsla source de vapeur zu ballon de distillatione
Lientratnement continue jusqu'a ce que les gouttelettes con=-
dencdes ne continnent plus d'huile essentielle aleur surface
( condemsat devient limpide ). L'huile ecsentielle ( phase. .

surnageante ) est séparée de l'eau par simple décantation.

~ Isolatfem du ballonm de distillation et des balloms de
praduction de vapeur,

Au cours des premiéres expériences, nous avons remarqué qufure

partie des vapeurs se condensalt avant d'atteindre le réfrigérant
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FIg 12a : distillation avee un seul ballon de produstion :L
dela vapeur d'esu .
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Pig. 12d : distillatior avec daeur balloas de production

de la vapeur desu .
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Fig. 12¢ : distillation aves trois ballons de production

de la vapeur d'esu .

t=chauffe-ballon, 4-ballon de distillation,
2-ballon de production de vapeur. ~matidre végétale
3=tubes de verre , *

E-réfrigérant,
T=collectour de condeasai,
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@u les tubes em verre et revenali dams les différants ballons.
Cette défaillance est due a ltexistance d'un gradient de tempé-
rature résulitani de la différence de température entre le bas
des ballons ou il y a naissance des vapeurs et le haut de ces
n8mes ballons, ce gui prowoque une perte de chaleur,

Pour rémédier & ce prabléme, mous avons calorifugé avec de
l'amiante le ballon de dist&llation ainsi que les ballons de

production de vapeur.

2= Matiére vwégétale " Fucglyptus ©

Les expérieﬁces ont 4té réalisées sur des feunllles jeuneé et
adultes dtarbres parfeitement ideatifiés par le département
botanique de 1'INA (Institut Ratlonal Agroggmique)o

Pour l'Eucalyptus rostrata: les feuilles ont été cueillies des
arbres de 1'Ecole Fatlomale Polytschalque.

Pour les feuilles d'Eucalypins gomphocephala et glotmlus 2

elles provemalent d'une plantasticn 2 Bem Alkmoun prés d':flger .
Le traltement de ces feullles avaent la distillation comsistait

& les couper en petits morgeaux et de les utiliser soii fraiches,

soit séches.

- Mesure de la densité

Nous remplissons un p:ycnométre préalablement lavé, séché et taré,
avec l'huile essentielle, que nous pesens. Nous le remplissons
ensuite avec de 1l'eau distillée que mous pesons aussi.

Ftant donné le mé&me volume d'huile et d'eau distillée, la
connaissance de la tare du pycnométre ainsi que la mas8e volu-
mique de l'eau distillée nous permettent de déterminer la den-

sité des huiles extraites des différentes expériences.
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- Mesure de itindice de réiraction
gous mesurons l'indice de réfraction de 1l'huile avec le réfra-

ctomdtre de Abbe 114 a un bain thermostaté a 20°¢C.

- Mesure du débit de la vapeur d'eaun.

Kous noﬁs sommes assurés d'abord que la ccndensation des vapeurs
était totale, ensuite nous avons procédé au calcul du débit
volumique du condensét qui peut &tre considéré comme débit
massique de la vapeur d'eau car ce condensat est constitué a
plus de 99% en volume dfeau. xoug pouvons calculer le débit
volumique correspondant & la vapeur en connaissant la pression

et la température (voire résulitats expérimentaux).

- ¢alcul du rendement
wous avons retenu pour le calcul des rendements, la méthode

faisant intervenir directement des rapports de poidse.

masse de Ja charge

3~ Résultats expérimentaux et discussion.
A- Feuilles fraiches d'Bucalyptus,
- Avant ltigsolation du ballon de distillation et les ballions

de production de la vapeurs.

gous avons réalisé quatres essais; le premier sur 1'Eucalyptus

rostrata, le second sur l'Eucalyptus gomphocephala et les deux
derniers sur l'Fucalyptus globulus.

La distillation lors de ces essals a été menée avec deux ballons
de production de vapeur.

Voici les résultate de ces essais:



- Bucalyptus rostrala

charge : 600 g
volume d'huile recueilli 1,5ml
densité & 20°C 0,915

indice de réfraction & 20°C 14842

d'ou le rendement en huile

- Eucalyptus gomphocephala

-33.

sSur une charge de 600 g, nous n'avons pas pu recueillir d*huile.

NOus avons remarqué seulement l'existence de particules de couleur

blanche et quelques traces d'huile en suspensiChe

Lve rendement est donc négligeable.

- mucalyptus gloobulus

1- charge : 500 g
volume d'huile recueilll «,8ml
densite a 20°C 0,918
indice de réfraction a 20°C 1,4652

d'oll le rendement en huile 0,51 %

2=charge : 250g

volumg d'huile recueilli iml

densité a 20°C 0,918

indice de réfraction a 20°C 1,4652

d'oﬁ le rendement en huile 0,37 %

Discussion :

Aprés avoir réalisé ces quaires essais, nous pouvons conclure

que les trois espéces d'Bucalyptus étudieds contiennent de 1'huile

Mais 1!'E. globulus est le meilleur des trois espéces car il con-

tient plus d'huile que les deux autres especes,
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Au cours de ces essals, nous avons remarqué qu'une partie des
vapeurs naissante du mélange réactionnel et celles des ballons
de production de¢ vapeur se condensait et revenait dans les diffé-
rents ballons. Pour cette raison, nous avons isolé les ballons
comme c'est mentionné dans le premier paragraphe de la partie

expérimentale afin d'éviter cette condensatien .

~ Aprés 1l'isolations des différents ballons.

Aprés avoir vérifié que nous pouvons extraire de l'huile
d'Rucalyptus par distillation & la vapeur dfeau et que cette
techmiique de distillation dépend beaucoup de la quantité ou du
débit de la vapeur d'eau, nous allons travaillé dans cette partie
d'une maniére systémstique. Nous essayons dfoptimiser le rendement
en huile.en agissant sur deux paramétres importants, en l'oceurence;
le débit de la vapeur d'eau ( un ballon, deux balloms ou trois bals
lons de production de vapeur ), et la charge ( 250,500 oy 750g) en
feuilles d'Eucalyptus globulus.

Les résultats des différentes expériences sont regroupés sur les
tableaux (N° 1,N° 5 et N® 9).

Les tableaux(H° 2,3,4,bs7s8,10,11,12) donnent la variatioms du
débit massique de la vapeur d'eau en fonction du temps pour les
différents nombres de ballons de production de vapeur et pour
différentes charges que nous représentons sur les figures

(v 15,14 et 15).



TABLEAU N°1

Résullals de Pa distc®ation oNae cldffivuts dabils cle vepewr o tam

Chu.r%e_ - 250 q
Du.l.f_ de VoE:nt fog:-\c. Danule Ind‘;:n: mosse. | Rendement
distllalion | comdmaet|dh S | et athidy | o
(sec) " (md) | ) | 2OC | a20T | (g, | Mt
Un ballon de
Pro(‘lu:hon 4‘151{ Foo 1{9 0/91¥ 1&551 | 7,74/ - O fo
de vapw”
Deux bm?j.ows
de Proclu.ck.i-w‘l 2093 Foo ’/17 9978 1:!7'550 7, 57 0/65
da. Va.PQlu"
Trow boﬂnns Y
da. production TUphyo Foo | 14 | 030 | 74665 | 130 | 052
dy qum.\m' :

-gi.—
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(:::}TCLrsiﬁii EZESC)ia
TABLZAU Nﬁa * débit cels vapear d'eau en lonction du temps;
' —~ UN Dballon de production de vapeur _

Eoa| 259 | 393 | 509 | 625 | #30
Qug| 194 | %93 | 1724 | 7800 | 7350
Ewer | By | 947 | 7055 | 2%30 | 473y
Qﬂf(gls) 7900 | 7350 | 7950 | 7450 .| 7850

TABLEAU F®3% . débit de la vapeur d'esu

—. DJeux ballons de production de vapeur __

en fonetion du temps;

€ sy | 708 233 258 Skl 400
O ool 7852 | 3530 | 363¢ | 366 | 3Zoy
tfsec) 570 630 I9Z0 4130 2093
Wi 3704 | 320k | 3304 | 3704 | 3704

TABLEAU HOf : adbit de

.Irols ballons de production de vapeur

de la vapeour 1'eau en fonetion du temps;

€ seey 63 775 729 | 278 | 376
Ods] 2175 | 3846 | 4545 | 5043 5728
e | 35y | 130 | 675 | 840 | 1440
Qusaig| 5263 | 5265 | 5263 52,63 | 5263
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> + . Trois balfons
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TARLEAUN® 5« Résulla ce bo cliskPlationm ovcee cliffaral

Cho,rse. 2 500 9

dibik dava powr dean

Duret de

Vo&mc_

Vduoﬁung DQ“‘-L“. Xﬂdt,ii_lé, Ay HM&;; Q{nchmw

(+ 8 L [ by ", 1 LT

AR d huile o 2 heaction] o i n el
Kﬁl} @

d"'}lu, ‘“'be w8 | £0C | i202 | (9) (%)

Un balPou do

producion | 6249 | 1100 | 4,2 | 9917 14651 | 3685 | oF7

da vapeur

Deux bu.?tov\_t.

de producton | 3229 | 7700 6,0 |00 | 74565 | 552 | 170

de vapeur

Trois bAQQO'\s

deproducion | 2998 | 7700 | 3,0 |0.918 | 14665 275 | gs6

da Vo pRu :

-Bi-



C\'\o_rgg % .500&

TABLEAU NG dkbit de le vapeur d'sau en fonction du temps .

— Un bellon de production de vapeur _

-39.

ey | 269 k1o | 526 | 63%F | #8B }
@ igo| 7000| 74,8y | 722y | 7802 | 2000
Ewey | 1072 | 7780 | 3200 | 4130 | 6249
@1&%) 20,00 2800 | Jooo | 2900 20,00
TABLEAU N°®3F debit ds la vapeur d'esu en fonction du temps;
—. Deur ballons de production de vapeur _
Csey| 777 | 765 | 225 | 283 | 347
Uil 7886 | 3330 | 3333 | 34,48 | 24,48
seg | 397 | 449 | 507 | 605 | Bg29
Qmm 3971 | 3705 | 3703 | 3703 | 3703
TABLEAU N°@®  débit de la vapeur d'eau en fonction du temps;
’ ) — Trois ballons de production de vapeur _
Ctey| 83 | 752 | 247 | 351 | 397
Q) %70 | 4o | 50 | 5263 504
Cosey | 433 | 650 | 7015 | 1980 | 2798
Q,,&&,s) 55061 | 5263 | 5463 54,63 | 5243
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TABLEAU N2 G . Risu@hh e do sk Woliom oncac, cle-g-(mh dihik

c{S-VaP!.ur cf :'.au

Chqr&n. 2 ?50(3
Durez de \,-o&m velime Danydg | Tndica l"‘\o._st: R-anl{g:n"
6 Ay ' * ” 4 | . .
La ) -v:;. d MQ_L o . de rl.;fui d' em o
e TS W[ 2o [Taam|” @) | Gl
Un h;@cm e k
prociuclon 8305 | 7500 | 62 | 9T} |74651| 52 | 700
an VaPROY" .
Doux bollowns I
Aprodlion| ygrr | 1500 | By | 0920 | 1445|687 | 091
de. vaFQw‘
Tros b&iﬂm‘s .
ce preducion| 2827 | 1500 Sk | 9T | 746571 | 4,95 | g66
Ao \[G.PQAN!‘ . .

.Lh_
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TABLEAU 1°4O débit de la vapeur d'sau =a foaction du tewps:

.. 0n ballon de production ‘e vapeur _

€ ey | 206 | 340 | 462 | 569 | 674

@pyy| 715 | 1393 | 1533 | 1220 | 7810

beo | 785 | 875 | 977 | 1082 | 8305

Qs

"’(Ms) 79,80 20,00 20,00 20,00 | 20,00

TABLEAU N° 19 débit de la vapeur d'eau en fonction gu temps;

—. Deux ballons de production de vapeur _

Cowr | 770 | 244 | 366 | 463 | 565

& 7600 | 3040| 33,90 3500 | 3%o00

Eey| 662 | 1300 | 1945 | 2650 48

waﬁ 33{03 3%,00 | 3%00 3foo | 3Foo

TABLZAU R°92 aébit de la vapeur d'eau en fonction du temps;
' — Trois ballons de production de vapeur -

5(,,,,_, 717 195 286 325 | 38y

thm 2531 | 4167 | 50 | 5263 | 5243

Csey | 424 | 830 | 1220 | 4600 2963

Wogo 541 | 5263 | 5243 | 5263 | 5243
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Discussion:

Bous remarqguors que le rendement obtenu varie de 0,52 a 1,1 %

LABLEAU N° 13 : rendement en huile en fouction de La charge ev

du débit de vapeur,

charge en grammes
250 500 750

wnd kallon -
de production| ® 0,70 0,77 1,00
de vapeur i

: : =
deux ballons o
de production = Q0,63 1510 0,91
de vapeur 1

Q 4

trois ballons| -
de production| = U,52 0,56 U,66
de vapeur o

Le rendement maximum & été obtenu par une distillation avec
deux ballons de productiom de vapeur d'eau et une charge de
500grammes dfEucalypius globulus.

Ceci peut ®tre expliqué par Le fait que nos conditions opéra-—
toires ne permettent pas un meilleur rendement que celui cbtenu
ctar nous avons remarque d'une part que tous les réfrigérants
utilisés ne permettaient pas une condensation totale des vapeurs
lors de l'utiiisation de trois ballons de production de vapeur
eT d'sutre part ume .charge de 750 grammes ne convenait pas pour
un ballou de distiliation de quatre litres., Cette charge de

150 grammes occupait plus de trois quarts du volume du ballon

de distillation d'ol une mauvaise circulation de la vapeur d'eau

& travers La watidre végétale.
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-~ Influence de la charge sur le débit de La vapeur d'eau,

En tragant les courbes donnant la variation du déblt de la
vapeur d'eau en fonction du temps, nous avoms remarqué que
ce débit auvgmente au départ jusqu'ad ce qu'il atieigne une
veleur constante qu'il garde jusqu'd La fin de la durée de
distillation. |

Ceci peut &ire expiLiqué par le fait.qu'au départ, i'équi-
Libre thefwgue n'était pas encore établi eu raison de la
diftérence de température qui existait entre la charge et
la vapeur d'ean qui la traversait,

La vitesse d'éuablissement de cet équilibre thermigue dépend
beaucoup-de ia gquanti.é de la cnarge. Avec une cnarge plusa
petite la vapeur wet moins de temps & Traverser lia matiare
véegétale et de ce fait 1'égquilibre thermique est vite établi.
(voir figure 16),

~-Avant de clore cetie discussion, neus napjelnns-qne le débit
maeaique de lLa vapeur dieem peut &tre converti eu débit volu=-
mique:, Connaisseant la pression de travail P= latm (pression
atmoapnérique) et La températurs d'ébuilition de l'ean & cotte
pressiong T= 100°C et en appiiquant la loi des gaz parfaits
PY= mR?, nous pouvons déterminsr la masse velumigue de la
vapeur dfeau et em eenséquence le débit volumique de cette

vapeur,

PV = 0BT =p PV = - BT ator p=B oM

BT

P = 1atm

M = 18g.mol” ! alors p= 6,588,107 g.m™
R = 0,0821,atm.mo1” !, oK~
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Dome le débit volumique V devient

N Q débit massique
e mmne
o masse volumique
’U:[ml . 3?1]
Qg . 5]

VP;[Q ’ m1"1]

TABLEAU N° 14 : débit volumigue de la vapeur d'eau en

fonction de son débit massigue

Qﬁozg‘ 10,40 | 17,24 | 2000 | 37,04 | 45,45 | 52,63

340,14| 629,93 |.772,96 | 895,07

1YQ1.64? 76,57 293,20

La figure 17 donne la variation du debit volumigue

en fonection du débit massique de la vapeur d'eau.
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B~ Feullles zéches (Bucalyptus globulus)

pour l'évaporation de l'eau contenue dans les feuilles fraiches,

nous avons utilisé deux méthodes

-

-Dessication a 1l'air libre

~Dessication & 1%étuve & 108°C

Nous avons préparé quatre échantillons que nous avons laissé se
déssécher jusqu'a poids conatant; le premier & 1l'étuve & 105°C
et les trois derniers a2 l'air libre mais dans des con@itions
différentes; un, dans un endroit sans grande circulation d'air,
un sutre exposé au soleil et le dernier & l'air libre et & 1l'abri
du soleil,

La distillation a ét€ menée sur des charges de HUQ grammes de
feuilles séches et avec deux ballons de production de vapeur
(durée 2 heures) les rendement en huile essentielle -ainsi que

la perte en poids des feuilles d'bBucalyptus globulus sont reg-

roupés sur le vableau n° 15,

TABLEAU N°15 ! rendement en huile et pertve en poids pour des

feuilles d'rucaryptus globulus.

ier échant.| 2éme échant.|3éme échantj4éme échant

1'perte en poids(%)| 47,5 22 43,4 45

r#endement en :
huile (%) 0,35 1,47 0,74 0,70

La perte en poids des feuilles d'E. globulus a été calculée

par l'expression suivante :
poids initial - poids final X 1
perte en poids (%) = 00

poids initial




-
Discussion:

Le meitleur rendement a été cbtenue avec le deuxidmwe dchantillon
qui a perdu 22 % we son poids initial,

Par contre les irois autres dchnantiilons ont donné des rendements
relativement faibles par rapport a celui obtenu avec une wéme
charge de femflles fraiches et avec le méme débit de vapeur d'eau,
Ceci peut 8tre expliqué par le fait que ces échantillons ont
perﬁu‘en plus de 1l'eau, les constituants les plus volatils teis
que les alcools et les aldéhydes.

Donc nous pouvons conclure que les conditions de séchage influent
beaucoup sur le rendement en huile, en conséquence, il faut
éviter de stocker la matidre végétvale dans des conditions pouvant
provoquer une évaporation des constituants volatils.

4

C- Analyse chromatograpnique de l'nuile essentielle d'sucalyptus

Les analyses ont été conduites & L'institut de chimie alimentaire
de 1'école nationale polytechnique de lodz( Pologne ) sur un
chromatographe en phase gazeuse GCHF 18.3 ( produit par la

R DA ), muni d'une détection a ionisation de flamme.

Les conditions de travail sont données dans le tableau 16.

* Les conditions opératoires du chromatographe GCHF 18,3
gont les m@mes pour les deux huiles essentielles; celle

d'Eucalyptus globulus et celle d'Eucalyptus rostrata.



par

i Syt

TABLEAU N°® 16 : Conditions opératoires du chromatographa

GCHF 18,3

longueur de la colonne

phase stationnaire

gaz vecteur
débit
détecteur

température colonne

sensibilité

nm
PEGA + DECS 6% (phase liquide)
sur chromosorb WHMDS

azote

40 ml , mo !

ionigation de flamme

programmation linfaire 60 -200°C

vitesme ; 8°C . mn

109

Les chromatogrammes n®1 concernemt l'huile essentielle 4'E.

rostrata et n°2 et n°3 concernant l'huile essentielle 4'E,

giopulus (pour le n°3, la quantité injeéctée évalt plus

importante que celle du n°2) sont représenités sur les

figures 18,19 et 20,

La composition eu pourcentage et nature des compogés identi-

fiés sontv données dans les vableaux 17,18 et 19.

~Détermination de la composition quantitative,

Pour ia détverminer, nous avons considéré gue lLa concentration

(en paurcentxage massique) de 1'un des constituants Cp dans le

mélange est égal 4 lLa surface du pic correspondant S(A) divisée

la somme des aurfaoel.ziks)

tituants, soit

C£=_S.t_‘.&l
=)

x 100

des pics de tous les autres cons-—
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Figure 19 chromalogramme (172) de €'hute tsenlielle d Fucalyplis
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TABLEAU N° 17 : Composition de l'hulle essentielle

des feuilles d*Eucalyptuséo sva .

N° des Nature du composé Composition en

pics Pourcentage massique

X apinéne 1,50
0437
0,75

limomene 1,50
1,8=cinéol 0,75

terpinéne - 0,75
p_cyméne 39467

linalol 0,75

OWOE~IOIFWN = OWE~ITONIF NN - -
(@]
v
(o7}
=~J

bornéol 0s37

—

citronellal -+ @e15

34 alcool sesquiterpénique »88
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PABLEAU H® 18 : Cemposition de 2'nuils easentielle
§5

des feuilles d'Eucalyptus globulus,

H° des pourcentage en
pics Yaturs' du soagond pourcentage massique
! 0,25
2 N -pindne 12,60
. 0,50
* ‘0,13
2 ,3 -pinéne 0,13
6 limonéne 2,52
7 1,8-cinéol 62,97
8 p-cymene 1,26
2 0,25
10 0,25
B 3,718
2 2452
2 3,78
14 o{-terp#néol 3,78
15 0,50
16 0,25
i 0,50
18 0,76
19 0,50
20 0425
21 sesquiterpéne 2,52
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PABLEAU N° 19 £ Conposition de 1'huile essentielle

dea feuilles d'FEucalyptus globulus,

N° des Composition en
pics Hature du composé pourcentage massique
. 2,10
2 A-pinéne 5,43
3 1,24
5 B -pingne 0,12
4 campheéne 0,62
6 Limoneéne 2,48
4 1,8-cinéol 58,%1
8 pP~cyméne 1,86
9 0,37
10 0,25
11 0,37
12 0,25
13 ‘ 0,56
14 0,62
15 3,12
16 2,48
117 P72
18 o/=terping€al 3,72
19 1,86
20 1,24
21 1,24
22 0,37
23 1,86
24 0,37
25 sesquiterpéne 3,72
26 1524
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Discussion,

Les resulva.s de l'analyse chromaiographique de 1'huile
essentielle d'Eucalyptus globulus ont permis de confirmer

la richesse de cethiespdce d'Bucalyptus en cinéol et de
confimer la présence d'cr et ~pinéne, limonene et camphene
déja signalés par divers auteurs et aussi de p~ cyméne,
X=terpinéol et de sesquiverpine.

Pour les autres constituants non identifiés, nous .suggérons
d'utiliser, en plus de 1a chromatographie, d‘autres.techniques
d'analyse afin dfarriver & leur identification, ‘

En ce qui concerne l'huile essenvielle d'Eucaljptus rostrata,
nous remarquons qu'elle est riche’en p- cyméne { environ 40% )
e8 qu'elle contient un faible pourcentage massique de cinéol,
terpindne, limoneme, (- pinéne, linalol, borméol, civromellal

et alceol sesquiterpénique,



IVe QUNCLUSIOs

u-apfes les experiences et l&3 résuluacs, NCLS AVohs pu
vérifier que L'huile essentielle d'rucairypiwus peut 8tre
exiraitve par distillatiom 2 la vapeur d'eau & partir des
trédis espéces d'Fucalppius gque nous avons étudié (E.rostrata,
E. gomphocephala et B. globulus).

Le renuement en huile est plus importmnt, dans le cas de
1'Eucairyptus globulus, il varie de 0,52 & 1,1%. La composition
de cette nuile estv aussi interessante car elle contient une
grande quantité de cinéol (6U% enviren) Lequel posséde des
propriétés trés appreciées en pnarmacie.

Le pourcentage d'huile récupéré & partir des différentes
expériences montre qu'avec nos conditions opératoires et
avec notre appareillage;le rendement est maximumlpour une
charge de 500 grammes 4'E, globulus et deux ballons de
production de vapeur d'eau (environ 630m1.a"1).
L'augmentavion du débit de La vapeur d'eau ainsi gue la
charge n'a pas donné de meilleurs résultats, car d'une
part, les différents réfrigérants que nous avons utilisé

ne permevtaient pas la condensation totale des vapeurs

lors de l'utilisation de trois ballons de production de
vapeur (895 ml.s"1), et d'auire part, une charge de 750
grammes 4'y, globulus ne convenait pas avec les dimen-
siones de notre ballon de distillation., Cette cnarge de

5V gramwes occupait plus de trois quavsts c¢u volume du
baillon de distilliation d'ou une mauvaise circulatvion de

la vapeur d'eau et, en consequence; un faiSLe entrainement
de l1l'huile,

En ce qui concerne l'influence de ia frafcheur des feuilles



i

d'fucalyptus globulus sur le rendement en huile, nous ne
pouvons pas donner une conclusion definitive, nous avons
consvatve seulement que la perte en poids des feuilles dépen-
daiv des conditions de sechage. Donc nous pouvons dire que si
1'emmagasinage de lz matiére végétale ne peut atre-évité,il faut
qu'il soiv realisé dans des condivions adiquaves afin de
congerver la tovalité des constituants de 1'nuile essentielle,
knfin dans le but d'atteindre un rendement meileur que celui
obtenu Lors de notre vravail, nous suggérons dans 1l'avenir
d'améliorer 1'appareillage protatgpe de La disviilatiom 2 la
vapeur que ﬁons avons utiLisé et de faire une étude détéillée
gur L'influence de la frafcheur (‘état 1nit1a¥)dea feuilles
d'Bucalypwus globulus sur le rendement et sur la composition de

1'hu11¢i
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