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ICett'e étude porte sur Iextraction de Ja concréte d'Artemisia herba - alba Asso. _
par I'éther de péirole : |

Des observations microscopiques ont penmis la localisation des entités
productrices d'huiles essentielles. '

L'influence de la nature du solvant, du taux d'humidité de 1a plante, de la vilesse
- d'agitation et de la température d'extraction sur le rendement ¢n concréte a été étudiée et
a permis le choix des conditions opératoires.

La description de la-cinétique d'extraction a éé offoctuée en établissant la
fonction cinétique et la fonction standard.Sur la base de I'étude cindlique;, un
dimensionnement d'un extracteur 3 vis convoyeuse a €té proposé.

Une évaluation de Pactivité anii - microbienne de TI'huile essentielle et de la
concréte a été effectude.

Abstract -

-‘The purpose of this work consists to study the extraction of the concrete of
Artemisia herba - alba Asso. using petroleum ether : '

The analysis of microscopic observations of the vegetal material permit to sce
sites wich contain essentidll oils. '

The nature of solvent, moisture contain material, rate of agitation and
temperatare of e¢xtraction has been studied to see their influence on the yeild of
concrete. '

Kinetic of extraction has been studied. We hm}é detemined two functions :
kinetic function and standard function. These functions. have been used to calculate

CONVOyer scew exlractor.

The activity anti - microbicnne of essentigl oil and conrete has been carmied.
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La nature déverse autour de nous une incomparable et inépuisable source de
remédes a nos maux physiques : ce sont les plantes.

On ne saurait dire qu'elles aient, 4 la lettre, partout ef toujours placé le reméde a
cité du mal. C'est par leur contenu, cela va de soi, qu'agissent les plantes.

_ Trés recherchées par les industrics de l'aromatisation, de la parfumerie, des
- cosmétiques, de la pharmacie, de la chimie fine.., les essences naturelles, depuis la
découverte de leurs constituants, ont connu ces derniéres années un intérét particulicr de
la part des chercheurs, en vue d'aménager, développer et valoriser ces ressources
naturelles.

‘Evidemment ceci nécessite 'effort conjugué des diverses compétences parmi
lesquelles celles des spécialistes en Génie Chimique n'est certainement pas A négliger.

C'est dans ce contexte, que nous proposons d'apporicr une contribution a la
. valonisation d'une des richesses naturelles du pays : Artemisia herba - alba Asso. en
Yoccurrence, et ce par extraction et ¢tude cinétique de la concréte 3 I'éther de pétrole.

La premicre partie s'attachera a la localisation des entités ])lOdllClIlCCS dhuifes
essentielles.

La seconde traitera linfluence de certains paramétres opératoires sur le
rendement d'extraction. '

L'étude sera poursuivie par une description cinétique du procédé entrepnis en -
définissant et en appliquant des fonctions aisément acccssxblcs a l'expencnce il s'agit de
la fonction cinétique et de la fonction standard

Du fait que toute valorisation suscite des investigations industrielles, nous

tenterons de dimensionner un extracteur a vis convoyeuse desting a l'extraction de la
concréte d'drtemisia herba-alba Asso.

' Enfin, dans fl'espoir d'une utilisation des extraits obtenus a des fins
thérapeutiques, nous évaluerons les activités baciériostatique et anti-mycotique de I'huile
essentielle et de la concréte. Un terrain tout a fait vierge dans notre pays.



| | CHAPITRE 1
MATIERE VEGETALE

7 Artemisia herba - alba Asso.

Les plantes semblent avoir é1é semées avec profusion sur lo
terre,comme les étoiles dans le ciel, pour inviter I'Homme par

l'attrait du plaisir et de la curiosité a Vétude de la nature.

JJ ROUSSEAU



A linstar des autres espéces Végétales du pays, Aremisia herba - alba Asso.
constitue une richesse natureile non négligeable. En plus de son usage comme reméde
populaire, elle est appréciée pour sa richesse en mati¢res odorantes qui sont €laborées
. dans diverses parties de lIa plante. ‘ '

. Avant toute extraction il est nécessaire de situer la plante du point de vue
 botanique. '

I - 1- DESCRIPTION BOTANIQUE

DéSignéc sous le nom d'Armoise blanche ou Chih, Artemisia herba - alba Asso.
est une plante aromatique spontanée appartenant i la famille des Composées ( sous-
‘famille des Tublhﬂorcs) Le gcnrc Aﬂcnusw comprend environ 400 espéces.

Clest une pl:mte_ ligneuse présentant un systdme souterrain formé d'une racine
principale pivotante avec des ramificalions abondantes a la surface du sol, ¢t d'un
systéme aérien formé par de nombreuses tiges dressées de 30 a 80 cm de hauteur.

La feuille est une expansion latérale de la tige, de taille trés réduite formée de 3 2
5 folioles par feuille, Les capitules sont formés de petites fleurs 3 3 8 fleurs serrées (1 &
1,5 mm). Le fruit est un akéne comprime {1, 2, 3].

L'espéce Artémisia herba - alba Asso. est une herbe trés commune en Afnque
du Nord et au Moyen Orient. Elle affectionne les climats secs et chauds et existe sous
. forme de peuplemenis importanis dans les zones désertiques [4, 5].

Trés répdndue en Algérie : abondante sur les Hauts plateaux, plus rare au Sahara
septentrional, ¢lle couvre prés de trois millions d'hectares [6]..

~ La plante, objet de cetie étude a éié récoltée en période de floraison ( Décembre
1991) dans la région des pories de fer (Bibans) prés de la ville de Bordj-BOu-Arriridj,
* dans les Hauts plateaux. Elle a ¢t identifiée A I'herbaruim du Département de Botanique
de I'Instirut National d'Agronomie d'A]ger.

| Un échantilonnage du lot, constitué des parties aériennes de la plante, a été
effectué pour chaque séric d'essais afin dutiliser un échantillon rcprcscntau.f pour
B chaque essax Ces derniers ont éte stockés a l'air libre et & lobscumc



' I-2-TRAVAUX ANTERIEURS

Les travaux menés jusgu'a prescnt sur Artemisia herba - alba Asso. ont
concerné son huile essentielle, obtenue par entrainement 3 la vapeur d'eau. Les ctudes
~de 1a composition chirnique de huile éssentielle de la plante de Maroc, du Moyen
* Orient, d'Espagne et d'Algérie font état d'une diversité remarquable, dictée, entre autres,
par les conditions écologiques. -

-'_Si l'extraction par solvants volatils, en:tant que procédé de récupération des.
produits aromatiques de la planie n'a pas €€ Ctudie, plusicurs études d'intérét
chimiotaxonomique font appel 3 cette techmque afin d'nsoler certains constituants de la
plante,. tels que les lactones sesquiterpéniques ou les flavonoides. Les solvants Ics plus
utilisés sont 'éther de pétrole {7], Chloroforme {8, 9}, cthanol [10] et recemmcm I'cau
{11, 121

Largement utilisée en médecine traditionnelle, Arternesia herba - alba Asso. a
toujours incité les chercheurs 4 s'intéresser @ ses principes actifs.

Ainsi Khafagy et é_ol.[‘]] isolent 1a santonine, une lactone s_ésquelcrpéniquc, a
laquelle est attribué l'effét vermifuge de la plante.

Plus tard Yashphe et col:[13} testent Lactivité de Vhuile essentielle de Textrait
methanohquo et du résidu aprés entrainement & la vapeur contre cing micro-organismes.
s rapportent que seule Thuile osscnhelie présenic une acnwtc grice a un v ses

constituants : santolina alcool. '

Tres récMcnt, ils publient les résultats d'une ctude sur Yactivité de I'nile
essentielle et de chacun de ses constituants [14]. Ils trouvent que les responsables do
cetle activité sont les alcools présents dans I'hnile (a Fexception de borncol).

Une étude similaire a été menée par Mahmoud et col.[15]. TIs ont trouvé que
Thuile essentielle présente une activité vis = 3 - vis de cing micro - organismcs; quant
aux alcools monoterpéniques étudiés seuls, le terpinéol (quatre micro-organismes), ¢
" linalol, citronelol (trois micro-organismes rcspcctivcmeht) et coumarin (deux micro-
organismes) se sont révélés doucs d'activite antirnﬁérobienne. |



Ross et col.[16] rapportent pour la premiere fois Yactivité fongicide de Thule
_essenticlie d'drtemisia herba - alba dEgypte. .

En étudiant lc pouvmr antnscpthuc dcs huiles essenticlles du thym, du rommn,
d'eucalyptus et d'Artemisia herba - alba du Maroc, Benjilali et col.[17, 18] trouvent que
'les huiles du thym et d'Artemisia herba - alba sont les plus actives a I'encontre de 37
souches de mom;ssures testées.

- Enfin, des travaux trés récents, rcahses sur. I'extrait aqueux dc la planu. d'Irak
[1 1, 12] font €tat de son effet hypoglyccrmque éleve,
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CHAPITRE 11

LOCALISATION DES ENTITES PRODUCTRICES
| D'HUILES ESSENTIELLES




1l -1 - GENERALITES SUR LES HUILES ESSENTIELLES

Depuis I'antiquité, les parfums et Ies ardmes furent pérxni les premiers signes de
reconnaissances qui marquézent la vie des Hommes [19].

Les parfums qu'exallent certaines plantes sont dus ila présence dans leurs |
* cellules, de molécules volatiles, que I'on appellé "huiles essenticlles”.

Le terme d"huiles essentiélles” désigne des produits huileux, volatils et odorants
que l'on extrait des végétaux par un processus physique. ' '

Depuis I'avénement de fa chimie organique 3 la fin du XIX ¢ siécl, les huiles
essentielles livrent peu a pen leurs secrets. Elles ne les ont toutcfois pas encore révélds
dans leur intégralité. Elles nous offrent, écrit le Docteur Taylor, de Tuniversilé d'Austin
(Texas), plus de composés nouveaux que tous les chimistes du monde ne poufraiént
. jamais en synthétiser pendant mille ans d'efforts.

On sait maintenant que ce sont des mélanges de nombreux constiluants : on y
. trouve des terpénes ct leurs dérivés oxygénés : des alcools, des aldéhydes, des esters, des
cétones et des acides. Les séries aliphatique . et aromatique.” sont aussi représentées.

Suivant le procédé d'obtention, I'ge et Ia partic de la plante étudiée, la saison et
le ticu de.la récolte, le nombre ¢t les proportions des composants de Thuile esseaticlle
sont assez variables. ' '

1l importe enfin de conserver les extraits naturcls‘ dans des flacons bien bouchés -
et de les maintenir 2 l'abri de I'air ¢t de la lumiére (verres colorés) afin d'dviter leur
oxydation, leur polymération et leur résinification [20, 21, 22].

If - 2 - OBSERVATION MICROSCOPIQUE

Chez les végétaux, Ies tissus sécréteurs, assurant 1a synthése et I'accunulation des
‘substances volatiles, constituent des dispositifs trés différents les uns des autres
réprésentés pour I'essentiel 1;axj des formations tant6t superficiclles : dépdts exogénes
‘(glandes épidermiques et cellules séerétrices de Vépiderme) tantét enfouies plus ou
moins jnbfondémcnt dans Ies tissus constifutifs : débéts endogénes (poches et canaux
sécréteurs, cellules sécrétrices intemnes): (23], '



L'extraction des sécrétats & des fins industrielles consiste a faire transiter les
produits recherchés de leur licu de stockage au sein de la plante vers le milicu extéricur,
puis de les récupérer par une iechnique approprice. '

Trés accessibles, si elles sont superficielles, ces aires de stockage peuvent
cependant constituer un obstacle i une extraction rapide lomsqu'elles se trouveni
profondément incluses dans les tissus. ‘

De plus et dans tous les cas, le produit recherché dmt franc}ur au. cours .de
l'cxtracuon, 1a o les enveloppes lnmtant les zones d'accmndahon

. L‘huile essenticlle est un des produits visés par Iextraction de la concréte
(substances susceptibles d'étre solubles dans éther de pctrolc) La durée dépend du Sit
locahsauon dans la plante.

1 nous a paru iniéressant de rechercher sur Artemisia herba - -alba Asso. Les

© entités productrices des cssences. L'observation de I'état du systcme secroteur pouvait

apporter en effet divers rcn.selgnements Jjusqu'ici ignorés.

11 - 2 -1- Mat@;fiels et techniques

_ Afin de localiser les entités productrices d'huiles essentielles d'drtemisia herbd -
alba Asso., nous avons pratiqué des observations i la loupe binoculaire, modcle Zeiss,
sur différents organes de la plante fraiche : ﬁgc, feuilles, fleurs. e

. L'observation des coupes transversales de 1a uge et. des prclcvemc:nls de
I'épiderme a €té effeciuée. en milicu aqueux, cn uuhsant Un Microscope pholomquu
mod¢ie LEITZ WETZLAR. 1¢ grossu.sscmcnt de 1a pnse de vue est précisé sur chaquc
photo

II - 2 - 2 - Résultats

" En tant que produits du métabolisme secondaire, on renconire les molécules
odorantes végétales dans tous types d'organes.

Sur les phatos prises lors des qbservationé a la loupe binoculaire des feuilles ot
" des tiges de la plante (figure 1.a), sont visibles des gouttes de T'huile déversée a la
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surface. On remarque, d'autre part, que les organes observés sont recouverts d'une

. couche de poils, appelés poils tecteurs [24]. lis forment une oréole autour de la tige et
" couvrent enticrement les feuilles, Fixés par un pied polycellulaire sur I'épiderme de la -
plante, les poils tecteurs s¢ ramifient en deux branches au sommet, ot forment une
enveloppe protégeant 'épiderme des agressions du milicu environnant, |

En observant au microscope photonique les coupes transversales de la feuille et
de la tige, nous avons remarquc des formations cpxdcmuques situées & la racine dey '
‘ poﬂs tecteurs. Nous les avons prélevées et constaté qu'elles sont constituées d'un pied
court et d'une tétefenfermant plusxcurs étages superposés de cellules ¢t recouvertes
d'une membrane (fipure'1 :b-c-dete).

Cette description correspond a celle, rapportée pour les glandes ‘sécrétrices des
plantes de 1a famille des Composées [24], appelées poils sécréteurs, produisdnt I'huile
essentielle qui s'accumule sous la membrane (cuticule).

1.a cuticule conétitu; donc la seule barrjéré entre le licu du stockagé de Thuile
essentielle ot le milicu extéricur. ‘

Les observations microscopiques ont 1évélé le caractére cxogéné de la structure
sécrétrice d'drtemisia herba-alba. Ce type de localisation de l'huile ‘essentielle nous
permet de conclure que si l'extraction par sotvant doit aboutir & une¢ concréte nche ¢n
thuile essentielle, sa durée doit étre relativement courte. Toutefois, la durcc d'extraction
des concrétes est généralement déterminée en adoptant un qompromm entre e .
rendement en extrait et la teneur en huile essentielle. - '

En ¢ce qui concemne cetic étude, nous avons mené Yextraction jusqu'au moment
ou la concentration de la concréte dans 1a phasce hqmdc e varie plus, ce qui correspond
4 unc durée de 4 heures.

’ 1l faut mentionner par ailleurs quc'sc‘lon PERRIN et col.[23, 25], aucune rupture
ou déchirure de Yenveloppe limitant les produits recherchés n'est décelable apres action
de T'agent extracteur (hexane), aucun pore ou perforation ne peut &tre mis en évidence. -
Cette situation a révélé que les huiles essenticlles ne font que transiter an travers de ceite
enveloppe ol les glandes presentcront un aspect rés caractértanue raduisant la

dxspanuon des essences préalablement accumulées. '
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EXTRACTION PAR SOLVANTS DES VEGETAUX
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Nous ne possédons aucun (émoignage sur linvention des premiers procédés
d'éléboratinn des parfums. Cependant, gfﬁcc i Ila chimie modeme, les méthodes
d'extraction des principes odorants des matiéres végétales ont considérablement
| progresse. '

Divers procédés sont actuellement utilisés pour l'cxu'acﬁon de ces -produils
~ aromatiques ¢t selon la technique utifisée, l'extraction permet d'obtenir des huiles
c_ss'cnﬁclles, des pommades, des concrétes, des absolues, des resinoides ou dés
infusions [26]. ' ' | '

m-1- APERCU SUR LES DIFFERENTS PROCLDFS
‘ D'EX I‘RACTION

. i ‘ : :
Plusicurs procédés d'exiraction sont utilisés de longue date, toutefois les normes
lides i l'utilisation industrielle des extrails limitent en général le choix du procédé.

s

Nous donnerons une bréverdescription des procédés d'exiraction les plus utilisés.
111 - 1 -1 - L'expression

1l w'agit du seul procédé de traitement des plantes aromatiques ne meitant pas en
oeuvre un fluide en phase d'exiraction. La matiére premicre est fortement pressée, a
froid, au moyen des presses hydrauliques ou A nu dans des presses spécialement -
aménagées. Les essences ainst extraites renferment une cerfaine quantité d'eau dont is
sont separcs par ccntrlﬁlgauon [271.

YII - 1 -2 - Extraction par sojvant fixe : Enfleurage

Cettc méthode .[19, 26, 27] doit son nom au fait quelle  intéresse
 particuliérement les fleurs. Elle consiste” a pratiquer une diffusion des composés
odorants dans une masse de maticre grasse.

Les fleurs sont délicatement déposées une a une sur des plaques de verre
recouvertes de graisse, celle-ci est recueillie ensuite, fondue au bain-marie, décanice ot

enfin filtrée. Une pommade qui restituc fidélement Fodeur de la tleur est obtenue.
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Le procédé se praticiﬁe soit A froid : on parlera d'cnﬂeu}age proprement dit, soit
a chaud par digestion ou les graisses sont fondues au bain-marie vers 50—70°C ce quia -
pour effet d'augmenter leur pouvmr absothant.

I -1 -3 - Procédés mettant en deuvre ta vapeur d'eau

- Ces procédés somt rtéservés a lextraction des huiles cssenticlls (sclon
Fappellation normalisée). '

mE-1-3 - 1 - Entrainement 4 la vapeur d'ean

Elaboré par le médecin et philosophe Tbnou Sina (980 - 1037), l'entraincment 3
la vapeur d'eau est basé sur le fait que la plupart des composés odorants contenus dans
les végélaux sont susceptibles d'étre entrainés par des aérosols de vapeur d'eau, du fait
du point d'ébullition relativement bas du mélange. Pour ce faire, 1a plante ou organc de
1a plante est placé dans un appareil de distillation traversé par un courant’de vapeur
dean.

Les 'principc's volatils, peu solubles dans 'l'cau,, sont entralnés ct apiés
condensation, séparés du distillat par décantation {28]. '

- 1-3 -2 - Hydrodistillation

La mati¢re végélale est dans ce cas immergée dans I'cau portée a ébullition. La
vapeur formée au sein-de I'éau bouillante entraine Thuile essentielle qui est recpeillic
aprés condensation et décantation comme pour I'entrainement a la vapeur d'cau [29].

Ce modc d'cx’lracuon est lrés cmployc pour l'oblcnnon des huiles csmnuullub
toutcfoxs il a quelgues mconvoments

- certaines substances sont altérées 3 1a température dlevée et en présence d'eau

- certains constituants des essences étant solubles dans l'eau, ne se retrouveront
pas dans l'essence ou tout au moins n'y seront que partiellement représentés [30]. -
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III - 1 - 4 - Extraction par solvants volatils

" Clest le procédé d'usage pour l'extraction des concrétes, résinoides et absolues. Il
consiste 4 épuiser la matiére vépétale de ses constituants odorants au moyen d'un
solvant, dans la plupart des cas a la température ambiante.

Le solvant éha.rgé, appelé miscella est @nsuite récupéré par'évaporélion sous
vide afin d'éwiter 1a dégradation thermique des molécules odorantes [31].

La concréte est ]c résultat dune extraction dc ia maticre végétale frmche ou
sechce au moyen d'un sclvant non hydroxylé (de faible constante dxélccmque), le plus
souvent, on utilise l'ethcr de pétrole ou I'hexane. Le procédé est etfectuc 4 température
ambiante. - '

Entant que produit aromatigue naturel, la concréte réstitue fidélement I'odeur de
la matiére végétale, elle st plus durable que celle de I'huile essenticlle [32]. '

Les résinoides sont le produit de lextraction au moyen d'un solvant polaire
(alcool éthylique, acétone). L'extraction est effectude a chaud.

~ QOutre les substances aromatiques, les solvants organiques extraient des cires et
des colorants naturels c'est pourquoi que dans la plupart des cas, les concretes ou les
résinoides - subissent plusiours lavages 4 l'alcool (95%) a basses températurcs
- (environ - 20°C) afin d'éliminer les cires et se transformer ainsi en absolues.

III - 1 - 5 - Extraction ay dioxyde de carbone

C'est un procédé qui utilise lo dioxyde de carbone (CO9) sous deux états, iqude
et supercritique. |

Décrite récemment, cette technique permet dextraire les composés odorants a
- des températures basses, non agressives pour les constitnants les plus fragiles [33, 34].

En outre, ¢e solvant offre les avantages de Yinnocuité, l‘iner;ic, linintidmmabilité
et le bas prix. 1 s'agit donc d'un procédé rés sélectif et certainement promu 3 un bel
avenir [35, 36]. '



18

Cependant, cette technique exige une technologie sophistiquée, clle est limitée de
¢e fait par un codt tant au niveau de l'investissement que du fonctionnement,

Aussi, l'extraction conduit 3 une composition i laquelle la Normalisation n'a pas
encore attribué l'appelation précise. '

D'une fagon plus générale, le choix d'une techmque d'explontation des plantes
aromatiques doit étre adapté aux composés spéciliquement recherchés. Ainsi, une
¢xtraction par solvants organiques volatils est pratiquée pour recueillir une concrete,
I'entrainement 4 la vapeur d'eau ou I'hydrodistillalion est réservé. i l'obtention de I'huile
essenticlle. '

11 - 2 - EXTRACTION PAR SOLVANT VOLATIL DE LA CONCRE’[‘ )
d'Artemisia herba-alba Asso. ‘

Pami les différentes méthodes d'exploitation’ des plantes aromatiques
‘précédemmenf énumérées, nous nous sommes intéressés A Textraction par solvants
volatils qui est un cas p.u'ncuher de l'extraction sohde - liquide, le solide étant de nature
vcgetale

L'extraction solide - liquide est lopération fondamentale qui a pour but

- d'extraire, de séparer ou de dissoudre un ou plusieurs composanis contenus dans un

solide.

Crest 3 la fin du XIX M€ sigcle et surtout au début du XX ¢M€ que I'extraction
industrielle de matiére végétale au moyen de solvants s'est développée [37]. Ce retard
technologique était principalement dii aux erreusrs ¢t aux imperfections des procedcs de

‘concentration {19].

Le champ d'apphc.mon d'une telle technique est trés vaste. Le grand nombre de
vocables employés pour sa mise en ocuvre impose la définition de quelques termes
couramment utilisés dans cette étude . Le liguide d'extraction, appelé solvant, dissout un
(ou ptuswurs) composant dénommé soluté, pour donner une solution ou mzscclla et
laisse un solide ¢ ¢puis¢ contenant rés peu ou pas de soluté.

Suite & une évaporation du solvant, aprés extraction, une concréte est récupérée
et le rendement est calculé : -
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x 100 ' Co | (b

=
1!
gi8

ol R désigne le rendement en concréte (en %) .
m et M les masses respectives de Ia concréte et de la matiére végéiale humide
{en kg).

III - 2 - 1 - Facteurs a considérer pour 1a mise en ocuvre de

- T'extraction de la matiére végétale

La définition d'un procedc d'extraction commence en géncéral par la spcc1ﬁwuon
de la méthode mise en ocuvre et des facteurs l'affectant.

Plusieurs facteurs influengant Yextraction par solvant doiveni étre pris ¢n
considération pour la production d¢ la concreéie.

Clest ainst qu'aprés la mise au point d'un protocole expérimental, nous nous
sommes proj:_osés d'étudier l'influence sur le rendement en concréte des paramétres lids
aussi bien a la matiére végétale qu'a la mise en ocuvre du procédé, en l'occurrence :

- la nature du solvant;

- la vitesse d'agitation; _

~ le¢ taux d'humidité de la plante;
- la température d'exiraction.

TiIT1-2 -1 -1 - Protocole expérimental

Nous avons procédé a Yextraction de la concréte en discontinu et a Féchelle

- laboratoire. Les parties aériennes d'Artemisia herba-alba ont é1é coupées d'environ 5

centimétres de longueur, et miscs en contact avec le solvant : éther de pétrole (Merck)

dans un réacteur agité et thermostaté (figure 2). Le rapport entre le volume du solvant et

la masse de la maticre véﬁétale, appelé hydromodule, h, a été fixé 4 0,007 m3/kg pour
I'ensemble des essais.

L'agitation est assurée au moyen d'un agitatcur mécanigue a six pales, a
différentes vitesses, w (de 0 & 150 t/mn).
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Le taux d'humidité de la plante a été déterminé par distillation avec le xyléne
(Annexe A-1). '

Aprés 4 heures d'extraction, le solvant chargé subit une distillation
atmosphérique puis une évaporation sous vide 4 400 mmHg. La concréie -obtenue est
pesée avec une précision de 10 g au moyen d'une balance SARTORIUS 1602MP§-1
et le rendement est calculé.par la formule (1).

II -2 - 1-2- Nature du solvant

- Seule, quasiment, la nature du solvant peut conduire 3 une spécificité du résultat,
Ia procédure élant en général pratiquement la méme, 4 Vexception des conditions de
température. Le choix du solvant dépend de nombreux paramétres technigues et
¢conomiques, Il doit notamment posséder une grande capacité de dissolution, une
température d'¢bullition peu élevée, une faible viscosité et tre, si possible, non toxique
ininflammable et non explosif [19].En effet, un bon solvant , sélectif et volatil fournit
dcs solutions riches en soluté désiré tout en réduisant les opérations d'évaporation. Aussi
le cho:x dun solvant & faible viscosité et de masse volumique peu Clovie st
Arccommandc pour faciliter sa diffusion, l'agitation ¢t la séparation mécanique. Les
solvants les plus utilisés actuellement. pour lextraction des concrétes sont I'hexanc ot
Téther de pétrole. | |

Dans cetle étude lextraction de la concréte dArtem;.sm herba-alba Asso. a -
été envisagée au moyen de l'éther de péirole (Merck). Nous avons testé les deux
fractions comrespondant respectivement aux intervalles de température : [45° - 65 °C] et
[65° - 95°C].

En effectuant deux extractions de deux échantillons de ia pi;mie ayant un méme
taux d’humidité et dans les mémes conditions opératoires © T = 20°C, w.= 100 tww/min, la
fraction de I'éther de pétrole [45° - 65 °C] a donné un rendement en’ concréle inféricur
de 57% a celui de la fraction [65° - 95°C]. Cette derniére a été done retenue comme
solvant d'extraction pour la suite de notre étde.



22

TII-2-1-3 - Vitesse d"agitation

L'agitation mécaniqilc des particules dans le solvant, permetiant leur maintient cn
suspension et - 'homogénéisation du milicu, a un eflet toujours- favorable sur
l'opération [38]. '

A cet effet, nous avons effectué une sére d'extractions des éehantillons de la
plante d'un taux dhumidité de 36,93%, 2 20°C et pour différentes vitesses d'agilation :
0, 50, 100 et 150.tr/'mn {Tableau 1).

Tableau 1 : Influence de 1a vitesse d'agitation sur le rendement en concrete

w@omn) | 0 | 50 |- 10
R(%) | 094 1,02 | LI5

Les valeurs du tableau 1 montrent l'influence de I'agitation sur le rendement de la
concréte. ' ‘ '

En effet, le.rendcment obleny pour ‘I'essal sans agitation est le plus i_"‘aible.
- L'agitation assure ainsi un meilleur contact entre les deux phases ¢t contribuc 3
I'augmentation du rendement. Cépendant pour des vitesses de 100 et de 150 tr/mn, une
- stabilisation du rendement est observée,. ceci téméignc du fait qu'd unc certaine vilesse
d'agitation (100 tr/mn dans notre.cas), Iz résistance au transfert de matiére dans la phase |
liquide ést éliminée. La diffusion interne est assurce et repré.s.ente I'étape limitante du

processus. ‘ C -

III-2 - 1 - 4 - Taux d'humidité de la plante

Afin de déterminer l'influence sur l¢ rendement ¢n concréte. du taux d'humidite
de la plante, nous avons soumis a l'extraction, dans les mémes conditions opératoirés
(T = 20°C, w = 100 tr/mn), des échaniilions de la plante ayant différentes tencurs en
eau (Tableau 2). |
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Tableau 2 : Influence du taux d'humidité de la matiére végétale .
au uern 13 ma 2

sur le rendement en concréte

H (%) 36,93 31,93 17,96
R (%) 1,150 1,153 1,180

L'augmentation du rendement avec la diminution du taux d'humidité de la plante
confirme le fait que I'cau contenue dans le tissu végélal défavorise la diffusion du
solvant hydrophobt: Toutefois l¢ rendement d'extraction diArtemisia herba-alba A.no
semble étre rclanv‘.ment affecté par la variation de ce pammélrc

IT¥-2 - 1 - 5 - Température

Qutre, la nature du solvant, Ia vitesse d'agitation et le taux dhumidité de la
plante, nous avons ¢étudié l'influence de la lcmpérature sur le rendement ¢n concréte,
Pour ce fawre, des extractions des échanullons dun niéme taux dhumudité ont été
réalisées respectivement & dcs températures de 20° et de 40 °C.

Un rendement de 1,51% a é1é obtenu pour la température de 40 °C, valeur
supérieure 3 celle de lextraction a 20 °C (qui vaut 1,15 %). Ceci montre I'etiet
favorable de la température sur I rendement en concréte. En effet, la solubilité du soluté
et sa diffusivité augmentent avec I'élévation de la températurs.

Sclon Cu {39], lapport thermique provoque la modification de liaisons
intramoléculaires assurant entre autre 1élargissement du diamétre des pores et facilile
ainsi la pénétration du solvant dans 1a matiére végdtale.

Néanmoins, en tenant compte des. risques de la dégradation thermique de 1a
" concréte et de la sécurité de linstallation, il est préférable de réaliser l'exiraction 4 20 °C
ou i la température ambiante.

~ En plus des facteurs précites, la mise en oeuvre de l'extraction doit tenir com;ﬁte
de la nature ct de I'état physique du soluté ¢t du solide , qui ont une importance
primordiale et déterminent le mécanisme de transfert de matiére.

Dans la matiére végétale, Ie soluté se¢ trouve en teneur relativement faible et non
uniformément répard. De ce fai, plus la matiere est divisée finement, plus la surface
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d'échange (ou interface) est. grande, mais une grande finesse du solide peut devenir un
inconvénient lors de la scparanon des solunom car les particules fines, décantent plus
difficilement.

Ccpendant, il est important, sinon nécessaire, de savoir ou sont sifués les dépots
de produits naturels avant d'envisager une division de la miatiére végétale. Cette dérniére
est recommandée pour l'extraction des végétaix & dépdts endogénes car elie permet au
solvant de les atteindre facilement. ‘ '

En ce qui concerne, Artemisia herba - alba Asso., un découpage trés fin ou un
broyage sont a éviter car ils provoguent la dcstruction‘ de la cuticule des- glandes
exogenes et la perte des principes odorants {40]. '

En conclusion, nous envisagerons pour iensemble des essais d'extraction
dArteniisia herba-alba Asso., a I'état frais ou séchée, une vitesse d'agitation de 100
tr/mn et une terapérature de 20°C, et ce au moyen de l'ether de pétrole [63° - 95°C].

111 - 3 - MECANISME DE L' EXTRACTION

L'extraction solide - liquide est une opération de iransfert ou d'échange de
matiére entre une phase solide contenant le soluté. et une phase liquide : le solvant
. d'extraction. Elle est basée sur la diffusion du soluté de la phase de concentration élevée
vers la phase de faible concentration.

Par rapport & son comportement vis-i-vis du solvant d'cxtraéliqn, un substrat
végétal dans notre cas Artemesia herba - alba Asso. peut étre décomposé en quatre
fractions [41]. '

- une partie solide non extractible (support inert),
« une matiére extractible : concréte; ‘ ‘

- 'cau libre;

- l'air interstitiel.

L'eau et la fraction solide peuvént étre considérées comme un seul élément en
raison- de leur caractére commun dinsolubilité dans le. solvant, si celui - ci est
hydrophobe.
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En etudlant en detaxl I'extraction par solv.mt des matiéres olcogmcuscs
Angeledis [42] décrit le mécanisme de lextracuon en troxs etapcs

- penutrahon du solvant dans le tissu veg,utal et dissolution du solute situé a la -
surface et 4 son voisinage immédiat;
- diffusion du soluté de l'intéricur des pores, lnsquels entre termps ont éé remplis
par le solvant; . ‘
- diffusion de la solution au contact du solide vers la masse restante du solvant.

~ NOMENCLATURE
" (particuliaire au chapitre I111)

h : hydromodule (m3/kg)
H : taux diumidiié de 1a plante (%)
m : masse de la concréte (kg)
M : masse de la matiére végétale (kg)
R : rendement en concréte (%) |
T : température d'extraciion (°C)

- W vitesse d'agitation (ir/mn)



" CHAPITRE IV

CINETIQUE D'EXTRACTION DES SOLIDES .~
' D'ORIGINE VEGETALE = " .~
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La maitnse de l'extraction solide - ]iquidc est étroitement lide a la cinétique du
procede. Cetie demiére peut €tre exprimée par Ia variation de la concentration moyenne
du soluté dans la phase solide en fonction du temps : Cq(t) = f(t), ou plus souvent par

. Iévolution de la concentration du solute dans la phase liquide au cours du ln.-mps
= f(t)

Etant dépendantes des conditions opératoires, ces deux relations ne peuvent étre
généralisées. -

"Aussi, 1a notion de vitesse de transfert de matiére au sein d'un subsirat solide est.
difficile a accéder, car il est. difficile, voirc impossible, de définir TI'allure des
chemunements au travers desquels s'effectue le transfert, '

Ainsi, afin d'approcher la description de ia cinétique d'extraction des solides
"d'origine végétale en Toccurrence Artemisia herba - alba Asso., TOUS nous sommes
proposés d'appliquer deux fonctions aisément accessibles 3 l'expérience. I 'g'agit de la
fonction cmétique et de 1a fonction standard. o |

~ IV-1- FONCTION CINETIQUE

- IV - 1-1 - Définition [43]

Définie et appliquée avec succés pour Yextraction par solvant des solides de
nature minérale, la fonction cinétique traduit la variation de la proportion du soluté dans
la phase solide en fonction du temps relatif { y=Ht).

yett sont exprimés par les relations

iy = m2(t)
0= B
et

t=— | o | 3)

Expressions dans -lesquellés vy désigne la proportion du soluté non extrait ; mo(t),
la masse du soluté dans la phase solide 3 l'instant t (kg); m,, celle initialement contenuc
dans le solide { kg); 1, le temps d'extraction (mn) et t, le 1emps au bout duquel un
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¢quilibre des concentrations du soluté dans les déux phases est établi (ceci correspond i
une variation de concentration dans Ia phase liquide négligeable).

v peut Etre expnmeée par la variation de la concentration du soluté dans 1a phasé
liquide C,(t) qui est expérimentalement accessible, en utilisant la relation :

m2(t)
Mo

?ZMQVVQUI

M Cy
V
YZCO‘*KE Cy(1)
Co
,Yzco—h Ci(t)
R CO.
 Enfin:
C4(t) :
=1-h&2L 4
¥ co (4)
avec :
ﬁ‘-=0 CI(I)ZO 721
at=t - G =C) T=Y

3=t Cy(t) = Cy(ty) Y=Y,
Ici, Co désigne la teneur initiale du soluté dans Ja phasc solide en kg/kg, h
I'hydromodule : rapport entre le volume de 1a phase liquide (V) et la masse de la matiére
- végétale (M) en m¥/kg et C(t) 1a concentration du soluté dans la phase Yiguide a Yinstant -

" ten kg/m3,

Dans 'dquation (4), le terme hC,(t) représente le rendement en concréte R(1) a
Pinstant t. ' '

La concentration du soluté¢ dans la phase liquide peut étre représentée par :

Cy)= A-B oM L | ()
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ol A, B et b sont des constanies déterminées expérimentalement.

l] est clau' qu'a l'mstant t= 0 C,(0)= 0 ¢t A=B. Au temps infini Cl(t) sera épale
AAou concentranon du solulc dans la phase liquide correspondant a I'épuisement de Ia -
phase solide.

Néanmoins, étant donn¢ que l'extraction des solides est régie par des processus
¢lémentaires ﬁnﬁtants, un équilibre entre les deux phases s"établit pour un femps fini t,
(teinps d'équilibre), au deld duquel la varation de la-concc;itraﬁon du soluté dans la
phase liguide devient négligeable (szms pour autant que le soluté contenu dans la phase
solide soit totalement extrait). = | . ‘

Ainsi, au temps t,, le terme Be bt "d'cvicnt hégligeablé par r'appbﬂ a Aet Cyt,)
sera égale a A, qui dans ce cas prend la"valeur de la concentration. du soluté dans la
phase liquide a l'cqulhbre C, :
Posons = Bebdt=aC, : - ®
tel que aC, <<C,
ol a est un nombre trés inférieur a 1

A partir de I'équation (6), nous aurons .:

B
& Cg

Ln’ (7

te =

-

La constantc a ost déterminée par approximations successives, permcflml de
c.ﬂculer t, {equauan 7 pour lequel Cy(t,) atteint la V.xlcur C

IV - 1 - 2 - Détermination expérimentale

‘La détermination de la fonction cinétique se résume par les étapes suivantes:

- détermination expérimentale de la teneur initiale’ du sobuté dans la phase solide
Cq correspondant A un taux dhumidité de Ja plante et i une température dextraction;
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- détermination Fxpérﬁncntale de I'évolution de la concentration du soluté dans a
phase liquide en fonction du temps : C, = f{1), ainsi que Ia concentration & l'équi]jbrc -
C, (pour les mémes taux dhumidité de Ia plante et température d' e\lracu()n
I'hydromodulc étant constant) )

- mise en équation, type (5), des données expérimentales; .

- détermination par approximations successives de la cqnsmﬁte actdutempst,,
. permettant d'atteindre la concentration-a I'équilibre;

- calcul du temps relatit : équation (3);
" - caleul de y @ équation (4)
- mise en équation de y = ).

IV -1-2-1-Mode opératoire

. En utilisant le Edispositif de la figure 2, nous avons effectué des essais d'extraction
3 I'éther de pétrole [65° - 95°C] des échantillons de Ia plante ayant un taux d'humidité -
respectivement de 36,93% et 17,96%, dans les conditions. operdtou'cs preccdcmmml
determmces T 20°C, w = 100 t/mn, h = 0,007 m3/kg, durée d'extraction 4 heures.

| Aussi, deux autres ¢chantillons de la.plante dun méme faux d'humidité :
31,93%, ont subi l'cxtrachon 3 des temperamrub de 20° et 40°C  respectivement,
.h=0,007. m3/kg, w = 100 tr/mn.

Des prélévements séquenticls de la phase liquide ont été effectués au cours
d'emractlon Les volumes prélevés ont été suffisamment petits pour éviter une variation
.unportante de l'hydromodule cette dcrmere a &té estimée & +6% pour l'ensemble des
essais. '

Aprés évaporation du solvant, 1a masse de 1a concréte dans chacune des fractions
prélevées a ét¢ déterminée. ' '

‘La. teneur initiale du soluté dans la phase- solide : Cy a éte déterminée par
cxtraction. avec circulatnion continue du solvant en boucle fermée (hgure 3).
Préalablement pesé, un échantiion de la planie est introduit dans une colonne
thenmostatée (de longueur 280 mm et diamétre 20 mm) ¢t mis en contﬁct permanent

avec du solvant frais. L‘épuiscfnent est considéré complet lorsque Vindice de réfraction
du solvant qmttant la colcnne devient égal A celui du solvant pur (n3 = 1,3920).
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IV -1-2-2 - Résultats et calcul

La concentration de Ia concréte dans la phase liquide a I'nstant 1.2 é1é calculée a
partir de sa masse dans chaque fraction ¢t du volume de celle - ¢i. -

Le rendement en concréte A linstant ¢, exprimé en grammes de concréte par kg

de matiére végétale a &té évalug par : R(t) = h(t) C; (1), o h{t) est lc rapport du volume

. de la phase liquide  l'instant t (en tenant comple du volume dela fraction prclwec) ctla
masse de la matiére végétale. :

Les valeurs moyennes des résultats cﬁipéximenlaux sont rcgroﬁp;’:cs dans le
_ tablcau 3.
Un exemple de caleul de la reproducublhte des résuliats a été cﬁcctuu en
Annexe A< 2.

~ Tableau 3 : Variation du rendemient en congcréte en fongtiun du tcmgs pour
dlfterems taux d'humidité de la plante et température d'extraction.

H% .~ Rendement en concréte R (g/kg)
T (°C) =36,93% H=17,96% | H=31,93% H=31,93%
t (mn) ~ T=20°C T=20°C T=20°C T=40°C
5 . | 31 788 3,57 . 8,16
0| 350 . 173 4,08 10,58
20 3,28 85T 6,43 L2
30 | 7,06 8,89 | 5,65 18,20
45 595 1015 | 8,40 17,35
60 521 7,29 S902 | 2026
9% | 68 9,63 19,47
120 . 9,46 11,27 . 8,88 -
180 g46 | 880 9,48 - 20,47
240 939 9,39 LAl | 2264
10°Cy(ke/ke) 16,45 17,25 16,78 36,52

Sur la base des résultats obtecnus, nous avons tracé les courbes -moyennes,
représentant la variation du rendement en concréte en fonction du-temps et €tabli les
équationis du type (5) respectives : - ' '
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R(1) = 9,40 - 9,34 ¢:00303t H =36,93%, T = 20°C (8)
Ro(1) = 10,50 - 10,23 006201 }{ = 17,96% , T = 20°C (9
Ry(t) = 10,20 - 9,82 ¢0.0363¢ } =31,93% , T = 20°C C(10)

R, (D) = 22,00-19,40 ¢-093%9¢t H=31,93%, T =40°C (11)
Sur la figure 4 sont présentés graphiquement les équhtion’s (8) et (9) donnant

Tévolution du rendement en concréte en fonction du temps, lors de l'extraction & 20°C
de deux échantillons de la plante, ayant différents taux dhumidité. -

12.00

70.00

b

4.00

6.00

4.00

Rendement en concride ‘('?,/&? ).

+44++ H=36.93 %,
ook H=17.96 %.

000 N 7 ] T T T |~
0 - 50 100 150

— |
200 _ 250
g@m?/w d eatraction ( TV J,

Fig.4—" Eveiution du rénde'm_ent en concréte en fonclion
du- temps pour differents toux d'humidite.
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La figure 5 regroupe les courbes des équations (10) et (11), représentant la
variation du rendemient en concréte en fonciton du temps, lors de lextraction des -
¢chantillons de ia plante du méme taux d’humidité respectivemnent a 20° et 40°C.

256.00

Rondement en concrile (g/Kg).

sneeas T = 20 C.

lxxxxx'r = 40" C.-
0.00 L ] T T T T [ T T |
0 50 100 150 - 200 50

2
: gcwn/w Cl’wélta,cé&(lmm (fm/n)

Fig.5— Evolution du rendement en concrite ‘en fonction
- du temps pour differentes températures.
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La figare 6 donne la vanation de la _téneur initiale C, en fonction du taux
d’humidité de 1a plante.

~

o

=)

D
|

%))

17.00

Teonewor . initiale 10

16.50

16.00 S T
10.00 20,00

'SO.IOO 4—0.50
Taws o bumidide ( Z ) .

Fig.6— Variotion de la teneur initiale de lo concréte
en fonction du taux d'humidite de la plante
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Les figures 4, 5,6 illustrent bien Ie fait que le rendement en concréte Augmente
avec la diminution du taux d'humidité de 1a plante et avec I'élévation de la température
d'exiraction. ( ’

Les équations mathématiques &tablies semblent représenter coreclement
I'évolution du rendement déterminé expérimentalement dans lintervallc du temps $ &
240 mn. Nous attribuons I'écart a Torigine observé aux erreurs expérimentales éentre
- autre la variation dhydromodule, due aux prélévements dé la phase liquide, estimé
a +6%. '

A partir des équations des courbes expérimentales; nous avons calculé Ie temps _
d'équilibre 1, , en atiribuant a la constanic a des valeurs de plus en plus petites, comme lo
montre 'exemple suivant : '

Soit Ry(1)= A-Bebt=940-9,34 ¢0.0303t .
On pose 9,34 ¢-0.0303% = 3 9 40
. ‘ ' . <
- D'ou te= L pqf 234
0,0303  \a9,4
Pour - a=0,1 {, =76 mn Ry, = 8,46 gike
' Ca=10,01 - 1,=152mn U Ry(1,) = 9,31 g/kg |
a=0,001 . t =228 mn CRy(1,) = 9,39 X 9,40 g/kg

On a constaté que pour a = 10-3, le temps d'équilibre estimé, permet d’ép;')rocl.lcr
de pres la valeur de A pour l'ensemble des équations. ' ' '

Par ailleurs, il s'est avéré que le temps d'équilibre et indépendant de la
température d'extraction et ne dépend que du taux dhumidité de 1a plante, de sorte que
Péquilibre est atteint rapidement lorsque la teneur cn cau est faible (lableau 4).

Tableau 4 : variation de ¢, avec le taux d’humidité de {a_plante

H(%) - | 3693 3193 | 17,%
t, (mn) 228 189 \ 117
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Ces résuliats sont représentés graphiquement sur la figure 7.

S 1

T ) N
25.00 35.00
‘ Joww d’/uvmfddélé ( /:’)

- Fig.7— Variation du temps d'equilibre en fonction
du taux d'humidité.
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Com;aisssz le taux d'humidité de la plante, les courbes 6 et 7 peuvent Eire
utilisées pour la détermination de la teneur initiale du soluté dans 1a maﬁérc végétale,
_ainsi que le temps d'équilibre permettant de prévoir la durée d'exiraction. |

En utilisant les équations‘ (8), (9) et (11) ainsi que les valeurs de t, et Cy
respectives, nous avons calculé pour chacun des essais «y et ¢ (tableau 5). Les valcuss
obtenues sont représentées sur un méme graphe y = £(1 ) (figure 8)

La figure 8 montre que I'ensemble des points expérimentaux décrivent une
méme courbe dont I'équation est :

(t)=0,4+0,6 e673 ¢ a2
¥ _ ,

L'équation (12) est la fonction cinétique de 'extraction d'drtemisia herba - alba
Asso. par l'éther de pétrole avec un hydromodule de 0,007 m3/kg,

Les résultats obtenus montient que celle - ¢i est indépendante du taux dhumidiié
de la plante et de la température d'extraction.

IV -1 -3 - Exemple d'application de la fonction cinétigue

Etablie pour une valeur dhydromodule, la fonction cinélique permet -de
déterminer, sans réaliser l'expérience, l'équation mathématique de la variation du
rendement en concréte en fonction du temps, pour la méme val;ur d'hydromodule,
quelque soit la taux dhumidité de la plante, en se référant aux courbes 1, = f{H) et -
C, = f(H), déterminées au préﬂable ﬁour une valeur de température d'exiraction.

Pour mettre en évidence. ceci, nous avons ‘procéd‘é au caleul de 1'équati0n
correspondant a I'évolution du rendement en concréte en fonction du temps d'extraction
d'un échantillon de la plante ayant un taux d'humidité de 31,93%, dans les conditions
pour lesquelles 1a fonction cinénique et la relation (10) ont ¢té déterminées.

En s¢ référani aux figures 6 et 7, on détermine les valewrs dé¢ Cqy et
- correspondant aux taux d'humidité 31,93%. ‘

t, = 189 mn C, = 16,78 103 ko/kg



Tableau 5 ; Valeurs de t , R(t) et v pour différents taux d'humidité et température d'extraction.

9,39

1,000

H = 36,93/ H=17,96% H = 31,93%
T =20°C , T =20°C T = 40°C
t R (g/kg) ¥ t R (g/kg) Y t R (g/kg) ¥
0,022 1,37 0,916 0,045 3,00 0,826 0,026 5,78 0,841
0,044 2,50 0,848 0,009 4,99 0,710 0,053 8,45 0,768
0,088 4,30 0,738 0,180 7,54 0,563 0,106 12,54 0,657
0,131 5,64 0,657 0,270 8,90 0,483 0,158 15,39 0,578
0,197 7,01 0,574 0,405 9,87 0,428 0,238 18,14 0,497
0,263 7,88 0,521 0,540 10,25 0,406 0,317 19,75 0,454
0,395 8,82 0,460 0,675 .| 10,40 0,397 0,476 21,23 0,418
0,526 9,16 0,440 0,720 10,43 0,395 0,634 21,74 0,405
0,789 936. 0,401 0,810 10,46 0,393 0,952 21,97 0,398
1,000 0,429 10,49 0,391 1,000 21,98 0,398

- GE
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7.00
0.80 —
ARARA H=36.93% , T=20"C
0.60 - sasss H=17.96% , T=20°C
‘ x xxxxx H=31.93% . T=20"C
2e0® H=31.93% T=40°C
128 J2
0.40 — &4 Y [
0.20 —
.00 T 1 T T AL .| 1 I ; | .
0.00 0.20 0,40 0.60 0.80 7.00

g mn/w redal tf

Fig.8—Influence du taux d'humiditeé et de ia température

d'extraction "sur fa fonction cinétique



En introduisant ces valeurs dans expression de ¥ (1 ) on obtient :

7107 (1)
16,78 107

W1)=0,4+0,6e6731/18 =1 .

La variation de la concentration de la concréte dans la phasc hquxdc en fonction
du temps sera donnce par: ‘

C,ty = 1,44 - 1,44 g-0.03561 | | o 1)

L'équation de I'évolution du rendement en concréte avec le temps, exprimée en g
‘de concréie par kg de matidre végétale est :

R(t) = 10,07 - 10,07 ¢-0.0356 ¢ | (14)
~ Celle - ci a ¢ié comparée 3 I'équation de la courbe expérimentale (équation 10).

En prenant comme référence ceite derniére, nous avons estimé I'écart relatif sur les
coefficients (tableau 6).

Tnbleau 6 : Comparaison des eguatiom de R(B) : etperimentale ot
calculée a partir de y (1 )

Eq.de la courbe expérimentale Eq.calculée a partir de 7(?) Ecart refatit (Yo)
: : A B b
R(1)=10,20-9,82 ¢-0.0363t | R(t)=10,07-10,07 ¢-0.03361 . 1,27 | 2,35 | 1,93

L'examen du tableau 6 montre que l'écart relatnf des coefficients de Y'équation de
la courbe expérimentale et celle calculée & partir de la fonction cinétique est faible.

1l faut toutefois noter que lerreur maximale conceme le coefficient B.
L'imprécision sur ce oocﬁicacnt explique le fait que les équalions des courbes
-expénimentales (8-11) ne s'annulent pas 3 linstant =0,
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La figure 9 met en évidence le fait que I'équation calculée a partir de la fonction

cinétique représente correctement 'évolution du rendement en concréte en fonction du
temps. En effet, la courbe est celle de 'équation (14), les points correspondent aux
. résuliats c\ipenmcntaux

Rendamend,_on conerste. (3/lg);

L 10.00

12.00

I
X
X
X

8.00
6.00 .
4.00

2.00 -

a partir de la fonct. cinetique |
xxxxx'q partir des données éxp.

OOO ¥ T i : T |‘ T T | T T 1
0 50 100 150 200 250
g@/‘_n'b/w, d'cxtraclion ( T )

Fidg.‘g— Courbes experimentale et CC]|CL.|€@ '3 partir
de la fonctnon cinetigue.
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Cet exemple montre que siy = _f(-t-), t. = I(H) et C, = f(H) sont préalablement
¢tablies, on peut décrire I'évolution du rendement en concréte en fonction du tcrhps avec
une précision satisfaisante. Il suffit de mesurer le taux d’humidité dc la plante ¢t de
procéder au calcul de l'equanon ‘

IV -2 -FONCTION STANDARD

IV - 2 - 1 - Aspect théorigue

La théorie de 1a fonction standard a vu le jour dans les années 50 [44]. Elle a &t
établic ‘dans le but de décrire le phénoméne de transfert de matiére lors de I'extraction
solide - liquide, en ne tenant compte que des particularités de la phase salide. '

La fonction standard représente ainsi la variation de la concentration moyenne
du solut¢ dans la phase solide en fonction du temps et a été proposée comme une des

solutions possibles du systeme des deux équations de diffusion :

- la diffusion moléculaire en régime non stationnaire sans réaction

chimique et pour une faible donsité de transfert;

- 1a diffusion par convection due an déplacement de petits volumes de

| liquide (solution) de l'intérieur de la phase solide vers le liquide en mouvement.

Initialement le theonc de la fonchon standard a éié établic en ayant recours aux

| wnphﬁcanons sujvantes :

- le solide est constitué dcs particules de formes régu]iéres et de
dimensions identiques; ‘
- ke soluté est uniformément rcpaﬁl dans la phase sohdc

Par conséquent le milicu héléfogéne (distribution irréguliére des pores) est

assimilé 3 un milieu homiogéne équivalent (ignorer la texture réelle du solide) dont les .
‘propriétés sont caractérisées par la valeur constante du coefficient de diffusion apparent.

Dans ce cas les équations décrivant le transfert de matiére dans une particule ¢t

pour I'ensemble des particules sont :
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(dct -,
(T = Div2Ca(1)
‘ (15)

o ¢a
["Da[ Czﬁt) ) = K[Ca(t)— (V)]

ol Cyt) représente la concentration du soluté dans Ia particuls a Pinstant t
D, le coefficient de¢ diffusion apparent
K, le cocfficient de diffusion par convection
| n, la distance entre les extrémités de la particule
C (1), 1a concentration du soluté dans la phase liquide 4 Pinstant (.

. Cette derniére C,(1), a été supposée constante du fait que le but assigné a la
fonction standard est de ne représenter gue le phénoméne qui a licu dans la phase
solide. ‘

En pratique, ceci comrespond 3 une dilution infinic de la phase liquide,
permettant de négliger la variation de la concentration du soluté ¢t de ne pas temir
compte de son influence sur le processus.

" Dans ce cas, la fonction standard est exprimée par :

ol ComCy() | ,
)=o) - 16
.¢ ) Co—.Cx(O)‘ ,( )

Expression dans laquelle ¢ (t) désigne fonction standard, C, la tencur initiale _
du soluté dans la phase solide, (Tz(t) la concentration moyenne du soluté dans la phase

solide et 'CI(O) Ia concentration initiale du soluté dans la phase liquide.

Elle représente 1a solution du systéme d'équations (15) avec les conditions limites

swivantes :
=0 GM=C . CO=C®  gm=0
>0 C,(1) = C,(1) CH=Cl0) J(t) >0 (17)

e

t—> oo ' z(t) -0 Ci(1)=Cy0) .¢*(t) -1
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S1 pour certains solides de nature minérale en raison de leur structure crismliinc,
les simplifications précédentes peuvent étre envisagdes, le cas des solides d'origine
-végétale est bien plus complexe. En effer, il est diﬁicilé, d'admetire que dans les solides
d'origine végétale Ia distribution du soluté seit uniforme, d'autant plus que ce demnicr b‘j{
trouve en fajble proportion et qu'une unportantu paruc de la m.sucu. végétale est inerte
vis-a-vis du solvant au cours de 'extraction.

Ainsi, Ie coefficient de diffusion ne peut <tre considéré constant dans toutes les
directions et I'équation de diffusion moléculaire dans une particule i prend la forme :

IC5(%,Y,21) _ 2 XDxCoix)  9*(DyCaiy)  2%(D;Cair)

(18)
At 3yt oy? J 22 .

Cependant, du fait que la phase liquide est une solution trés diluée, le coefficient
~ de diffusion peut étre considéré constant [45]. |

Dy,=Dy=D,=D, | | o (19)
Ajnsi. si le solidé est constitué de p particules de formes et dimensions

différentes et la phase liquide est suffisamment diluée, pour décrire le proccssus de
diffusion, on doit établir ¢t résoudre le systcme de p équations suivant :

& Cy 2
—:?T DLV Lm

| J Cax ‘ ' 0
| [“D“-( a: )nzk[sz'—CdO)] | -

ou Cm est la concentration du soluté dans chaque particule du solide qui cst
fonction des coordonnées de I'espace et du temps :

' Cu=Chxyzt) i1,23,........ p et CI(O):éonSIantc

| La condition Ci(t) = C(0) a linstant t > O est assurée inour un rapport enire le -
" volume de la phase liquide et Ia masse du solide (hydromodule) trés important:
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Toutefois, vu les conditions pour lesquelles Ls fonction standard a é1é détinie, sa
détermination expérimentale présente des difficultés. En effet, 12 . vanation de Ia
concentration du soluté dans la phase solide étant expérimentalement inaccessible.

On a généralement recours a J'évolution de la concenfration du soluté dans la
phase liquide ¢t au bilan de matiére. A cette démarche s'oppose le fait que l'c:&pgm.nc.c:-
doit étre réalisée en utilisant un hydromodule trés élevé.

Clest le mérite de AXELROTH et col.vers les années 70 [46] d'avoir proposé: -
une solution originale a ce probléme en faisant appel 3 la transformée de Laplace.

Appliquée a Péquation de diffusion, celie~ci permet V'édlimination dg la variable
temps et donne l'cxpfcssion de la concentration du soluté en fonction des coordonndes
de lespace. Cette expression est ensuite transformée de maniére 3 aboutir 3 une relation
qui satisfait les conditions limites [45].

L'expérience est réalisée avec un hydromodule pmncttant de suivre I'évolution
de la concentration du so'lute dans la phase liquide.

Deux autres conditions opératoires doivent étre assurées :

- unc agitation des phases en contact suffisante pour permetire d'atteindre la
diffusion interne (éliminer la résistance au transfert dans la phase liguide)
R unc durée de contact des deux phases suffisante pour atteindre 'équilibre ‘des
concentrations du soluté dans les deux phases.

L'état d'équilibre est caractérisé par des concentrations du soluté sensiblement
¢égales dans I solvant libre et dans celui imbibant ja matiére insoluble {47, 48].

Reéalisée dans ces conditions, I'expérience nous permet d'accéder -aux courbes
. expérimentales C, = (t) ¢t 4 la concentration du soluté i I'équilibre : C,. '

C,(t) ctant connue, il est possible de déterminer E(t) en établissant 1'¢quation’
de bilan de matiére. |

En effet, on peut écrire :
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my M) =@ O | @

m, et m,y(f) désignent fespcctivcmcnt lés masses initidle et a !'i.nstant t du soluté '

dans la phase solide (kg).
m (1) la masse du soluté dans la phase Liquide a l'instant t (kg)
¢t m(0) la masse inttiale du soluté dans la phase liquide (kg)
Si un solvant frais est uidisé alors m,(0) = 0.

my peut étre déterminée expénimentalement en proccdant a l'cpmscment complc.t
de 1a maticre végétale par le solvant. ' '

La masse m,(t) peut tre calculée & partir de la relation :

ml(t)
Vv

Ci() =

ol . V représente le volume de la phase liquide en m3

La masse du soluté dans la phase solide A i'mstam t cst alors déduite a p.u‘ur de

l'equanon 21) :
myy=me-m©rmy© @3

Par ailleurs, pour une masse M du solide soumis 3 I'extraction, les concentrations
Co et C,(t) seront :

e s mo
Teneur mihale : =2
: Co, M .
: @4
~ y . e b _ mg(t) )
. Concentration moyeane at 1 Co(1) - = v

Néanmoins, dans le cas d'un solide d'origine végétale, il faut tenir compte du fait
qu'une partie de la matiére végétale n'est pas concernée par le processus dextracuon
Elle s¢ wmporte comme un support inert dépourvu du soluté.

La part de¢ la matiére végéfalc contenant le soluté peut éire éstimée en faisarit_

- appel a la porosité interne du solide.
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St par € on note la fraction volumique des pores du solide contenant le soluté :

_ valume des pores contenant le soluté

(25)

volume total des pores du solide
La masse de la matiére végétale contenant le soluté sera:

M=gM
Ainsi,

Co= — 26

. 0 sM ( )
et, ‘
: oy mo(t)

C,.) t = -

2() e M

En introduisant les expressions (22) et (26) dans l'cqu.ttlon de bilan de matiére
(21), on obtient : :

§ M Cy-8M C,(t) =V Cy(t) - V C,(0)

= AY% Y
C, - A1) = — Cy{ty ~ —C,{0
€ Cy-e Cy(t) M 10 M 1()

o or -—:'—,-1_ représente 'hydromodute h en m3 /kg,

d'on : :
eCy-8 Co(t) =h (C,(1) - C](D)) ‘ | L
Cy(® - CI(O) = (Co cz(t)) ; ‘ Qn
PQSOns E = B3, alors : B |
CO-Ci0)=B(Co-Ca(t) N (28)

B peut &tre déterminé expérimentalement 3 condition que lexpéricnce soit mende
Jjusqu'a I'établissement de I'équilibre des concentrations dans les deux phases : dans ce
cas on peul cbnmcr pa l'cqulhbre par :

= _Cﬁr:wg_& ‘ ' ‘ (29)
(40"' Ce } ' ’
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A partir des données expénimentales : C, = f{1), C,(0), Cy, C, ¢t ¢n utilisant
- I'équation de bilan de matiére (28), on peut accéder a la fonction standard en faisant
appel 4 la transformée de Laplace :

On note par ¢’: (x,y,z,t) la solution du sysiéme d'équations(20) ¢t par

M:(‘x,y,z,s) sa transformée de Laplace.
M(x,y,2,8) =L {tb:(x,y,z,t)} (30)

La transformée de Laplace du systéme d'équations(20) s'écrira alors :

$ M{(%,¥,2,8) =D, V2 MI(x,¥,2,3) (31)
IM(%,Y,28) ) . \ R
.~ Da - = k[ M (x,y,25), - - G2
g n i “%a T

n

Par ailleurs la transformée de Laplace de ta fonction standard est doninse par

M*(s)zL{d)*(t)} o o (33)

' Si C\(t) varie en fonction du temps, comme c'est le cas dans la’ démarche
expérimentale adaptée, on pose

C_ Gy - cilD)
G(t) = =2~ =1/ 34)
W Co - C() ( .
& (ynn = S Caty.n (35)

Co - CGi{D)

En introdﬁisant_ les expressions de G(1) et ¢i(x,y,2,f) dans' le systéme d'équations
(15), on obtient : - i | ;

+
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é : y Yo )t 2 ’
( . (;ty 2 - Dy V2 ¢ (x,¥,2,1) 36
" ﬁ H “hy !,’t |
[Da BLED < k(4 oy - GO) G

Si N(s) et Mi(x,y,25) sont les transformées de Laplace de G(t) et ¢(x,y,2,1) :

N(s) = L {G()}

69
Mi(x,y,2,5) = L {¢y(x., 0} |
La Iransfoﬁnéc de Laplﬁcc du systéme d'_équations (36) et (37) sera :
'(.S M; (x,y:2,8) = DaV? M, (x,y,2,8) - ' | (39)
(na (‘9 Mig‘f’z’f‘)) = k[ M;(x,y,25) - N(s)] (40)
. .

Par aillém*s, puisque s et N(s) sont indépéndantcs de n, on peut mullipiicr les
deux membres de I'équation (32) par s N(s) :

Z M (%,Y,2,8)
Da ( an

) s N(s) = R[Mi*(X,Y‘,Z,S) SN(S)"' N(S)] (41)
n , ' o

La comparaison des équations (40} et (41) nous permet de¢ déduire que
Mi(%y,25) = M;'(x,Y,2,5) s N(s) o (42)

D'autre part, en introduisant les expressions (34) et (35) dans I'équation de bilan
de maticre (28), on obtient : o

G() + B ¢i(xy,50) = 1 (43)
| . La transformée de Laplace de cette équation s'écrit :

(44}

N(s) + B MLy, 2,5) = -2
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En rcmpiag:énz M;(x,y,z,s) de la relation (42) dans I'équation (44) on aura :

NG+ B MK, 2,5) N = =
: s
d'on ‘
MT(X,y,2,8) = ELEN U N 1] - | (45)‘
Y% B s sN_(s)‘ - _'.g

dont l1a moyenne par rapport au systéme de coordonnées sera :

S 1 1 | | :
"(s) = — - ‘ 6
M) Ps [sN(s) l] , (#6)

Sosziu

or M"(s) étant la transformée de Laplace de¢ la fonction standard, ceite demniére. st

égale a linverse de la transformée de Laplace de M™(s) :

¢” =12 {J (s)} I 7

Sur 1a figure 10, nous résumons la démarche adeptée pour la détermination de la

fonction standard.



Données expérimentales
Cg, Ce» C1(0) €1 C1(®)

- Cl(t)

ce = L) | Gy = Loz Gll)
. Co - Ce o ‘ Gy - Ci(0)

1

N = L {G}

- - 1 |
M) = 55 [sN(s) l]

%
b}

Al

'9-

Figure 10 - Schéma de détermination de ¢ (1) -

La fonction standard a é€té utilisée avec succés dans le cas d'exiraction des
matiéres végétales [49, 50].

Son intérét réside dans le fait qu'elle permet la détermination des équations
donnant I'évolution du rendement en soluté en fonction du temps, pour un hydromodule
" quelconque, a condition que le produit § h soit constant.

1V - 2 - 2 - Détermination expérimentale

En uullsant l'apparcﬂlagc de 1a ﬁgure 2, des échantillons de la plante ayant un
| taux d'hurmdité de 11,48%,- ont subi des -extractions a 20°C au moyen de I'éther de
pétrole [65° - 95°C], et ce en fixant I'hydromodule a 0,008 m¥kg et 0,009 m*/kg
respectivement. ' - ‘

Les prélévements séquentiels des échantilons de la phase liquide ont permis de
suivre I'évolution de la concentration de la concréte en fonction du temps.
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Aussi, I'épuisement complet de la matiére végétale avee circulation continue du
- : solvant en boucle fermée a permis d'accéder a la teneur initiale de la concréie dans la

plante et ce au moyen du dispositif de Ia figure 3.

Les résultats expérimeniaux sont regroupés dans le tableau 7.

Tableau 7 : Evolution du rendement en concréte avec le temps
pour différents hydromodules.

h = 0,008 m3/kg = 0,009 m*/kg

t (on) Ry (g/kg) t (mn) Ry (g/ke)

Bl 6,74 5 2,64
10 7,12 10 . . 334
20 C 749 20 . 6,21
36 9w 30 4,19
45 830 . 45 6,68
60 982 60 7,97
90 8,97 90 5,28
120 - 9,67 120 3,93
180 8,83 180 ‘ 3,47
240 7,25 240 10,35

Teneur initiale : C, = 17,5 10-3 kg/kg

Nous avons €tabli les équations du type (5) des courbes expérmmentales :
L - Rg()=9,70 - 7,39 ¢-0.0606 ¢ . (48)

Ry(t) = 9,20 - 9,09 e-0.0540t ‘ . @9)
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7 Sur la figure 11 sont présentées les courbes expérimentales donnant 1a varation
du rendement en concrete en fonction du femps pour les deux hydromodules fixés.

12.00

%
©
o
o

800
6.00

4.00

Rondemond o concrele (g,/kg).

2.00 ‘
xxxxx h = 0.008 m3/kq.
i ‘ - 4++++ h o= 0.009 m3/kg.
0.00 T L | T e T T i ' I
O 50 100 150 200 250

g o/mfl/.» diw{l/rvaoétl}(;av ( . )

Fig.11—Variation du rendement en concrete en fonction
du temps pour differents hydromodules.
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En adoptani ta démarche de la figure 10 ct en utilisant les équations des courbes
(48), (49), nous avons calculé Ia fonction standard pour les deux hydromodules

L

-

< 1=

(t) = 1,001 - 0,987 ¢09275t  pour h = 0,008 m¥kg (50)
(1) = 1,002 - 0,995 ¢0.9258t  pour h = 0,009 m¥/kg 51)
Ces équations mathématiques sont représentdes graphiquemcni sur la figure 12

~ qui montre que la fonction standard est indépendante de 'hydromodule.

"1.20 -

1.00

0.80

0.60 -

0.40 —

0.008 m3/kq.
0.009 m3/kg.

h-
XXX xx h

f I

. [ I i
| . _O 7100 200 300 400
g e/m,fw d'eatlraction ( T ) N

Fig.12—Variation de la fonction standard en fonction
-du temps pour differents hydromodules

1Dans l'expression de G{t) au beu de C,(t) nous avons utilisé le produit h. C;(h)qu
correspond d R{1) (g/kg)




~ La fonction standard décrivant la cinétique de Yextraction d'Artemisia herba -
. alba Asso. (3 20°C et pour H = 11,48%) par F'éther de pétrole est exprimée par : '

¢*(t)'=1,001-0,991 ¢0,02671 - - (52)

 Les coefficients de cette equahon sont les moyennes anthmenqucs de ceux deb
equatlons (50) et (51)

1l faut remarquer que le facteur B varie avec i'hydromodule alors que le produit
B hest pratiquement constant et égal 3 0, o1,

IV - 2 - 3 - Exemple d'application de la fonction standard

Nous avons utilisé 'équation de la fonction standard ¢t le produit § h, estimé a
0,01 (H = 11,48%, T=20°C), pour calculer, sans réaliser Pexpérience, I'équation
mathenmhquc comspondant a l'évolution en fonction du temps du rendement c¢n
concréte, lors de l'extraction a 20°C d'un échantillon de la planie ayant l¢ méme faux
d'humidité, avec un hydromodule différent : 0,007 mi/kg

Nous avons procédé comme suit :

- caleul de B a pastir de B h = 0,01;
h=0,007 m¥kg, B = 1,428

.-calculdeM (s) | R
M () = L7 {¢‘(s)}_= 1’201 e

s + 0,0267
- caleul de N(s) . .
NGs) = - S, 0,412 %?240
s[1+ﬁSM*(s)] TR

- calcul de G(t) ; C|(0)=0
G(t) = L2 {N@)} = 0,412 + 0,574 006401

- calcul de R(t)

1 - RO ~0412+0574e‘00540‘

Co
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Co 175kg/kg o
| R®=1029- 10043—006391. o o (53)

1V -3 - UTILISATION SIMULTANEFE DES FONCTIONS A
CINETIQUE ET STANDARD POUR 1A I)FS(‘RIPTION DE
LA CINETIQUE D' EXTRACTION

. Indépendante du taux d'humidité de la plante et de la température d'extraction, la
. fonction cinétique donne la possibilité d'accéder a I'équation R(t) a un hydromodule
pour iequel clle a ét€ déterminge. -

. Indépendante de l'hydroinodlllc, la fonction standard peut éure appliquie. pour
une température et un taux d'humidité pour lesquels elle a été établic.

Liintérét de l'utilisation simultanée de ces fonctions réside dans le fait quelles
nous pérmettcnt de passer dune équation donnant la variation du rendement en
concréte en fonction du temps a une autre pour différents : hydromodules,
températures, ¢t taux d'humidité de la plante. |

A titre d'exemple, nous avons déterminé, en faisant appel a la fonction cinéligue,
Iéquation du rendement ¢n concréte en fonction du temps, dans les conditions

opératoires du paragraphe IV-2-3 : h = 0,007 m¥kg ; H = 11,48%, T = 20°C. -

En se référant aux figures 6 ¢t 7, nous avons déterminé s wlcurs de C0 ¢t t,
correspondam au taux d’humldnc 11 48% ‘

t,=104mn; Cy = 17510‘3kg/kg

" En suivant la démarche de caleul du paragraphe IV-1-3; nous avons abouti i
I'équation suivante '

R(t) = 10,50 - 10,50 ¢-0,06471 ‘ C 5
Le tablcau 8 regroupe les €quations calculécs 3 partir des deux fonctions et

l'erreur rclattvc sur leurs coefficients, estimée en prenant comme refercncc l'cquauon
établic a pamr de y(t )



Tableau 8 : Comparaison des équatjions de R(t)

Eq. calculée a partir de Eq. calculée a partir de Emeur relative sur  les
;1;; () , K1) : S coeflicients %

R(1)=10,29-10,04¢0.9640 | R(1)=10,05-10,50c-0.0647 | - A B b

0,02 | 438 | 1,08

L'erreur relative sur les coefficients est faible ot n'excéde pas l'erreur
expérimentale.

A partir de ce résultat, nous pouvons conclure que l'utiisation simultande de

y(?) et ¢ (t) permet de confronter le choix des conditions opératoires en lLimitant
considérablement le nombre d'expéniences.

IV -4 -Lm_];TES'D'UTILISATION DES FONCTIONS
" CINETIQUE ET STANDARD

Dans ceite étude nous avons voulu vérifier si les fonctions cinétique et standard
précédemment établies peuvent €ure utilisées pour décrire la cinétique d'extraction,
quelquie soit la nature du sotvant ou I¢ licu ¢t la période de végétation de la plante.

Une telle émude était théoriquement justifiée, a notre avis, car, dans los -

3

expressions mathématiques des deux fonctions, figure la rapport gé(—tl qui pourratt
- ) 0 .

s'avérer indépendant de ces paramétres,

* A cet effet nous avons effectué deux séries d'essais, en utilisant, dans un premier -
temps, des échantillons de Ia plante fleurde, récoltée aux environs de Bordj-Bou-
Arreridj(provenant du lot, utilisé lors des essais précédents) et la fraction d'éther de
pétrole correspondant a lintervalle de température [45° - 65°C] (Merck).

~ Dans la dewxiéme sériec d'essais nous avons soumis a Fextraction par I'éther de
pétrole [65° - 95°C}, des échantillons d'Ariemisia herba - alba , récoltés pendant la
période de formation des boutons floraux (Mai 1992) aux environs de la ville -
d'AFLOU, - '
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Des études *antérieurs’ [S.CHARCHARL E.N.P, Alger, Travaux en cours]
concernant la composition de T'huile essentielic de fa plante des deux peuplements font
€tat de leur apparienance au méme chémotypes. -

Toutefois, laspect extéricur des deux lots laissait supposer une texture différente
de la matiére végétale, la formation du bois étant bien avancée dans la plante fleuric.

Les essais d'extraction ont été réalisés, en utilisant le disposinf et le protocole
.expérimental déja évoqués, dans les mémies conditions opératoires a savoir T = 20°C,
w = 100 /mn, h= 0,007 m3/kg. ' '

A partir des résultais expérimentaux : R = () et C,, nous avons établi les
équations des courbes expérimentales et estimé les valeurs de 1, et &, exprimées par le
produit B h. Ces demieres sont regroupées dans le tableau 9.

Tableau9: R=f(), C,, t et § h’, déterminés pour différents, coupes
d'éther de pétrole et échantillons d'Arfemisia herba - albg.

Solvant. - .Ether de pétrole [45 - 65°C] Ether de pétrole [65°-935°C]
Matiére végétale Bordj-Bou-Arrenidj “Aflou |

H (%) 291 14,42

103 C, ke/ke 1574 ' | 14,85

R(1) ,. R(1)=6,30-5, 72600395 R(1)=5,00-4,63¢-0.950%
t,(mn) | 172 136 |

g . 0,008 ' 1 o003

Les résultats obtenus suscitent les remarques suivantes :

= Les relations t, = f(H) et C, = f(I) établies précédemment (figure 6 ¢t 7) ne
sont pas valables, dans les cas précis, on constate en effet un écart important ¢ntre les
valeurs de t, et C, déterminées expérimentalement et celles déduites des figures 6 ¢t 7
* pour les taux d'humidité respectifs;’ —

- Quant a Ia valeur de ¢, celle-ci est sensiblement }a méme pour la plante en

: '_ provenance de Bordj-Bou-Arreridj (0,01} et tres inférieure pour la plante d'Atlou. La

différence observée témoigne de la texture différente des deux échantillons.
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Par conséquent, si la tentative de retrouver les équations R = f{1) pour
Textraction de la plante en provenance d'Aflou a échoué, nous nous sommes rendus
- compte que les équations des fonctions cinétique et standard peuvent étre utilisées avec
une ‘précision'satisfaisanle poﬁr la description de la cinéiique d'exiraction de la maticre
végétale, pour laquelle elles sont établies, quelque soit te solvant utilisé, I est cependant
nécessaire ‘d'établir les relations t, = {(H) et C, = f(H) pour l¢ nouveau systéme solide -
liquide. g | |

En cffet, 3 partir des donndes expérimentales, obtenues lors de l'extraction de la
plante de Bordj-Bou-Arrenidj a I'éther de pétrole [45°-65°C] (tableau 9) nous avons
déterminé Péquation de la fonction cinétique ¥'(1 ) :

P(E)= 0,46+ 0,54 ¢675 { | (55)

En comparant cetic dernicre a celle de 'y(t ) (cquauon 12), déterminde pour la
méme matiére végétale et un autre solvant :

v(1)=0,40+0,60 ¢673 1

On reléve le faible écart des coefficients des deux équations. Ceci signitic que l¢
Ci(t) '

rapport ——-
Co

est sensiblement constant quelque soit le solvant utilisé.

D'auire pari,- a partxr de 1a fonction standard (52) nous avons calculé 'équation
R(t) correspondant 3 Pextraction de la plante de Bordj-Bou-Arreridj par I'éther de
pétrole [45° - 65°C] : : :

TRYD) = 6,29 - 6,16 005691 ' ‘ (56)

Sur:la figure 13 sont présenices graphiquement I'équation. calculée et celle
déterminée A partir des données expérimentales. On remarque que.la courbe calculée
représente correctement I'évolution en fonchon du temps du rendement en concrete,
déterminée cxpcnmcntalcment

Les résultats de cetic émde nous aménent 4 conclure que les fonctions cinédque
et standard sont indépendantes de la nature du solvant; mais ne peuvent étre utilisées
que pour la phase solide, pour laquelle elles ont été établies. Cette conclusion corrobore
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~ la définition théorique des deux fonctions : eBes ne fiennent compte en effet que des
particularités de la phase solide. '

NOMENCLATURE
(particuliére au chapitre IV)

_ .Co : teneur initiale du soluté dans la phasé solide (kg/kg)

C(0): concentration initiale du soluté dans la phase liquide (kg/m?)
C,(t) : concentration du soluté dans la phase liquide a linstant t (kg/m?)
C, : concentration du soluté dans la phase liquide a I'équilibre (kg/m?) -

| (—‘;_—:(t)': conccnﬁaﬁan moyenne¢ du soluté dans la phase solide (kg/kg) |
D,: coz:ﬂ"lclent de diffusion apparent (mzls)

~ h: hydromodule (m3/kg)

H : taux dhumidité (%) |

k :-coefiicient d¢ diffusion par convection

my, : masse initiale du soluté dans la phase solide (kg) - ‘

m,(t) : masse du soluté dans la phase solide a l'instant t (kg)

M : masse de la matiére végétale (kg) '

R : rendement en concréte (g/kg) -

Rs rendement en concréte correspondant .zlhydromodulc 0,008 rﬁ3/kg (wkg)
R, : rendement en concréte correspondant i h = 0,009 m3/kg,, {g/kg)

t : temps d'extraction (mn)
t, : temps d'équilibre (mn)

T temps relatif o

T : température d'extraction (°C)

V : volume de Ia phase liguide (m3)

w : vilesse d'agitation (ir/mn)
& : parosité inteme
s 1 ): fonction cinétique

B’ (i)ﬁ fonction standard



CHAPIT,RE' L

DIMENSIONNEMENT D'UN EXTRACT EUR
A VIS CONV()YEUSE |

S
.
-
»
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De nos jours, il est admis par tous que l'extraction par solvant s'est iniplantéc
comme un des moyens les plus efficaces pour I'obtention des principes odorants. Ce
procédé a été mis en oeuvre a grande échelle par plusieurs industricls {51].

L'exploitation des plantes aromatiques exige en - effet la  conception
" d'appareillages industriels et ce en métwnt_ en lumiére des données provenant du
lgboraioire. , , ' : . .

C'est dans ce contexte qu'on se propose de dimensionner un extracteur i vis
convoycuse destiné a produire de Ia concréte d'drtemisia herba - alba Asso.

V- 1-TECHNIQUES GENERALES

La diversité des matiéres traitées en extraction solide - liquide se’ traduit par
l'emploi des techniques trés variées. On distingue les processus continus ou discontinus,
avec la phase solide en lits fixe, mobile ou dispersé. =~

L'extraction 3 lit fixe consiste a traiter par le solvant une couche de solide plus ou
moins €paisse, enfassée dans un récipient.

L'extraction en lit mobile procede par déplacement du lit de solide contenu dans
un apparel ammé d'un mouvement. Ces appareils sont généralement constitués par un -
systéme de convoyage entrainé mécaniquement, supportant les charges de solide.

L'extraction en suspension ou a charge dispersée consiste en la mise en
mouvement des solides dans le liquide par action mécanique dans des appareils
mélangeurs, | '

Les opérations d'extraction discontinues consistent 4 metire en présence une
quantité de solide et de solvant, puis a les séparér aprés un tcmps'dc contact déterming.
Un tel processus est utilisé au laboratoire ou industricllement pour de faibles quantités
de matiéres  traiter [52]. .

Les opérations continues constituent l'essentiel des procédés mis en ocuvre
industricllement pour traiter de grandes quantités de matiéres premiéres. Elles sont
caractérisées par un cheminement ininterrompu du solide et du solvant.
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‘Un grand nombre d'extracteurs cités dans la littérature sont utilisés. On retiendra

pour mémoire [53] :

]

- I'extracteur 4 paniers rotatits ROTOCEL (figure 14). '
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A rampos darrosage B convoyewr Gl P g
FigAY - Extractour HOT GCEL.

-, Cet extracteur est constitué d'un cylindre mobile bas (rotor) divisé en cellules ou-
compartiments radicaux (jusqu'a 18, dont 16 au plus sont utilisables pour l'extraction, los
autres secteurs servant A I'égouttage), munis 3 la base d'un tamis suspendu ou d'un fond
perforé (destiné 3 contenir l¢ solide). Le cylindre tourne d'un mouvement lent sur un’

socle partagé en secteurs de réception destinés a recueillir les solutions de percolation

des différentes charges. -

‘Chaque cellule passe sous un distributeur de solide assurant son chargement et
sous une série de rompes d'amener du sobvant frais et des solutions venant des secteurs
précédents,



- L'extractcur a chaine de convoyage tel que cehu de Crown et BMA [53]

(ﬁgure 15).
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Fig. 1.5 - Extructeur Crown,
\

Cette boucle comporie deux longs trongqhs horizontaux, le trongon supércur
¢tant 1égérement incliné; et deux €lémenis de raccordement semi - circulaires courts.

" Les fonds des parties horizontales sont constitués par un tamis permettant la
récoii_c des solutions. Le solide est introduit au sommet de la partic descendanie et est
arrosé par un demi - miscella récolté au milieu de la partie horizontale: inféricure. Le
miscella est recueilli a Pentrée de cette ligne est évacué hors de l'appareil.

'Aprés avoir traversé la partie ascendanie le solide est arrosé tout d'abord par une,
solution recyclée peu chargée puis par le solvant d'alimentation. |

Enfin, citons {'extracteur Bernardini 4 immersion (figure 16).
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Figle- EXTRACTEUR BERNARDING A IMMERSION

L'extracteur Barnardini est divisé en trois partics :

- La téte, qui constitue une zone dccantatxon ou Ia matiére 3 cxtr.nre esi -
introduite par un systeme doseur;
- La colonne équipée d'un ag;mteur avis (vis d'Archnncdc) qu1 dssure un conmct

intime et homogenc du sofide et du liquide;

- = L'équipement d'évacuation du solide, constitué d'ane vis sans fin qui conduit le
solide au pied d'un élévateur i gordets immergé. En effet, la matiére est transportée par
lintermédiaire de deux sysiémes ‘de vis d’Archiméde : Iune horizontale pour la
circulation 3 lintérieur des colonnes, I'autrs verticale pour le transfert de maticre.

Le solvant est mtrodult en téte de l'élévateur a godets sous le secteur do

dcchargement de Finerte et cu‘cule a contre-courant du solide.

. Nous avons opté pour le dimensionnement d'un exiracteur horizontal d vis

~ convoyeuse (figure 17).
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Figure 17 : Extracteur horizontal i vis convoyeuse
La matiere végétale est introduite en téte de Tappareil puis traverse l'extracteur
¢quipé d'une vis convoyeuse assurant fe mélange intime des deux phases. Le solvant est

introduit en téte de I'élévatenr. L'extrait, est évacue en téie.

Pour un fonctionnement 4 co-courant, la matiére et le solvant sont alimentés en
téte de Yapparcil. La récupération se fait au niveau de 'élévateur.

Ce type d'appareils a €t¢ utilisé dans les cas suivants

- extraction de pefites quantilés de produits ou de faibles capacités (colorants
natusels, plantes aromatigues), '

- extraction directe de produits ayant une mauvaise tenue mécanique ou formant

- des fines en cours d'exiraction; I'agilation peut €ire adaptée p'our. limiter la dégradation

du solide;

Les principaux avantages de cet appareil sont :
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- la simplicité de mise en oeuvre : ils sont peu ou moins sensibles aux conditions
de préparation du solide que les appareils & percolation. En effet, ils sont capables de
~traiter des solides finement divisés. qui pourrazenl colmatcr le lit des” apparcils a
pcrcoiauon, ‘

O ) . o e

-la souplesse datilisation : l¢ rappon massique sohde/hqmdc n'est pas critque; le

debit de solvant doit étre regle pour prévemr l'cntramement des fines dans lextrait.

Lcur pnnclpal inconvénient est labscncc d'auto filtration qui impose ]'unhsanon
_d*un systéme d¢ clarification de Fextrait en sortie d'appareil.

V-2 - EXEMPLE DE CALCUL

V-2 -1 - Formulation du brobléng

On désire dimensionner un extracteur 3 VIS convoyeuse deshne i tr:utcr 1000 kg
d'Artemisia herba alba.en 24 heures.

Nous disposons des données suivantes :

* Données expérimentales :

« solvant d'extraction : cther de pétrole {65° - 95°C],

- température d'extraction : 20°C '

« hydromodule h: 0, 007 m¥kg;

- taux d'humidité de la matiére vegetale 11 48%, -

- Masse volmmquc de la maticre végétale p 984 kg/m3

- équation de 1a fonction cmet:que )
WIY=0,4+0,6¢67 ¢

- tlemps d'équilibre t, : 104 mn (fig:7); |

- teneur initiale du soluté dans la matiére végétale

S €=11510%keke (fig8):
*D onnées fixées

- diamétre de la vis convoyeuse d : 0,12 m
- pas de la vis convoyeuse p : 0,06 m



Figure 18 : vis convoyeuse .

V -2 -2 - Bilan de matiére

Pour l'extraction d'driemisia herba - alba Asso. i s'agit de melire en ocuvre une
phase solide : la matiére végétale et une phase liquide; le solvant d'extraction. Le contact
entre ces deux phases pourra étre réalisé soit a courants paralléles ou co-courant, soil i
courants croisés ou contre - courant. ' '

V-2-2-1- Fonctionnement a co - courant'

- En considérant l'extracteur comme une boite noire avec des grandeurs d'entrée et
de sortie, nous avons :

solvant frais——3 ' — m() ‘—----—%01\'@1 chargé

matiére végétale—s e mft) |——>matiére végétale épuisée

Les conditions aux limites sont :

=alinstant t = G . C
- 1a masse du soluté dans la phase solide : mx(0) = my;
- 1a masse du soluté dans la phase liquide : m;(0) = 0;
- a linstantt =1, _
- 1a masse du soluté dans la phase solide quittant I'extracteur est-

‘ mﬁ(te);
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- 1a masse du soluté dans Ia phase liquide est mi(t,) = m,;

-alinstantt: 0 <t <t,
' - dans la phase hqmde my(t) = ml(t)
- dans la phiase solide : l2 masse du soluté qui reste i extraire
est my(t) tel que 1 my(t) = my - my(t) (57)

En divisant -par my les membres de I'équation (57), on aura :

me () _ . mu (D)

mg mo
m () _ VG ®
my MG
ou bien ' ! ,
C Yty = 1 - '_‘_El__gl | ' ' (58)

Co

Rappelons que y(t) est Ia fonction cinétique exprimée par le temps d'extraction,

I'hydromodule h , 1a concentration du soluté dans la phaw liquide Cl(t) ¢t la teneur
initiale du soluté dans la matiére végétale C,.

L'équation (58) permet de dételrnjncr I'évolution de }a concentration du soluté

dans la phase liquide en fonction du temps au scin de Pextracicur fonctionnant 3
co - courant. | ' ' |

Ci(t) =—2 (1 - y(1)) | ) (59)

V -2-72-2- Fonctionnement a contre courant

~ matiere végétale
=

matiére végétale N o
m2(0) =m, > —> matiére végétale épuisée m 2 (t)
solvant chargé <— - : <~ solvant fTais

m(t)=m
1( e) e solvant



Le bilan de matiére s'écrit comme suit : . -

“my +my(D) = myt) + m,’

ou bien - _ '(_60)-.l
my(t) = my + my(t) ~ m,
En divisant les membres de cette équation par mg, on aura :
mo (1) _ , (me . mi (t))
mo \ 10 mg
m () ., (V& _ VG (t))
. mo \MCo. . MCGCo
Autrement : ‘ \ - .
‘ . t _ o
y(t) = 1 - h[wj ) (61)

Co

L'évolution de la concentration du soluté¢ dans la phase liquide en fonction du
temps au scin de Pextracteur fonctionnant a contre - courant sera donnée par :

aw = ¢ - mg'i a-ywy (62)

V-2-3-Calculs

V-2-3-1- Débit massique dé la matiére végétale par

unité de surface M

|2

M = (63)

L
w

‘ol M est la masse de la matiére végétale
et s, 1a section de 'extraction.

M = 61,43 kg/m? mn -



V-2 - 3 - 2 - Débit volumique de 1a phase liguide par

unité de surface V ,

V=Mh . | : . (64) -
V'= 0,43 m¥m? mn '
V-2.-3-3 - YVitesse de déplacement de la matiére
végétale v ‘
v=>M (63)
p .
v = (0,062 m/mn

V-2-3 -4 - Estimation du temps de séjour ¢t de la
longueur de I'extracteur '

L'estimation du temps de séjour des phases en contact dans Pextracteur résulte
_gcncralement, d'un compromis entre i rendcm&:nt, la qualité de Ia concréte et le colit
d'investissement de l'installation.

Le temps dc séjour t et la longucur de l'extracteur x sont hes par la vitesse du
déplacement dc la matiére vegctalc '

X=Vig - L (66)
x = 0,062 t, - |

Nous avons estimé le temps de séjour en tenant compte de Iévolution de la
‘concentration de ta concrete dans la pha§a liquide en fonction du temps dans Pextracteur
fonctionnant & co - courant et a conire - courant. Cetie demicre a ¢té déterminée
respectivement a partir des équations (59) et (62). '

La figure 19 réunit les courbes y(t) et C(t) pour Ics arrangements co-courant et
conire - courant. Sur l'axe des abscisses figurent k¢ temps dexiracuan et la longuc.ur de
Pextracteur.
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F|g19 Profils des concentrations en concrete ponr les deux types
' de fonclionnement de l'extracteur -

Nous avons assimilé le temps dc séjour au temps pour lequel les courbcs Ci®
atteignent asymptotiquement :

- la concentration a I'équilibre, pour le fonctionnement a co-courant;

- axe des abscisses, pour le fonctionnement a contre -courant.
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En effet, 3 partir de la figure 19, on trouve :
- pour le fonctionnement a co ~courant : 1, = 90 mn , X = 5,58 ~ 5,6m
- pour le fohcﬁonncmenp i conire - courant : t; = 64 mn ,- x=397%40m

'On remarque, par ailleurs, que pour les temps de séjour ainsi L‘llét.enninés, la
valeur de y tend vers v,. '

" V-2-3-5- Nombre de spires de la vis convoyeuse z

La longueur de la vis convoyeuse ¢tant la méme que celle de l'exiracteur, le
_nombre de spires est calculé par : '

2= X (67)
p
¥ pour le fonctionnement a co - courant : z = 93
* pour le fonctionnement & contre - courani : z = 67
V -2 -2 -6 - Vitesse de rotation de la vis convoveuse N
N= > (68)
Pis .

* pour le fonctionnement a co-courant : N = 1,037 tr/mn

* pour le fonctionnement a conire - courant : N = 1,042 tr/mn



V-3 -CONCLUSION

Le tableau 10 regroupe les valeurs du temps de sejour ¢t des caractémuqucs de-
la vis convoycusc ‘

Tableau 16 : Temps de séjour et caractéristiques
de la vis convoyeuse

Fonctionnement co - courant | . contre - courant
Paramétres —
Temps de séjour, mn 90 64
~ Longueur de la vis convoyguse, m 5,6 S 4,0
Nombre de spires 93 ' 67
Vitesse de rotation, tr/mn 1,037 1,042

L'examen du tableau 10 montre que 'arrangement & contre - courant est plus
avantageux.

« 1I est important de mentionner que le calcul effectué est basé sur des concepls
“idéaux. En pratique, il est certain que l'extracteur réel n'aura pas toutes les
~ caractéristiques du modéle idéal.

A titre d'exemple, le temps de séjour de la matiére végétale dans l'extracteur,
estimé ici, -n'est quune valeur moyenne d'une distribution des tcmps de s¢jour des
particules de la matiére végétale. -

En effet, le comportement de V'extracteur réel s'écartera plus ou moins de celui
du modéle idéal. Parmi les Scarts observés, la formation des " bouchons" de¢ maticre
. végeétale, a variation du debxt de la phase hqmde et du rendement, sont le plm souvenl

~ évoquées. :

" Toutefois, dans la mesure ot le fonctionnement de T'extracteur réel s'approchera
. suffisamment du modéle idéal, I'écart par rapport 2 ldéalité pourrait étre réduit par des
termes correctifs. '

Daas Ie cas.ou l'ccart observé s'avere Jmportant, on fera appel ala demarchc:
, schcmahscc ila ﬁgure 20. '
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Iitiérature

. Résultats préliminaires

1Schéma probable de
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Les données

sont suffisantes pour

l'extrapolation

oui

Schéma déhnitif de
Tunité industnelle

Figure 20 - Procédure générale de développement de procédés

applicable intégralement au cas de 'extracteur

Par cet exemple, nous avons fait ressortic l'aspect méthodologique du
dimensionniement d'un extracteur 3 vis convoyeuse, destiné 3 produire de la concrcte
d'Artemisia herba-alba. Les conditions opératoires choisies peuvent étre modifices, en
ayant recours a l'utilisation simultanée des fonctions cinétique et standard.
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NOMENCLATURE
(pariculiére au chapitre V)

- d : diamétre de la ﬁs convoyeuse (m) |
my, : masse initiale du soluté dans la matiére végétale (kg)
m,(t) : masse du soluté dans la phase liquide a linstant t (kg)
m,(t) : masse du solute€ dans la matiére végétale a linstant t (kg)
m, : massc du soluté dans la phase liquide 3 I'équilibre (kg)
M : masse de 1a matiere végétale (kg)
M : débit massique de la matiére végétale par umtc de surface (kg/mn m?)
N : vitesse de rotation de la vis (tr/mn) '
-p - pas de la vis convoyeuse (m)
's 1 section de l'extracteur (m2)-
t: témps {mn)
t : temps de séjour (mn)
v : vitesse de déplacement de la matiére végétale (nvmn)
. 'V : volume de la phase liquide (m?3)
Vo débit volumique de la phase liquide par unité de surface (m%m? mn)
x: fongueur de I'extracteur (m)
z : nombre de spires;
P : masse voiumiquer de la matiére végétale (kg/m3)



o
CHAPITRE VI
EVALUATION DE LACTIVITE ANTI - MICROBIENNE
DE L'HUILE ESSENTIELLE ET DE LA CONCRETE
D'ARTEMISIA HERBA ~ ALBA - ASSO.

L )
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_ Oubliées pendant de nombreuses années, les essences aromatiques sonf pour de
nombreux chercheurs et une grande partie de Yopinion, redevenues des vedettes en
matiére thérapeutique,

En face des accidents connus de plus en plus fréquenfs, provoqués par nombre
de médications chiniques de synthésc agressives, de nombreux malades ne veulent plus
étre trailés que par les seules thérapentiques naturelles au premier rang desquelles il est
~ juste de placer les plantes et les essences [55]. '

Depuis la découverte de ses constituants, Artemisia herba - alba Asso.
" considérée comme devant obligatoirement étre douée de propriétés pharmacologiques.

Elles a é1¢ utilisée en médecine traditionnelle pour traiter fes troubles gastriques, en plus
~ des maux les plus divers et contre certaines formes d'empoisonnement [13].

C'est dans cette voic que nous avons eu lidée d'approcher lactivité anti -
microbienne de lessence d'drtemisia herba - alba Asso. (huile essentielle et concreie).

V1-1-DEFINITIONS ET PRINCIPES DE BAS

" VI-1-1-Lemonde des micro-organismes

La microbiologie est 1a science des étres vivants de taille microscopique appelés
micro-organismes. -

Nous sommes constamment en contact avec des nﬁcro-orgarﬁsmes, on les
retrouve dans l'cnvironne_mént et aussi sur et dans Forganisme . Dans chaque gramme de
sol fertile, on retrouve des millions de micro-organismes. On les retrouve dans les cours.
d'eau, dans les lacs et les océans. Les vents les transportent jusqu'a la haute atmosphére.
On les retrouve sur toutes les suarfaces de notre corps. Un seul éternucment peut rejeter

des millions d¢ micro-organismes dans l'environnement immeédiat. On retrouve en -
* abondance. les nﬁcra—organismeﬁ 14 ol la nourriture, 'humidité et la température
favorisent leur croissance et leur multiplication,

On peut étre porté, quelquefois, a penser que tous les micro-organismes sont des
~ ennemis de 'Homme; en réalité senlement quelques espéces sont pathogénes -« Ia vaste
majorité assurent des fonctions importantes et méme nécessaires dans notre organisme ;.
ils Iui synthétisent plusieurs vitamines et peuvent constituer son systéme de défense vis -
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avis de corps étrangers. On powsrait ainsi regrouper l'ensemble des micro-organismes en
deux grandes catégories :les pathogeénes et les non pathogénes.

Les micro-organismés pathogénes sont nocifs pour I'Homme a cause de leur
capacité de proliférer dans notre organisme ou d'y produire des substances toxiques
causant la maladie. Les dommages causés sont d'ailleurs trés variables, allant de maluses
a peine perceplibles juéqu'ﬁ des maladies mortelles [56).

L'étude des micro-organisincs doit se faire & partir de cultures purcs. Afin de :
délerminer précisément lidentité du micro-organisme causant une maladie, on doit
d'abord l'isoler des autres. En effet une bactérie par exémple ne se retrouve jamais seule
dans les échantillons cliniques soumis au microbiologiste (urine, sang, pus eic.), pour
pouvoir caractériser et étudier convenablement le micro-organisme responsable de la
maladie, il faut en obtenir une culture pure. - . |

~Une culture pure est celle qui ne contient qu'un sorte de micro-organisme.

~Une culture mixte est celle qui en contient plus d'une.

-Unc culture contaminée est une culture pure dans laquelle se sont
accidentellement introduits un ou plusieurs micro-organismes éfrangers. |

Dans {a préparation des cultures pures,' il est utile de disposer des milieux solides
3 Ia surface desquels on peut étaler le mélange de micro-organismes, les laisser former
des colonies visibles 3 l'oeil nu qu'il est facile d'identifier et d'isoler. A partir de¢ celte
colonie (qui est le résultat de la multiplication d'une seule bactérie) on peut obtenir en
milieu liquide une culture abondante et pure [37].

| VI - 1 -2 - La chimiothérapie

- La chimiothérapie est I'une des techniques utilisées pour inhiber (améter la

croissance des micro-organismes) ou détruire les micro-organismes pathogenes.

On appelle chimiothérapie I'ensemble des méthodes de traitement des infections
par le moyen des produits chimiques qui, 4 faibles doscs, tuent ou inhibent les micro-
organismes sans toxicité pour l'organisme humain. Ces substances proviennent de
micro-organismes ou de plantes, ou sont synthétiséesen laboratoire. |
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Pour qu une substance soit efficace comme agent chmuo{hérapeunqus elle doit
mhlbcr {on parlera d‘agent microbiostatique) ou détruire (agcnt microbicide) les par. asites
ou le microbe sans nuire aux cellules de Forganisme, Cene substance doit pénétrer dans

‘les tissus ou cellules de l'organisme, sans modifier ses mécanismes naturels de
défense [58]. :

. Parmi ces agents chimiothérapeutiques, les antibioliques sont d'une grande
utilité. B

Provenant d'un autre nucro-orgamsme, les antibiotiques autrefois trés cfficaces
-ont perdu toute valeur therapeuuque avec I'apparition des populations microbiennes trés
résistantes. En cffet, ce probleme de résistance obhge a augmenter les doses, ce qui
aggrave les effets seccondaires : agressions partlcuhercs d'organes selon le type
d'antibiotiques : foié, reins, intestins, nerfs, peaw, etc (phénoménes allergiques) [59].

D'ou la nécessité de la mise au point de nouveaux agents chimiothérapcutiqﬁcs
Parmi les moyens utxhses, ont été, sont et resteront a toute prermcre place, les plantes et

'lcs essences aromanques

VI -1 -3 - Epreuves de sensibilité

Il est important de ne pas rater sa cible lorsquion fait Ia guerre A un micro-
organisme 3 l'aide d'agents chixﬁiolhérapcutiqucs. Les raisons en sont nombreuses mais
une des principales est celle - ¢i : Si voulant atteindre un micro-organisme pathogéne par
un antibiotique, on l¢ vate parcequ'il est résistant, on peut alors déranger I'équilibre des
autres micro-organismes et favoriser la croissance du pathogéne ou voir apparaitre une
surinfection due 4 un micro-organisme autre qui, normalement, n'est présent qu'en .
faibles quantités. Une des meilleurs fagons de ne pas rater sa cible consiste & connaitre
d'avance 4 quels antibiotiques le pafhogéﬁe en question est sensible, par des épreuves de
sensibilité. Celles - ci déterminent la plus petite quantité d'agent nécessaire pour inhiber
la croissance du micro~organisme in Vitro : cest la concentration minimale inhibitrice.

. la teclun'ﬁue des disques ou antibiogramme est la plus couramment utilisée.
Celle - ¢i consiste 2 inoculer la surface d'une gélose nutritive en place de fagon a former
un tapis uniforme de colonies. '



- Avant incubation, on dispose i la surface de la gélose une série de disques
imprégnés de différents antibiotiques. Pendant T'incubation, Tantibiotique contenu dans
chaque disduc diffuse radicalement dans la gélose autour du disque. Si le micro-
organisme est sensible 3 un antibiotique donné, unc couronne d'inhubition dont
'épaisseur est proportionnelle a la sensibilité du micro-organisme apparaitra autour du

disque {60,61].

- Fig 21- Mesures de la sensibilité d'un micro-organisme aux antibiotiques

Sclon la littérature [62] lactivité anti - microbicnne est grande lorsque le
diamétre de la zone d'inhibition est supérieur 3 15 mm, moyenne pour des valeurs du
- diamétre entre 14 et 11 mm et faible lorsque le diamétre est inféricur & 10 mm. Le
diamétre du disque est inclu dans le diamétre de 1a zone d'inhibition. Le développement
des colonies au contact du disque indique que I'échantillon ne p’rququc pas d'inhibition
du micro-organisme correspondant.

VI - 1 - 4 - Pourvoir pathogéne des micro-organismes testés

Nous passcrons rapidement en revue maintenant les principaux micro-
organismes testés.

Tout d'abord, on ne peut s'empécher de mentionner que le nom qu'on donne a '
un micro-organisme est toujours.doublé : il contient toujours celui du genre et celui de
I'espece.



Pour cette étude, nous testerons la sensibilité des micro-organismes suivants :

Klé{bsiella preumonae, Echerichia coli, Proteus mirabilis, Shigella et divers
" Salmonella : appartenant a la famille des entérobactéries et Staphilococcus aureus
famille des cocci. ‘

Aussi, Pactivité fongicide sera -évaluée pour trois levures (Candida albicans,
Candida tropicalis et Candida stellatoide) et quatre champignons (Microsparum
Canis, Microsparum gypseum, Trichophyton interdigitale et Aspergelus terrus).

~ Le groupe des bacténies ‘constituant la famille des entérobactéries est I'une. des
plus importants et des plus érudics. ' '

Bien que leur nom (entérobactérics) sugpére qu'ils ‘sont des parasites ct des
pathogénes du tube digestif, ce n'est pas toujours le cas. On les retrouve dans tous les
milicux et plusicurs d'entre eux sont des constituants normaux et bien faisants de la flore
intestinale humaine. '

La coloration de¢ Gram est une importante technique didentification des
“bactéries. -

La vaste majorité des bactésies gram - négatives sont des ‘bétonnets lesquelles
représentent la famille des entérobactéries dont un grand nombre sont pathogéncs :
Escherichia, Salmonella, Shigella, Klebsiella, Proteus....

Ces entérobactéries sont expulsées du corps via les selles. Elles s'introduisent
dans 1a bouche par plusieurs vecteurs (aliments, cau, lait, mains etc...) contaminés par .
les eaux d'égouts, les selles ou lurine. L '

Escherichia coli, Proteus, les Shigella et les Salmonella sont les causcs
majeures d'infection gastro - entérite et du tractus urogénital.



, Proteus est un genrcrd’cntérdbactéﬁcs retrouvé occasionnellement dans l'iatestin
normal, mais plus fréqucnﬁnent_ dans les caux d'égouts et parfois dans des cas de
diarthées infantiles. Cet espéce est aussi souvent retrouvée au niveau de 1a peau de la
région périnéale. '

Tous les cocci : bactéries en forme de petites: sphéres, sont gram-positifs a
T'exception du genre Neisseria. Parmi les cocci gram - positifs pathogenes, on cite les
Staphylococcus aureus et les Streptrococcus pneumoniae. Ces espéces présentées au
niveau du tractus respiratbirc (les sinus, Toreille moyenne, les sacs conjoncﬁvaux et les
tiss_.us‘ adjacents inclus) sont wransmis par les sécrétions nasales et orales ou les
"écoulements en provenance d'un oeil ou d'une oreille infectés.

- Staphylococcus aureus tient son nom de son pié,ment do‘rér 1 ¢'est un coque
(coccus) poussant en grappes (Stabhylos) ¢t formant des colonies jauncs dorées
(aureus). Celui - ci cause des épidémies d'infections de plaies résistantes aux
antibiotiques, des abcés sévéres du sein qui allaite, des ulcéres graves sur les nourrissons
ainsi que d'autres infections sévéres. ' |

Les Staphylococcus deviennent souvent résistants aux anfibiotiques usuels et
causent des épidémies dans les hépitaux; celles - ci ont requ beaucoup d'attention a la
fois dans la littérature profane et médicale.

- Outre les bactéries, nous nous sommes intéressés aux infections mycotiques.

On appelle mycose, toute maladie causée par les levures ou moisissures. Nélons
d'abord : les dermatomycoses ou mycoses superficielles, affectant la peau, les cheveux
et les ongles et, enfin, les mycoses systématiques avec aticinte des tissus sous - cutanés
¢t organes internes. |

Les infections mycotiques de Ia peau, des ongles et des cheveux sont micux
connues sous le nom médical de tinea. Lorsqu'il y a atteinte du cuir chevelu, on parle de
linea capitis; une infection du pied, communémcnt appelée pied d'athicte porfera le nom
de tinea pedis. Il en va ainsi pour toute antre atteinte locahsce tels tinea unguicum pour
l'ongle et tinca cruris pour l'aing.

Quelques - uns des dermatophytes rcsponsalilcs sont mentionnés dans le
tableau 11 ' '



_'I_‘gbleau 11: Trois genres de dermatoghvtes. quelques espéces fréquentes de

chacun et le genre de maladie qu'ils causent

1 - Microsporum ( envahit les cheveux et la peau; rarement les ong,lés) ‘
M. Canis (dermatomycoses chez Yanimal; tinea capitis chez l'enfant)
M. audouini (tinea capitis épidemique chez I'enfant)
M. gypseum (tinea capitis)

2. Tnchhophyton (pcau, cheveux et ongles)
T. mentagrophytes (pied d'athlcte, mfccuons variées de la pcau ¢t des
cheveux)
T. rubrum (pled d'athléte, tinea inguinal, infections des ongles, sycose)
T tonsurans (tinca capitis)
T. Schosnleini (cheveux et cuir chevelu)

3. Epidermophyion {envahit la peau et lés ongies mais jamais les cheveux)
E. floccosum (pied d'athléte, tinea inguinal, infections des ongles)

‘Un grand nombre de champignons vivant dans le sol sont capables de produire

" une infection chez YHomme dans des conditions anormales,

L'infection ‘survient uniquement lorsque le champignon impligué est introduit
dans la peau et les tissus sous - cutanés lors d'un traumatisme quelconque. Une Iésion

~ bien localisée en résulte ¢t le champignon peut €tre isolé des tissus endonumagés.

Candida albicans est un champignon fréquemment retrouvé au’ niveau de la
bouche et du tractus gastro - intestinal de plusieurs personnes nopmales. Lorsque les
conditions deviennent favorables 2 la prolifération, il se muluplie indument et peut

- méme changer sa forme de croissance. Parmi les conditions favonsant une infection a
 Candida, notons le diabéte, la grossesse, les antibioliques ef toute maladie pouvant

affecter I'état géncral d'un individu. Candida albicans peut se transmettre par contact.
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Figure. 22- Morphologie et caractéristiques principales des principaux micro-
organismes de la flore microbienne normale de I'organisme humain [56

VI -2 - PARTIE EXPERIMENTALE

Nous nous proposeons d'évaluér Pactivité bacténicide ct'antimycotique de trois
extraits d'Artemisia herba - alba Asso. : '
- huite essenticle ! désignée par HE

- concréte obtenue aprés 4 heures d'extraction ; désignée par C,
- concréte de I'épuisement complet de la matiere végétale ; C,

1 S.CHARCHAR]I, Travaux en cours, E.N.P, Alger .
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Avant d'effectuer ces tests microbiologiques, il est certain qu'il va falloir analyser
les extrats obtenus; - '

En effet, nous ne pouvons pas valoriser notre essence sans lui faire subir une

analyse préalable. 11 ne suffit pas seulement de produire des principes odorants mais de

connaitre leurs identités afin de les traiter a leur juste valeur.

Parmi les techniques d'identification, 1a chromatographie ¢n phase gagcuée a été

d'un apport anatytique incomparable.

A cet effet, nous avons effectué des analyses chromatograﬁhiqucs ‘sur-colonne |
capillaire avec un chromatographe PYE UNICAM série 304 muni d'un intégrateur

enregistreur et équipé d'un délecteur 4 ionisation de flamme. Les conditions opératoires

d'analyse sont regroupées dans le tableau 14.

Tableﬁu 14 : conditjons de I'analyse chromatographique
Colonne

- phase stationnaire  : P.E.G. 20M
- nature : Silice fondue
- longueur i25m

- diamétre intérieur  : 0,32 mm
- diamétre extérieur - ; 0,45 mm
- épajsscixr dufilm :0,21 pm

Température °C

- injecteur : 200
- détecteur, F.1.D 1300
- colonne : o : o
- conéréte ( en solution dans CCl,) 70°C pendant 3 mn puis de 70°C &
200°C a raison de 3°C/mn ‘
- huile essenticlle ; de 70°C a 200°C a raison de 4°C/mn -



Gaz vecteur : azote

- pression d'entrée , psi: 7
- débit , ml/mn 12

Volume injecté : 0.1 pl

 Les chromatogrammes de I'huile essentielle et des échantillons de la concrétc ont
la méme allure. En effet l'analyse des concretes ne donne pas limage de I'extrait mais
seulement de sa partie volatile. Celle - ci révéle que la concréte renferme les constituants
de Fhuile esseriticlle. Un chromatogramme type est présenté a la figure 23. |
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Bien souvent ce n'est point tel ou tel cdmposant isolé. qui- se monire efticace,
mais uniquement la somme ou mieux la résultante des composants {63]. C'est pourquoi
qu'il nous a paru intéressant d'évaluer I'activité anti - microbienne de I'huile essentielle ¢t
de la concréte d'drtemisia herba - alba Asso., sans procéder A unc séparation préalable
visant d'isoler et d'identifier le principe actif du mélange.

VI-2-1-Mode opératoire.

L'activité anti - microbienne de I'huile essenticlle et des échantillons de la
concréte a €té évaluée in vitro par la méthode de ['ahtibiogranune et ce en procédant
comme suit : .

1 - A partir des souches de micro - organmismes isolés par culture, - d'un
prélévement chez un malade puis incubés pendant 24 heures dans des milicux,
spécifiques, nous avons préparé des suspensions en diluant dans 10 cm?® d'éau stérile
respectivement : °

- une anse de platine pour les bactéries
- une suspension "riche" pour les champignons el levures;

‘ 2 - Nous avons coulé ensuite dans une boite de Pétri une gélose nutntive,
fondue, adapté au micro-organisme. Une fois durcie, celle - ¢i est ensemencée par
inondation d'une des souches de micro-organismes. '

3 - Dans chaque boite de Pétri, nous avons déposé des disques de papier
Wathman N°3, de 6 mm de diamétre. Sur chaque disque nous avons déposé
respectivement 2,5 mg de Yhuile essentielle et 2,5 ou 5 mg de concréte. La quantii¢ du
produit par disque a é16 dictée par la litérature [13,14]. '

- Apres 24 heures d'incubation & 37 °C, le¢ micro-organisme s'est alors dévé}nppé a
1a surface du milieu de culture. Dans le cas ol les extraits présentent une activité anti -
microbienne, des zones d'inhibition sont observées et leurs. diamétres respectives soni

mesurés. ' !



Figure 24. - Mesure de l'activité anti-microbienne

VI -2 - 2 - Résultats et discussion

Les micro-organismes utilisés lors de cette étude ont différentes origines..
Certains ont été isolés des urines (E.C.BU : examen cyto - bacténologique des urines)
ou de Coproculture (cc), d'autres, des prélévements effectués sur difiérents organes :
prélévement vaginal (PV), de la gorge (PG), du pus d'abcés (PA), du pus doreille (PO),
du furoncle du conduit auditif (FCA), du fistule (F).

Les résultats obtenus pour le diamétre des zones d'inhibition sont regroupés dans
le tableau 15 '
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Tableau 15 : Evaluation de I'activité anti-microbienne de I'huile essenticlle et de la
concrete d'Artemisia herba - alba Asso.

DIAMETRE DE LA ZONE D'INHIBITION, (mm)
ECHANTILLON [ HE. C, C,

‘ /disque 2,5 2,5 . 50 | 25 | 50
MICRO-ORGARISME ,Origing '
ENTERO -BACTERIES - _ , :
Klebsiella pneumonae, ECBU | 11 <6 | 8 <6 11

" Klebsiella pneumonae, . PV 10 <6 . <6

Echerichia coli, PV 9 <6 <6
Echerichia coli, cc |10 <% | 10 <6 10
Proteus mirabilis, =~ ECBU 10 <6 - <6
Proteus indole positif, ECBU | 6 <6 10 <6 9
Shigella flexnerie, -  CC B 10 9
Salmonella enteridis, eCc | 12 ol <6 -9
Salmonella paratifia, CC 10 6 .| 6
Salmonella seftenberg, CC <6 <6 . 8 <6 6
Salmonella infantis, cc | 13 <6 11 <6 - 10
Salmonella heidelberg, CC 6 < | 10 <6 9
COCCl1 o
Staphylococcus aureus, F 16 6 e ‘ <6
Staphylococcus aureus, PG 22 <6 <6
Staphylococcus aureus, FCA 16 - 6 ' <6
Staphylococcus aureus, P.A 18" 6 : | <6 \
Staphylococcus aureus,  P.O 18 <6 <6
CHAMPIGNONS _ .
Candida albicans . 15 9 ] <6
Candida stellatoidae. 14 G007 _ .6
Candida tropicalis " 23 < 6 ~ 13
Microsporum canis 116 <6 <6
Microsporum gypseum 14, <6 ' <6
Trichophyton interdigitale . <6 <% <6
Aspergelus terrus | %6 | <6 | <6

2développement des colonics du micro - organisme au contact du risque. : le produit testé
ne présente pas d'activité anti - microbienne.
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Cette étude, loin- d'éire compléte , a abouti néanmoins & des résultats
intéressants.

Nous avons observé une activité trés nnportantc de TI'huile esscnncllc vis ~ d.vis
du Staphylococcus aureus et des champignons du genre Candida et M:crosparum
Pour la méme quantité d'huile par disque, son. activité i 'encontre des entéro bactcncs
slest avérée moyenne (Klebsiella pneumonue, Salmonella enteridis, Salmonella
infantis) ou faible. ‘

L'activité bactéricide et fongicide de la concréte s'est révélée faible, méme si l'on
double la quantité du produit par disque. ' |

Nous qualifions les résultats de cette étude préliminaire d'assez encourageants.
. Evidemment, elle doit étre approfondic et onientée, entre autre, vers la détermination de
la concentration inhibitrice minimale et de la toxicité des extraits, avant de procéder aux
tests cliniques. Au cas, ol ces derniers 's'a{fé'rent concluants, lutilisation en pharmacie
peut étre envisagée. | ' |



CONCLUSION .

g2
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Nous avons entrepris au cours de cette étude, I'extraction par l'éther de pétrole
d'une de nos richesses naturelles en l'occurrence : Artemisia herba - alba Asso.

La localisation des entités productrices d'huiles essenticlles a éié etfectuée afin
d'appréhender les mécanismes mis en jeu lors de l'extraction et a relevé le caractére
exogéne des glandes sécrétrices de I'huile essenticlle,

Liétude de Tinfluence sur le rendement en concréte de différents pmﬁné&cs
nous a permis un choix judicicux des'conditiqns opératoires d‘cx_iractioxi, concernant la
nature du solvant, la température, Ia durée, lhydromodule, lagitation et le taux
d'humidité de 1a plante. o

‘ Nous nous sommes ensuite intéressés a la cinétique d'extraction de la maticre
végétale. En effet, deux fonctions aisément accessibles a 'expérience ont ¢été établies et
appliquées avec succés dans ce cas particulier de l'extraction solide - liquide. 1 s'agit de

. la fonction cinétique et de la fonction standard. : |

L'utilisation simultanée dc.ccs fonctions a permis a partir d’'une équation donnant
I'évolution en fonction du temps du rendement en concréte d'établir avec une précision
satisfaisante une autre pour différents hydfomodulcs, 'températures et taux d’humidité de
1a plante. ' ' ' '

Leur intérét réside donc, dans le fait qu'elles permettent de confronter le choix
des conditions opératoires en limitant considérablement le nombre d'expériences.

Nous avons démontré par ailleurs que les deux fonctions 'y(?) et cp*(t) son
indépendantes de 12 nature du solvant ¢t ne tiennent compte que des particularités de la
phase solide.

Dans la perspective de lindustrialisation du procédé: entrepris, nous avons tenté
de dimensionner un exiracteur a vis convoyeuse destiné au traitement de la maticre
végétale. '

L'importance toujours actuelle, du marché des essences naturelles  devrait
susciter des travaux associant la recherche industriclle a des investigations plus
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fondamentales que les technologies d'extraction ne semblent pas avoir suffisamment pris
en compte jusqu'ici. ' _

Enfin, cette étude s'est achevée par I'évolution de I'activité anti - microbicnne de
T'huile essentielie et de la concréte. '

Bien qu'encore irés partiels, les résultats des tests bactériostatique el anti -
mycotique sonl encourageants et méritent l'attention des compétences  concernées pour
une recherche plus ¢tendue dans ce domaine.
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, Pour mesurer le taux d'humidité de la plante I faut se munir de Yappareil de
" DEAN & STARK (figure 25), le solvant utilisé est le xyléne (benzéne ou toluene).

Le mode opératoire est le suivant :

Dans un ballon de 500 ml, nous introduisons 20 4 30 g (+ 0,001 g) de matiére
végéale. Nous versons ensuite 200 ml de xyléne dans le ballon, que nous surmontons
d'un réfrigérant muni d'un récipient gradué. Ensuite nous portons a reflux (2 a 4 goulles

par seconde), jusqu'au moment oll le niveau d'eau reste constant ct le solvant surnageant _
" Teau dans le récipient devient limpide. Vers la fin du dosage, nous augmenions le-
chauffage dans le but de récupérer toutes les gouttes déposées sur les parois du
réfrigérant; enfin, nous laissons refroidir, ensuite, nous ﬁotqns le volume d'eau dans le
récipient. ' |

La teneur en eau dans la matiére végétale est calculée par la formule : .

g VX098

100 | | O 69)

ou . H:teneur en eau (%)
V :'volume d'cau (mi)
G : masse de la matiére végétale (g)
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Fig.2s. Appareil de DEAN et STARCK
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Si l'on considére n valeurs distinctes ou non de la variable x, 1a moyenne
arithmétique est défime par :

- xy t x3 t X 1 »n ‘ ' '
x = M 22 =~ vy (70)
n n-.

1=1

- La dispersion des valeurs x; autour de la moyenne est caracténisée par la valeur
. de 1a déviation standard, s : '

2l - ) ,
n-1 - ' -

-On définit ta reproductibiliteé des résultats par :

Vx = x 100 % ‘ ‘ ‘ T (72)

o w

Lorsque le nombre de mesures. est inféricur a 6, il est préférable d'évaluer la
reproductibilité sclon la valeur de s donnée par :

s =k, (%, - Xp) S : : (73)

ou  k, est un coefficient qui prendra une valeur donnée selon le nombre des essas
répétitifs (pour trois essais répénufs k = 0,591)

Xy et x, sont respectivement les valewrs la plus petite et la plus grande de la

mesure,

Le tableau 16 illustre un exemple de calcul de Ia reprodhctibilit'é des résultats.
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Tableau 16 : Reproductibilité des résultats

(mn) | x(kg/m3) | x(keg/m3) | xy(kg/m3) | x(ke/m3) | s (kg/m?) | V(%)
5 0,46 0,50 0,48 0,023 5
10 | 0,62 0,84 0,73 0,130 18
20 0,48 0,68 0,50° 0,55 0,118 21
30 | 0,67 0,47 0,47 0,54 | 0,118 . 21
45 10,60 050 | 0,55 0,059 11
60 0,70 0,60 0,70 0,67 0,059 9.
90 0,80 0,75 0,65 0,73 10,090 12
120- 0,85 0,80 0,60 0,75 | 0,148 19
180 0,80 0,75 0,70 0,75 0,029 4
240 1,10 1,00 | 1,05 0,059 5




