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S jaed CoExtraction de la concrete d'Artémisia judaica Linn

Flude cinctique.

Késumé o Ce travail porte sur |'extraction de la concrete
d'Artémisia judaica L. par 1'éther de pétrole. L'influence sur
le rendement en concréte du taux d'humidité de la plante, de

la température d'oxtldctlon ,du degre d'agitation et de I'hvdrn—

module a été étudide.

Une approche de la cinétique d'extraction a été effec-

tuée par la determination de la fonction standard et de la fonc-

tion cinétique. La possibilité d'utilisation de ces fonctions
dans le cas particulier d'extraction par solvant d'

d'origine végétale a été démontrée.

un solide

Sub ject Extraction of the concrete of Artemisia

judaica
Linn : Kinetic study.
\bstrvact + The purpose of this work consists on the extraction
Ob v concrete of Artemisia jndaica using pevroleum ethcer . the

intf'luence on the vield of moisture content of the material,
extraction temperature, agitation speed, and hvdromodulus,has
been studied.

A kinetic approach of extraction has< been carried
out to settle the standard function and the kinetic Ffunction.

'he possibility of using these two functions in leaching has

been demonstrated.
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mg/kg métres—cubes de solvant par kilogrammes

de plante.

ke/ke kilogrammes de soluté par kilogrammes

de plante.
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A travers son environnement naturel,l'homme a
depuis toujours cherché de quoi se nourrir et se soigner.
Trés tét, il s'intéressa au monde végétal qui 1l'entourait,
et entreprit sa découverte . En se familiarisant avec lui,
il se mit a consommer des plantes auxquelles il attribuait
empiriquement certaines vertues.

Puis avec le développement des techniques moder-
nes de la recherche ,il éssaya de justifier le bien fondé
de l'utilisation des plantes ,et tenta de mieux les connai-
tre afin de les apprécier a leur juste valeur.

En Algérie, dans le grand sud, nous pouvons dé-
couvrir des variétés de plantes assez surprenantes par
lew aspect et leur faculté d'adaptation. Les Composées du
genre Armoise blanche et rouge en sont un bel exemple. Du
reste ,celles-ci jouissent d'une grande popularité aupres
de la population autochtone . Ce qui a éveillé notre curio-
sité , et nous a poussé a l'étude de 1l'une de ces Armoises:
| "Artémisia judaica Linn.

Nous nous sommes intéréssés particuliérement a
l'extraction de la concréte de la plante par l'éther de
de pétrole .

En premier lieu ,nous avons étudié 1'influence
sur le rendement en concréte ,des paramétres liés aussi
bien 4 la matiére végétale qu'au procédé d'extraction,qui
sont : le taux d'humidité de la plante ,la température
d'extraction ,le degré dl'agitation et 1'hydromodule.

Nous avons ensuite abordd¢ la cincétique d'extrac-
tion , en suivant l'évolution en fonction du temps de la
concentration dans la phase liquide , de son constituant

majeur @ la pipéritone.



Enfin ,nous avons determiné et vérifié les possibi-
lités d'utilisation de la fonction standard et de la fonction
cinétique dans ce cas particulier d'extraction par solvant

de solide d'originz végétale.
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L'Artémisia judaica Linn appartient au genre
Artémisia Linné, appelé encore les Absinthes (1),qui
tiennent leur nom de 1'Artémisia maritima Gallica,une
plante qui fat dédiée a Artémis Ilithye pour son usage
médical (2).
Les Artémisias qui comptent plus de deux cent
quatre vingt espéces découvertes dans 1'hémisphére nord (3)
font partie de la famille des Composces ,dénommée recemment
famille des ASTERACEAE (4). C'est la plus grande famille
vipctale yavee plus de dix mille espeéces, poussant Jusqu'a
quatre mille métres d'altitude .Par ailleurs,elle est 1l'une
des principales familles végétales rencontrées dans les
paysages arides (5).
ies Artémisias sont des herbes odorantes (1) ,
oénéralement 4 cause de leur huile essentielle .D'apres Letor
() ces huiles essentielles seraient des régulateurs de tem-
pérature des plantes désertiques ,et maintiendraient un taux
d'humidité convenable dans les plantes odorantes.
IL'Artémisia judaica L. fait partie des trois Armoisdes
représentées au Saraha, qui sont :1'Artémisia herba-alba Asso,
| 'Artémisia campéstris L.,et 1'Artémisia judaica L. (7).
L'Artémisia judaica L. est une plante tres odorante
(4,7), comme toutes les Armoises,c'est un sous-arbrisseau(1l),
pouvant atteindre une hauteur de 70 cm (4). Ses capitules sont
plus gros que ceux de l 'herba-alba et de la campestris ,ils
sont de forme hémisphérique .,de 3 mm de diamétre,a involucre
laineux, contenant 10 a 20 fleurs . Son receptacle est glabre
et tres velu. Ses feuilles sont a lobes courts,larges et obtus,
rapprochées et laineuses comme les rameaux . Ses inflorescences
sont en panicules denses tres ramifiées(7),elles sont de couleur
jaune. Sa période de floraison est située du mois de Février a

celuil d'Aveil (4).



L'Artémisia judaica L. est répendue dans les lits
sablonneux et sablonneux-limoneux des oueds,dans 1l'étage
tropical. Elle monte parfois jusqu'd l'étage méditerranéen
inférieur . C'est une plante représentée au Sahara central
par la sous-espece Sahariensis.Elke est plus rare dans l'est
du Sahara septentrional (7). En Algérie,on trouve des peu-
plements importants a Tadmayt dans le Hoggar, a Tefedest, a
Aratief et a Tamanrasset (8). On en trouve aussi a la fron-
tiere libienne du coté d'Inaménas et prés de Béchar. Elle
est appelée par les gens qui la connaissent "Saoura","Sah-Sind"
"Teherégélé",et "Bahet-Seran" (7). On l'appelle aussi
"Shih Iraky", tandis qu'en Egypte ,elle est connue sous le nom
de "Shih Balady™ (9).

On attribue a 1'Artémisia judaica L. les vertues
suivantes : vermifuge,tonique ,stimulant, contre les refroi-
dissements (4), antispasmodique ,stomachique,expectorant,
diarrh¢ique et analeptique (10). Séchée,elle est utilisée
comme condiment au Soudan . Les Touaregs la suspendent en
petits sacs dans les figuiers pour avoir une bonne récolte(l1).
Il a4 ¢té rapportdé aussi que les composés volatils de son huile

essentielle, de par leur odeur, éloignent les serpents(3).
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L'Artémisia judaica L. est une plante médicinale treés
populaire dans les régions arides. Par conséquent ,elle éveilla
l'attention des chercheurs 'depuis des temps reculés.

C'est ainsi qu'elle fiit mentionnée par les anciens
autceurs arabes comme Ibn-El-Bitar (12) et Dawood El-Antaki (13).

Alfred Kaiser la mentionna plus tard dans ses travaux(14).

Saber et Khafagy (15) étudiérent ensuite les caractéris-
tiques botaniques de la drogue . Khafagy et Tosson (16),eux,
déerivirent les caractéres cristallographiques du Judaicin(appelé
aussi Vulgarin),le principal constituant amer isolé de la drogue.

Callal et ses collaborateurs (17) ont éxaminé l'action
pharmaco-toxicologique cardiaque du Judaicin,et affirmerent qu'il
provoque le prolongement de 1l'intervalle P-R, et renforce la can-
tractilité cardiaque.

Karawya et ses collaborateurs (10) ont analysé 1'HE de
| "Artémisia judaica L. ,obtenue par entrainement a la vapeur d'eauw
I1s rapportérent que celle-ci contenait plus de vingt constituants
identifiés ,parmi lesquels la pipéritone et le camphre étaient les
principaux. Dans un travail ultérieur(18),ils identifierent le
¢inammate d'éthyle,second constituant majoritaire apres la pipéri-
tone. 1ls identifieérent également quatre autres constituants,dans
FVIUE.

Salah et ses collaborateurs(19),par contre ,ont identi-
i¢ des flavonoides dans 1'Artémisia judaica L.,l'Artémisia mono-
sperma,et 1'Artémisia herba-alba.Ils isolérent et identifierent
dix-sept flavonoides o-glycosides de IArtémisia judaica L. dont six
apigenins, quatre lutéolins ,et sept chrysoériols glycosides; ou le
plycoside majoritaire était le chrysoériol 7-glucuronide. Au total,
vingt-deux o-et c-glycosides ont été identifiép dont treize ont été

identifiés aussi dans les deux autres Artémisias étudiées.



En plus de ces composés, ces mémes auteurs ont identifié
dix aglycones de 1l'Artémisia judaica L.(20)

Peu de temps aprés, Khafagy et ses collaborateurs ( 3) ont
identifié huit nouvelles lactones sesquiterpéniques dont :deux
eudesmanolides ,quatre. glaucolideslactones,et deux seco-eudesma-
nolides.

Nous pouvons aussi citer les travaux de Metwally et ses
collaborateurs(21)gaiont découvert deux eudesmanolides et ont
établi leur configuration jainsi que les travaux d'Abdalla et
d'Abu-Zarga sur le Cirsimaritin (constituant de 1'Artémisia -
judaical.) (22).Eid,lui,a publié une étude concernant un hydro-
peroxide de l'Artémisia judaica.(23)

Enfin,3 1'ENP,les projets de fin d'études de Bichari (8)
et de Hamadi (24) ont porté sur 1'étude de cette plante.

Toutefeis,la concréte de 1'Artémisia judaica L. n'a pas
encore été étudiée. Nous avons donc entrepris son é¢tude ,dans ce

travail.







L'utilisation des matiéres odorantes naturelles semble
remonter aux dges les plus reculés. Ainsi, 1' industrie des par-
ifums connut en Egy;te un developpement trés important a 1'époque
des Ptolémées . Quelques ciécles plus tard, les arabes "réinven-
terent" 1'alambic, car 1'appareil de distillation le plus vieux
que l'on connaisse a été utilisé il y a cing mille ans dans la
vallée de 1'Indus, au Pakistan; c'est a dire quatre mille ans avant
les arabes. La contribution des arabes a4 la parfumerie fit d'autant
plus eiticace qu'ils eurent de nombreux chimistes qui s'y intéresse-
rent. La renommée d'Ibnou-Sinaet dH-Rhazi .est parvenue jusgu'a nous.
Lt 1'on sait que Haroun El-Raschid approvisionnait Charlemagne depuis
Bagdad (25).

Beaucoup plus tard, 4 la fin du ci¢cle dernier, c'est a
Grasse en France que 1' industrie des parfums connut d'énormes
progres (26), Actuellement, on continue a4 améliorer les techniques
d'éxtraction par des corps comme le dioxyde de carbone supercritique
ou liquide et le Forane (27,28)

|- Rappels théoriques

I~ Il-lLes procédés d'éxtraction (fig.1)

Les divers modes d'éxtraction sont : .

|-1-1~-L'éxtraction par expression

Ce procédé est appelé encore : extraction par pression (29)~,
Comme son nom 1'indique ,c'est un simple pressage des matiéres
premieres,qui se pratique surtout pour les Héapéridés,tels que:
citrons,oranges ,mandarines,bergamotes,etc.(30). Cette méthode
primitive ne peut étre utilisée que lorsque la matiére premiére
¢st riche en essence. C'est un procédé analogue a celui employé
depuis la plus haute antiquité pour 1'éxtraction des huiles des

obives ou des graines olcéagincuses(2g).

|-1-2-La distillation par la vapeur d'eau

Ce procédé fiat le premier employé pour 1'éxtraction d'huiles
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volatiles de fleurs au moyen d'un alambic,élaboré par le méde-
cin et philosophe Ibnou-Sina(980-1037), qui d'aprés certains
auteurs fabriqua le premier 1l'eau de rose. Au  XVI° siecle,
la distillation permit d'obtenir 1l'essence de lavande,dans la
region de Grasse.
Ce procedé consiste a placer la patiére végétale dans 1'alambic
en contact ou non avec l'eau et de la chauffer. La vapeur formée
4 1'intérieur de 1'appareil (alambic) entraine les constituants
de 1'huile essentielle . Apres la condensation des vapeurs
| "huile essentielle est récupérée des eaux de distillation par
décantation. Ce procédé présente des inconvénientstels que
ia formation des artefacts sous l'effet de la température elevée,
¢t l'action chiamique de l'eau; ainsi que la difficulté d'éxtrair:
les produits odorants les moins volatils ou ceux appréciablement
solubles dans 1l'eau (31).
On distingue trois formes de distillatiaons :

-la distillation 4 feu nu,en chauffant le végétal

sans eau.

~la distillation & la vapeur ,ou entrainement a la

vapeur.

~la distillation spus vide (5).

|-1-3-Les épuisements par solvants

|-1-3-1-Epuisements par solvants fixes

l-1-3-1-1-La macération ou digestion

Elle est fondée sur la forte affinité que présen-
tent genéralement les molécules odorantes pour les huiles et les
sraisses.L'épuisement des substances odorantes par les huiles
srasses se fait généralement a4 chaud, environ entre 50 et70°C (55,
car la vitesse d'éxtraction en est supérieure (30,31). Ces deux
techniques, a chaud et a froid, ont été complétées vers le IX°

siécle de notre ére,par une découverte fondamentale en Arabie,



ot plantes ,arbres et arbustes odorants proliferent plus que
partout ailleurs.les Arabes ayant appris des Grecs l'art de la
chimie, et notamment celui de la distillation ,ils appliqueérent
cette méthode A la confection des parfums (30). Ainsi El-Rhazi
inventa | 'insolation(923),d'autres savants inventérent le chaut-
favce an miroir ardent, pour maimnenir fluides les graisses de

macCration (32)

J-3-iI-2-L'enfleurage

C'est, | 'éxtraction par les corps gras,a froid,par
contact sans immersion (31,33). C'est 1'un des premiers moyens
cmplovés dans le but exclusif de parfumerie . I1 a d'abord éte
utilisé comme la technique réstituant le plus fidelement 1'odeur
des fleurs (32) .Pratiquement. on dépose délicatement les fleurs
‘une 4 une, sur des plaques de verre recouvertes de graisse(30,231)
et 1'on superpose ces plaques sur des chassis de bois. On change
réoul iérement les fleurs pendant deux mois, puis on fait fondre
la sraisse au bain marie,on ladécante et on la filtre. Cette
technique permet de récupérer les produits odorants de certaines
ficurs tres fragiles(30;31) . Aujourd'hui,cette méthode gquil neces-
site une importante main d'eeuvre,n'est plus utilisée que pour le

jasmin et la tubéreuse(30 ).

|- 1-1-2-bpuisement par solvants volatils

| _1-3-2-1-Description du procédé(fig.2)

Le principe de cette méthode consiste a faire macérer
la matiére premiere dans le solvant volatil,a froid ou a chaud,
atin de faire passer les substances odorantes dans le solvant.

On soutire ensuite la solution parfumée (appelée encore miscella)

et on l'évacue 4 travers un décanteur-filtre,vers un évaperateur
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primaire ,ou l'on distille le solvant. Simultanement,on ajoute

du solvant frais sur la matiére premiere, et 1'on répéte jusqu'a
cing ftois cette extraction sur le méme lot de matiére premiére,
Puis on injecte de la vapeur d'eau et on distille la matiére
vegetale égouttée,afin de récupérer la totalité du solvant. La
vapeur d'eau entraine le solvant a travers un col de cygne vers

l¢ condenseur-réfrigérant monté sur 1'éxtracteur. Le distillat
passe a travers le décanteur et est évacué . Pendant ce temps,
dans |'évaporateur primaire,la distillatioh du premier lavage
s'evtftectue A pression atmosphérique et le solvant est concentré
50 a100 fois . Puis, il est soutiré dans des filtres par aspira-
tion ,directement dans 1'évaporateur a vide. Dans cet appareil,

on paracheve 1'élimination du solvant en distillant d'abord a
pression  atmosphérique ,puis a pression réduite. On obtient fina-
lement un produit liquide a4 chaud ,et solide ou pateux a froid :
c'est l'éssence concrete. La purification ultérieure consiste en
une nouvelle éxtraction a l'alcool éthylique a 96°, une filtration,
un glacage pour améliorer la solubilité du produit final en
éliminant les cires végétales ,une deuxiéme filtration et une
¢vaporation par distillation qui donne un produit parfaitement

soluble dans l'alcool et de concentration olfactive maximale (30)

[ ~l-3-2-2-Mécanisme de 1'épuisement par solvants volatils

I 'éxtraction des matieres végétales par solvant,
ponr obtenir des produits aromatiques est un processus assez
complexe, basé sur le phénomene de transfert de matiere(31).

D'apres Naves(32),la théorie de l'extraction fait appel aux trois
phénoménes sudmants : l'osmose,la diffusion, et la convection.
Cette théorie a été développée par Fischer .Nous pouvons dire

plus simplement, que la vitesse de transfert ou vitesse d'extra-

ction ,est régie par trois processus élémentaires d'échange de



matiere, quisont :

~La dissolution du soluté au sein des particules
par le solvant et ce aprés pénétration du sol-
vant dans ces particules.

-La diffusion de la solution vers la surface du
solide.

-La diffusion du soluté contenu dans la solution
au contact du solide vers la masse restante du
solvant.

Si le soluté est localisé en surface du solide,sa mise en
solution est rapide et la vitesse de transfert cst tres dépen-
dante de la vitesse de diffusion et peut étre accrue par 1'agi-
tation du milieu : on parle alors d'effet de film.De plus,la deu-
xieme etape est trés importante pour la cinétique du transfert de
miatiere. Ce phénoméne est souvent décrit a travers la théorie des
films.C'est la résistance opposée par le film mince entourant la

particule gui determine la vitesse de diffusion,géneralement

tente. Par le mouvement des particules ,on peut réduire 1'épais-
scur de la couche liquide autour du solide(couche limite). L'agi

tation du milieu permet alors d'augmenter la vitesse de ditfu-
sion 4 travers le film liquide. La troisiéme étape ,par contre,
peut-étre considérée comme une simple opération de mélangeage et
son influence sur la vitesse globale est trés limitée. Une bonne
agitation ravorise l'homogénéisation du mélange solvant-soluté,

mais n'accélére pas necessairement 1l'opération globale (33)

Nous pouvons aussi citer parmi les modes d'éxtraction
deux procédés nouveaux ,qui sont

|-1-4-Extraction par le dioxvde de carbone supercritique ou liquide

o

Cette téchnique a été décrite trés recemment dans ses
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applications partielles pour l'industrie des ardmes et des
parfums , Elle est basée sur le fait que certains gaz,notamment

te CO, , dans des conditions de pression dites critiques ou su-

percritiques ,présentent un pouvoir de dissolution accru vis
a4 vis de divers composés tels que les huiles essentielles,

les ardmes,les colorants naturels ,etc. L'Bxtraction par cette
méthode conduit une composition a laquelle la normalisation

a
n'a pas encore attribué d'appelation précise (28).

{-i-5-Extraction au Forane 113

C'est Bernard et ses collaborateurs (34 ) qul ont mis
4u point cette technologie originale d'extration dont les
co-produits sont

-les huiles végétales et les cires.

-le support solide constitué de polysaccharides
Cette extraction se fait en trois étapes

I-L'éxtraction classique proprement dite,qui permet
de reécupérer ensuite un résidu végétal sec,stable,
et valorisable par ailleurs ,car le Forane 113
entraine également l'eau.

Z-Le recyclage du solvant ,qui produit simultanement
une concréte ,c'est a4 dire un melange d'HE et d'huile
lipidique.

j-La séparation de 1'HE ,par exemple par entrainement
a la vapeur.

Diapres ces auteurs,ce procédé présente un triple avantage sur
Il "entrainement a la vapeur et 1l'hydrodistillation, car il con-
duit a

-1'éxploitation optimale de la matiére premiére,

~la diminution des rejets lipides et solides,

. - » . )
-la réduction de la consommation énergévique (28).
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Z-Facteurs intluencant le rendement de 1'éxtraction par

solvant des plantes

La mise en ®uvre de l'éxtraction par solvant des
plantes doit tenir compte,entre autre,des points suivants
-la teneur relativement faible e¢n obroduit naturel
dosireé dans la matiére végétale.
~-le caractére périodique de la cueiliette de la
matiere vegeétale, et la nécessité de la traiter
rapidement pour éviter les changements intervenant
au cours du stockage.
-la diversité des parties végétales a4 extraire.
-la récupération du produit naturel pur passe par

plusieurs étapes ,qui doivent étre optimisées.

\t

n de déerire les factears influencant le rendement
de Plextract ion par solvant des plantes, détfinissons an
preasiable e rendement dl'extraction.

"Le rendement d'éxtraction peut étre défini comme le
pourcentage en poids de matiére éxtraite rapporté a la masse
totale de la plante

Remarque

~on notera le rendement en pipéritone :Kp

~et le rendement en concréete :RC

D'apres la définition ci-dessus,les formules pour
lee calcul du rendement en concrete et en pipéritone sont

respectivement

masse.de concrete éxtraite |
K = * 100
c masse toca le de 1 aplante

t<

masse de pipéritoae excraite

= . . = 1.00
P masse cotale de la nlante




Le rendement del'éxtraction étant maintenant défini ,nous

pouvons donner les facteurs 1l'influengant,qui sont :

-2-1-La nature et l'état du soluté dans le solide

Ce facteur est déterminant pour le mécanisme de
Liranstert de matiere . Le soluté contenu dans la plante est
soit un solide ,soit un liquide,stable ou non,a la chaleur
oun 4 l'atmosphere . 11 est réparti plus ou moins régulicre-
ment et a des teneurs variables dans le solide (33) Il
peni cpalement changer de composition en fonction du lieu
et de la periode de vépggtation,des récoltes et de la durée

du stockage, etc.

i-2-2-La nature du solvant

Le solvant doit présenter les gualités suivantes
Il doit étre sélectif ,il doit posséder une grande capacite
de dissoluction ,une température d'ébullition peu élevée,une
“sible viscosite et étre si possible non-toxique ,ininflam-
mable et non-éxplosift .

Iin bon solvant ,sélectif et volatil, fournit des so=-
lvtions riches en soluté désiré ,tout en réduisant les opdéra-
tions 'évaporation et de puritication (32,33 es meilleors
“olvant = sont :1'4ther de pétrole, les hvdrocarbures intéricuars
les aleools éethylique et méthylique et les solvants chlores et
tluores (32). I1 est a4 noter que les composés aromatiques comme
le benzene et le toluéne ont été abandonnés en raison de leur
toxicite.

|-2-3-La tempeérature

L'élevation de la température permet generalement

| '"accroissement de la solubilité et de la diffusivite du so-
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lute et la diminution de la viscosité de la solution. Toutefois.
td temperature operatoire est limitée par les risques de dégrada-

ton thermique du soluté et par la sécurité de 1l'installation

risques d'incendies)

2-4-Le degre d'agitation

L'agitation mécanique des particules dans le solvant

gqui permet leur maintien en suspension et | 'homogéndisation du
milieuw a4 un effet toujours favorable sur 1'opération.

-2-5-La concentration résiduaire en soluté ( 33)

La vitesse d'éxtraction est inversement proportionneile

au taux de saturation € du solvant.

D .a
o
( - ——— g
B A= e -xt | 13|
{ Y
s
O i aire interfaciale par unité de volume.
g repailsseur du film a l'interface des particules,
\ volume total de solution.
( rconcentration du soluté de la solution saturde,

aun contact des particules.
( .concentration du soluté ,a l'!instant t,dans la

solution ,au contact des particules.

D .diffusivité du soluté dans le solvant.




| -2-6-L'humidité

Lors de l'utilisation de solvants hydrophobes, la
diffusivité est inversement proportionnelle i la teneur en
¢au du solide . Par exemple ,l'huile de tung dans 1'héxane
a 50°C,présente les diffusivités suivantes :

-Pour une humidité de la plante H=0% , l)e=7,¢18.10'13 mz/s.
-Pour une humidité de la plante H:15,2%De=2,28.10*13m2/s.

|-2-7~La durée de 1'éxtraction

La durée de 1'éxtraction est un compromis entre

le rendement et la qualité de la concrete(3d).

|-2-8B~Les éxtractions successives

Les éxtractions successives appelées encore lavauves
apres extraction de la plante influent par leur nombre et leur

durée sur le rendement de 1'éxtraction(.31).

| -2-9-L'hydromodule

C'est le rapport entre le volume de solvant et la
masse de la matiére végétale a éxtraire.Ce rapport est donc
cxprimé en ms/kg. Dans la suite de ce travail ,on notera
i "hydromodule :h. Ce dernier facteur fait intervenir la masse
de plante mise en ceuvre et donc influence trés fortement

la masse de soluté extraite,et par consequent le rendement.



|| ~Partie expérimentale

Dans le but d'étudier 1l'influence sur le rendement

en concrete et en pipéritone des paramétres suivants :
-le degré d'agitation |,

-la température,

-et le taux d'humidité de la plante;

nous avons éffectué une série d'éssais d'extraction @ . U

_ o cued e Mg(.ri,i i Uy
parties aeriennes de 1l'Artémisia judaica L.|' par L'chcﬂ{qwmu,d_
de pétrole (Merck) correspondant 4 la coupe OS—QG“C.’”EQh\QMgW

; ol Tomenitox —
[ |-1-Appareillage

||-1-1-Appareillage pour les éssais a la température

ambiante 7T=20°C

Ltappareillage est constitué d'un ballon sur-
monté d'un réfrigérant ;1'ensemble étant disposé sur un

appareil d'agitétionffig.3).

!I—I—Z-Appareillage pour les éssais a la température
de 40°C

L'appareillage est constitué d'un ballon
surmonté d'un réfrigérant ,le ballon beignant dans un
bain-marie dont la température est controlée constamment
par un thérmométre plongé a l'intérieur du bain.

Le cristallisoire servant de bain-mardie repose sur une

plaque d'agitation et de chauffage(fig.4).

il -2-Protoucole expérimental

Avant de procéder a l'extraction.nous avons
¢rftectudé un eéchantillonage d'un lot de plante ,afin d'avois
un ¢chantillon moyen pour chacun des éssais. Le taux d'humi

dite de la plante a été determiné au préalable par la
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l+appareil de .chauffage et
d'agitation.

Z2-ballon contenant la matiére
végétale et le solvant.

3-statif.

4-réfrigérant.

&

1

O O

T T T T T

fig .3: Appareillage d'extraction a 20°C.
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méthode de xyléne (annexe.l) et éstimé a 12,5%. Pour étudier
[ "influence du taux d'humidité de la plante sur le rendement
en concréte, nous avons soumis a l'extraction un échantillon
de la plante ayant un taux d'humidité égal a 19 5%

Naus avons fixé pour 1'ensemble des éssais le méme
hvdromodule égal a :0,007 , et la méme durce d'extraction
Goale a deux heures .

ne fFois cette durée édcoulée , la miscellalsolvant
chargé de concréte) a été récupérée et le solvant Cvapornre
sous vide, au moyen d'un évaporateur rotatit ( K IKA-WERK )

La concréte ainsi obtenue est pesée , et le rendement est
déterminé  par la formule [1].

Nous avons ensuite dosé la pipéritone par speéctro-
scopie IR et calculé le rendement en pipéritone par la
tormule |21
Py A

| | -3-Reésulrats et discussion

lLes résultats de cette étude sont présentés dans les
tableauvx 1,2,3,4.

[ 'examen des résultats montre que l]Tagitation et
| 'elevation de la température améliorent le rendement en
concrote et en pipéritone . D'autre part , nous remarquons
gque e rendementoen concrete aupmente largement  aved Lo
diminution du taux d'humidité de la plante,tandisque le
rendement en pipéritone diminue.A notre avis, il serait per-
mis de penser que lorsqgue la plante perd une partie de son
humidité, sans toutefois se déssecher compléetement, une
partie de 1'HE contenue dans les glandes éxogénes s'évapore;:

ot par consequent le rendement en pipéritone diminue.
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tableau 1 @ 1nfluence “de 1'agitation sur les rend omet:
en pipéritons et en concréoe

(0 =12,50 4,1 =209C W =200 tr/mip)

v
dgitation R 9 R Ly
£ i o ’
AV 2,23 0,20
sans 1,14 0,10
tableau © influence le la tempérotnee sur les -endements
er ,":“"‘"' ane et oen conce e
Uie o =12,50 % W= 0 trfraen )
T C R L7 R, %
C B
20 1,14 0,10

40 2,600 0,25




tableau 3 : "nfluence du taux d'humidité sur les rendements
en ~inéritone o en concoése.

(1= 207C, wW=0 cvi/ain )

H . % RC y % Rp A
A

Ly, 50 [,11 0,21

12,50 1,14 0,10

~ableau 4 : Influence du taux d'humidité sur le renczaent
en pipéritone.
(T =20°C ,W=200 tr/min)

i 12,590 10,00 4475
” 0,34 U, 30 U,45
L -
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L'agmentation du rendement en concréte pourrait étre attribué
a4 l'extraction d'autres produits .solubles dans l'ether de pé-
trole,que ce dernier peut atteindre , car il a la possibilité
de pénétrer un peu plus en profondeur dans la plante ,qui de ce
fait presente une moindre résistance cellulaire au passage du
solvant.

Concernant 1l'influence du taux d'humidité de la plante
sur le rendement de l'extraction, nous allons anticiper sur
les resultats obtenus A la page 82 pour noter gue lorsque
l'extraction est éffectué avec agitation , le rendement en
pipéritone augmente avec la diminution du taux d'humidité
{tableau 4). En effet , gquand la plante se désseche d'une
manicre considérable, ses tissus cellulaires ne sont plus
resistants a4 la diffusion du solvant et l'agitation aidant il
peut alors pénétrer les couches profondes de ceux-ci et en
extraire la quantité d'HE qui est probablement contenue dans

des dépots endogénes .






|-Propric¢tés physiques et organoleptiques de la concréte

de L'artémisia judaica L.

La valeur commerciale d'une HE ou d'une concreéte est,
la plus part du temps ,éstimée d'aprés ses qualités organolep-
tiques (1l'odeur en particulier) , auxquelles s'ajoutent un
certain nombre de constantes ou "indices", qui ont fait 1'obhjet
d'études statistiques tres importantes . Ces constantes sond
normal is¢es ,au sein d'organismes nationaux, par exemple AFNOR,
Le syndicat national frangais des fabricants et importateurs d'HE
et de produits aromatiques naturels de Grasse et d'organismes
internationaux, comme 150 (International Standard Organisation),
U péneralement dans toutes les pharmacopées éxistantes.,

Ces indices sont determinés par des analyses chimiques
¢t des mesures de grandeurs physiques comme la densiteé ,1'indice
de réfraction ,le pouvoir rotatoire ,les propriétés organoclepti-

ques,etc.(35)

[~-1-Propriétés organoleptiques

Ce sont essentiellement : 1'aspect ,la couleur,ect

| "odeur (35).

|-2-Propriétés physiques

{-2-1-La densité :d

C'est le poids d'un certain volume d'échantillon,
pris a une température t ,rapporté au poids du méme volume
d'cau,pris a4 température standard (360).

Le mode opératoire de la determination de la densité
des concretes propose par Gueory iev (3:7) est suivant

Lee pienometre de volume Iml est préalablement piese

vide 1l oest oensuite rempli d'eau distillée tempérce o 20V0
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dans un bain thermostaté et pesé a nouveau . La concreéte
fondue est introduite dans le picnométre vide et sec,rem-
pli ainsi a un tiers de son volume. Ce dernier est chauffé
au bain-marie pour l'évacuation des bulles d'air contenues
dans la concréte. Refroidi, il est tempéré a 20°C pendant
15 min et pesé. De l'eau distillée est ensuite ajoutée dans
le picnométre contenant la concréte et apreés avoir été tem-
pere,il est de nouveau pesé.

La densité de la concrete est calculée par la formule:

20 (G,-G) .0,99703
= 2 + 00,0012 [
(G;+G,)=(G +G)

d

Ou : G .poids du picnométre vide (g)
G, :poids du picnométre rempli d'eau distillée(g)
G, :poids du picnométre contenant de la concrete(g)
G, :poids du picnométre contenant de la concrete et

3
de 1'eau distillée(g) .(31).

|-2-2-La température de fusion (37)

C'est une grandeur souvent utilisée pour le contréle
de qualité . Nous l'avons mesurée en tube capillaire,al'aide
d'un appareil de type Electrothermal-melting pointApparatus.
e capillaire ,ouvert aux deux éxtremités,enfoncé dans la

concrete . est rempli a4 environ 10 mm de sa hauteur et placé

dans le porte-échantillon de 1'appareil. Le systéme de chauf-
fapge st oregld de maniere a4 ce que la température augmente
tres lentement. La température a laquelle le contenu du capil-
fatre devient limpide et commence a monter dans ce dernier est

prise pour la température de fusion de la concréte.(37).Dans

notre cas ,nous avons pris cette température pour celle du début



de fusion lel), et celle a laquelle 1'échantillon est

complétement. liquide pour la température de fin de fusion
‘ng" Cette derniére température est aussi appeléee:tempé-
raturc de liquéfactiaon compléte. Nous donnerons donc cette

grandeur sous torme d'intervalle de fusion :Tf]waj. La
dittérence de ces températures pour deux 4 trois ¢sSsais

du méme échantillon ne doit pas dépasser 0,5 4 V(.

| -3-Résultats et discussion

Nous avons determiné les propriétés physiques et
organoleptiques de la concréete d'Artémisia judaica L. .
Lese echantillons de la concréte ont été obtenus dans les

conditions opératoires suivantes ;

-taux d'humidité de la plante: H=4,757
-température d'extraction : 20 et 40°C.
-agitation :200 tr/min.
-durée d'extraction :3h.u

ainsi que pour 1'épuisement complet de 1a plante 4 20 ot

40" (

Les resnloaus obtenus sont résumés dans le tableau.§.
b dxaminant les resultats de ce dernier tableau, nous cons-
tatons que les quatre échantillons de concréte testés ,ont des
intervalles de température de fusion assez larges, ce qui
montre que la conecrete est un mélange compléxe. Ces intervalles
sont plus grands pour les échantillons obtenus a 40°C et
par ¢puisement complet,

De plus,les densités de ces échantillons sont treées
voisines ,quelque soit la durée et la température d'extrac-

Licn. Concernant les propriétés organoleptiques ,on a
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Coniatate 1 'odur caractéristique de la plante pour les ¢chan-
tillons obtenus pour l'extraction au terme de 3 h et a 20°C.

| "¢levation de la température et de la durée d'extraction mas-
quent 1'odeur de la plante,car en plus des constituants de 1'HE,

I wolvant éxtrait d'autres produits ,qu'il peut solubiliser.

f|-Analyse de la concréte par chromatographie en phase gazeuse

Il -1-Rappels théoriques

La chromatographie est une méthode d'analyse immé -
diate .séparant les constituants d'un mélange par entrainement
.1 moven d'une phase mobile,liquide ou gazeuse, le long d'une
plitse stationnatre ,solide ou liquide fixe.

La premiére chromatographie a été réalisée par le
botaniste russe Tswett, en 1905 (38).

e principe de la chromatographie est basé sur la
migration diriérentielle des divers solutés contenus dans |'échan-
' illon analvsé et obtenue par la partition des solutés entre
fes phases fixe et mobile. Chaque molécule du mélange A séparer
=1 =oumisec a une force de rétention:affinité du soluté pour la
phase tixe et a une force de mobilité:entrainement du solute
par la phase mobile. Cet entrainement dépend essentiellement
de la solubilité de la molécule dans la phase mobile. La résul-
(ante de ces deux forces étant variable selon la molécule,cha-
cune d'elles migrera a une vitesse gui lui est propre(38).

Donc.la vitesse de déplacement de chacun des consti:
tuants d'un mélange étant différente ,ils quitteront la colonne
['un apres L'autre, et arriveront dans le détecteur. Ce dernier

envoic vers l'enregistreur un signal constant, appelé ligne de
base. Le passage d'un constituant modifie le signal et un pic
cnregtstee L'ensemble des pies ainsi ecnregistres est appel o

Vet b ogrreaumimd
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constaté 1'odaur caractéristique de la plante pour les échan-
tillons obtenus pour l'extraction au terme de 3 h et a 20°C.
L'élevation de la température et de la durée d'extraction mas-
quent 1'odeur de la plante,car en plus des constituants de 1'HE,

lee solvant éxtrait d'autres produits ,qu'il peut solubiliser.

[|-Analyse de la concréte par chromatographie en phase gazeuse

| |-1-Rappels théoriques

La chromatographie est une méthode d'analyse immé-
diate ,séparant les constituants d'un mélange par entrainement
au moyen d'une phase mobile,liquide ou gazeuse, le long d'une
phase stationnaire ,solide ou liquide fixe.

La premiére chromatographie a été réaliseée par le
botaniste russe Tswett, en 1905 (38).

Le principe de la chromatographie est basé sur la
migration différentielle des divers solutés contenus dans 1'échan-
tillon analysé et obtenue par la partition des solutés entre
les phases fixe et mobile. Chaque molécule du mélange a séparer
st soumise a une force de rétention:affinité du soluté pour la
phase tixe et a une force de mobilité:entrainement du soluté
par la phase mobile. Cet entrainement dépend essentiellement
de la solubilité de la molécule dans la phase mobile. La résul-
tante de ces deux forces étant variable selon la molécule,cha-
cune d'elles migrera a une vitesse qui lui est propre(3%).

Donc,la vitesse de déplacement de chacun des consti-
tuants d'un mélange étant différente ,ils quitteront la colonne
l'un aprés l'autre, et arriveront dans le détecteur. Ce dernier
envoie vers l'enregistreur un signal constant, appelé ligne de
base. Le passage d'un constituant modifie le signal et un pic
¢st enregistré .L'ensemble des pics ainsi enregistrés est appelé

chromatogramme .



4.3(‘)_

Le temps de sortie de chaque pic ainsi obtenu est appelé

temps de rétention ;3 c'est une grandeur caractéristique de

chaque composé dans des conditions d'analyse strictement
rvproductibles(3ﬂ..

| |-2-Protocole expérimental

Nous avons enregistré les chromatogrammes de

la concréete et de 1'HE de l'Artémisia judaica L. dans les

condit ions opératoires suivantes :

~colonne capillaire
-phase stationnaire PEG-20M
-longueur 25 m
~diamdétre 0,25 mm
-2az vecteur azote

.

-températures “colonne
programmation:
3 min a 60°C et

de 60 az200°C a

raison de 4°C/min

*detecteur: 300°C
*injecteur: 200°C
-debits des gaz “*tazote 01
en ml/min *hydrogeéne :30-40

rfair
T -3
-sensibilité 10 .

Le chromatographe utiliseé

04 ,oquipe d'un détecteur a

SO0 Le

doun

est

tonisation

:300-400

de type PYRJOUNICAM,

de Flamme et relie

intépgratenr-enregistreur PU4840 computing Integrator Philips.



[l -3i-R¢ésultats et discussion

Les chromatogrammes obtenus sont représentés
sur les tigures SHet 0, Leur allure montre que la composi-
Lion gqualitative de 1'HE et de la concréte est similaire.
Les études antérieurs (8,25) ont permis d'identitier les
principaux constituants de 1'HE.Le pic prodminant des
chromatogrammes est celul de pipéritone :une cétone mono-

terpenique,représentant preés de 50%de 1'HE.

||l -Analyse de la concréte par spectroscopie infra-rouge

|| |-1-Analyse qualitative

La principale application de la spectroscopie
IK e¢st 1'analyse fonctionnelle et la recherche des différents
sroupements constituant une molécule.

[|l-1-1-Rappels théoriques

Le phénoméne d'absorption dans le domaine de
I"IK ¢=st 1i¢ aux vibrations de 1'énergie de vibration molé-
nlaitre. Ces vibrations qui impliquent une variation du
moment dipolaire ,créent un champ électromagnétique périodique
qui absorbe la radiation électromagnétique de méme frequence (39
La région du spectre la plus utilisée par les organiciens
stotale de 4000 a4 621 cm—l,soit de 2,5 a1,6 pm (40).

Une molécule qui absorbe 1'énergie fournie
par une radiation électromagnétique ,peut subir plusieurs
types d'éxcitations . Chaque catégorie d'atomes présente une
masse différente et chaque type de liaison posséde une cons-
tante de force caractéristique et spécifique,qui est prati-
quement indépendante des autres atomes liés a ceux qui
forment cette liaison(sauf les exceptions comme:les systemes
conjuguds). 1l en résulte gqu'une combinaison particulier

die masses atomiques et de constantes de forces constitue un
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résonateur ,qui vibrera a une frequence donnée lorsque
la molecule absorbera l'énergie electromagnétique inci-
dente (40).

Pour établir une liaison entre ces différentes
grandeurs physiques, on utilisera le modéle empirique du
champ de force valentiel ,dans lequel les forces assurant
l"équilibre de la molécule sont de deux sortes: celles
qui agissent dans la direction de chaque liaison et celles
qui s'opposent a la déformation de l'angle formé par deux
liaisons contigiies .Ce modéle a permis de dépouiller des
spectres jusqu'ad douze atomes de carbone par molécule.

De plus,il a été prouvé empiriquement que les
bandes d'absorption relatives a des composeés de structures
totalement différentes,mais possédant un groupement commun,
se situent presque éxactement a la méme position .Ceci
constitue une base de l'interprétation des spectres(39).

De méme, des mouvements vibrationnels différents,des

atomes dans une méme molécule ,peuvent conduire a des
frequences d'absorption différentes (49).Les frequences
d'absorption jouent donc un grand réle dans l'interprétation
des spectres ,en analyse qualitative(39).

L'interprétation d'un spectre IR consiste a
attribuer a4 chaque bande d'absorption la présence d'un
sroupement structural particulier dans la molécule.
loutcfois .cette interprétation se limite a des comparai-
son= de plusieurs spéctres et a l'éxtrapolation des
résiltats déja connus;les divers modes de vibration d'une

moléeule étant impossibles a établir complétement(41).



||| -1-2-Mode upiératoire

Les spectres IR de 1'HE et de la concréte sont
enregistrés a partir d'un film mince déposé sur pastille de
KBir. L'appareil utilisé est un spectrophotométre Perkin-Elmer

usiy G.

||| -1-3-Résultats et discussion

Les spectres IR de 1'HE et de la concrate de
| "Artémisia judaica L. sont donnés sur les figures 7 et ©
I'l< montrent ,tout comme les chromatogrammes des figures §
et 6, une similarité de la composition qualitative de 1'HE
et de la concrete. La forte bande d'absorption a environ
1672 cmﬁl,observée dans les deux spectres ,correspond a
l'absorption d'un groupement carbonyle conjugué a une dou-
ble liaison ,en l'occurence celui de la pipéritone(dont la
tormule développée est donnée ci-dessous). Cette bande est
de Torte intensité et peut étre utilisée comme bande analy-

tique pour le dosage de ce composé.

Structure de la pipéritone.

|| l-2-Analyse quantitative:Dosage de la pipéritone par

spectroscopie IR

IL'analyvse préliminaire par CPG et par spectro-

scoupte IR qualitatives ,montre la prédominance de la pipéritone
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dans da coucirete del'Artémisia judaica L. .Les chromatogrammes
preésentant un grand pic caractéristique ,tandisque les spéctres
[R présentent une bande analytique caractéristique de la
présence du groupement carbonyle autour de 1672 em™ L.

Nous avons donc choisi de suivre la cinétique
d'extraction de la concrete par dosage de son constituant
majoritaire :la pipéritone . I1 est a remarquer que la
concrete contient une autre cétone :la chrysanthénone ,mais
celle-ci absorbe autour de 1780 cm_l et par conséquent ne

sone pas le dosage de la pipéritone.

| | -2~1-Principe de 1a méthode

Le dosape par spectroscopie IR d'un des constituant s
d'un mélanpe est possible lorsque son spectre prescente une
bande analvtique,autour de laquelle les autres constituants
du mélange n'absorbent pas. L'absorption du constituant doit
verifier la loi de Beer-Lambert (42).

La loi de Beer-Lambert ,qui définit le coéfficient
d'éxtinction (E),a partir de la concentration(C),de 1'épaisseur
i1} de la cellule, et de 1'absorbance(A)(densité optique) de
la matiere absorbante , est la base de tod%e analyse spectrale

quantitative(44). Cette loi s'exprime par :

~

A = log—u=E.C.1 |
1

| : intensiteé du faisceau qui entre dans ba maticre,

. intensits ¢ faisceau qui a traversdé la matiire

et I tanite de g oot yonction de celle de € et deow e de
Cotle loi est valable a condition que la matiere

Absorbanice (h doser; ae rcagisse pas avec le solvant ou up



autre composant du mélange,a un degré dépendant de la concen-
Lraciont43).

Ces conditions étant réunies ,la concentration
du constituant a doser est évaluée par 1l'absorption du pic,
mesurce par la méthode de la correction de la ligne de base
(44). Cette méthode consiste a enregistrer les spéctres
d'absorption de solutions du constituant a doser ,de concen-—
trations connues ,dans un intervalle restreint autour de la
bande analytique et de tracer une courbe d'étalonnage,repré-
sentant la variation en fonction de la concentration de
I 'absorption ,mesurée dans un méme intervalle des frequences :
celui de la base du pic d'une des solutions étalons.

La concentration du méme constituant dans le
mélange est déterminée en mesurant 1'absorption de celui-ci
dans le méme intervalle de fréquences et en se référant a
la courbe d'é¢talonnage (42). 11 est a noter que cette méthode
st applicable pour le dosage de la pipéritone ,qui absorbe

auntour de 1072 em .

|| |-2-2-Appréciation de la précision de la méthode

La precision de la méthode est éstimeée par le

rapport
ER ;= ———% 100 6|
(1Y
X : concentration moyenne,éxperimentale,en mg/mlL
X - concentration réelle ,en mg/ml.

ER- erreur relative ,en pourcentage relatif:%.

La reproductibilité des résultats du dosage est évaluce par



la déviation standard relative

Les résultats du dosage du camphre et de la
thuyone de 1'Artémisia herba-alba Asso,par cette méthode
(31,42 )montrent une bonne précision ,avec une erreur rela-
tive , pour l'ensemble des résultats inférieure a 1%,et
unce reproductibilité satisfaisante ,ainsi qu'un intervalle
de conf'iance pour la valeur moyenne de la concentration
mesurcée Lasscz restreint(42)

o0 E

[l l=2-3-Avantages de la méthode

En plus de sa bonne précision,et de sa bonne
reproductibilité, cette méthode est trés pratique du fait
de sa simplicité et de sa rapidité,puisqu'elle ne necessi-
te pas de séparation préalable des constituants a doser.
D'ou son intérét pour les dosages de routine,tels que: le

contréle de qualité,de fraudes ou de pollution(42).

[l 1-2-4-Protocole expérimental

Le dosage de la pipéritone dans les solutions
de la concrete ,prélevées au cours de 1l'extraction,necessite
un dtalonnage préalable.

l.'étalonnage a été effectué avec des solutions
der pipcritone de puretd 99,0%(Merck ) dans ("C]hl(."ivt‘rl\'l.(lt-
concent rat ions respectives 1 et § mg/ml. Le choix de C(fl_1
comme solvant  a SUE dicetd par e fart o gu'il ntabsorbe poas
(han Linterval e de fedguences utilise ot ne provogue
pratiquement pas de deplacement de Ta tréquence d'absorption

de Ta piperitone,



La cellule porte-échantillon en NaCl a une épais-
sceur de 0,005 mm.

Les fréquences délimitant la base du pic d'absor-
ption de pipéritone  ont été fixées respectivement a4 10685.¢
10065, 5 cem” !

La courbe d'étalonnage est en effet une droite, qui
veritie L'équation

Y = 220,3 x C, |71

Ou

Y = designe 1l'absorbance ,

C.- designe la concentration en pipéritone en mg/ml.

a |l'instant ti'
La droite d'étalonnage est automatiquement mémo-

i1~ce dans le systéeme mémoire de l'appareil. Les solutions
« doser  sont introduites ensuite successivement dans la cellu-
i porte-échantillon ,leur spectre est enregistré dans 1l'inter-
valle delimitant la base du pic de pipéritone et sa concen-
tration ,éxprimée en mg/ml,est directement affichée sur l'écran

de 1 'appareil.

| -2-53-Ré¢sultats et discussion

Les résultats du dosage de pipéritone de 1'ensemble

des dchantillons sont donnés en annexe 2.

L'enregistrement du spectre IR pour chaque éechantillon

dos¢ a éte répété 5 al10 fois . Pour chaque valeur de Ci‘ nous
avons calculé la moyenne correspondant a l'écart type minimal.
.o~ movennes ainsi obtenues sont présentées dans les tableaux
e 7ot

Nous avons constaté la bonne reproductibilité des
riosnltats du dosage .Concernant la précision ,elle a eté esti-

nmec epale 400 ,dans le domaine de concentrations 0,5 a 1 mg/ml,

o oa 5 pourr des concentratcions inféfieurs a 0.3 mpe/ml (450,
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| -Rappels théoriques

|-1-L'éxtraction solide-liquide

C'est 1l'opération fondamentale qui a pour but
d'éxtraire ,de séparer ou de dissoudre ,par immersion dans
un liquide ,ou par arrosage par un liquide,un ou plusieurs
composants (solides ou liquides)mélangés a un solvant.

C'est une opération trés ancienne ,utiliscé¢e pour
retirer des plantes et de certains organes animaux des
produits alimentaires ,pharmaceutiques ,colorants ou odo-
rrferants . en vae de la production de breuvages,drogues,

teintures ou parfums

IL'¢éxtraction solide-liquide est regiec par des
phénomenes tres compléxes . L'étude de ces phénomenes avec
des simplifications adéquates ,aboutit a des processus
opératoires généraux et a quelques méthodes pratiques ,qui
permettent par la suite de concevoir correctement un appa-
reillage d'éxtraction(33). Le choix de la méthode utiliseée
pour l'extraction ,est déterminé par la proportion des cons-
t ituants solubles présents ,leur distribution dans tout le
solide ,la nature du solide,et la taille des particules.
Ainsi si le soluté est uniformément réparti dans le solide,
les constituants solubles les plus proches de la surface |
sceront les premiers dissolus,laissant une structure poreuse
dans le solide résiduel . Puis ,le solvant aura a peéncétrer
cotte couche éxterne du solide de structure poreuse,pourn
pouvoir atteindre le restant du soluté, situé en protondeur.
Do coe tait Lle procédé deviendra plus ditticile et la vites-

-~ d'extraction beaucoup plus lente.



{-2-Particularités liées a la nature de la phase solide

d'origine végétale

La phase solide d'origine végétale a une
structure cellulaire .Par consequent,une substance végeé-
tale soumise 4 l'extraction par un solvant liquide pré-
sentera une vitesse d'extraction relativement basse,
car les parois cellulaires constituent une résistance
supplémentaire au passage du soluté en solution(gh).

Il s'en suit que l'extraction des substances naturelles ¢st
complexe, car le soluté a extraire est contenu dans les
cellules végétales et doit avant tout pouvoir traverser
les parois cellulaires . Si le soluté rencontre une re-
sistance trop grande,alors méme en découpant le végeétal,
14 diffusion de ce soluté sera beaucoup plus difficile
que la diffusion dans un solide uniforme. Certaines grai-
nes végdtales necessitent m#éme une expression préalable,
alors que d'autres au contraire doivent conserver leurs
membranes cellulaires ,qui jouent un réle sélectif envers
les substances qui diffusent(47).

Le processus d'extraction solide-liquide
est particulicerement difficile a déecrire et 4 calculer,
pout les raisons suivantes

‘La diversite et la spécificité de la structure de
la phase solide d'origine végétale. En effet,les
solides de nature végétale n'ont pas une structu-
re physique ordonnée, ni uniforme, mais sont sou-
vent polydispérsés et anisotropes.

-Au cours de 1l'extraction ,la structure de la phase

solide d'origine végétale change et ceci influence



le nrocessus de diffusion,qui est dans ce cas
précis,l'étape limitante de la vitesse de 1'ex-
traction.

-La quantité initiale du soluté contenu dans la
plante,est souvent tres petite et varie en ronc-
tion de la morphologie,de la période ct du liecu
de viégetation,du temps de stockage,cte
lors de l'extraction d'un produit natunrel conte-
nant plusieurs constituants ,il est difticile
de determiner la concentration initiale . De plus,
au cours de l'extraction ,on extrait en plus des
composés désirés,certains composés sans intérét
particulier, mais solubles dans le solvant

utilisé (48).

| -3-lonctions exprimant la cinétique d!extraction

Lors de 1l'extraction de la matiére végétale par
un solvant il est impossible d'établir ,avec une précision
suttisante,une relation ou un modéle matheématique ,pour
décrire le processus(49) .Ceci est di au fait que la vitesse
de transifert de maticre dans les solides poreux est ditfficile
A determiner, parcequ'il est difficile de définir la tforme
des cannanux(ou pores) a travers lesquels a lieu ce transtert
doe matiere | 46 ).

ies solutions trouvées jusqu'a present par les
dquations de transfert de matiére, concernent les formes
réoulicres de la phase solide et les coéfficients cinéti-
ques constants. Elles sont donc basées sur des approximations.

De nos jours, le developpement des méthodes numéri-

ques.permet de limiter le nombre des approximations .Ceci



conduit 4 des résultats plus rigoureux, tout en réduisant
te nombre d'expériences necessaires pour parvenir a ces

résultats (48).

Sur la base des résultats expérimentaux, la ciné-
t ique du processus peut-étre décrite par les fonctions
suivantes
~-la fonction standard ,
-la fonction cindétique,
-la fonction caractéristique
Contrairement aux modeles mathématiques. ces tonc-
tions permettent d'exprimer la cinétique du transfert de
miaticre solide-liquide, sans avoir a utiliser des approxi-
mations.klles sont utilisées pour suivre 1'évolution d'un
processus d'extraction et par consequent ,elles permettent
de maitriser les paramétres a mettre en ceuvre pour la
construction des extracteurs .C'est Mintchevgqui montra le
lien entre ces trois fonctions et leur intérét. Suivant
chague cas concret et suivant le paramétre i étudier, on
ntilisera 'une ou l'autre de ces trois fonctions(4¢) .Dans
co bLravail  nous avons utilisé les fonctions cindéticuc et standard

|-3-1-La fonction Cinétiquc{ (4 8)

la cinétigque d'extraction solide-licuide peut -

dLre  décrite selon que 'analvse  s'eftectue par rapport
S o P'une  on l'avntre des phases ,par les fonctions sulvantes:
Co=E , (%) 18]



on o .ot la concentration moyenne du solute, dans la

phase solide,exprimée en kg/m3,

C] ‘la concentration du soluté dans la phase liquide,
exprimée en kg/m3, .

t ‘le temps,exprime en minutes(min) .

les relations ¥ et 9 caractérisent l'état cinétique réel du
plﬂ{wnhnﬁ.rHHLUEOig ,ces deux relations présentent I "inconve-
nient de dépendre de la concentration initiale dans la phase
liguide,de la temperature, de I Vhydrodynamign e et d'antres
paramétres technologiques. D'ou la concentration moyenne du

soluté .dans la phase solide s'écrit

‘62 - f(t,C,T1,M) |10}
Ou C :.ost la concencration du soluté ,dans la phase liquide
5 1'instant t . C est exprimée en kg/m3,
T : ¢st la température ,exprimée en il
" @ exprime l'intensiteée d'agitation ,les dimensions de
| tagitateur et du réacteur, et les conditions

hydrodynamiques,en général.

Ces relations de base étant établies ,nous pouvons
Alore définie la fonction cinétiquv\y. comme Gtant:"la ronction
qui représente la relation entre la proportion de solute non
Sxtraii.en fonction du temps ¢ccoulé,relativement au toemps
necessaire pour l'extraction complete" . Nous pouvons done

cerire les relations suivantes

B -£(T) P11

\67 ]_"- |l°)i
U
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L4 estla quantité initiale

54

de soluté ,dans la phasce

solide ,exprimée en kg/kg
m : la quantité de soluté restante ,dans la phase
solide,exprimée en kg/kg,
t :4omps relatif,
Y4
t =— 131
t
m
ou t.: temps écoulé,ou temps courant,en min,
Lm_ temps necessaire pour l'extraction compléte,en.amin
Lors de l'extraction ,tm tend théoriquement vers 1'infini,

cependant dans

le cas d'extraction par solvant de solides

d'origine vépétale,on pourra l'approximer au temps necessaire
pour atteindre 1'équilibre, ainsi on a
t 2t
n e
ou t est le temps d'equilibre, en min.
e
On peut donc représenter les relations O et 11 par les figures
suivantes :
hylk
Sqoad'TD Z
4 A
e — 1
] = i
-
g |
/ | “
! |
i _bf ~.
i i ¢ - —
| t -
» Thin —p
v J 0 t=
te |



in introduisant } dans la relation cincétique 10 , on
(1 4 5 R T i S I L

Yoowce,r, e |14
La tonction cinétique présente l'avantage ,par rapport A
la relation 10, d'étre independante de Cli’ de T et de V.

fou : C C ,a l'instant initial ).

i~ 1
Pour montrer cela ,il est necessaire de determiner

la differentielle de la relation 14 .0On a donc :

LY R a\ ; ' !
iy Hﬂau%_‘).ﬂ* (% gﬂ%\gl Jis]

De cette relation, nous poubvons déduire la vitesse
de transtert du soluté de la phase solide vers la phase
Liguide, qui est
R g T ‘)
i~ ;i \(4IJT,?P) = ‘f((ﬂl " l)] II()F

Pour que ‘ solt. indépendante de ces paramétres

1l taut que
JZ‘ I -1
S s R (G, T, T) 171

Il est une tonction qui tient compte de la surface active
du solide(surface des pores) et de la resistance a la
ditfusion,c'est d dire de la variation de la structurc

du solide au cours de l'extraction . Dans la plupart

des cas L la structure du solide 4 un moment donné depend
de la valeur de b ,mais ne depend ni des conditions dans

fesguelles elle a é¢té atteinte,ni de leur évolution au

contrs du processus.



Avece les conditions aux linmites suivantes

Y oo4 YL
Y . =0

on intégre la relation 17 ,et on obtient

1 (%, e ¥

T ) TR

[ 18]

= ﬁ ) J\K | 19|
£y (C, Ny v) 6 1Y)

¢ i ‘” 20|

. fp—m

L'equation 20 donne une relation entre t etxf,lndependante

[t =ln\

|
]

de C,;»T et ﬂ .51 toute fois pour un processus donné,la
relaiion 17 n'est pas vérifiéde, il n'existe pas d'indepen-
dance stricte envers les trois paramétres précedents,

Dan~ c¢e cas , on parle d'indépendance approximative.,et la
17

relat ton devient alors

AR F(Y, G, T P)A  (Cas E") 121 |
LU da relation 20 devient

cl ¥

[ : Fa(‘ojLM,T,F‘)

| Jt

; F,l(?SJgdUT,F')

/

|22]




Cette derniere relation montre que Cli 5L etf‘influcnt de
la méme maniere sur t et tm , et leur influence peut alors
ctire negligdée. Done la fonction cincétique pourra étre
considérée comme independante de Cli , T, et P (49 ,50,51 ) .
bn ctudiant l'extraction solide-liquide,Treybal,
Barket et Nidelman,ont abou6is 4 des resultats experimen-
Laux dans differentes conditions opératoires , qui peuvent

ctre decrits par une méme fonction cineticue : 4§ (T,

D'une maniere géndérale, la variation de la concentrat ton
deba phase liquide  en fonction du temps, peut étre repre -
sentee par une equation du type

: -a.t
C, = A -B .e

o A LB, et a  sont des constantes éxpérimentales.Cette équa-

tion peut étre écrite sous la forme :

€, = A-B .e"® . p g 123 ]
sl t——> w , E~ 0 et C:Ce:A ,t.m-:te.
Ot
C, -est la concentration du soluté dans la phase liquide
A l'équilibre ,exprimée en kg/mj.
t. “est le temps necessaire pour l'établissement de
Il "équilibre,exprimé en minutes.
Pourr determiner !',. il faut choisir un coefficient b, tel gue
Boe T Vib A (A
Paour coela con choisit deux valeurs apbitraires [ tros petites,
v ¢t b'. et on calcule Xe et BL ,qui doivent donner approxi-

mat ivement la méme - valeur. Puis ,on calcule t, par la relation:

i I 1
Lm 2 te :-E—IH(B/b.A} |24 |

Le t ainsi determiné permet de calculer la fonction cineé-
m
tigue Y.pnr la relation suivante
; ; 0
5 €V ! (A-E).h .
=1 —-'-(—:'.T—' ]I =—.h =21 ———m—m——— l
g & c

O 0



i
o
o' d
|

i - O+ est la concentration initiale dans la phase solide,
déeterminée par épuisement complét ,
h - est l'hydromodule ,exprimé en m3/kg,

M © est la masse de la matiére végétale,exprimée en kg,

v . ept le volume du solvant, exprimé en m3
i

‘ |25

C A(1-b)

= s avec t - 2¢
5 .h 1 C. .h |, aveec tv 1 O |

S5i 1'on dispose des résultats expérimentaux obtenus
en raisant varier les paramétres comme la température,
fa vitesse d'agitation et le taux d'humidité de la phase
solide, on peut utiliser la relation 231 pour calculer I.
~i cette fonction X est la méme, on en deéduit son indeépen-
dance envers les paramétres precedents . La fonction cined-
tigue cune tois déterminée peut étre utiliséde pour retrou-
ver les relations du type O, et ce pour des paramdétres
variables comme ceux cités ci-dessus,a condition que 1'hyvdro-
module pour l'ensemble des éxpériences soit constant. Si
en plus des paramétres variables cités , 1l'hydromodule varie
d'une expérience a une autre, il est recommendé d'utiliser
la fonction standard(que nous définirons par la suite) pour

décrire la cinétique du processus .

j-3-2-fa fonction standard @ (4&1

iLa fonction standard ¢ est. la variation de la
concentration movenne du soluté dans le 5olide(60} en
fonction du temps,la concentration de ce méme solute dans
Lo phase liquidv{Cll étant constante .

Ce dernier point suppose un hvdromodule tres prand,

e tacon o e oque les variations de concentrat 1on dans 1



phase liquide lors de l'extraction puissent étre négligées.
La ronction standard peut étre determinée expé-

irimentalement 4 condition que le processus d'extraction soit
mendc jusqu'a l'équilibre et que le napport de la masse des
pores du solide contenant le soluté et le volume de la phase
[iquide:[@) soit treés inférieur a l'unité(EK(l). Ceci est une
conscquence logigue de la définition de 4),qui impose une
concentration constante de la phase liquide.

b -t M. E s

Y h (Y

Donc 4 est lnverscument proportionnelle 4 1'hvdromodule.,
! [ 3

e
~]

P ¢ est la porosité du solide (partie volumique des pores
remplis de solutd) o

L'expérience doit étre menée jusqu'a 1'équilibre
¢t une tols la concentration d'équilibre Ce déterminée,on

peut calculer  comme suitﬁ:

" Ce C(0) (28]
b=
C,-C
’ 3]
O C(O): est la concentration initiale du soluté dans

la phase liquide, en kg/kg.Dans notre cas,

o —Cvk est la concentration du soluté retenue dans

la phase solide ,a l'équilibre, en kg/kg.

] représente done le rapport de la concentratiorn
du solntdé extrait et de celle du soluté retenu dans la

phiase solide ,au moment de 1’équilibrc.8 est aussi appelé
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"Crricacite "L Cltest done un paramétre important dans 1l'opdération
vLitacLion en Genie Chimique o 11 détinit L'étfticacite dfuan
ctapge theorigue ,ou d'un appareil d'extraction ou de distilliation,

on antre appareil des opérations unitaires .

Théoriquement , la fonction&;peut étre obtenue
uniquement pour des solides ayant une forme réguliere et
en admettant plusieurs approximations .

Si la phase solide est constituée de p particules
dee tormes et de dimensions différentes ,a l'intérieur desquel-
les la variation de la concentration du soluté se fait par
transrert de matiere en régime non-stationnaire , il faudra
coerire posvstemes d'éguations différentielles pour décrire

o processus o Un a donc

) ) / .
o B U Ly Gy, (Foysb)o
L 20
I
TP A ( )
-\\[ I‘\ \ - i ( 2an - ,L
AN (R
aalw gy, ) =, oa = 4,2 L
Ces dquations sont. les équations de di Fiusion de

ia loi de lick appliguée a ce systeme de p particules,oun
x,v.7z: sont les coordonnées définissant la position

dans l'espace d'une particule,

Dv :coefficient de diffusion de Fick,
v :gradient de concentration,
C,; :concentration du soluté dans la phase solide,

en kg/kg,
h - coordonnée du point i dans le repere choisiln=x,v.z,
C :concentration du soluté dans la phase liquide,

en kg/kg,

I :le nombre des particules.
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5i on prend la concentration moyenne pour toutes les

particules et on la note :Cz,la solution du systéme
différentiel 29 sera
= * =
#7 C,—C2
(t)=——= [30]

Co-Cioy

La relation 30 exprime la fonction standard.

b calculant la transformée de Laplace des équations 20
ot 0, on obtient
. ;
Yoy ] 8 B & ok l_ {
i ( o4, 0,8 ) : b4 s ‘,. ( L \ t
i )
i \ Vol \
| s M s b VEm, 31
i .
' Bl g #
* D(‘ (._.........:..._ K(MAN‘—%‘) , K:Ctt’,
l:\ D n :

Lors d'une expérience , on suit la variation C](t},
¢t on obtient
C, =f,(t) ,£,(0)=C(0) 32|
In introduisant les concentrations relatives, les equations

3

2ot 30 deviennent

¢ ° \l-‘(x,y,z,t)

n_Cl ﬁ( ?’ t["\ :j A |33‘
o) R
Co=Cro)

4t Lranstormée de Laplace de l'equation 33 donne

t

Mi(x,y,z,s )= o\(‘{é(x,y-z,t) T
NmJ=£{GW)ﬂ



>i dq "equat i 2 i i
dans |'equation 29 | on Introduit les relations

et on les transforme par le

I3
33
S transformées de Laplace,
on pbtient

s M. = De. Vﬂl hx

2P
o P - K (.- N f35]
o vy IR 0 )

Les solutions des équations 31 et 35 sont alors

respec-
Livement

Hi(x,y,é,sj

Hi(x,y.z,s): Hj(x.y,z,s].S.N
n procédant i une double moyenne, on obtient
M =M .s.N ]30]

oo bilan de maticre pour la phase solide et Liguide,
pour une extraction en discontinu .est donnd jrave

I "eguation suivante

- (’t :(;]em ; "%{(:“ _(‘.2 ) | 371
ou :C est la concentration moyenne du soluté dans

la phase solide.

Fn introduisant les concentrations relatives 33.,cette

cquation devient

_"4 | 38|

~
i
+
5.
-1

La transformée de cette ﬁquutinn est

™~ ' {1 4
. B s




531 dans |'equation 29 , on introduit les relations 33
et on les transforme par les transformées de Laplace,

on pbtient

s M. = Df. Vd{lﬂ;

2P - e 135]
_D 1l - K{(h.-N
« ($2), =KL )

Les solutions des équations 31 et 35 sont alors respec-

tivement
Mi(x,y,z,s)

M;(x,y,z,s): M;(qu,z,s). S. N

n procdédant 4 une double moyenne, on obtient

Mo=M .5.N 130
Le bilan de matiére pour la phase solide et liquide,
pour une extraction en discontinu ,est donneé par
f'egunation suivante .
c, =C . (0) +g(c, -C 371
y =€y ¢ B(C, -C, ) 137
ou :C = est la concentration moyenne du soluté dans

la phase solide.

Fn introduisant les concentrations relatives 33,cette

cquation devient

G oe p ¢ =1 |38

La transformée de cette équation est

o e B N é; [ 39|
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A partir de ]1'equation 36 et de 39,il vient
- 2 Pl = %

- 1 ( A _ d) l41]
| = !"3 < -m

Lo transtormée inverse de

N =

|45 |

cette équation donne la fonct ion

standard recherchée
- K 4 =— \
._’/ =
poos X m (s) } 142
Cot.t.e méthode peut étre résumée par le schéma suivant

D:.’Jnne'aa, €X Pe’r. menlales

I'n conclusion ,nous pouvons dire que peu de travaux mention-

nent 1'otilisation (he#.Les quelques travaux publiés concernent

| "extrection des produits inorganiques ,pour lesquels la
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concentiation inicviale du soluté dans 1a phase solide est
bien connue ot le solvant extrait uniquement le solutd
desird

Recemment | les possibilités d'utilisation
de % oont etd dtudides pour des solides d'origine
vevetale, en Ploccurence l'extraction par 1'ether de
peterole des alguilles de pin et des feuilles de tabac.

L'interét de la fonction standard(¥réhidc
dans e fait gqu'elle permet le passage d'une courbe
de type (IJFft} expérimentale, 4 une autre G=f(t) pouvant
décrire le méme type de processus ,pour differents hydro-
modules:h;ou alors ,pour un méme hydromodule,mais des
procédes differents(discontinus,continus ,contre ou co-
courant.).Les resultats obtenus pouvant servir pour le calcul
tes réacteurs d'extraction.

A partir de \) et de I," yon peut trouver ('!(I.J.

~cion le schéma suivant

» rﬁ[()
|

i 1'on veut passer d'une courbe expérimentaleli
e anc e 20 0 dandra utiliser égalitdé suivante

MI = M, | 43|

)
=



P cqguattons 07 30 et 41, permettront alors de determiner N,

ot oon obtirendra

oy = 4 i A ;CLE 44

o & s = (-te, [45]

| {-Partic experimentale

[l t-Determination de la fonction standard ?

Dans cette étude ,nous avons voulu véritier les possi-
bititeés d'utilisation de la fonction standard dans le domaine
d'extraction des solides d'origine végétale. Nous nous sommes
thleresses dans ce paragraphe ,en particulier ,do cas de 'extra-
ction 4 differents hydromodules ,tous les autres paramétres du
procede tcomme le taux d'humidité de la plante ,la tempdérature.

o deore diagitat ion) etant constants.

[|-l-1-Protocole expérimental

En utilisant le dispositif expérimental présenté a
ia figure 3, nous avons éffectué trois éssais d'extraction ,en
fixant | 'hydromodule respectivement a 0,01 ,0,007 et 0,005 m3/kg.
Pour tous les éssais ,la température a été maintenue a(20+1)°C,
lee degrdé d'agitation a4 environ 200 tr/min, et la durée d'extraction
a 31 h . L'humidité de la plante ¢étant difficile a maintenir
constante .nous avons utilisé pour 1'éssai d'hvdromodule 0,01
in ¢chantillon de taux d'humidité de 12,57, et pour les deux
antres éssais des échantillonsde taux d'humidite 10 7. Pour
chacoan des ¢ssails , un échantillon représentatif a été utilisé.
Apres la mise en contact du solvant avec la plante, nous avons
procede o des prélévements.de 2,5 a4 § ml de solution (suivant
I 'dssai ) mesurdés avece précision |, a des intervalles de temps

Drcors o Les volumes a4 prélever  ont été fixés de maniere o ce
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Gue dla variation de 1'hydromodule n'éxcede pas 6 Z.Les inter-
valies des temps de prélévements ont éte plus courts au début
des extractions ,lorsque la vitesse de celles-ci était plus
grande

Nous avons choisi de suivre la cinetique d'extraction
par rapport 4 la concentration du constituant majoritaire de
ba concrete :la pipéritone, et nous avons procédé 4 un dosage
par spéctroscopie IR pour l'ensemble des échantillons prélevés.

Dlautre part ,afin de pouvoir estimer la concentration
maximale de pipéritone ,que le solvant estoen mesure d'extraire
de 1o plante . dans des conditions de température et de oy
d'huamidité precises (que nous mentionnerons dans la suite de
Lexpose par le terme "concentration initiale" . et que nous note-
rons O ) nous avons éffectué des éssais d'épuisement complet
de ta plante 4 20°°C, pour les deux taux d'humidité :10 7 et
t2.5 7.Le dispositif expérimental utilisé pour cela est repré-
senté Goda tigure 9. Un échantillon de la plante préalablement
pes¢ est introduit dans la colonne et mis en contact permanent
avee du o solvant frais. L'épuisement est considére complet
tersque l'indice de réfraction du solvant quittant la colonne
devient ¢gal 4 celui du solvant pur .La solution chargée de con-
crote est ensuite récupérée et le solvant évaporé sous vide. La
concrete obtenue est pesée et la concentration de pipéritone

est déterminée par spectroscopie IR.

. Lals

Fes résultats obtenus sont représentes dans le tablean o,

f=l-s=Calcul de la fonL‘LiUI]‘*

Sur la base des valeurs du tableau g . nous avons

e U~ courbes movennes C-f(t) ,pour les hydromodules 0,01



fanet ion . = e M ¢ st e
o dud ¢ LI | B
A Lo E =
“t . v { 7 - 1 " cdosand!? Ak EIL i - ¢ g B )
. - (‘:. cdosapd ‘1]1{\““_(;’.2 €. ke (li che «1,_0.'1(_‘.’“ I LI j dosag ')é\ [ 4 1o
IR . mo ml *o ko ftR.mz ml ka heg AT K. moe ml ko ko
0,08 10,71 0. %0 0,22 7,46 1.64 0,23 5.20 1.10
o 0,16 10,57 1.64 0,20 7.34 2,14 0, 2% 5:21 1,48
24 0,17 10,42 1,77 0,35 7:;23 2,54 0.46 5,14 2,35
0 0,10 10,20 2,00 0, 3K 7,12 2,71 0,49 5,07 2,423
45 0,10 10,14 1,04 0,43 7,00 3,02 i S
60 0,25 10,00 2,47 0,49 6,50 3,32 0,50 4,93 2,47
Qo o o o 0,350 0,77 3.40 0.72 4.0 1,45
! 0,25 a,71 P4 R 0,53 6,66 1,5% 0,060 4.7 1,31
i 0,31 G. 35 ¥ 0,53 6,54 .41 0. %6 4.7 4,00
£
L]
mirsement
GmI ] ¢ 1’ Y d«:" 4 Y hy
kg *
e Vo
* jEang (it e 5
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et 0,004 m3/kg(fig 11 et 12), et déterminé les équations
correspondantes ,qui sont de la forme :

C=A -B.e” 2%
Lio valeur de ka constante A a été prise égale a4 la concentration
de pipéritone dans la phase liquide a 1'équilibre :C_,qui est
i valeur de la tengente horizontale a la courbe,vers la fin de

P'¢ssai. Les dauations trouvées popur ces deux éssais s'éerivent

. 5 Q ; -0,0300 .1 ‘
(‘0})&"0 01° 2,80 -2,40.¢ 46|
. -0,05§2 .t |

£ 485 B A P

ldkLn,ong 8,42 -3,23.¢ 147 |

Lic comparaison des valeurs expérimentales et celles cal-
culces par ces deux derniéres équations est représentée 4 la
figure 13. Un constate que les équations proposées représen-
tent assez correctement la variation de la concentration en
pipc¢ritone dans la phase liquide en fonction du temps.

Les valeurs de C_ et C, étant déterminées expérimenta-
lement ,nous avons calculé le paramétre P par la relation 28
et nous avons obtenu :

Bo 01°2:295 et g o0s=3,563.
n ntilisant la procédure de calcul de ¢,éxposée dans le
paragraphe |-3-2 nous avons calculé la fonction standard
pour les deax hvdromodules choisis. On a obtenu les équa-
tions suivantos

~0,0123.
1,003 -0,995.e V0123t 48|

40,01;

) | 0 gar .-0,0126.¢t _
{ 0,00811004 -0,991 ¢ |49 |

Ces ¢quations sont représentées graphiquement sur la figure 14,

Le fait que les deux courbes coincident ,montre que la
fonction standard est indépendante de 1'hydromodule. Ainsi

It

Li fonction standard pour 1l'extraction de 1'Artémisia judaica L.
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par 1'éther de pétrole est donnée par 1'équation

-0,0125.t

@ 1,004 -0,973.¢ |50

Les coefficients de cette équation sont les moyennes
arithmétiques de ceux des équations 48 et 49. .
La fonction standard b peut étre utilisée pour deter-

miner la relation C=f(t),pour un hydromodule quelconque. Pour

cela , il y a deux facons de procéder

1-5i 1'on dispose des données Ce etC,, on peut calculer
Lee paramétre P et ensuite déterminer C=f(t) suiv. it la méthode
du paragraphe |-3-2

2-51 l'on ne dispose pas des données CP et C, ,p peut
¢tre calculé a partir de la relation p.hzconst,qui est valable

pour les mémes conditions opératoires,éxcepté 1'hydromodule.

Nous avons tenté d'utiliser la fonction standard pour
retrouver C=f(t), pour 1l'hydromodule 0,007,par les deux"

miéthodes décrites ci-dessus .

| | -1-4-Determination de C=f(t) a partir de la fonction standard

||-1-4-1-Cas ou les données C et C, sont connues

A partir des valeurs éxpérimentales obtenues pour
| 'hydromodule 0,007 (tableau6 },nous avons determiné 1l'équation

suivante

I3 x ¢ 5 - -0,054.¢
0" (0,00?_3,44 3,06.e
Ceite derniére équation est représentée graphiguement sur la

| 51|

t 1o

ure 15, Les concentrations de pipéritone Ce et C, deler-
minces expérimentalement sont

C.=3,43. 10°° kg/kg et C,=4,38. 10

Dans ce cas: P:———EE— =3,6105.

C,-CB

-3 kg/kg.
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En utilisant cette derniére valeur de Pet'la'rélation 50 et
en suivant la procédure décrite au paragraphe |-3-2 ,on
obtient pour C=f(t) 1l'équation suivante:

e-0,0522.t

|c5ﬁ Co 007=3,44 =3,00. 52|

Pour comparer les équations 51 et52,nous avons calculd

I "¢rreur relative sur leurs coefficients

DA 2 3_}4‘-3’44 =2 0 %

3,44
3,06-3,00
DB = 3706 1,96 %
0,0540-0,0522
Da = = 3’33 %
0,0540

Les faibles écarts entre les coefficients de 1'équation
determinée expérimentalement et celle trouvée a partir de la
fonct ion sbandard@,montrent bien que cette derniére représente
correctement 1'allure réelle de la courbe cinétique d'extraction

pour 1 'hydromodule 0,007.

Sur la figure 10, nous avons tracé¢ la courbe calculée
partir de 1'éguation 52 et placé les points expérimentaux.
Nous remarquons que cette équation est une bonne courbe moyenne
car |'erreur par rapport aux points expérimentaux est visible-

ment tres faible ,4 l'exception des trois premiers points pour
lesquels la concentration en pipéritone est faible et donc 1l'erreur

sur le dosage IR est assez importante.

| |-1-4-2-Cas ou les données C_etC, ne sont pas connues

'

Dans ce cas ,on estime la constante Ph pour les éssai:
qui ont servi a la détermination de(¥:
&x0,0l=0,023 et p-0,005=0,018.
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Un peut donc approximer:ﬁ.h =0,02.
Le paramétre P correspondant a l'hydromodule 0,007 est done
épal a 2,857.

A partir de #et de Pp,nous avons determiné » comme
précedemment ,1l'équation C=f(t) pour 1'hydromodule 0,007,
qui est :

-0,0446.t

45&60,007=3,36—2,99.e 53]

Pour comparer 1'équation trouvée expérimentalement
et celle calculée a partir del*,nous avons éstimé 1l'erreur
reclative sur les coefficients .Ainsi

DA=2,33% , DB=2,00% et Da=17,41%.

.

On constate que 1l'erreur sur les coefficients est plus
importante que celle trouvée dans le cas o les données Ce et
C, sont connues . Cependant , cette erreur reste acceptable.
Ce résultat était attendu ,car nous n'avons pas respecté l'une
des conditions éxigées pour l'utilisation de la tonction stan-
dard, en l'occurence le méme taux d'humidité de la plante.De
ce fait , la valeur B n'est pas rigoureusement constante.la

courbe calculée se situe alors légérement en dessous des points

expérimentaux ,mais son aklure suit de pres ces derniers (fig.17).

A la vue des résultats obtenus,nous pouvons affirmer
que la fonction standard 50,peut é&tre utilisée avec succes pour'
la détermination de la concentration en pipéritone dans la
phase liquide a l'instant t,lors de l'extraction de l'Artémisia
judaica L. par l'éther de pétrole pour n'importe quelle valeur
de 1 'hydromodule , a condition que les autres paramétres du
procédé soient constants.Il est a remarquer toutefois gu'une

légeére variation de 1'humidité de la plante,rend necessaire la
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connaissance des données Ce et C, .

La determination de la fonction standard(pprésente
|l "avantage important , qui consiste en la.diminpution du
nombre d'expériences a réaliser ,pour la mise en oeuvre d'un
procéddé d'extraction.
|

| |-2-Determination de la fonction cinétique X

4

Dans cette partie du travail, nous avons procdéddé i
i determination de la fonction cinétique,afin de vérifier
son indépendance  des conditions opératoires de l'extraction

tels que le taux d'humidité de la plante,et la température(§57).

[ 2-1-Protocole expérimental
[

Nous avons etffectudé tout d'abord trois ¢ssais d'estra-
ction,en utilisant pour chacun un ¢chantillon reprdéscentatil
de la plante de taux d'humidité différent,respectivement 12,5%,
107 et 4,75 % . Les autres paramétres ont ¢t¢ identiques pour

3
tous les éssais ,a savoir :un hydromodule de 0,007 m”/kg,une
température de 20°C ,une agitation de 200 tr/min et une durée
d'extraction de 3 h.

Des prélevements de volumes précis de la phasc liquide
ont ¢te Cffectués a des intervalles de temps bien précis. Le
dosage de la pipéritone par spectroscopie IR de 1'ensemble des
“chantillons prélevés, nous a permis de suivre la variation
de sa concentration dans la phase liquide au cours de 1'extraction.

D'autre part ,nous avons procdédé a l'extraction de
deux cehantillons de la plante,de taux d'humidité respectivement
IO et 4075 7, a4 la température de 40°C. L'hydromodule , le degrd
d'agitation ,la durée d'extraction et le protocole expdérimen-
tal (détant les mémes que précédement .,

Enfin ,en utilisant respectivement les dispositits
cxndrinentony des Figures 9 etl0 ,nous avons soumis 4 1'¢épui-

sement  complet a 20°C, des échantillons de la plante de taux
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d'"humidité 19,5 % ,12,5 % et 10 9 et a 40°C ,des échantillons
Gont le taux d'humidité o ét¢ de 10 9 et de 4,75 4. Le dosage
de la pipéritone par spéctroscopie IR des concréetes ainsi
obtenues,nous a permis la determination de C,,pour les taux

d'humidité et les températures sus-citées.

| |-2-2-Résultats et discussion

Les résultats des éssais éffectués sont regroupés
dans les tableaux 7 , 8 e. O

En utilisant les valeurs expérimentales obtenues
pour la concentration de pipéritone dans la phase liquide en
fonction du temps,pour différents taux d'humidité et tempéra-
tures ,nous avons tracé les courbes cinétiques moyennes reprdé-
sentées sur les figures :15,18,19,20,21.Nou5 remarquons une
particularité dans 1'allure des courbes des éssais d'extraction

’

clliectuds 4 10°C et &4 20¢°C pour un taux d'humidit¢ de 4,75
(Fig . »0,21,19) _En effet ,la disposition de- points exndri-
mentaux suggere deux palliers.A notre avis yle premicr pallicer
pourrait correspondre a l'extraction de la pipéritone (c¢'est i
dire de l'huile essentielle)contenue dans les poils sdécreteurs
superficiels de la plante. Ces derniers étant épuiscés ,on obser-
ve un ¢quilibre momentané dans la solution.Le deuxiome pallier
peut étre attribué a l'extraction de 1'huile essentielle conte-
nue dans les glandes endogénes de la plante,devenues alors acce-
ssibles . L'hypothése avancée s'applique aussi aux droites

représentées a la figure 22 donnant la variation de C_ en fonc-

(4]
tion du taux d'humidité Het de la température d'extraction.
D'apreés cette derniére figure ,nous constatons que pour les

humidités faibles et jusqu'y environ 10,5 Z,1'épuisement complet



m.n tation de la concentration en pipiritone dans la phase liquide en tonct jon

temps. et du taux d'humidicé an cours de 1'extract ion de la concrite 4 200,
I 12,50 A, Oy R -
; C dosagelh.107m" K C.10°2E ¢ dosage k. lt“.n‘;: (.10?}kg C dosape hoto .m e 107
t.min. = reel F kg u — S oL (L
IK.mg ml IR,mg ml] reel kLo kg JTR.mo ml reel kg
5 0L 1o 7545 1,42 0,22 740 1.64 0,12 7 43 0,80
10 0.25 7.36 1,584 0,20 7 .34 2.14 0.10 7.6 1,40
D —mes —— p— 0,25 7,29 1,82
20 0. 30 7,27 2,84 0,35 7.23 2,54 0,29 7.21 2,09
30 0. 41 7,18 2,94 0,38 7412 2,71 0 34 7,14 2,44
423 o ) . o L 0,42 7,07 2,07
45 (.42 7,00 2,98 0,43 7,00 3,02 - T .
50 I B 0,40 7,00 2,50
60 0.45% 7.00 3,33 0,40 0. xu By 32 0,49 6.03 3,40
- s = e _— _— — —_— 0.5 6.86 3,50
aQ 047 6,01 3,25 0,50 6.77 1,40 0.355 0,790 3,50
120 Frad 7 6,82 3 ] 0,523 H.66 3.55 0,66 6,71 4.44
I50 0.43 6.73 2,59 0. 53 0.55 1.42% 0,6 6.64 4.5
- 240 gL 50 6,64 1,32 — SIS == =




Variation de la concentration de pipéritone dans la phase liquide
U temps et du taux d'humidit 6 au cours de l'extraction de la concrete
- 1000 4,75
4 ‘K 3 LS &) -
t.min C dosage h{IO;m b .10 iE [ dosage hﬁgg!m kef .10 kg'kg
IR, mg ml ree kg TR, mg ‘ml
> 0,19 7,46 1,42 0,35 7.43 2,57
10 0,23 7,39 1,70 0,32 7,32 2,39
Lo 0,39 7,25 2,86
20 0,231 7531 2524 0,43 718 111
A =
e 9,33 7,24 2,3 0,548 7,11 3,43
40 S _ 0,54 7,04 3,77
45 0,236 Pard 7 2,58 * -
e 0,57 6,07 3,90
60 0pid 2 74510 1,98 0,58 6.%0 3.98
75 0, 5! 6,82 3,94
a0 0.40 7,03 1.44 0.50 6,75 1.97
120 0.55 6,06 1,82 0.65 6H.6% 4.37
150 0.0 6. =0 A.30 0.71 6H.601 4,71
210 0,74 634 4.%4

a

en fonction

40°C.

...‘78_
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' tableau 0 :Variation de C\'en fonction du taux d'humidité de la plante
et de la température d'extraction
H ,%
19,50 12,50 10,00 4,75
T,°C
20 3,01 4,06 4,38 Fee s
40 — 4,44 5,85

..58_



-
+

100 150 200
t.min.

0

7 .T=20"C).

fig 15 :Variation de la conceniration de pipéritone dans la phase ligquide
temps (12,50 7

en fonction du

98



10 ke kg

_‘JI
|

4t
+*
+
+
3" +
+
2 %
:
1
0 ; "
50 100 150 200
t,min.

fig 10 . Variation de la concentration de pipéritonc dans la phase liquide en

tonction du temps ( H-4,75 7 ,T=20"C ).



C.10".kg kg

5Q 100 150 & adn 200

Variation de la concentration de pipéritone dans la phase

fig 20 :
liquide en fonction du temps ( H=10,007 ,T=40°C).

KRR



€.10" kg kg

fig 21

Variation

liquide

de la - concentmation de pipéritone dans la phase

en fonction du temps (H=4,75 %, T-40°C).

- AQ



te

1- T=20%
2. T=40%

e

T

Variation de la concentration initiale de

pinéritone en fonction

L

de

la température.

du

taux d'humidit ¢



4 40°C,donne un rendement neilleur en pipéritone que celui

i 20v°C.Cependant, pour une humidité supérieure a 10,5 %,1le
rendement n'est pas amélioré avec 1'élévation de la tempeée-
rature .11 serait donc profitable de travailler a 40°C,pour
les humidités inférieums a 10,5 7 et a 20°C,pour les humidi-
{¢s supérieurss a cette valeur. De plus, nous constatons que
lorsque L'humidité diminue ,le rendement en pipéritone pour

| "¢puisement complet, augmente d'autant plus vite que la tem-
pérature est plus grande dans l'intervalle 20-40°C.Cec1 est
montr¢ par la pente la plus raide pour la droite a 40°C. Ceci
nous conduit a conclure qu'en combinant des conditions de tem-
pérature avoisinant 40°C et une humidité de la plante inférieure

i 10,5 %,nous obtenons un rendement nettement meilleur.

| |-2-3-Détermination des équations C:f(t),tczf(H)et ¥ =£(t)

Pour chacune des courbes,représentées sur les
{igures 15 18 19, 20et21,nous avons établis ,a partir des
résultats expérimentaux ,des équations du type :C:A—B.e_a't.
Les paramétres t et‘e a 1'équilibre ,dans chaque cas,ont éteé
caleulés a partir des équations 24 en prenant b=10_3.

.5 résultats obtenus sont regroupés dans le
tableau L0 -

A la figure 23 est représentée graphiquement La
relation b (1) établie expérimentalement. Cette courbe peul
Ctre utilisée pour la determination du temps d'equilibre,connatis-
sant le taux d'humidité de la plante et prévoir donc la durée
d'extraction

A partir des temps d'équilibre,des équations C=f(t),

‘tableau 10) e. cdes valeurs de C,(tableau 9 ),nous avons
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anleau 100 ot ¢l dquations oxplim la-variation de la concentrat 1on
€ &
dans la phase liquide en tonction du toemps pous diftérents taos d ' hamiditd
de la plante
taux equat ion de la courbe cxpérimen- !
( . o t,. .min o
d'humidité Jtale . ( s X{(J =
H, 7 )
. B T Ll R p=
20 12,50 C=3.20 -3,00.¢ X7,00 0,212
o o -0.054.t _ . '
20 10,00 C-3.44 -3.006.¢ 125.75 0.215 &
| o)
I
-0.03%2 ¢t 180,70 022
20 4.75 C=4,00 -3,0>.¢ 7 4
i R 0.0 7.t - .
40 10.00 ( 2.50-3,40.¢ >4 125.75 0,213
o . -0,0372.t : ,
40 4.75 C=4.60 -3.%0.¢ > 150,70 0.214
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tig 23 :Représentation graphique de la relation entre
le temps d'equilibre et le taux d'humidilé de
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calculé pour chacun des éssais éffectué¢ a 20°C,les valeurs
de t et de ¥ a partir des équations 24 et 25 . En plagant
ces points  sur un méme graphe | =f(t) (fig 24),nous consta-
tons que l'ensemble decs points déssinent une méme courbe,
qui peut étre éxpriméi par l'équation :

Y =0,213 + 0,787.e‘6’89‘t 541

L'¢équation 54 est la fonction cinétiquvb{de
| "extraction de l'Artémisia judaica L. par 1'éther de pé-
trole . Les résultats de cette étude montrent que cette
‘onction est indépendante du taux d'humidité H de la plante.

Pour vérifier l'invariance dvnxen tonction de la te
pérature, nous avons calculé de la méme fagon les points

Y (1), pour les éssais éffectués a 40°C. bn plagant ces
points sur un graphe représentant l'équation 54, on constate
que l'allure de ¥ determinée a 40°C, se confond avec celle
obtenue i 20°C (fig.25). Ceci confirme que la fonction ciné-
tique ne dépend pas de la température d'extraection.

Pour l'ensemble des éssais éffectués, nous avons
calculé C=f(t), a partir de Y et comparé ces équations avec
celles établies a partir des résultats expérimentaux et
nous avons ¢stime 1'écart relatif pour chacun des coefficients
(tableau 11).Nous avons constaté que cet écart relatif est
Faible.Done ceséquatians C=f (t)représentent bien les allures
capérimentalas ., Nous pouvons maintenant affirmer que si
| "o disposc des relations {=f(€J et teff(HJ,nOUh pourons
etrouver 1'équation C=f(t) pour n'importe quelles valeurs

d'humidite de la plante et de températures d'extraction.
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Au cours de ce travail, nous avons procédé a
l'extraction de la concreéete de 1l'Artémisia judaica L. par
l'"éther de pétrole et étudié 1'influence du taux d'humi-
dité¢ de la plante,de la température d'extraction et de
Il 'agitation ,sur le rendement en concréte. Les résultats
cxperimentaux ont montré que la diminution du taux d'hu-
midité,l1'élevation de la température et 1'agitation amé-
liorent le rendement en concrete.

L'analyse qualitative par spectroscopie infra-
rouge et par chromatographie en phase gazeuse a permis de
constater la similitude de la composition de la partie vola-
tile de la concrete et celle de 1'huile essentielle et d'iden-
titier la pipéritone comme étant leur constituant majeur.

En utilisant les possibilités qu'offre la
spe roscople infra-rouge pour le dosage des cétones dans
un mélange, nous avons mis au point une méthode de dosage
pour la pipéritone contenue dans la concréte de 1'Artémisia
Judaica L.. Ceci nous a permis de suivre 1'évolution de la
concentration de la pipéritone dans la phase liquide en
fonction du temps au cours de 1l'extraction et d'entamer
I "¢tude cindétique de cette extraction .

Afin de décrire le transfert de matiere solide-
liquide ,nous avons determiné deux des fonctions utilisées
jusqu'a present lors de 1l'extraction de solides d'origine
min¢rale : la fonction standard et la fonction cinétique et
testé la possibilité de leur application dans le cas de

| "extraction par solvant de solides d'origine végétale.



Nows avons conktaté que la fonction standard,
determinée pour un taux d'humidité de la plante constant,
permet de retrouver,avec une preécision suffisante la
relation cinétique C=f(t), pour n'importe quelle valeur de
|l "hydromodule.

Concernant la foenction cinétique, nous avons
prouvé son invariance vis-a-vis de la température d'ex-
traction et du taux d'humidité de la plante . Nous avons
mont ré en outre , la possibilité d'établir les relations
cin¢tiques C =f(t), quelques soient les valeurs de la
température d'extraction et du taux d'humidite de la plan-
t¢ . a condition que pour un hydromodule donné , la tonction
cindétique 8oi1it connue.

Les résultats de |'étude cinétique nous ont permis
de mettre en évidence, que la fonction standard et la fonction
¢inétique ,peuvent étre utilisées avec succes dans le domaine
de l'extraction des solides d'origine végétale. La determina-
tion de ces fonctions offre la possibilité de réduire le nom-
bre d'éssais lors des études préliminaires en vue de la mise
en oeuvre de l'extraction solide-liquide. Par ailleurs, ces
deux tonctions permettent le calcul d'une troisieme fonction:
la fonction caractéristique ,qui donne directement accés au
calcul des réacteurs d'extraction .Ceci pourait faire 1'objet

de travaux ultérieurs.
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P e  taire, il faut se munir de |*appareil e DEAN &

AR e rtactif uytilise est le xy léne ou le tolueéene. N-ojiia
pte il Je la maniere suivante:

Uuns un ballon de 500 millilitres, nous introduisons 20 a 30
Bl > th,Qlgramme’ de matiere végétale. Nous versons ensulte
Liviimiliitlitres Jde xyléne dans le ballon, que nous surmontons d'un
Pt L ant munid d'un récipient gradué. Ensuite nous portons a3
Leflux (2 & 3 gouttes par seconde) jusqu’au moment ou le niveau

'wau teste constant et le solvant surnageant |'eau dans le
(scipilent Jevient limpide, a la fin de |'opération, nous
augmen !l uns le chauffage dans le but de récupérer toutes les
guuttes d'eau deposées sur les parois du reéfrigérant; apreés

fetrutdlissement le volume d'eau est noté et le taux d'humidite est

valculé par 1'expression:

£ - Vx0.998x 100

uu i1 1 represente le taux d’'humiditée (%)
V : represente |le volume d'eau (millilitres)
L : represente |a masse de matiére vegétale (grammes)
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T-20°C, H=10,00% , h-0,01 mS/kg.
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H=20,00% , h0,007 m3/kgL_T=20°C.
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H=10,00% h=0,007 mt”kg,T:mf’c.
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H-4,75%,h=0,07 m* kg , T=40*C.
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