2 U SPUNIVL b BN U [ SR |
REPUBLIQUE ALGERIENNFE DEMOCRATIQUE ET POPULAIRE ; 9 O

Ministére de 1'Enseignement Supérieur

ECOLE NATIONALE POLYTECHNIQUE

Département : Génie Chimique

[BIZLITTHE Syr

Mémoire de Fin d’Etudes

& CHENE
1 Influence du mode d’extraction
sur le rendement et la
composition des essences du
bois de cedre de I'Atlas Algérien

Proposé par : Etudié par : Dirigé par :
CWMme Decciche R. CHille Dapoun Y. CHlme Derciche

PROMOTION JUIN 1990



REPUBLIQUE ALGERTENNE DEMOCRATIQUE ET POPULAIRE

L_;‘“”""_"’““H 1a_.\_.l...:l._":_..” 8 _)l‘) 9

Ministére de 1'fnseignement Supérieur

ECOLE NATIONALE POLYTECHNIQUE

Département : Génie Chimique

Lt Soucdl by L,
BIBLIOTHEQUE — 1. .,

Ecoie Nationale Polytectnigue
Mémoire de Fin d‘Etudes

s " S

— THEME.

Influence du mode d’extraction
sur le rendement et la

~composition des essences du
bois de cédre de I'Atlas Algérien

Proposé par : Etudié par : Dirigé par :
CWime Leozriche R. CHfitte Dapaun Y. CWlme Dectiepe

PROMOTION JUIN 1990



ol el
BIBU{}THEQUE
B Ecala Rationaje Poiy

U N I |
- 4

——amnyl )
tecinique

ma tres chere mere

1a .me’.mui.rre de mon pere
mon ifrere

mes soeurs .

tous ceux qui me soudi chers.



= 3

el faaad Lb 0 Lu
BIBUOTHEQUE — i__:eal)
Ecale Nationale Polytechnique
L.Q""“ Eﬁiﬂ\ b::\_.'rj

Gl 5o oy A,.J‘,)\ s yehal)

MINISTERE DE L'ENSEIGNEMENT SUPERIEUR
ECOLE NATIONALE POLYTECHNIQUE
DEPARTENENT DE GENIE CHIMIGUE

du'.‘\ \Aasb__ N dass a0 b::’“*’

Eleve [ngenieur ; Me''= Y DAHOUN (..}}'3‘.4“'."':” P Guoraa)) wsall)
Promateur . M= R, DERRICHE (-;‘.‘:_‘\f; suaall (Lzgal

! (g2l

B duad, @s i dwls Ao g WPIRY- Ty
sla) = 20 B.Ln\y_ Loale Ouax, S,oM s_maw

‘)3“‘9 A& 279 2 '&—’J‘l_j
Ao \e S ..>§ ‘4}'-“’}_9..» {3 dun\..u P O M Q= )
I)I;"‘!!'ul:’

Le pr

esent travail consiste en une etude quantitative ot
Juailtative des essences de bois de cédre de 1'Atlas obtenues
par  divers modes d'extraction a savoir 1'entrainement & la
vapeur d'eau, 1'hydrodistillation et 1'extraction par solvants
voiatiis

L'analyse des extraits obtenus a ete raite par chromatographie

en phase gazeuse

ABSTRACT
This work is a quantitaive and a qualitative study of the

essential il or the Atlas cedar several ways of extraction.

fhat 1is to say . steam distillation, hkydrodistillation and

extraction using volatiles solvents.

lhe analysis of the extracted composents has been done by gas

chrcomatography
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DFST MOILSS —

Il nous apparait souhaitable de définir avec precision

certainse termes que 1l'on retrouvera dans 1' expose

Aatiseptique i previent ou arrete les intecticons
Balsamique : gqui a les proprietés du baume
Dextrogyre i qui fait tourner a droite le plan de

plarisation de la lumniere

LDiuretique : ravorise l'excretion urinaire

Fndogéeéne ¢ & trouvant & l'interieur des organé& du
vegetlal

Levogyre i qui fait tourner a gauche le plan de

polarisation de la lumiere
Xerophile i se dit d'une plante zdaptee aux climats

secs.
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A l'aube de 1'humaniteé, 1'bhomme cueillait trés certainement
des fleurs pour conserver avec lui les parfums qu'il trouvait

dans la nature et qu'il jugeait agreéables

L'origine des parfums est a base d'huiles essentielles qui
se definissent comme étant des mélanges complexes de divers

composes organiques contenus dans les tissus végetaux .

Ainsi, afin de valoriser des resscurces vegétales nous
isolons leurs huiles essentielles dont 1'importance econcmiGue
est cousidérable, tant il est vrai qu'ea plus de leurs
utilisations dans les cosmétiques et les parfums, elles trouvent
des applications dans les domaines des industries alimentaires

et pharmaceutiques .

Evidemment ceci Dnpécessite 1'effort conjugue de diverses
competlences, parmi lesquelles celles de speécialistes en Genie

Chimique n'est certainement pas a negliger

Dans cette perspective, nous avons entirepris 1'extraction et
1'etude analytique des essences du bois de cedre de 1'Atlas

dlgerien

En effet, notre etude tentera d‘'approcher 1'influence des
deux procedés, les plus largement utilisés a savoir la
distiillation et |'extraction par solvants volatils sur e
rendement et la composition de 1'essence du bols de ce‘:dre} de

sorte que la premiere partie traitera l'entrainement a la vapeur



d'eau puis ['hydrodistiliation, la secoande s'interessera du
\

Processus d'extiraction par solvants volatils

(le n-hexane, 1'ether diéthylique et le dichloromeéthane).

Enfin, pour une meilleure valorisation du bois, une extraction

par le n—hexane a partir de la matiere végétale ayant déja subi

l’entrainement a la vapeur d'qau sera effectuéee el ce dans le

but d'extraire les éléments non volalils présenls encore dans le

bois .

La qualite des essences extraites sera évaluée en mesurant
d'une part leurs propriétés physico-chimiques et d'autre part,
en procédant a 1'analyse de leurs constituwants majeurs par

chromatographie en phase gazeuse .

~1 bis-



PARTIE
THEORIQUE



&« »

- MATIERE PREMIERE VEGETALE

LE CEDRE



I—1— INTRODUCTION :

" La qualité et la valeur commerciale d'une huile essentielle
dependent de nombreux tacteurs gqui ont une incidence, non
seulement sur la composition mais aussi sur le rendement. Ces

facteurs sont liés a ;

~ l'eéspece botanique : origine de la plante, son age, .

- conditions climatiques et géologiques : nature du sol,
situation geographique, ensoleillemsnt, pluviosite et
hygrometrie

- l'extraction : mecanique, hydrocdistillation ou par
solvant

Il est donc indispensable, avant de proceder a l'extraction,
de bien comnnaitre l'origine et la derinition wotanigque de la

plante .

I—2— CARACTERISTIQUES BOTANIQUES:

Cédre... ce nom seul fait réver les uns gui ont un jardin et
aussi les autres qui n'en ont pas !
Le cedre est un arbre résineux de pPremwiere  grandeur. Les
teuilles ; des aiguilles légeérement plquantes, sont isolees sur
les loungues pousses de croissance et groupées en rosette sur les
rameaux courts. Les cones, assez arrondis, se remarquent surtout
en ete lorsque avant de mirir, ils reveétent de tendres nuances

de vert L11].



Ce genre ne comprend que quatre

\

éspeces habitant les

montagnes de la région méditérranéene et [ 'Hymalaya occidentale

a savoir :- Cédrus Atlantica Manetti en Afrique du Nord;

- Cédrus Libani Barrel: au proche orient notamment

rencontré en Turquie, Syrie et au Liban ;

- Cédrus Breéevifolia Dode a4 Chypre;

- Cédrus Deéodora Loudon : dans 1l'Hymalaya. [21.

Afin d'avoir une idée sur la déscription botanique du cedre,

nous avons juge utile de presenter brievement les quatres

éspéces précitees

I-2-1 CEDRUS LIBANI [3,41

.
—— — —— —————————— —— ——

Cette éspece est bien connue du grand public par les

/
nombreuses déscriptions qui ont été faites des vestiges d

e

foréts

Le cédre de Liban a des feuilles aiglies atteignant 3 & 5,5

centimétres et ses cénes sont assez gros (8 a 10 centimetres)

I-2-1 CEDRUS BREVIFOLIA :

—— e — i ——— ——————— — —

I1 vit naturellement dans les montagnes de 1'ile de Chypre.

I1 n'est également qu'une variété du preécedent. I1 s'en

distingue cependant par des dimensions plus faibles dans toutes

ses parties et par une croissance plus lente. Il est rarement

cultive



I-2-3 CEDRUS DEOJDORA

——————————————————— —f—

Ires grand arbre, remarquable par ses feuilles longues de
3,95 a 5 centimetres, ses cénes sont assez gros (7 a 12
centimetres), souvent violacés avant maturité. 11 vit librement
dans d'inmenses foréts: Ce cedre va bien partout ou il se fait

pas trop troid, avec toutefois, une preference pour le Sud-Est,

Uuest frangais et la region des grands lacs italiens

I-2-4 CEDRUS ATLANTICA MANETTI

Le cedre de 1l'Atlas est un arbre essentiellement montagnard
de premiére grandeur, il peut atteindre 40 et weme 00U metres de
hauteur [51.

Le tronc est droit a écorce eécailleuse et de couleur
prisatre. Les feullles sont groupées au sommet de courts rameaux
en petits bouquets de 10 a; 30 aiguilles ayant un a deux

centimetres de long et vivent généralement trois ans

On eécrit partout, et on a raison de le faire, que le cedre
de 1'Atlas est xeropaile, qu'il est trés bien adapte a la
secheresse, mals il ne faut pas prétendre gu'il n'aime pas une
humidite atmospherique simplement moyenne : c'est l'exces de
cette humidite qu'il craint. Les sols meubles, calllouteuxn

profonds et permeables lul sont les plus favarables

" Le cedre de 1'Atlas se trouve a l1l'état naturel dans deux
pays du maghreb : 1l'Algerie et le Maroc, cependant il est absent

en Tunisie.



Le Maroc par rapport a 1'Algérie, en possede 1la plus grande
A

superficie 116.000 hectares des 145.000 hectarec de 1a surface

totale pour les deux pays.[8].

En Algerie le cedre de 1'Atlas se trouve a 1'éetat izole sur
les sommel=s des montagnes telles que les Aures, 1'Atlas Blidien,
le Djurdjura et Thenjet-El-Haad couvrant urnc superficie 4=

29.000 hectares répartie comme suit

- Djurdjura et Babors : 2,000 hectares.

-~ Chrea et Theniet-El-Haad: 2000 hectares. (71

Le point commun de toutes les cedraies algeriennes est
1'altitude, en effet dans tous les endroits ou on le trouve, le
cedre commence a apparaitre vers 1300-1400 metres.

A Chrea, on le trouve a l1l'état naturel entre 1200 et 1600 metres
d'altitude avec une surface terriere moyenne de 26,25 metres
carres par hectare et un volume sur pied moyen de 318,34 metres

cubes par hectare. [8].

I—3— USAGE DU BOIS DE CEDRE :

A l'instar des autres essences forestieres du pPays, le cedre
de l'Atlas est une richesse naturelle non négligeable

Il constitue une des belles curiosités naturelles de 1'Algérie



Le cedre par ses qualités diverses est considérée comme un
excellent bois d'oeuvre (par excellence le mellleur bois
d'oceuvre en Afrique du Nord). Grace a son imputréxibiliteé,  due a

l'essence qui 1l'impregne, le bois de cedre peut durer plusieurs

siecles. 6],

L'usage du bois de cedre est multiple, il est d'autant
meilleur pour la construction des armoires que saon  odeur
aromatique et son amdrture qui se communiguent & tout ce qu'on Y
renferme empeéchent les insectes de ne jamais y depaoser leurs
oeufs. Aussi un certain nombre de produits sont tires du bois de
cedre tels que les goudrons et une essence emplayee en pharmacie

et en parfumerie.[9].

I—4— LOCALISATION DE L 'HUILE
ESSENTIELLE

DANS LE CEDRE -

Les especes vegetales de la famille du cedre possedent des
Canaux contenant 1l'huile essentielle dont les parois sont
formees de cellules a secretion. Ces canaux sont entourées d'une
couche de cellules wortes, lesquelles evitent leur
applatissement.

Dans les racines et le tronc cette couche est mince mais
dure. Les canaux forment un réseau infini dans le tronc et dans
les racines; tandis que dans les feuilles (aiguilles) ils ne
sont pas nowmbreux et sont disposés sur la longueur de la

feuille.[10]
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Ir—1— INTRODUCTION

A\

Nous ne possedons aucun temoignage sur 1'invention du
premier procede d'elaboration du partum: c'est un sort commun a
tous les procedes techmniques gqui sont a l'origine de notre
civilisation. Les etapes de la éreatiun de l'industrie du parium
fufent parcourues lenpement. La premiére manipulation 1tut. le
fait des thérapeutes, ils utiliserent les ressources immediates
de la nature, puls au fur et a mesure gue 1'eéxperience se
developpa, se dégagea l'industrie deja profane des ardmataires;

ceux-ci etablirent les premieres Iformes et contribuerent aux

Conalssances qui ont achemine vers les techniques des
partumeurs, appliquees aux herbes et aux fleurs et qui se
cantonneront sous un climat et sur un territoire

favorables.[ 11].

Cependant, grace a la chimie mwoderne, Les methodes
d'extraction des principes ocdorants des natieres veéegeéetalies ont
considerablement progresse. Selon les techniques wutilisees,
1'extraction permet d'obtenir des huilzs essentielles, des
cuncretes, des absolues, des pommades, ces resinoides ou des

infusions. [ 12].

II—2— PROCEDESD® EXTRACTION :

Nous allons considérer tour a tour les procedes d'extraction
les plus utilises a savoir

- L'expression

o extraction par solvant tixe (maceration et enfleurage..

- La distillation

= exlraction par solvants volatils.

-7



= extraction au dioxyde de carbaone

- L'extraction au Forane 113.

II-2-1- EXFPRESSION 131 ;

Ce procede ne s'emploie que pour les eécorces fraiches treés
riches en essence cwmme‘les ecorces d'oranger et de citron
La matiere premiere est fortement pressee, a froid, dans des
sacs solides, au moyen des presses hydrauliques ou bien a nu
dans des presses specialement amenages .
Les essences ainsl extraites, renferment en méme temps une
certaine quantité d'eau dont il faut les débarasser, cette
separation se fait d'elle méme jusqu'a un certain point par

decantation

Les solvants fixes utilises sont principalement les matiéres
grasses, l'exlraction peut se faire soit & chaud par maceration
01l a 1ruid par enilaurage,' ce Lype d'exlraction interesse

particulierement les 1fleurs.

II-2-2—-1—- BNFLEURAGE :{12]

Il permet la recuperation des produits odorants de certaines
fleurs tres Iragiles‘et consiste en une extraction a froid par
contact sans immersion en utilisant des corps gras.

Les tleurs sont delicatement deposees une & une sur des plagues

de verre recouvertes de graisse.



La Bralsse est recueillie, ensuite fondue au bain-nmarie,
A\

decantee et enfin filtrée. Aprés refroidissement, une ponmade

qui restitue tidelement 1'odeur de la fleure est obtenue

II-2-2-2- MACERATION :[ 131

A l'inverse de l'enfleurage ou l'extraction s'effectuait a
temperature ambiante, la macération utilise les menes graisses
wais & chaud, ce qui a pour effet d'augmenter leur pouvoir
absaorbant
En effet les fleurs & épuiser sont introduites dans la matiere
grasse tondue vers 50-70°C, puis on remue constamment. On laisse
en contact 12 a 48 heures. La pommade est décantée de 1'eau de
vegetation apportee par 1les fleurs. Les fleurs ¢puisees,
lwpregnees de matiere grasse sont passees a la presse ou

Lraitées par un disolvant volatil

II-2-3- DISTILLATION ;

La distillation est un processus de separation des
constituants d'un melange qui est base sur la ditférence de leur
volatilite ou de leur tension de vapeur
La distillation a la vapeur est une techrique dans laquellie la

vapeur d'eau est en contact avec le melange a distiller.( i4d].

Il est communement assure que la vapeur penetre les tissus

de la plante et vaporise toutes les substances volatiles

Une terminologie a été developpee, pour distinguer trois
types de distillation :
- Hydrodistillation ou distillation a 1'eau

...-..9_.



- Entrainement a la vapeur d'eau
A

- Distillation nixte: hydrodistillation couplee a

l'entrainement a la vapeur d'eau .[15],

I1-2-3-1— DISTILLATION A L'EAU :[16]

La matiere végetalé a distiller est en contact direct avec
1'eau bouillante. Elle peut flotter sur 1'eau ou etre
completement immergee selon sa densite et la quantite a traiter.
La vapeur formee au sein de 1l'eau bouillante entraine les

constituants de 1'huile essentielle.

1I-2-3-2— ENTRAINEMENT A LA VAFPEUR D'EAU :

Elabore par 1le medecin et philosophe Advicenne (980~
1037),[161, 1'entrainement a la vapeur d'eau est un procede
industriel base sur le fait que la plupart des composes odorants
contenus dans les végetaux sont susceptibles d'étre entraines
par la vapeur d'eau du fait de leur point d'ebullition
relativement bas, pour ce faire, la plante ou organe de la
plante est depose sur une grille placée a une certaine distance

du tond de l'appareil distillatoire. Le volume ainsi delimite

est. exenpt d'eau. Traversant la matiere vegetale, la wvapeur
d'eau produite par un genérateur de vapeur, entraine les
principes wvoltils qui sont, aprés condensation, separes du

distillat par decantation.[17]



11-2-3-3—- DISTILLATION NMIXTE [16]:

5

Dans ce cas de distillation, la matiere vegetale n'est pas
en contact direct avec l'eau de 1'appareil distillatoire mais
plutét avec de la vapeur, cette derniere produite par une
generatrice externe traverse l'eau afin de la chaufter et arrive
au niveau de la charge .

Cependant un certain nombre d'inconvénients sont lies a
cette technique d'extraction. En effet

- la perte d'eléments volatils est importante au niveau du

decanteur tonctionnant a l'air libre;

- les constituants hydrosolubles qui sont presents en

quantite tres inmportante dans les essences ne

n

ont
recuperables que par extraction des condensats grace a un
solvant organique ;

- la haute temperature de tonctionnement comprise entre 100
et 120°C entrainent, en plus des pheénomenes d'hydrolyse, la
déstruction d'un grand nombre de produits, la modification
de beaucoup d'autres et la production de nombreuses
artetactes qui finissent par étre considérees comme des

constituants standards des hulles essentilles.l 1l&]1.

II-2~-4- EXTRACTION FPAR SOLVANTS VDLATILb 3

C'est le procede d'usage pour l'extraction des concretes,
esinoides et absolues, Il consiste a épuiser la matiére
vegetale au moyen d'un solvant, dans la plupart des cas a la
temperature ambiante . Le solvant charge, appele miscilla est

ensuite recupere par distillation



Lg& concretes, produlites de l'extraction, sont obtenues au
moyen de solvants organiques tels que 1'hexane, le benzene,
l'ether de pertrole...Autres que les substances ardmatigues,
celles-ci contiennent également de la cire el des colorants
naturels c¢'est pourquoi que dans la plupart des cas, elles
subissent plusieurs lavages a l'alcool (95 %’ et & basses
températures afin d'eliginer la cire et se transforment ainsi en

absolues. L 191]1.

11-2-4—-1— FACTEURS A CONSIDERER POUR LA NISE EN OUEUVRE

DE L'BEXTRACTION DES CUNCRETES

Plusieurs fracteurs influengant 1'extraction par solvant
doivent etre pris en consideération pour la mise en oeuvre du
procede. [ 201, Parmi. les plus importants concernant La
production de la concrete figure

a) La pature de la matiere premiéere :[21]

La composition de la matiere vegetale peut varier en
fonction du 1lieu et de la periocde de vegétation, les
recoltes, le stockage et, de ce tait, un certain nombre de
mesures doit etre envisage - pour assurer la qualite

constante de l'extrait.



b’ La mature du solvant :

De toute évidence, le solvant doit extraire aisement
l'ensenble des constituants odorants (selectivite,
penétratiun cellulaire) il doit étre chimiquement inerte a
l'egard du partum et de l'appareillage, étre peu alterable
et ne renferme qu'un minimum d'impuretes nuisibles. 11
serait en outre souhaitable qu'il soif inintlammable et ne

soit pas toxique.[22].

Aussi, l'usage du solvant doit étre eéeconomique et on
est de ce fait conduit a considérer son prix d'achat, le
cout de la distillation, les pertes en particulier au sujet
du traitement des vegetaux dans lequel on utilise une torte

proportion de solvant compte tenu du rendement en extrait

En tait, il n'existe pas de solvant avec lequel toute
ces exigences soient satisfaites, auss. le choix du solvant
repose t-il sur la consideration d'avantages d'importance
majeure et sur l'empirisme. Cependant, on peut
perréctianner la recupération du solvant, seléctionner des
materiaux d'appareillages inertes, él:iminer les impuretes
nuisibles, ameéliorer la sécurite vis a vis des dangérs

d'incendie, d'explosion, d'intoxication.(11].

c?) La durée de 1'extraction :{231

Etant donne que le solvant est en mesure d'extraire
non seulement le produit désire mais aussi des matieres
etrangeres, 1il convient d'arréter 1'extraction a un moment

donne pour obtenir un produit de meilleure qualite.



La duree de l'extraction a envisager est alors un compromis

entre le rendement et la qualite de 1'huile.

d) La temperature ;

La temperature eleyée lavorise generalement la
solubilite de certains constituants de la maticre vegeltale
mwais dans plusieurs cas, elle provogue la tormation, au
cours de l'extraction de produits secondaires souvent

indesirables.

e) Le degre de division de la matiere vegetale :

Il est generalement admis que le transtert de la
matiere a extraire est favorisée lorsque la surtface
d'échange entre le solvant et le veégetal est grande; et
_dans le cas de l'extraction solide-liquide, la division,

voire le broyage du solide est d'usage.[24]1.

Cependant, pour l'extraction des concretes, il est
important de saveoir ou se situent les depots d'huile
essentielle, avant d'envisager une division de la matiere

vegetale. Cetle derniere est recommandée pour l'extraction

des vegetaux dont les dépots sont esndogénes, car elle
perumet au solvant de les atteindre rapidement (cas de
cedre’). Far contre pour les vegetaux & dépots exogenes, un

decoupage tres rin ou broyvage sont a eviter car ils

provoquent la perte de 1'huile essentielle.l 10].



) L'hydromodule [23]

Ce terme est utilise pour definir le rapport entre la
masse de la matiere vegetale et le volume du solvant

87 Les extractions successives (lavages)[25]

Apres un premier contact entre la matiere vegetale et
le solvant pendant un temps partois limite, ce dernier
n'arrive pas a extraire la totalite des produits
dramatique5 et, d'autre part, une partie de la miscella
(solvaunt charge) est retenue par la matiere vegetale. FPour
remedier a ceci, la matiere vegetale est traitee a nouveau

par le solvant frais

11-2-4-2 MECANISME DE L'EXTRACTION PAR SOLVANT DES PLANTES

L'extraction des matieres vegetales par solvant pour obtenir
~
des produits aromatiques est un processus assez complexe, base

sur le pheunomene du transfert de matiere.

Dans une forme simplifiée, ce processus peul étre résune en
trois etapes

=~ penetration du solvant dans le tissu vegetal;

dissolution des substances s'y Lrouvant,
- transtert de la matiére extraite de la surtface du vegetal ver:

le sulvanl non sature.l[20]

En etudiant en detail l'extraction par solvant des matieres
oleagineuses, Angeledis & Coll L[26] decrlvent le mecanisme de

l'extraction comme suit



- La premiere phase comprend la dissolution de l1'huile
\

situee a la surface et son voisinage immediat par le

solvant.

— La seconde phase est controlée pour la diffusion de
l'huile de l'intérieur des pores, lesquels entre temps ont
ete remplis par le,solvant; Pendant cette phase la vitesse
d'entree du solvant dans les pores est plus grande que la
vitesse de diffusion et la quantité de 1'huile extraite

depend de cette derniere

- La troisieme phase consiste en -~ un ecoulement du
solvant contenu dans les éspaces vides restant des pores
capillaires. Leurs dimensions étant tres petites, la
vitesse d'ecoulement est trés lente et c'est elle qui

controle la vitesse de cette phase et non la dittusion

Ce mecanisme est parfaitement valable a notre avis pour
l'extraction de la concrete & condition de tenir compte de
l'endroit ou sont situees les cellules seéecréetrices de 1'huile

essentielle.

La preparation d'un extrait qui comporte le contact d'un
vegetal avec un solvant et la distillation du solvant parfune
donne toujours un reéesultat. Mais c'est la fin qui est delicate,
la 1tin de l'elimination du solvant, le moment ou il faut en
separer les derniéres traces sans entrainer des composants du
partfum el on sait bien que la perte des matiéres arﬁmatiques les
plus volatiles fait disparaitre la finesse et la fraicheur que

le vegetal frais e€tait en mesure d'exprimer [27].



Pour contourner ces difficultes, un nouveau procede
\
d'extraction risque de s'imposer dans les annees a venir, il

s'agit de 1'extraction au dioxyde de carbone <(C0Oz) dont le

principe est résume par le paragraphe suivant

-——-—————_——.—-...—————-_———_-...—-————-—.-————-_.——.—...-—-——.—.—

Le dioxyde de carbdne posseéde une originalite qui lui donne
une dimension particuliere. Il est le seul quli soit considere
comme non toxique et dont les extraits naturels ne pourront pas

elre respectés de contenir des impuretes d'origine chimique.(z7]

-L'extraction au dioxyde de carbone peut s'eriectuer de deux
manieres, soit au CO: liquide soit encore au CO.: supercritique
Tepresentant un etat intermediaire entre 1'etat ligquide et
1'etat gazeux dans des intervalles définis de preasion.et de
temperature.

En effet, la premiere citee convient bien aux substances
volatiles des matieres vegétales et produits naturels.(28,26].
Wuaunt. & la seconde, elle interesse en particulicr les composes

de falble volatilite ou de stabilite thermique liwitee

_l'?_



Ir-z 2—~& EXTRACTION AU FORANE 113 f3OJ

Un autre procede d'extraction a vu le jour ces derniéres
annees, 11 s'agit de 1l'extraction mettant en oeuvre le 1.1.2
trichlorol.=2.2 tritfloroethane ou Forane 113, 1l'emploi d'un tel
solvant permet une valorisation multiple du substrat vegetal et
Ce au moyen d'une separation sequencee, sans degradation des
différents constituants d'une plante. En effet, la concreéete
produite domnnera lieu d'une part & une extraction a 1'ethanol
vers l'obtention d'une absmluq, d'autre part &4 une extraction
par entrainement a la vapeur d'eau vers l'obtention d'une huile

essentielle

_15_
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- CONTRIBUTION A LA CONNRISSANCE

DE L HUILE ESSENTIELLE
DE CEDRE



LIT—1— GENEFERALITES SUR LES

HUILES ESSENTIELLES :

L'arome est 1l'odeur qui caractérise les corps volatils issue
des aliments ou boissons au cours de leur deéegustation. La
tlaveur est l'ensemble des sensations olfactives pergues pendant
la consommation d'un produit.

Les parfums sont des  produits chimiques volatils a la

temperature ordinaire et possedant une odeur agreable.[311.

Une huile essentielle est derinie comme etant une matiere
volatile dérivee par un processus physique d'une matiere
cdorante
Elle communique generalement la parfum (odeur,gout’) de la plante
d'origine

Les huiles essentielles sont largement reéparties dans le regne

vegetal, certaines familles en sont particulierement riches
(coniferes, rutacees, uha,tacees embilliferes, labry Lees et
composees)

Elles peuvent se rencontrer dans tous les organes vegetaux,
les tfeuilles, les fleurs, les truits, les tiges ou les racines
Dans une mewe plante, elles peuvent étre présentées a la fois
dans ditferents organes, la composition peut alors varier selon

qu'ellese sont extraites de l'un ou de l'autre organe.[ 321,

La connaissance d'une huile essentielle demande  des
initormations concernant la matiere vegetale d'ou elle provient,
son mode d'elaboration, sa composition chimique et ses usages.
Cette connaissance est hérisseée de ditficulteés

_19-



En eltet, il arrive souvent que les huiles essentielles

provenant d'une meme partie de la plante accusent entre elles

des differences notables dues a l'etat de maturite, aux
conditions climatiques ou encore & la nature du sol @ meéme si
ces. conditions sont identiques, il est possible partois

d'obtenir des essences <(ou huiles essentielles) de caractere
ditterent =i l'on apporte quelques moditications au mode

d'obtention.[33].

Malgre leurs differences de constitution, les  huiles
essentielles possedent en commun un certain nombre de proprietes
physiques. En efitet, ce sont generalement des liquides a
temperature ambiante, leur volatilité les oppose aux huiles
tixes, vcette propriete engen§re la caractere odorant et la
possibilite de les obtenir par entrainement a la vapeur d'eau
Leur deusite varie entre 0,8 et 1,2. Elles s=sont dextrogyres et
levogyres, rarement inactives sur la lumiere polarisee. Entin,
elles sont solubles dans l'alcool, l'ether, les huiles fixes et
dans la plupart des solvants organiques, peu solubles dans 1'eau

a laquelle, elles communiquent leur odeur.(34]

Depuis l1l'avenement de la chimie organique a la tin du
LlY*»* giecle, les huiles essentielles livrent peu a peu leurs
secrets, Elles ne les ont toutefois pas encore revelés dans leur
intégzaiite. Elles nous offrent, ecrit le docteur Taylor, de
1"universite d'Austin (Texas), plus de composes nouveaux que
tous les chimistes du monde ne pourraient jamais en synthétiser

pendant mille ans d'etiorts.



Un  sait maintenant toutefols que ce sont des melanges de
nombreux composants appartenant en majeur partie a la serie des
terpenes (monoterpenes et sesquiterpenes). Jloutefois les serlies
aliphatiques et arﬁmatiques y sont egalement representées par
des aldehydes, esters, alcools, acides et ethers. [35]. Notons
que la nomwenclature a pour base une unite terpenique en Ca o
c'est alnsi que les mwonoterpenes ont pour formule brute (CsHe)z,

les sesquiterpenes ((sHs)s et les polyterpénes (CsHaln.l 361 .

Far leur richesse en terpenes et en phencls, ainsi qu'en
alcools et en aldéhydes, les. essences naturelles, depuis la
decouverte de leurs constituants ont toujours ete consideres
Comne devant obligatoirement etre douces de proprietes
anltiseptiques. En eiffet jusqu'en 1840 environ, leur fabrication
etalt du domaine de la pharmacie, elle ressortit ensuite a celui
de la chimie indusirielle et peu a peu leurs proprietes
physico-chimiques furent deécrites. Depuis que cette industrie a
pris un essor considerable, si le parifumeur recherche dans les
huiles l'ettet olfactif, le pharmacien met a prorit leﬁr action
therapeutigque et les divers pharmacopees font largement nmention

de leurs emplois,. [ 37

Il convient entin de mentionner que la conservation des
huiles essentielles exige des ftlacons bien bouches, leur
maintien a l'abri de 1l'air et de la lumiere (verres colores). 11
lmporte, en etffet d'eviter leur oxydation, leur polymerisation,
leur resinification que chacun a étée a meéme d'observer lorsque

—es precautions n'etalent pas respectees



IIT—-2 HUILE ESSENTIELLE DU BOILS

DE CEDRE .

L'essence de cedre parait avoir ete préparée la premier e
tois a Alger en 1899, Peu apres la maison gros et chiris
traitant dans son usine de Boufarik du bois de cedre eut un
rendement de 5% ' M.E GRIMAL etablit partiellement sa
composition chimique en 1902 [38]

Comme toutes les essences vegetales, 1l'huile essentielle du bois
de cedre est trés utilisée dans le domaine pharmaceutique et
cosmetique

Ces proprietes varient d'une espece a une autre, c'est ainsi que

l'essence du ceédre de 1'Atlas est utilisée comme antiseptique,

et diuretique, Brace a la propriete gqu'elle possede de
s'éliminer par les voies respiratoires et urinaires.Cette
essence entre egalement dans la formule des champoings pour

cheveux gras L[39].

Enfin, et c¢'est dans son ensemble, tout & 1'honneur de
l'esprit scientifique, 1'homme a toujours cherche a lorger son
Opinion sur des chiffres, des resultats d'analyses objectits. Sa

base scientitique mangqua longtemps pour expliquer l'action

therapeutique des plantes

Il ne sutrtrit pas seulement de produire de L'huile

essentielle mals de connaltre ses proprietes, son identite, arin

o
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de la traiter a sa Jjuste wvaleur.

A cetheflet de nombreux travaux ont eté effectues sur les divers
types de cedre existant dans le monde, entre autre; ceédre de
l'A£la5 Algerien qui a fait 1l'objet d'articles et de

publications scientifiques [40,41].

11I-2-2-1 : Propriétés pPhysico—chimiqgues .

D'une maniere generale, toute huile essentielle est
caractérisee par un e€semble de grandeurs physico-chimiques dont
hous rappelerons brievement quatre d'entre-elles a savoir la
densite, l'indice de refraction, 1'indice d'acide et la

s0lubilite dans 1'alcool:

Densite [42]

C'est le rapport du poids d'un certain volume d'echantillon
a une temperature t au poids du méme volume d'eau a temperature
sltandard, Ainsi la densite relative a 20°C d'une huile
essentielle est le rapport de la masse d'un certain voluune
d'huile essentielle a 20°C & la masse d'un egal volume d'eau

distillee a 20°C ou 4°C

Indice de reéfraction [43]

L'indice de réiraction d'une huile essentielle est le
rapport entre le sinus de 1l'angle d'incidence et le sinus de
l'angle de retfraction d'un rayon lumineux de longueur d'onde

determinée passant de l'air dans 1'huile essentielle maintenue a

Lemperature constante .

o
w
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La longueur d'onde specifiee est (589,353 * 0,32 nm, correspondant
\

aux radiations Dy et Di du spectre de sodium

La temperature de retference est prise a 20°C, sauf pour les

huiles essentlelles qui ne sont pas a 1'état liquide a cette

tewperature. Dans ce cas , 1l est préconise d'adapter les

temperatures de 25°C ou de 30°C suivant les points de fusion

des huiles essentielles consideéerees

Indice d'acide [44]

L'indice d'acide est le nombre de milligrammes d'hydroxyde
de potassium nécessaire a la neuilralisation des acides libres

contenues dans un gramme d'huile essentielle

Solubilité dans 1'alcool a 90% (457

Une huile essentielle est dite miscible a V volumes et plus
d'ethanol de titre alcoométrique determine, a la temperatu
20°C, lorsque le melange d'un volume de 1 _ideree avec
V volumes de cet eéthan’ apiue et lz2 reste apres addition
=cuanol de meme titre, Jusqu'a un total de =Zo0

volumes.

Les principales caracteristiques physico-chimiques des
huiles essentielles et des concreéetes, des ditferents types de

cedre sont rassemblées dans le tableau 1

.
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I I

[ I
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| I [ 10,9470 | 1,5134 | 1,5 | [ |
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I111-2-2-2- COMPOUSITION CHIMIQUE :
Comme il a ete signale precedemment, la composition de

l1'huile essentielle du cedre varie, d'une espece a l'autre, d'un

milieu a un autre, jusqu'a méme d'un arbre a un autre

Des +travaux recents (40,411 ont eté menés dans le but de
contribuer a la connaissance des huliles essentielles de deux
categories de bols de cedre Algerien : cedre de Djurdjura et
cedre de Chrea. l'etude et l'analyse de ces huiles ont revele

les constituants que nous recapitulons par le tableau II



Notons par ailleurs que la teneur en constituants
 majoritaires varie avec les conditicns operatoires de
l'extraction, <¢'est pourquoi nous avons donné les limites

extremes

Caryophyllene

| __________________
I Epoxy Himachalene

1 ____________________
I Sesquiterpenes (bl
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[ = [
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|

|

i

|

|
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|
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|

|

|

|
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I IIT—3— METHODES D*®*ANALYSES

DES HUILES ESSENTIELLES -

De: compositions trés complexes, les huiles essentilelles
contiennent un nombre treés important de constituants appartenant
en majeure partie a la serie des terpenes. Toutefois les series
aliphatiques et aromatiques y sont egalement représentees par
des aldehydes, esters, alcools, acides et ethers
La complexitée de ces mélanges naturels volatils a necessite
d*avoir des techniques de séparation de grande elficacite et de
haute resolution. Aussi, dans le domaine des huiles
cosentielles, l'avenement des colonnes capillaires a ete d'un

apport analytique incowmparable [51].

En eltet, depuis quelques annees, la chromatographie en
phase gazeuse a donne une efticacite nouvelle a 1'analyse des

substances volatiles

Inventee par ISWET en 1903, tfondee théoriquement par
HAKTIN & SYNGE en 1941 et realisee experimentalemant en 1952 par
JAMES & MARTIN, la chromatographie en Phase gazeuse est une
methode permettant la separation des constituants des melanges
complexes de gaz ou liquides susceptibles d'etre volatilises
sans se decomposer. A cet effet, elle est actuellement employee

au laboratoire et dans 1'industrie

_2‘7_



STRAIN a defini la chromatographie comme etant basee sur la
ndgra£ion differentielle des composants d'un melange sous
1'influence du deéplacement d'un fluide <(phase mobile)> sur un
milieu poreux, possedant des proprietés d'adsorption, de

partage,d'atffinite ou d'éechange (phase stationnaire’

En chromatographie ,en phase gazeuse, la phase mobile est un
gaz appele gaz vecteur et la phase stationmnaire,un 1liquide

dépose sur un granulé poreux que renferme la colonne [52].

Tout appareil chromatographique comporte principalement
- une chambre d'injection ;
- une colonne de separation ;
— un detecteur ;
- un enregistreur ;

— une alimentation en gaz vecteur

Les deux pieces maitresses de 1l'apparell sant

- La colonne; contenant lé phase stationnaire a travers
lagquelle circule le gaz vecteur tout le long de l'essai

- Le detecteur; operant selon un principe physique bien

determine, permet la detection

Evaporee dans la chambre d'injection, les constituants du
melange sont entrainés par le gaz vecteur a travers la colonne.
Retenus de maniere ditfférente par la phase stationnaire, ils
quittent la colonne apres avoir sejourne chacun pendant un temps

bien determine.



Ce temps, appele temps de réetention caracterise gqualitativement
\

le constituant et arrive dans le detecteur, ce dernier envoie
vers l'enregistreur unmn signa{ constant appele ligne de base

Le passage d'un constituant modifie le signal et un pic est
enregistre

L'ensemble des pilcs ainsi obtenu est appele chromatogramme.
L'aire du pic correspéndant dans le chromatogramme permet de

mesurer la teneur relative du composée dans le melange.[531].

Les constituants du melange peuvent étre identities & partir
du chromatogramme par comparaison de leurs temps de rétention a
ceux des composes purs (étalons), déetermines dans les memes

conditions d'analyse .[541].

Enfin, il y a lieu de noter qu'une meilleure rentabilite de
cette technique d'analyse est due & son couplage a la
spectrometrie de masse : le chromatographe separe les
constituants d'un melange complexe et le spectrometre de masse

joge alors la fonction de détecteur tres sensible.



PARTIE
- EXPERIMENTALE



INTRODUCTION

L'etude experimentale s'interesse aux deux grands procedeées
d'extraction a savoir la distillation et l'épuisement dans des
solvants volatils. En eftet ndtre objectif consistera a donner
un meilleur jugement dF ces méthodes d'extraction du point de
vue quantitatif et qualitatitf de 1'essence du bois de cedre de

1'Atlas

Dans un premier temps, nous traiterons l'entrainement a la

vapeur d'eau puis l'hydrodistillation

Dans un second temps, nous etudierons le processus
d'extraction par solvants volatils de sorte gque cette partie
;Dﬁportera trois etapes; extraction par 1l'ether diethylique,
celle au moyen du dichloromethane et optimisation des temps de

lavage a l'hexane

Entin, pour une meilleure valorisation du bois, nous
erfectuerons l'extraction par le n hexane a partir de la matiére
vegeétale ayant deja subil l'entrainement a la vapeur d'eau et ce
en vue d'extraire les eléments non volatils presents encore dans

le bois

Ayaunt obtenu des essences du bois de cedre, nous aborderons
leur etude analytique, el ce par mesure de certaines proprietes
physico-chimiques, et par analyse des extraits en

chromatographie en phase gazeuse,



Le bois de ceédre utilisé lors de cette étude est issu d'une

N .
portion de tronc d'arbre mort dépourvu de son écorce pProvenant
de la cedrale de Chréa <(Wilaya de Blida), la situation

geographique du lieu est définie par

— l'altitude : 1500 metres
- la pente - : 50 degres
,
- l'exposition: sud
L'age de 1l'arbre est de 82 ans, ce quili représente

approximativement 1'age moyen de cette ceédraie .



*I*

DISTILLATION



I—1— EXTRACTION PAR ENTRAINEMENT

A\

A IL.A VAPEUR D' EAU :

En se basant sur les travaux antérieurs relatifs au cedre de

1'Atlas [40]; nous avons opte pour les conditions operatoires

suivantes
!

- Masse du bois coupée en copeaux : 100 g par plateau.

— Nombre de plateaux: 4

— pulssance de chaufte de 4,0z KW conduisant & un debit
de dis. tillat de 3 1l/h

- Temps d'extraction : 4 h

I-1-+~- DESCRIPTION DE L*®*APPARIKIL

D" EXTRACTION

L'appareil distillatoire est schématise par la figure 1.
Nous examinerons les. ditferentes parties essentielles composant
cette installation en L1l'occurence la geéeneératrice de wvapeur ou

chaudiere, le distillateur ou alambic et enfin le condenseur

La chaudiere se presente sous la forme d'un bac paralléepipe-—
—dique surmonte a sa partie superieure d'une sortie de vapeur

commandee par une vanne et d'une soupape de sécurite.
pap

Le controle du niveau d'eau de la chaudiére est assuré par
un tube en caoutchouc 1ixe le long de la paroi laterale externe

du bac.



.1. Alambic _2.Chapifeau
-3 Col de cygne
_4.Condenseur
_S.Enftree d'eau de refroidissement
_6_Sorrie d'eau de refroidisseme
-7-Sortie de disfillat € Drides &
-9.10.Purges L

M. Ceneratrice de vapeur
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Le chauifage est realisé par une serie de rampes a gaz placee
au dessows du bac. Enfin, dans le but de minimiser les pertes de

chaleur par convection naturelle, les faces de la chaudieére sont

recouvertes de plaques d'amiante

I-1-1:2-LE DISTILLATEUR OU ALAMBIC

Il sert avant toht, de recipient recevant la Charge de 1la
matiere vegetale. I1 presente deux parties essentielles : 1'une
cylindrique appelee cucurbite, l'autre coénique appelee chapiteau
se terminant par une conduite du melange de vapeur (eau—huile)

nonnmee col du cygne

La cucurbite est constituee par la superposition de deux
cylindres creant ainsi une double paroi. Ils se terminent a leur
base par des fonds legerement sphériques, lesquels se prolongent
par des purges permettant d'evacuer les eaux condensees apres

chaque distillatian .

Sur les parois internes de la cucurbite sont soudes des
evgotFs permettant de fixer les plateaux qui ne sont autres que

des disques circulaires perfores

Un distributeur de wvapeur est placé en bas de la cucurbite
Sans pour autant toucher le fond, et ce pour eviter que ce
distributeur ne plonge dans l'eau qui se condense au cours de la
distillation. Un autre distributeur de vapeur est placé entre
les deux cylindres pour maintenir le melarnge eau-huile a 1'etat

vapeur



I-1-73- LE CONDENSEUR :

Le condenseur est un echangeur de chaleur ayant pour role de

retroidir et de condenser la vapeur venant de 1'alambic.

C'est un cylindre en cuivre, muni d'un serpentin fait du
meme metal . '
Le condenseur ccmpurté a sa partie supérieure; une sortie d'eau
de retroldissement et a4 sa partie interieure une entree d'eau de
refroidissement et une sortie du distillat <(eaushuile) qui est

recueillie dans une eprouvette .

r-q=2- PROTOCOLE OPERATOIRE :

Nous avons procede a 1'extraction par entrainement a la
vapeur d'eau de 1l'huile essentielle contenue dans le bois de
cedre de l'Atlas .

Pour ce faire, la mwatiere vegetale, pesee, est etalee
uniformement sur chaque plateau par quantité egale en éevitant le
tassement. Un echantillon du bois est reserve pour la

determination du taux d'humidite *.

La vapeur est mise en circulation dans la double paroi. Des
que celle-ci est chauffee, la vapeur est 2nvoyee a l'interieur
de 1'alambic, les vapeurs venant de 1'alambic chargees de

l"huile sont retroidies, condensees et recupérees

* Avant chaque experience, nous avons determing le laux d'bumidite de la watiere vegetale pour
pouvolr ensuite estiwer les rendements par rapporl a la waliére sechee afin de les comparer sur
la wéme base,{volr Annexe [J,

_.“‘_J,Jtu,



REMANRQUES

- Le deéebit

de

distillat de 5 1/h a ete reg

1'appareil de distillation

- L'eau de

le en la

vant

vidange qui n'est autre que la vapeur
condensee et accumul ée dans 1'alambic durant toute
l'operation de 1la distillation est recuperee et son
volume est mesure., celle-ci est jetee a 1 EROUTt malgre
gu'elle est coloree (jaunatre) du fait qu'elle ne

contlent pratiquement pas d'huile .
- La temperature du distillat ne depasse pas 25 a
30°C, «chagque fraction du distillat obtenue dans un
intervalle de temps de 30 mn est recupéreée dans un
recipient a part et son volume est mesure, el ce afin

de verifier le debit de distillat.

L—d— RECUPERATION
DES HUILES ESSENTIELLES

L'huile phase surnageante est separee de 1'eau par
decantalion dans des ampoules 4 decanter et relarguee par
addition de chlorure de sodium (NaCly au distillat. Enfin, dans
le bul de recuperer les traces d'huiles, nous lavons les
ampoules alnsi utilisees au moyen de 1'ather diethylique que

nous lalsserons s'evaporer a

la temperature ambiante.

s 1 i



I-1-4- RESULTATS

Lors de cette premiére expérience, nous avons constate que
durant la derniere heure d'extraction, le distillat etait riche
en huilles essentielled c'est pourquol, nous nous sommes proposes
de prolonger le temps d'extraction jJjusqu'au moment ou le

distillat devient limpide

Le tableau IIl met en évidence les résultats obtenus lors de

nos extractions

Notons par ailleurs que le rendement en huile essentielle a

¢te calcule a l'aide de la relation suivante

R (4> = _m x 100 1>

Expression dans laguelle m représente la masse de 1'huile
essentielle (en grammes) et mo celle de la matiére premiere

seche



- UBIENUE FAR ENIRAINEMENT A LA VAPEUR D'EAU |

Experience ¥~ I 1 I 2 | 3 I
—————————————————————————————————————— e R
Masse du bois (g) | 400 I 400 [ 400 |
e | mmmmm o | == | ———mm e
Taux d'humidité (%) | 9,98 | 9,98 I 9,99 |
—————————————————————————————————————— e B e e
Temps d'extraction [h) I 4 i 5 | 5
——————————————————————————————————————— R I |
Domaine de variation du débit | 2,20-2,28 | 2,24-3,20 | 2,50-3,36 |
de distillat (1/h) | I I
——————————————————————————————————————— el e
Masse de 1'huile essentielle (g’ I 13,2509 | 17,1794 | 17,6800 |
—————————————————————————————————————— e e e e By
KRendement en huile (ZD | 3,08 | 4,77 | 4,91 |

L'examen de ce tableau montre les faits suivants

— l'obtention d'un rendement optimal correspond a un temps

d'exiraction de % heures. Compare a la valeur de reférence

(401, ce resultat montre que les conditions operatoires
mettre en oeuvre peuvent dependre du lieu de vegetation
— La legere variation existente entre les rendements lors de

experiences 2 et 3 durant un meme temps d'extraction est

notre avis attribueea la precision du debit de vapeur et aux

erreurs de manipulation

Il est a noter que l'appareil tel qu'il a ete congu mne

permet pas de maintenir rigoureusement constant le debit de

vapeur pendant toute la duree d'extraction, ceci nous a mene a

estimer les intervalles de variations

—.3?_
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I—2— HYDRODISTILILATION -:

Ce procéede d'extraction differe du precedent par le rfait que
la matiere vegetale a distiller est en contact direct avec 1'eau

bouillante

Pour ce faire, 100’ grammes de la matiere vegetale (1 seul
plateau) sont introduites dans 1'appareil distillatoire, 1la
vapeur tormee au sein de 1'eau bouillante entraine les

constituants de 1'huile essentielle

Ainsi, le tableau IV donne le rendemenl en huile obtenue lors

de cette operation

| TABLEAUX IV : Rendement de J'huile essentlelle du bois I

| Masse du bois (g) I 100 |
et e I
[ Temps d'extraction (h) I 5 I
| e | |
i Debit de distillat (1/h) I 3,16 4,00 I
e | = e e [
I Masse de 1'huile essentielle (g) | 2,78 |
e | = [
|  Kendement en huile essentielle (%)| 2,78 i

Nous constatons a travers ce tableau que le procede
d'extraction par hydrodistillation permet 1'obtention d'un

rendement en huile essentielle de 2,78 %, valeur faible comparee

__38_-
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4 l'entrainement a la vapeur d'eau, ceci est di & notre avis aux
LY

conditions operatoires qui ne sont pas optimnisees

Nous dirons alors, que ce resultat reste a parfaire en

determinant 1'influence des différents parametres precités

-39



« IL

EXTRACTION PAR $OLVANTS
YOLATILS



INTRODUCTION :

Cette deuxieme partie est consacree a 1'etude de
l'extraction des essences du bois de cedre par solvants volatils
a savolr 1l'ether diethylique, le dichloromethane et le n hexane.
A cecl s'ajoute l'optimisation‘des temps d=2 lavage a l'hexane et
exXxtraction a 1'hexane afpartir de la matiere vegetale ayant subi

l"entrainement a la vapeur d'eau

Four ce raire nous avons opte pour les conditions
Uperatolres sulvantes. L 411
- Masse du bDis Coupe en copeaux : 100 g
- Volume du solvant : 2 1
— Hydromodule : 1:20 (20 1 pour 1 Kg»
— Temps d'extraction : 3 heures

= Temperdfure ambiante : 18°-20°C

lI—1— EXTRACTION FPAR L*'ETHER

DIETHYIL I QUE

Dans l'espolir de recupérer le maximum d'élements volatile de
la coucrete du bois de cedre, nous nous proposons d'etfectuer

l'extraction par l'ether diethyligue

Ii—-1-1—- APFAREILLAGE ;

——— ———————— ———————————

Vu la grande volatilite de 1'ether diethylique et dans la

but d'eviter d'eventuelles reéactions entre le solvant et 1le



materiauv de l'alambic, nous avons prefére réaliser l'extraction

dans un jerrican en verre schematisé par la figure 2

II-1-2- PROTOCOLE OFERATOIRE ;

I1-1-2-1— CARACTERISTIQUES DU SOLVANT :

¥

L'extraction a. -ete fate a temperature ambiante en utilisant
comme solvant 1'ether diethylique dont les caracteristiques sont
les suivantes

— Formule chimique : (CaHwe?O0
— Temperature d'ébullition : 34°C
- Densité da~“ : 0,7147

- Indice de refraction : 1,3519

II1-1-2-2— BXTRACTION :

Reduite en lamelle d'une epaisseur d'environ 0,05 mm, la
watiere vegetale est pesee puis placee dans le JjJjerrican ou
seront ajoutes 3 litres de solvant. Aprés une duree d'extraction

de 3 heures, le solvant charge est recupere

II-1-2-3— RECUPERATION DU SOLVANT :

Le solvant charge, sublt une distillation atmospherique en

utilisant le montage schematise par la figure 3.

4-4 1~
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A.Chauffe ballon
.2.Bgllon de charge
.3.Colonne Vigreux
- 4.Refrigerant
.5.Erlen de recelte
- 6-Support
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Four ce laire, nous portons & l'ebullition le melange
essence-solvant a l'aide d'un chaufie ballon regule. Celui-ci
‘le solvant) etant plus léger, ses Vapeurs montent le long d'une
colonne vigreux de 75 centimetres de longueur, se condensent et
sont recuperces dans le ballon de recette

I I=]=3= REbULTATb ET DIbCUbHIGNS !

Les deux experiences effectuces ont mis en evidence |

[:I-\
1]

resultats dounes par le tableau suivant

i bxperience | 1 I 2

e e e e [
| Masse du bois (g) I S0 I 50 I
b e e e e e s s f=mm e I
I Taux d'humidité (%) | 9,98 I 7,48, |

| Volume du solvant (1) I 1 I 1 I
b e e e e e | =mmmm e | m—mm e |
| Temps d'extraction (h) i 3 I 3 I
[ == e o i | === I
I HMasse de councrétes (g’ | 33,3695 | 4,5157 |
| o o e e e e e e | = | e I
| Rendement en cancré§95 (%) i 7,46 | 9,76 |

La non reproductivitée des resultats de ces deux experiences
st du a notre avis au fait qu'au cours du second essal, un
lavage a ele fait sur la matiere vegetale utilises dans le bub

__42..,



part a la variation du taux d'humidite .[55].

II-2- EXTRACTION PAR LE DICHLOROMETHANE

" ——————————— ——————— — ———————————— ——— — o —

/
de recuperer les traces d'extrait retenu d'une part, d'autre

Le second solvant. utilise lors de cette e&tude, est le
dichloromethane dont les caractéristiques sont les suivantes
- Formule chimique :CH.Cl:
- Tewperature d'ebullition : 37°—40°C
- Densite da= : 1,328
— Indice de refraction ne= : 1,424
En suilvant le protocole opératoire décr-it precédemment, ncus

avons obtenu le resultat suivant

i Masse du bois (g) | 50

| e e e SR S i S
I Taux d'humiditée (%) [ 9,98

| e e i e f e e
| Volume du solvant (1) I 1

| f = e
i Temps d'extraction (h) ! 3
R tat [ mmmm e e
I Masse de concrétes (g) I 1,58

| == e P e e i
| Repndement en concréte (%) | 3,01



Le rendement obtenu est inferieur a celui donne par 1'ether
diethylique, ceci est probablement di & la polarite des solvants

(l'ether diethylique est plus polaire gue le dichloromethane).

II1-3- EXTRACTION FAR LE n HEXANE

Nous avons realise les extractions des concretes el
disconltinu et a temperature ambiante (18°-20°C,, dauns un alambic

(figure 4, en culvre de tftorme cylindrique, d'un diametre de

\¥]

4 centimetres et d'une hauteur de 27 centimétres, dans lequel
la maliere veygetale, placee sur un plateau pertore, baigne daus
le solvant. Un chapiteau de forme conique permet la ifermeture
hermetigque de l'alambic, celui-ci se prolonge a sa partie
sSuperieure par un col de cygne relie au condenseur dans lequel
circule 1l'eau de retfroidissement. Au foad de Ll'alambic sont
situes deux orifices, 1l'un a pour Zfonction la recuperation du
solvant charge d'essence l'autre relie & la chaudiere, sert a
envoyer de la vapeur a l'intérieur de 1l'alambic une 1ois la
wiscella est evacuee et ce afin de recuperer la totalite du

solvant retenu dans la matiere vegetale

Notons que cet appareil sera utilise pour la suite de nos

extractions



A.Cucurbite _2-Ch(]p'll'@(:lu
-3-Col du cygne

-4_Condenseur

S.Tamis fin 'E

6-Enlrge de Vvapeur
-7-Sortie de vapeur de | alambice

3. Sortie de vapeur(eau_salvant)
- 9. Robinelr de recuperalion




ITI=3—2~ PURIFICATIDN Duv bDLVﬂNT

Etant donne que la qualité de 1'essence depend du degre de
purete des produits, il est necessalire, avant taoute extraction,
de purifier le solvant utilise. Celle-ci s'éffectue a l'aide du
montage de la tigure 3. Le solvant ainsi purifiée est condense

’
et recueilli- Apres cette operation, hous determinons ses

caracteristiques qui sont les suivantes ;

~= Formule chimique : CuoHia .

- Densiteé da=“ 1 0,001

- Indice de refraction ne<® : 1,3750
— Temperature d'ébullition : 6&8°C

Le solvant charge subit une distillztion atmospherique a

l'aide du montage de la figure 3.

Etant donneé gu'un chauifage & une temperature elevee peut
nuire a la gualite de 1'essence, nous reduisone celle-ci en
utilisant un appareil de type " Aotavapeur" schematise par la
tigure 95 auquel est adoptéee une ponpe guli permel de faire le
vide et de reduire la temperature d'ebullition du solvant gui

sSera recupere

* Durant une dewl heure de distillat sous vide, )'extrait contenait approximativenent 25% de

solvant, Luutelo1s en prolongeant cette operst1un (4 hJ nous avons pu reduire la proporilon au
nolvant = 3% dduE estrait |






II-3-4—- OPTIMISATION DES TEMFS DE LAVAGE

Des etudes anterieures [41,55] ont permis d'etablir
l1'influence des différents parametres sur le rendement e
essence extraite par le n Hexane dont les conditiuns operatoires
optimales ont ete pregitees, Nolre contribution consistera a

optimiser les temps de lavage .

En eftet, une fois le temps optimale de l'extraction ecuoule,
le solvant n'arrive pas a extraire la totalite des produits
ardomatiques, de plus une partie de la miscella est retenue par

la matiere vegetale

A cet effel nous avons pense a traiter a nouveau la matiere
vegetale par le solvant frais (lavage’ et ce en adoptant le mode

operatoire suivant

Apres une duree d'extraction de 5 heures, nous recuperocns le
solvant charge d'essence par le robinst de vidange, nous
attendons 1l'egouttage de la matiére vegetale puis nous ajoutons
une nouvelle charge du solvant irais dont le tenps. de contact
sera optimise, nous aurons alors effectué un premier lavage. La

neme operation est realisee pour le deuxicme lavage

Entfin, nous ouvrons les vannes de la cucurbite et celle de
la chaudiere pour permettre le passage de la vapeur d'eau, cetie
derniere penetrant par la partie inlerieure de la cucurbite
monte a Llravers la matiere vegetale en se chargeant du solvant.
Le melaunge eau-solvant est ensuite condease et recupere. Nous
arretons le passage de la vapeur lorsque le voluvame de solvant,
surnageant la phase aqueuse, restle constant.



rendement, valeur non negligeable (approximativement

la valeur initiale).

D*autre part, nous remarquons que le rendement
obtenue durant 3 heures d'extraction est superieur
reference 1411, ceci est du, a notre avis, au degre

du bois utilise

II-3-5- COMPARAISON DES RESULTATS OBTENUS

——————————————————— —————— —— — —— e ———— i ——

le quart de

en essence
a celui de

de division

Le tableau IX recapitule les diiferents rendements obtenus

par les diverses méthodes d'extraction a savoir l'entrainement a

la vapeulr d'eau, l'hydrodistillation et les extractions par

l'ether diethyligue, le dichloromethane et le n Hexane

[ DIVERSES HETHODES D° EXTRACTION (%)

i Extractional'ether diethylique i
e | s
I Extraction par le dichloromethane |
| e e e e e e e e | ===

i Extraction par le n hexane |

Les rendements obtenus ne permettent pas a eux seuls d'opter

povrune wethiode d'extraction donnee, il faut tenir compte de la

yualite de l'essence, celle-cil sera evaluee ulterieurement

"4‘:)"'
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Un remarque touteicis que 1'extira a l1'hexane donne un

l
rendement iunlerieur a celui esperer car le solvant extrait en

plus des elements volatils ¢ =e trouvant dans 1'huile
ecsentielle) des resines, des cires, etc. ..

Pour justirtier noitre supposition, nous avons pense a
=llecluer une extractian a l'hexane sur un echantillon de bois

qui a deja subi l'entrainenent a la vapeur d'eau

II-3~6- EXTRACTION A PARTIR DE LA MATIERE

VEGETALE AYANT SUBI L 'ENTRAINEMENT A LA VAFEUR D'EAU

Ayant realise Ll'eatrainement a la vapeur d'eau, nous nous
proposcus  dans cetle partie d'eftectuer 1'extraction par 1le

L. hexane a partir de la matiere vegetale ainsi utilisee
Les resultats cbtenus sont regroupes dans le tableau suivant

| TABLEAU £ i LATRACTION PAR SULYVANT DE L& MATIERE AYANT SUBI !
| LERKIRKAINEABRT A LA VAPEUR /) EAU |
e T
o Nasse du bois @ g0 I m
S b 2 1 e
C eux S g 1247 1 8,99 1
| velems an st S
E R e, B Ay
C iasse de la eomcrete <@ T ™

________________________________________________________ [ e e | o s
: Rendewent en concrete %) | 1,04 : G,99 :



Au moyen de ce tableau nous remarquons que 1'extraction a
1'hexane & partir de 1la matiere veégétale wutilisée pour
l'entrainement a la vapeur d'eau, ne depend pas du temps de

sechage, le rendement est toujours de l1l'ordre de 1 %.

Le bois ayant déja subi un entrainement a la vapeur d'eau
peut etre encore valgrisé si une utilisation pratique, de

l'extrait obtenu est definie

HED-
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RECUPERATION DES ENTRRINABLES
A LA VAPEUR D’'ERU



La troisieme partie de la presente etude a pour objectit la
détergiuatiun du taux des entrainables a le& vapeur d'eau

Pour ce 1taire, nous avons realise l'appareillage [(56] de la
Iigure © .

En erffet, wumne qguantite d'extrait est introduite dans le
tube <1 du ballon reypli au tiers de con volume d'eau (2
permettant la production de vapeurs a 1l'aide du chautfe
ballon (3>. En entrant par le tube de jonction 4),celles-ci
entrainent les composes vaolatilisables vers le retrigerant (5

ou 1ls seront condensés et recuperés dans un erlen meyer (6

L'entrainement continue jusqu'a ce que les gouttelettes
condensees ne contiennent plus de volatils & leur surface
(condensat devient limpide). Le melange entrainables-eau subira
ainsi une extraction liquide-liquide au moyen de 1'ether
diethyligue. Apres élimination de ce dernlier de 1la phase

organigue, l'extrait est pesé et analyse

Ainsi, le rendement en composés entrainables est calcule a

l'aide de la relation suivante

Rce = _mce x R 2
nc
Avec :
Rew: represente le rendement en composes entrainables.
ce:  represente la masse de la fraction entrainee a la

vapeur d'eau (g)
mc: représente la masse de 1l'extrait L?ﬁ

R represente le rendement en extrait .
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Les resultats obtenus sont regroupes: cans le tableau XI

| TABLEAU XI : RENDEMENT DES ENTRAINABLES A LA VAPEUR D'EAU |
I LES DIFFERENTS EXTEAITS |
| ReSEAlE A Tretie disthgligne 1 &4 |
| Extrait & 1'bezane Ganm lew lavegem | 0,08
| Beiait au devimemee T

/
L'extraction a l'ether diethylique permet de reécuperer une
plus wrande quantite d'éléements volatils, leur analyse

permettra de mieux connaitre la qualité de cet échantillon



Ainsi, les difierents resultats obtenus sont rassembles dans
le tableau VII:

| Jadlbad Vil L +) / WL |
| o e e e e e e e e e e e e i
n ELIRACTION l L0 G AVAGE | 2eme LQUASE
[ ot e A N [ R S S e |
I masse du | voluwe du | Taux d' | Temps lrendement| teups | rendement | tewps Irendementl
ibois (g) | solvant(l)lhumiditéXld'ext h lmoyen (4)1 (h) | (%) Fh)y t (%) [
[omm i [====m=mmmee | R | =S j=mEsetasan R aemaaas frmrm e o i
i | | I I I 174 [ 0.26: | - I - |
I | | I | | === fimemmmem i [omamnm e i i
I | | | | | ! I 1/4 1 0,89 |
I | | | | | | | ===mmmm= e e [
I 100 I 2 I 9,98 | 3 1 3,5 | 75 SN 0,49 | /2 1 0,18

i I i | | | I el jessss===s !
I I i I | I [ I 10,33 |
| I | | I e frmemamnm——— frmmmmmm— [ e !
| | i | I I 1 | 0,26 | = ] - |

Le tableau ci-dessus illustre les variables des rendements
el essence en lonction des temps de lavage. En effet, nous
constatons a travers ce dernier, l'exnistence d'un rendement
maximal pendant une demi-heure du premier lavage et un quart-

d'heure du deuxieme lavage

Ainsi, le tableau suivant visualise la recuperation des

extrailts due aux deux lavages dont le temps a ete optimise

o e e e e e e e et i S S S !
I Apres 3 h d'extraction | Apreées 1=r lavage | Apres 2< lavagel
o o e S s i | o e | == e [
| 3,96 % | 4,09 % I 4,04 % |
A la lunmiere de ces recultats, nous constatons

gqu'ettectivement les lavages peuvent améliorer le rendement, en
etfet, ils permettent une augmentation de 1,08 % sur Ile
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Dans le but de caractériser l'essence ainsi exraite du bois
de cedre, nous menerons dans cette partie, deux types
d'analyse
La premiere consistera en l'evaluation des proprietes
physico-chimiques et ce par la detérmination de la densite, de
1'indice de retraction, de l'indice d'acide et de la
miscibilite dans l'ethahol. D'autre part, 1l'identification des
principaux constituants par chromatographie en phase gazeuse
nous permettra d'apprecier la qualité du substrat vegetal

obtenu

IV—1 EVALUATION DES PROPRIETES

PHYSICO—CHIMIQUES .

Les huiles essentielles, objet de transactions commeciales,
souvent importantes en valeur monetaire, doivent réepondre a des
normes analytiques i1mposees par les pays importateurs ou
eXportateurs et gqui ont ete etablies par la Commission de
Normalisation du Syndicat de Grasse et par 1'Association
Frangaise de Normaiisatian (A.F.N.O.R?, enfin celle de 1'1.53.0

(Internalional Standard Organisation).L[46].
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IV—=1—-1— CARACTERISTIQUES PHYSIQUES :

S — ——— e ————————————— i ————_p——

IV—1-1-1—- DERSITE da=° :

La mesure de densité de l'essence a ené ettrectuée a 1'aide
d'un pycnometre de 1 ml, et d'unebalance analytique digitale du

type SATORIUS et de precision 10+ &

Celle-ci est calculee a 1l'aide de la tormule suivante

d = _m - m 3
m: — I
Avec m : represente la masse du pycnometre avec le
produit (g,
m: ¢ represente la masse du pycnometre avec L'eau
distillee (g).
m ¢ represente la masse du pycnometre vide (go.

1V-1-1-2—- INDICE DE REFRACTION np=°

La mesure de 1'indice de réfraction a ete etfectuee a
l'alde d'un refractometre "de type "ATOGO-3T", permettant 1la
lecture directe des indices de réfraction et <etalonne de
maniere a obtenir &4 la temperature de 20°C, 1'indice de

refraction de 1,33533 pour l'eau distillee

_54_



IV—1-2- CARACTERISTIQUES CHIMIQUES

T ————— — ——————— —— — ———— — ——————————————

IV-1-2-1— INDICE D'ACIiDE Ia

Rappelons que 1l'indice d'acide represente les milligrammes
de potasse (KOH) necessaire pour neutraliser les acides libres

contenus dans un gramme de 1'échantillon

Pour ce taire, une masse de 0,1 gramme d'essence est
introduite dans un erlen meyer dans lequel sont ajoutes 1 ml
d'ethanol (95%) et 2 a 3 gouttes de phénoiphtaleine. La
solution ainsi obtenue est titree par une solution de KOH 0,1 N

) ‘
(solution ethanolique’ jusqu'a l'apparition d'une coloration

L'indice d'aclde est calculé au moyen de 1la relation

suivante

Idn = _ﬁ;l.uﬁv'“i__ (—4)
8

expression dans laquelle a représente le volume de KOH utilise

(ml), § la normalite de KOH et g la masse de 1'échantillon (g>.

IV-1-2-2- SOLUBILITE DANS L'ETHANOL

Une huile essentielle est dite miscible a V volumes et plus
d'ethanol, & la temperature de 20°C, lorsque le melange d'un
volume de l'huile essentielle considéerée avec V volumes de cet
e¢thanol est limpide et 1le reste apres addition graduelle

d'ethanol de meme titre, jusqu'a un total de 20 volumes



IV—-1-2-3— PROPRIETES OLFACTIVES :

Fraichement obltenus, les extraits sont soumis a des examens
consistant a verifier leurs caraclteres organcleptiques

tcouleur, odeur, saveur

En effet, a l'issue de chaque extraction, nous avans
constate que l'essence est cracterisee par une couleur jaune-

rougeatre et une odeur boisee

Dans le tableau X1l sont donnes. la densite, 1'indice de
refraction, l'indice d'acide et la solubilite dans 1'éthanol
des echantillons de l'essence du bois de cedre obtenus. par les

diverses methodes d'extraction .

| Mode d’'obtention I da=° I Do®*® | 1la | solubilité dansi
| I I | i1'ethanol 90 % |
| | ———m |- | —— e R I

| entrainement a la I 00,9464 | 1,1518814,046 | 2,0V |
! vapeur d'eau | I I I i
I s = | ST | = i e I
I bydrodistillation | 0,9488 I 1,5134 13,770 1 2,8 v I
e e i s | e |- | === | = !
| Par le n Hexane I 1,0251 | 1,5146 113,532! 1,5V I
Jse e | Sssamsemta | ==m——= | = e e I
|Parl’ether diethyliquel! 1,021 I 1,5012 127,955 3,0V |
e ——— P == [ [ e !
|Par le dichloromethanel 1,0107 I 11,5156 121, 1741 iL,o0v |

.._fjt'jv_



L'indice d'acide elevé peut eétre du a 1'hydrolyse des
esters et au solvant lui méme qui dans un cas ou dans 1l'autre

permelt d'extraire plus d'acide

CEDRE PAR CHROMATOGRAFH I

Nous ne pouvons pas valoriser notre essence en se basant
uniguement sur les proprietes physico-chimiques, 1l est a cet
eltet, necessaire de lul faire subir d'autres analyses entre

autre la chromatographie en phase gazeuse

kn ertet, les analyses sont effectuees sur un appareil de
type PYE UNICAM serie 304 couple avec un integrateur et equipe
d'une colonne capillaire de P.E. G 2ZOM (longueur 2% metres,
diametre U,=b millinetrer. Le gaz vecteur choisi est 1'helium
de pression 8 1lb/in¥. Le volume injecté est de 0,1 pl. Les
temperatures de 1l'injecteur et du detecteur a iconisation de
flamme sont fixees a 200 et 350°C respectivement. La
temperature de la c<colonne a ete programmee de S0 a 1z0°C a
raison de 2°C/mn avec un palier de 2 mn a 120°C, puis de 120 a
200°C a raiscn de 4°C/mn et un palier final de 2 nmn. La
deuxieme programmation choisie est telle que la temperature
augmente de S0 a 70°C a raison de 1°C/mn, p-ui_c, de Y0 a L207C
lavec des paliers de 2 mn pour chacune) a railson de 2°C/un,
enfin, jusqu'a 200°C & raison de 4°C/mn avec un palier final

toujours de 2 mn. (voir Annexe 11)
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Mais etant donne que 1'identification des constituants
mﬁjoritaires et basee sur les travaux récemment menés par
M.BENYOUSSEF (411, nous avons choisi une programmation de
temperature s'echelonnant de 90 & 210°C & raison de 3°C/mn et
un palier final de 2 mn et ce afin de comparer les résultats

dans les mémes conditions de programmation

Dans les conditions operatoires preécitées, nous avons
analyse les €chantillons des extraits obtenus par les
differents modes d'extraction
Les chromatogrammes obtenus sont donnés en annexe et repartis
cumme suit

— annexe 1l: chromatogrammes de l'huile essentielle.
- annexe I[Il: chromatogrammes des entrainables a 1la
vapeur d'eau

— annexe 1V : chromatogrammes des extraits a 1'hexane.

L'analyse des concrétes ne donne pas l'image de l'extrait
mais seulement la partie volatile car les composes lourds non
volatilises restent dans l'injecteur
Il serait donc tres important sinon necessaire de récupérer les
entrainables des extraits et ce afin de les analyser, c'est la
raison pour laquélle, nous nous sommes contentes de comparer
les volatils et non les extraits obtenus lors des différentes
experiences. Toutefois une comparaison entre les extraits tels

quels sera tfaite par mangque de quantité suffisante a entrainer.
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Dans le but de mieux visualiser 1l'influence du mode
d'extraction sur la composition des huiles essentielles, nous
avons dresse le tableaulkll mettant en evidence les fen eurs

relatives des constituants majoritaires de 1'essence

volatils des extraits & ; lhuiles essentielles |
i obtenues I
[ e e e e el J o s i e e |
I1'ether Idichlorome- (1'entr.a  |1'hydro- |
idieythylique | -thane Ila vapeur ldistilla-|
| | | d'eau I tion

e B T —— | === mmmm oo e [
b1 = | 0,488 1| 1,364 I 7,467 I 9,013 | 6,232 |
fmmmfmm e m e e fmmmmmmm e | =mmmmmmae e f=mmm i meae fmmmmmneee |

21 a hiwachalene | 8,660 i 1,439 { 6,606 | 3,657 | 5,353
e e |mesmsasnmatns e [ireotm i fimesmmmis i) {e=srmnas |
I3 1 ¥ hiwachalene 12,132 I 0,677 i 3,408 1 10,743 1 3,954 |
R R e L R e [sssasmsmstaiess et SETC |=s=rms=sanm fimmmm e |

I 4 1 B himachaléne I 20,413 I 6,475 boo22,814  © 21,189 | 13,556
[rmm] i s e js R | e m— Jrmmim s e oo frmsmaszg
[ 51 = I 4,183 I 1,317 | 5,143 1 5,875 | 3,246 |
[=ez|=msasnesssanamnama frm e i o e e |=esesssmae [ i
i 61 - I I,181 [ 1,052 I 4,446 1 4,873 1 1,888 |
Jmmm e — . ———— e A b EETL | st ssisanen e | m——— |
P71 = I 2,146 I 3,721 I 0,817 I 1,285 | §,478 |
=== o mmm e | mmmmmmmmmmmmn e oo | = e | mmm e fmmmmmmn e |
I 8 | epoxyhymachaléne | 7,939 | 1,200 | 5,610 | 3,297 | 8,66l |
[ wmm | mmmmmm o | === mmmmmmn e [=mmmmmmm e | ~mmmmmmmmmem | == mmm e e |

= - I 0,138 i 11,140 | 0,275 | 0,420 1 0,39
| === fmmmm e e | === R jmmmmm e [ mmmmmmmemee O |
| 10l CreHzed (a) | 0,303 | 5,330 I 1,406 1 1,376 1 0,951 |
[ === mmmmmmm e mm e mn e R fmmmmm e [mmmmmmmmmee | mmmmmmmmma R !
11l ¥ atlantone | 1,481 | 2,574 l 1,219 1 007t | 0,140 |
| B et e el S R [ R e I
i 121 CisH2sl ib) i 0,655 I 1,885 | 0,134 1 0,088 | 0,176
R f=mmmmmmmmm e e B [mmmmimsnmai R |
131 cis a atlantone | u,123 | 0,121 | 0,336 F 0,133 | 0,102 |
e e e e fmmmmm e frossmenemas [sEEREsEais =mmmmre—— I
I 141 trans a atlantone | 5,537 Fooo12,172 I 6,775 1 4,492 110,822 |
R e R |==mmmmmmmmeeeae [mmmm e | mmmmmmmem e | mmee i
| Aendesent en exiral i) 0,34 I 3,94 I 0,26 4,91 2,51 |



Le tableau ci-dessus met en evidence la variation de la
composition chimique de 1l'essence du bois de cedre en tonction
de son mode d'obtention ¢ distillatioa et extraction par
solvants volatils .

En effet, nous constatons qu'une extraction par le n—-Hexane
permet 1'obtention d'une teneur relativemznt importante en o,
et ¥ himachalene. Quan£ a l'entrainement a la vapeur d'eau et
l'hydrodistillation, ces dernieres montrent la presence d'autres
constituants majoritaires en l'occurence ceux des pics 1, 5 , o,
7 et bt

" Neanmoins, ces reéesultats ne sont pas significatifs etant
donne que le rendement differe d'un procede a un autre,
autrement dit la comparaison doit se faire sur une meme base a
savolr la matiere vegetale. Le tableau XIV illustre alors les

compositions ainsi calculees .
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: ([UaNTs MAJORITAIALS DE L ESSENCE DU BOIS JF CEORE
I LLQUR 100 g QF B0US) !

I Sgrpoiition ralatival  wolutils dos st 1 Tooiies sseebtiatien |
I ! obtenues I
AL PP .
I Idieythylique | ~-thane lla vapeur Idistilla-|
I | | I d'eau [ tion |
o 1 o1 oo 1 e Teie )
R T T
s 4 o1 o | o) oo
o 1 om0 ems 1 e o)
R TR
o a4 wan 1 ez 1 eem
B T T T
TR
o o4 o 4 a1 o
o 1 o 4w | e oe
{ um | BB G b Op i
R EET R TTY
A R Y P R e
081 \eans ¢ shinntnts Y Y Y R A Y

Au moyen des resultats illustres par le tableau XIV, nous
constatons gue les quantités extraites pour un constituant donne
varient d'une nethode a une autre. A cet effet nous citons les
exenmples suivants

- Une extraction au dichlorométhane permet une obtention en

& himachealene avec une masse de 0, 260 g (pour lOOgéngw)
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— un entrainement a la vapeur d'eau permet une obtention de
02528 g et 1, 040 g (pour 100 g de bois) en o et 3
himachaléne respectivement
- le trans a atlantone apparait avec une masse de 0,479 g
lors de l'extraction dans le. dichloromethane
La cowparaisn des compc';sitions se fait sur la quantite globale
que contient le bois. Cette quantité peut étre determinee par
epuisement totale du bois d&;ns l'appareillage congu et realisé

par M.EENYOQOUSSEF.[411].
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Le Lableau AV donne la teneur telative des constituants

majoritaires des extrailts a 1'hexane aprés lavage

1=v= gxtraction | 2= extractionl 3“ extraction |

|
i | vrelative (%) | (3h) i (172 h)y (/4 ho o
joe s e e e e e e R [Sremidnenorem fimremrm e i
I 15 I = I t,78 | 1,93 I 5,26 i
[ casnuem firmomm s ot e e [ o e i e fmmmmmmm e i
i 2 I a Himachalene I 12,34 | 10,42 i 6,42 i
frommmanne frmm s S e s e R | srsssrmnasaR R |==mmar=sranas e i
| 3 | ¥ Himachalene I 8,55 ] 6,90 I 2,09 i
|mernm = e S L [ e e e [ ——————am i
| 4 i B Himachaléne I 23,25 I 1o, 41 ! 3,90 |
[ e Jrm e o e e =i S [ | smnmmnssndsnmnans |
I le i - I 0,3t ] i,63 | 5,27 |
fmmmmmaan = m e | === m e mmmmee fmmmmmmm e | =mmmmmmmmmmmmmee e 1
I b A - l 4,08 t 5,02 [ 4,69 |
[ B e [mmm e e et i
i 18 i = I Q,52 i 0,40 | 2,07 i
B R R | mmmmm e e | =mmmmmm s |
i 3 i épuiyhimachalene I 8,84 | 11,16 I 4,70 I
| === == e e frmmm e i i f i n s |
I 10 I CisHael laJ I 0,37 i i,87 | 1,37 i
| mm—mm e [ e ———— fommmmm s |mmmmmm e i
i 13 i - I 2,59 | 2,78 I 2,04 |
| mmmmme e | mmmmmmmmmm e m e = m e R i
Il | 8 allantone | 0,54 | 0,55 | 2,10 i
e e e L eSS |==mmmrmmnsmnnn e |
12 | CisHzal (b) I 1,56 i 1,77 ! 2,53 |
e | == e [ s e R L B |
I 13 | ctis a allantone | 1,03 i 1,18 | 2,08 I
R frm s i i R jrmmemmin s frmmmmm e e |
I 14 | trans ¢ atlantone | 7,44 { g,48 I 9,99 i

A travers le tableau XV, nous constatons qu'une recuperation
assez luwportante en constituants majoritaires est possible en

celfectuant des lavages sur la matiere vegetale



Aussl nous avons regroupée dans le tableau XVI, 1'ensemble
des constituants majoritaires obtenus Jlors des expeériences
mettant en oceuvre l'extraction par solvant (le n hexane) a
partir de la matiere vegetale ayant deja subi l'entrainement a

la vapeur d'eau

| LABLEAY 4L & COMPOSITION RELATIVE DES CONSTIIUANTS MAJORITAIRES DES EXTRALLS A L'MEIANE |
T —— |
{N® DU PIC | Now du PIC \ Composition relative (%) | I | I1 I 111 I
et [ e R e e S e i S e e m e [[emensmremm e | | ~mmmm |
| 15 I = | 1,78 | 3,70 | 11,65 |
| mmmmme e | e | mmmmmmmmene [mmmmm s | mmmmmmsenias |
| Ib I - | 0,36 | 5,43 | 4,73 |
[=mmmmmmeam [ = | mmmmmmmmmaee fmmmmmmmmmen R 1
I 2 I ¢ Himachaléne | 12,34 | 10,30 | 1,89 |
=mmmmmmen [ === fmmmmmmmmmee fmmmmmmmmne [mmmmmmm e i
[ 3 { ¥ Himwachaléne | 3,55 | 0,04 | 0,25 |
[ e [mmmmm e |mmmmmm e m e e |
| 4 i B Himachaleéne | 23,28 | 2,98 | 395 |
=mmmmemmen e R f=mmmmmmnmen [mmmmmmmmmmen i
I 3 | epoxyhimachalene | 3,84 | 0,46 | 3,59 |
| | e R | == e z
| 10 I CisH2e0 la) | 0,37 | 2,16 | 15,65 |
[=mmmmmmme [ = e Jmmmm e mmmen O R !
i 14 | trans a atlantone | 7,44 | 0,21 i 0,17

voextrait a 1'hexane | )
II ; extrait & l'hexane a partir de la matiére vegetale ayant deja subi 1'entrainesent &
la vapeur d'eau, séchée pendant 2 jours ,
IIT: Extrait a ['hexane a partir de la wabiére vegetale ayant deja subi 1'entraineuent
la vapeur d'eau, sechée pendant 2 mois |

La premiere remarque qui nous vient a 1l'esprit est la
difference de compasition observees lors des expériences
Il et I1l, ce resultat est en accord avec celui trouve lars des
travaux anterieurs (411].

D'autre part, nous constatons qu'un entrainement a la vapeur
d'eau suivi d'une extraction par solvant permet une recuperation
non  negligeable a notre avis de constituants | notamment le

ax et B himachalene



GONCLUSION



Dans le cadre d'une eventuelle vwvalorisation des éspeces
forestieres nationales, nous . avons contribué a i'etude de
i'influence du mode d'extraction sur le rendement et lLa

composition des essences du bois de cedre .

La premiére partie de cette etude s'est inleressee a
i'obtention des huiles essentielles par distillation
(entrainement a la. vapeur d'eau et hydrodistillation), la
seconde a4 1'epuisement dans les solvants volatils (le n hexane,
1l'ether diethylique et le dichloromethane).

Celle—-ci a eu pour objectif, outre la comparaison entre les
trois solvants en vue d'extraire au mieux les é€léements volatliis,
la valorisation du bois deéja utilise, et ce par optimisation des
temps de lavage a 1'hexane dans le but d'ameliorer le reandement,
et extraction par le méme solvant, a partir de la maltiere
vegetale ayant subi 1'entraipement a la vapeur d'eau

Afin de caractériser les essences ainsi obtenues, une evaluation
de certaines proprietés physico-chimiques et une analyse par

chromatographie en phbase gazeuse ont eté menées

En effet, en s’'interessant a la fois au rendement et a la
composition de 1'essence, les resultats nous amenent a avance:x
les conclusions et les recommandations sulvantes
- un epuisement dans 1 'ether diethyliique et le
dichloromethane (solvants polaires et volatils) a donné un
rendemenlt en extrait de 9,760% et

3,51l% respectivement avec

une composition variable en constituants majoritaires
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— wun rendement en extrait de J3,56% a éte obtenu lors de
1'extraction par le n hexane, celui—ci peut étre amelioré en
effectuant des lavages, en effet, un premier lavage d’une
demi-heure et un second lavage durant un quart d'heure a
permis une augﬁentatian de 1,08% en rendement et une
composition assez importante en constituants majoritaires

= une extractiaﬁ par le n-hexane  precedeée  par un
entrainement a la vapeur d'eau a montré qu'une récupération

supplementaire pourrait étre effectuée

L'utilisation de 1'bexane (solvant appolaire et inerte
chimiquement? permel d'obtenir uae essence de référence qui

represente approximativement le bois lors de 1'épuisement total.

La cowmparaison avec la distiliation (entrainement a la
vapeur d'eau et hydrodistillation) a montré une différence entre
1'huile essentielle et les concrétes obtenues, ceci est
probablement da [56] a des liaisons d'hétérosides rompues
libérant ainsi des éléments volatils, ou a des artéefactes
ftormees soit par hydrolyse soit par dégradation thermique,
i'epuisement complet par solvaat suivif d'upne distillation peut

elre mene pour verifier cette hypothese .

Enfin, il y a lieu de noter gue cette étude n'est qu'une
approche de 1'influence du mode df’'extraction, étant dooné
gu'upne seule methode d'analyse npne suffit a elle seule
d'apprecier la qualité de 1'huile. En effet, certes la C.P.G est
une methode d'analyse qui a apporteée des contributions
inestimables a la separation des mélanges complexes, une
identification plus approfondie peut étlre effectuée en couplant
la spectrometrie de masse a la C.P.G
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ANNEXES



A N N E X E I

DETERMINATION DU TAUX D*HUMIDITE

DE ILA MATIERE VEGETALIL




Ppur ce faire, il faut se munir de 1'appareil de DEAN &

STARK, le reactif utilisé est le xylene (benzeéne ou toluene).

Nous procédons de la maniere suivante

Dans un ballon de 500 ml, nous introduisons 20 a 30 g
(+ 0,001 g) de matiere veégetale. Nous versons ensuite 200 ml de
xyléne dans le ballon, que nous surmontons d'un réfrigérant
muni d'un recipient éradue. Ensuite nous portons a retflux
(2 & 4 gouttes par seconde), jusqu'au moment ou le niveau d'eau
reste constant et le solvant surnageant 1'esau dans le reéecipient
devient limpide, vers la fin du dosage, nous augmentons le
chauttage dans le but de recuperer toutes les gouttes deposees
sur les parois du refrigerant; enfin, nous laissons refroidir,
znsuite, nous notons le volume d'eau dans le recipient.
La teneur en eau dans la matiere vegétale est calculée par la

tormule

H = V_ = O 3933 x 100
G

' H: teneur en eau (%>

ou V: volume d'eau (ml)>

G: masse de la matieére vegetale (g).
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