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Sujet : EXTRACTION DES ESSENCES DU CEDRE DE L'ATLAS PAR SOLVANTS
VOLATILS. -

Résumé : Notre travail a consisté a faire une extraction des essen-
eas par solvants volatils, des aiguilles, rameaux et du bois issus
du tronc, dans un appareil d'extraction, emprunté a 1'E.N.A.F.L.A.
(La Chiffa}). Nous avons fait une optimidation du temps dfextraction
pour les différentes parties de l'arbre, un choix du solvant, ainsi
que 1'influence du lavage de la matiére premiere par ce dernier,

Et enfin, dans une derniére étape, nous avons donné un apergu sur

la nature des composés susceptibles de se trouver dans nos- extraits.

Subject : EXTRACTION OF THE ESSENCE FROM THE ATLAS CEDAR USING
VOLATIL SOLVENTS.

Synapsis :0ur work consists of extracting the essence from the

leaves, branches and the wood, using an extraction apparatus pro-
vided by ENAFLA (la Chiffa). We are optimised the time of extrac-
tion for the different parts of the plant, the solvent choise, as

well as the influence of the washing of the raw material by the
solvent.

And finalliy, we have been able to give an idea on the nature of
the components likely to be found in the extract.
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CHAPITRE I : GENERALITES




I.1 - INTRODUCTION : SR

! Foole RATIONAIE Fuldceuiaigut)

L'Algérie de méme que la plupart des pays méditémanéens,
a une vocation certaine pour la production des huiles essentiel=-

ljes et des concretes florales,

On peut attribuer cette situation a de nombreux facteurs:
- Richesse et diversité des sols.

- pluviométrie favorableo

- Possibilité de frégquentes irrigations.

- Clémence de la température.

— Luminosité du ciel.

- Main-d'oeuvre gqui fGt, avant 1'exode rural, abondante et bon

marché.

Augsi cette industrie , créée il y a de cela un siecle,

s'était développée rapidement et avec succes.

Elle est maintenant, en tres forte régression, pour des
raisons multiples et diverses, parmi lesquelles la forte réduction

des matieres premieres.

Finalement, cette branche de la parfumerie gqui est sur-
tout une agro-industrie, souffre du mangue d'intérét accordé a
ces cultures. Actuellement, 1'E.NcA.F.L.A. a pris en main la si-

tuation et cherche a développer cette grande culture et a amélio-
rér son industrie 01
_ QLN.M

Les huiles essentielles constituent un mélange complexe

de substances aromatiques, aliphatiques et surtout terpéniques. (1)

En effet, l'analyse compléte d'une huile essentielle res
une oeuvre de longue durée, méme en utilisant les méthodes les

plus modernes de séparation et d'identification,
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Les huiles essentielles sont généralement utilisées a
1'état brut ou purifié, Elles constituent la source- de substances
destinées a la production de parfums, d'arémes et a des prépara-
tions thérapeutiques, Elles sont également utilisées en cosméto-

logie et en industries alimentaires. (2).

Le traitement des huiles essentielles fournit des sous-
produits employés comme substituts des essences en savonnerie, en

tannerie, dans les industries de peintures et de vernis, (3).

Connaltre le ou les responsables de la flaveur caracté-
ristique d'une plante ou d'un fruit est une des raisons de 1'étude

gualitative et guantitative des huiles essentielles.

Parmi ces huiles essentielles, celle du bois de cedre
suscite de 1'intérét, Elle est obtenue par différents modes d'ex-

traction.Nous citerons les plus utilisés :

- L'entrainement a la vapeur d'eau.

- L'extraction par des solvants volatils.

Notre travail porte sur l'extraction par solvants vola-

tils et l'analyse de cette essence pat chromatographie.

Nous aurons a déterminer le meilleur solvant parmi
1'éther de pétrole, le n-hexane, 1'alcool éthyligue et l'acétone;

ainsi que les conditions opératoires optima pour le bois de cedre,

les aiguilles et les rameauxX.

I.2 - HISTORIQUE :

L'histoire des parfums est celle de 1'humanité : long-
temps utilisés 4 1'état brut, les matieres naturelles odorantes
ont progressivement été associées a des produits plus élaborés,

3 mesure qu'apparaissaient, d'une part, de nouvelles méthodes
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d'extraction des principes odorants et, d'autre part des méthodes

modernes de synthése chimiques

Le parfumeur, ayant a sa disposition des produits odo-
rants originaux, a progressivement pu donner libre cours a son

golit et a son imaginatione.

I.2.1.- La naissance du parfum :

A 1'aube de 1'humanité, 1l'homme cueillait trés certai-
nement des fleurs pour conserver avec lui les parfums qu'il trou-
vait dans la nature et qu'il jugeait agréables, mais la parfumerie
proprement dite est née quand un-esprit inventif chercha des sour-=
ces permanentes et constantes de matiéres premiéeres, C'est ainsi
gue les bremiers parfums furent certainement d'origine végétale,

obtenus par combustion de gommes, de résines, de lichens ou da'é-

corces. Le mot " parfum " témoigne de cette ancienne pratique :
il vient du Latin " per fumum " qui signifie " a travers la fumée
I.2.2. - origine et usage 'z

I1 existe de nombreux documents attestant l'usage des
parfums dans 1'antiquité, en Orient principalement. Les parfums
servaient a soigner les malades ( car ils ont souvent une forte
action anti-microbienne ) et, naturellement, a ekalter l1'individu.,
L'art de la parfumerie proprement dit semble avoir été connu des
Chinois, des Hindous, des Egyptiens, des Hébreux, des Assyriens

puis des Arabes, des Grecs et des Romains. (4).

En Egypte, par exemple, environ deux mille ans
avant notre ére, les embaumeurs remplissaient les corps des morts
de sciure de bois odorants, et les enveloppaient avec des bande-

lettes trempées dans des huiles parfumées; la peau était frottée

siso/fiala s



d'huile de cédre et de myrrhe (une gomme produite par exsudation
du balsamier). Les principes odorants, sous forme d'huile ou de
graisse,étaient également utilisés pour la toilette et, dans les
écrits anciens, il est fait mention du " Kyphi ", l1'une des pre-
mieéres eauxde toilette, reprise plus tard par les Grecs et les
Romains: ce parfum, selon Plutarque, était composé d'environ

16 ingrédients, dont la myrrhe, le safran, le genievre et le

chypieo

I.2.3. - Découverte du premier procédé d'extraction par

entralnement a la vapeur :

Le médecin et philosophe Avicenne (980 - 1037) éla-
bora la premiére méthode d'extraction d'huiles volatiles de fleurs
au moyen de l'alambic, et 1'on dit qu'il fabriqua le premier
1'eau de rose. La distillation d'Avicenne était une extraction
par entrainement a la vapeur d'eau : dans un alambic, on chauffait
1'eau contenant les matiéres premiéres qui, en s'évaporant, en-
traimatles principes volatils; par condensation, on récupérait
une eau parfumée de laquelle se séparait souvent une huile plus

odorante que l'eau : c'est 1'huile essentielle ou essence.

Rapidement , la distillation se répandit en Orient
et les huiles essentielles, de grande valeur marchande, furent

importées en Europe par des marchands italiens. (5).

1.2.4. - Développement des technigues d'extraction :

Au dix-huitiéme siécle, la' parfumerie devient une in-
dustrie a Grasse, ol 1'on assiste 4 un nouveau développement tech-
nique. Outre 1'expansion a travers 1'Europe des essences obtenues
par distillation, apparait 1l'extraction a froid des fleurs par

les corps graso
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'Cette méthode appelée " enfleurage " se pratique encore
exceptionnellement aujourd'hui : le procédé utilise la propriété
qu'ont les graisses d'absorber tres facilemént les émanations
parfumées des plantes sans interrompre complétement la vie de la
fleur.(6) .

Le dix-neuviéme siecle est caractérisé par le passage
du travail individuel au travail industriel, Le procédé de dis-

tillation s'est amélioré,

Un nouveau procédé d'extraction fait son apparition, ce=
lui de l'extraction par solvants volatils, di a un Frangais
"Robiquet", qui constata dans un mémoire sur l1'ardome de la Jon-
quille publié en 1835, que certaines plantes comme la jongquille,
le jasmin, la tubéreuse, l'héliotrope,coc-, donnaient de mauvais
résultats, lorsqu'on voulait extraire leur parfum par distillation

a la vapeur. (7).

Le principe de cette extraction par solvant est tres
simple : on dissout les substances odorantes dans un solvant gque

1'on évapore ensuiteo

I1 s'apergut qu'en épuisant la jonquille au moyen de
1'éther, on obtenait, aprés évaporation de ce solvant, un résidu

cireux conservant intacte 1'odeur de la fleuro

Mais ce n'est qu'en 1836 qu'une étude parut; elle est
dfie 3 Millon, Chef de laboratoire de chimie d'Alger, qui expéri-
menta tous les solvants a point d'ébullition peu élevé connus a
cette époque, comme le chloroforme, le tétrachlorure de carbone

et 1'alcool méthyliques

Les solvants les plus variés furent ensuite proposés,
nothmment le sulfure de carbone par Pivers en 1863, 1l'éther de
pétrole par Hirtzel en 1864, le chlorure de méthyle par Camille

Vincent en 1868; mais la premiére réalisation industrielle est

sonfaon



dfie & Louis Roure gqui en 1870 congut et exécuta un appareil per-
mettant d'extraire le parfum avec récupération du solvant en opé~-

rant sur quelgues centaines de kilogrammes de fleurs,

Quelques années plus tard, Massignon créa la premiere

usine importante a Grasseo

I.3 - PRESENTATION BOTANIQUE DE L'ESPECE :

La gqualité et la valeur commerciale d'une huile essen-
tielle dépendent de nombreux facteurs gui ont une incidence, non

seulement sur la composition, mais aussi sur le rendement,

Ces facteurs sont liés a :

a - L'espéce botanique: Origine de la plante, son dge, son

état sanitaire, maturité des feujlles et des fruits, cycle végé-
tatif.

b - Des conditions climatiques et géologiques: Nature du sol,

situation géographique, ensoleillement, pluviosité et hygrométrie,

¢ - L'extraction: Mécanique, hydrodistillation ou par solvanta.

I1 est donc indispensable, avant de procéder a l'ex-
traction, de bien connaitre 1l'origine et la définition botanique
de la plante, car la nature des huiles essentielles est liée a la

matiere végétale d'origine.

I.3.1. - Situation géographigque de l'espéce :

En 1950, Boudy estimait que le cedre de 1'Atlas cou-
vrait une superficie de 145,000 hectares dont 116.000 au Maroc et

29,000 en Algérie. (8).

Ces foréts de cédres se caractérisent par un dge trés

avancé avec des arbres pouvant atteindre quatre siecles,
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Cette espece montagnarde est présente au Maroc dans le
Rif au dessus de 1,400 & 1.,600m, dans le moyen-Atlas entre 1.600
et 2,200m, et dans le haut-Atlas oriental.Elle est plus endémique
en Algérie oumla rencontre entre 1,400 et 1.600m dans 1'Quarsenis,
1'Atlas Blidéen, le Djurdjura, les monts du Hodna et les Aureés gqui

constituent la cédraie la plus vaste (17,000 hectares) .

I.3:2. - Caractéristiques botaniques et sylvicoles :

Le cédre de 1'Atlas ect un arbre monoIqug de preﬁiére
grandeur. Le port et le tronc sont respectivement cdnique et droit,
massifs pendant la jeunesse, deviennent tabulaires et tortueux a
découvert chez les sujets les plus dgés, L'écorce est grise, les
feuilles sont groupées au sommet de courts rameaux, €n petits bou-
quets de 30 a 40 aiguilles. Celles-ci sont de O1 a 02 cm de long
et vivent généralement 03 ans., Le cOne est ovoide et a 05 a 06 cm

de longueur; il mirit en 02 ans.

I.3.3. - Dénomination Taxonomie :

Le genre Cédrus est un genre ancien, connu avec cer=
titude depuis le tertiaire avec une large répartition. Il est ac-
tuellement représenté par quatre espéces gui occupent une aire
morcelée,du Maroc a l'Himalaya:

- Cddre de l'Atlas : Cedrus Atlantica. Manetti.
- Cédre de chypre : Cedrus Brévifolia. Henry.

Cédre du Liban : Cedrus Libani. Barrel.

- Cédre de 1'Himalayas Cedrus Deodora. LoMdon.

Notre étude porte sur l'espéce Cedrus Atlantica Manet-

ti =
- Nom arabe : Meddad ou Arz. - Famille : Pinacéas,
- Nom berbére : Bignenoun ou Inguel. - Genre . Cedrus.

- Ordre : Coniférales.

L= Sous—ordfe : Orbiétales.
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I.4 - ECOLOGIE :

Le cedre de 1'Atlas est un arbre essentiellement mon=

tagnard, dont l'aire naturelle se situe au Maroc et en Algérie.
I.4.1. = Altitude :

En Algérie, sur le versant Nord de 1'Atlas Tellien
(Blida), le cédre commence a apparaitre vers 1,300 a 1,400m;
sur le versant Sud, il débute a 1.400m. Dans l'Aures, il part de

1.400m a 1.500m pour monter a 2.200m, sa limite supérieure.
I.4.2, - Climat :

Du point de vue cliﬁatique. le cédre est moins plas-
tique que son compagnon, le chéne vert, Il est a son optimum sous
le climat méditerranéen humide et froid a continentalité un peu

accentuée. (9} .

I.4.3. - Etage bioclimatigue :

Le cedrus Atlantica est un endémique de 1'Afrique

du Nord. C'est un arbre s'accomodant 4 des climats trés différents:

- = Humide . - Le Rif.

- = Sub=humide = Le Moyen=-Atlas.

- Semi-aride - Les Aurés et le grand Atlas Oriental. (9).
I.4.4., - Les températures :

Le ceédre, sauf au stade de plantule, supporte faci-
lement les variations de températures, de méme que des limites
assez grandes de minima 4 maxima. Il accepte assez bien la neige

et résiste ' 25°C en atmosphére séche, (10).

I1 est a sa place dans les régions de 10°C a 11°c
de températures annuelles et sur des sols bien drainés. Cepen-

dant, le cédre éxige une atmosphere humide. (9) .
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I1 - ETUDE BIBLIOGRAPHIQUE :

II.1 - INTRODUCTION :

Les huiles essentielles sont des substances odorantes,
huileuses, volatiles, peu solubles dans l'eau, plus ou moins
solubles dans les solvants tels que l'alcool et 1'éther; elles
sont incolores ou jaundtres, inflammables, s'altérant facile-

ment a 1'air en se résinifiant.(11).

Elles ont de tout temps retenu l'attention des gens
par leur valeur ardmatique et suscité 1'intérét de nombreux

chercheurs par leur composition chimique. (8).

-

Ce sont des mélanges compléxes largement répandus dans
le régne végétal, Leur utilisation remonte aux temps les plus
anciens; cependant, leur connaissance chimique n'a été élucidée

gu'au siecle dernier,

Elles doivent &tre définies d'aprés :
- - La matiére végétale d'ou elles proviennent.
- = Leur mode d'obtention.

- Leur composition chimiqueo

Voyons maintenant leur mode d'obtention, nous donnerons

plus loin leur application et composition chimique.
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11.2 - LES METHODES D'EXTRACTION :

Les méthodes d'extraction des principes odorants des
matiéres végétales ont considérablement progressé grice a la chi-
mie moderne. Selon les techniques, on obtient des pommades, des
huiles essentielles, des résinoides ou des infusions. La princi-
pale méthode d'extraction est la distillation. C'était jadis un
entrainement a la vapeur d'eau, mais l'extraction se pratique
aujourd'hui avec des solvants volatils. La basse température d'é-
bullition permet notamment d'éviter la décomposition des molécules
odorantes les plus fragiles. L'enfleurage, d'autre part, est une
méthode trés ancienne, fondée sur la forte affinité des graisses
et des huiles pour les molécules organigques odorantes. Elle pro-
duit ainsi ce gqgue 1l'on appelle une pommades On reprend ces pom-
mades a 1'alcool pour obtenir les lavages alcooliques, puis par
distillation de l'alcool, on produit les concréetes ou absolues
de pommades. La troisiéme grande méthode d'extraction est 1'ex-
pression, c'est a dire un simple pressage des matiéres premieres
qui se pratique surtout pour les hespéridés : citrons, oranges,

mandarines,coe

IT.2.1., - L'enfleurage :

Certaines fleurs comme le jasmin et la tubéreuse con=
tinuent leurs activités physiologiques en développant et en émet=-
tant du parfum méme aprés leur cueillette. Ce phénoméne a été
étudié par Passy et Hess.(12). La graisse posséde un grand pouvoir
absorbant et si elle est mise au contact des fleurs odorantes,
elle absorbe facilement le parfum émis., On utilise de la graisse
animale treés raffinée, composée de 70 % de Saindoux et 30 % de
suif, que l'on dépose en couche mince sur les deux faces de pla-

ques de verre,elles-méme disposées sur des chassis de bois a quel=-

ques centimetres les unes au-dessus des autres.
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Les fleurs sont déposées délicatement et manuellement
sur la face supérieure des plaques dont la graisse absorbe aussi
certains des produits les moins volatils; les substances volatiles

diffusent et sont absorbées par la couche de graisse.

Toutes les 24 heures, pour le jasmin, et toutes les
72 heures, pour la tubéreuse par exemple, on jette les fleurs et
1'on recharge les plaques jusqu'a ce que l'on ait fait passer deux
kilogrammes de fleurs par kilogramme de graisse, ce qui dure en-
viron un mois. Enfin, on recueille la graisse parfumée, on la fond
au bain-marie, on la décante et on la filtre. En refroidissant, on

obtient une pommade gui restitue fidélement l'odeur de la fleur,

11.2.2. - Macération ou digestion :

Une variante de la méthode précédente, a chaud, per-
met d'extraire le parfum des fleurs dont la production d'odeur
s'arréte a la cueillette, comme la rose, la fleur d'oranger, l'a-
cacia et le mimosa; (c'est-a-dire que les activités physiologiques

de ces fleurs sont stoppées par la cueillette).

Le principe est simple : il consiste a faire extrai-
re le parfum des fleurs par immersion dans des graisses chaudes,
En d'autres termes, la méme quantité de graisse chaude est systé-
matiquement traitée avec plusieurs quantités de fleurs fraiches,
jusqu'a ce que la graisse soit saturée de parfums de fleurs.
Les fleurs épuisées sont évacuées et la graisse odorante appelée
"pommade"” est vendue en tant que telle ou bien traitée en la lavant
avec de l'alcool; les extraits alcooliques peuvent étre vendus
ou bien concentrés sous vide donnant une absolue. Cette technique

est plus rapide que 1l'enfleurage.

I1.2.3. - Distillation par entrainement a la vapeur d'eau :

Par cette méthode, on entend le passage de la vapeur
d'eau saturée ou surchauffee et, souvent 4 des pressions plus hau-

tes que la pression atmosphérique, introduite a travers un col

-
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de vapeur en dessous de la charge et continue de maniere ascen-

dante A travers un plateau perforé chargé de matiéres a distiller.

La vapeur pénétre la matiére végétale et entraine les
constituants volatils de 1'huile, elle est ensuite condensée,
La récupération de 1'huile essentielle se fait ensuite par dgé- .

cantation puis par extraction par des solvants organiques,

II.2.4., - Hydrodistillation :

Proposée par Garnier en 1891, l'hydrodistillation
est la méthode la plus utilisée pour l'extraction des huiles
essentielles., Ce procédé permet non seulement d'isoler les hui-
les essentielles a l'état pur, mais aussi ALfournir de meilleurs

rendements.

11 permet avec un matériel et une main-d'oeuvre
restreints de traiter de grandes quantités de matieres premiéres

| 3 la fois et de produire a bon marché, une quantité assez impor-
- tante ézggj

matiere végétale dans l'eau bouillante, et de faire passer en-

Le procédé est simple : il consiste a tremper la

suite de la vapeur que l'on condenseo L'huile essentielle est
récupérée par décantation puis par extraction par solvants orga-

nigques.

Cependant, ce procédé ne peut &tre appliqué a tous
les cas, -car certaines substances odorantes sont altérées a la
température d'ébullition de l'eau. Certains constituants des
huiles essentielles peuvent &tre perdus par évaporation, par OXy-
dation, dissolution, résinification, alors gque d'autres peuvent

&tre engendrés ou transformés. (13).
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11.2.5. - Extraction au ce2

Le principe de cette méthode est basé sur la bonne
solubilité dans le CO2 de la plupart des constituants de matieres
végétales ardmatiques et, ou de produits semi-finis tels que les

concréetes.

L'extracteur est rempli de matiére végétale, puis
rempli au CO2. La pression et la température a l'intérieur du
pac d'extraction sont régulées en fonction du procédé de fabrica-
tion mis au point. Le CO2 saturé est ensuite pompé dans un bac de
séparation dans lequel la pression et la température sont plus
basses que le bac d'extraction. Le produit est retiré et le CO2
restant est pompé dans le bac 3 charbon pour atre purifié et re-

cyclé. (16).

Avantages de cette nouvelle méthode d'extraction :
= I1 n'y a pas de solvants toxiques résiduels, ce qui est parti-

culiérement approprié pour les matériaux utilisés pour les arbmes.

- Une température de procédé basse, ce gqui est assez important
lorsgu'on traite des produits instables et, ou sensibles a 1la

chaleur.
= Une célectivité importante (extraction de la caféine).
= I1 n'y a pas de risque d'incendie.

- Une économie d'énergie : pas de perte en solvant tel que l'éther
de pétrole ou de solvants organiques tels que l'hexane ou le ben-

zéne,

- Les parametres d'extraction par CO2 peuvent Bdtre variés en

fonction des caractéristiques du produit désiré.

aver ol aceio




11.2.6. - Extraction par solvants volatils :

Pour extraire de nombreux produits naturels, on uti-
lise aujourd'hui des solvants volatils, qui respectent les consti-
tuants les plus fragiles et donnent des produits olfactivement plus
ressemblants a la matiere premiere, De plus, les solvants extraient
un certain nombre de produits non volatils (cires, résines et pig-
ments) qui diluent les matiéres premiéres odorantes et facilitent
la récupération de ces derniers gquand ils sont en trés faible quan=-

titéo

11.2.6.1, - Principe de cette extraction :

I1 consiste a faire macérer 1la matiere pre-
miére avec le solvant a froid ou 3 chaud, afin de faire passer les
substances odorantes dans le solvant. On soutire ensuite 1la solu-
tion parfumée et on 1'évacue, a travers un décanteur filtre vers
un évaporateur primaire, ol 1l'on distille le solvant. Simultané-
ment, on place un nouveau solvant sur la matieére premiere et on
répete l'épuisement; on répéte jusqu'a cing fois cette extraction
pour le méme lot de matiéres premiéres, puis par injection de va-
peur, on distille 1la matieére végétale égouttée afin de récupérer
la totalité du solvant. La vapeur d'eau entraine le solvant dans
un col de cygne et dans le condenseur réfrigérant monté sur l'ex-
tracteur. Le distillat passe a travers le décanteur et est évacué.
Dans 1'évaporateur primaire, pendant ce temps, la distillation du
premier lavage s'effectue a pression atmosphérique et le solvant
est concentré 50 a 100 fois. Puis il est soutiré dans des filtres

par aspiration, directement dans 1l'évaporateur a vide.

Dans cet appareil, on paracheve 1'élimina=-

tion du solvant en distillant d'abord a pression atmosphérique,

puis a basse pression. (4).
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On obtient finalement un produit liquide
34 chaud, et solide ou plteux a froid : c'est l'essence concrete,
Une meilleure compréhension du procédé sera faite en examinant

le schéma donné en page [ybis).

La purification ultérieure consiste en une
nouvelle extraction a 1'alcool éthylique a 96 degrés, une filtra-
tion, uq:éiéééégzyour améliorer la solubilité du produit final en
éliminant les cires végétales, une deuxiéme filtration et une éva-
poration par distillation qui donne un produit parfaitement solu-

ble dans l'alcool et de concentration olfactive maximale.

Les produits d'extraction par solvants ont
un grand avantage, a savoir leur odeur presque naturelle., D'autre
part, certains types de fleurs, comme le jasmin, la tubéreuse, la
jonquille, la jacinthe, 1l'acacia, le mimosa et la violette ne pro-
duisent pas d'huiles volatiles avec .la distillation par vapeur
d'eau, et doivent étre par conséguent extraits par solvant.

Une perte en solvant de 10 litres par 100 kilogrammes de fleurs
de jasmin reste insignifiante comparée au prix de l'absolue de
jasmin qui est de plusieurs centaines de Dollars par livre (jus-

-

qu'a 2.000 Dollars la livre en 1946) . (12)

Nous verrons plus loin la situation des
plantes ardmatiques en Algérie en donnant 1'évolution des prix
d'achat a la production et de vente des matiéres premiéres ard-

matiques ainsi que les gains dégagés par cette culture,

I1.2.6.2., = Les solvants :

a): - Propriétés du solvant d'extraction idéal :

Les principales propriétés pour le solvant
utilisé en huilerie, selon Despiauc (14), afin d'obtenir une bon-

ne qualité d'huile extraite au moindre colit d'exploitation, sont :
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.= Un point d'ébullition peu mais suffisamment élevé avec un in-
tervalle de distillation étroit, afin de faciliter 1'élimination

du solvant dans l'huile,

- = Un point de fusion au-dessous de 0°C pour éviter les cristalli-

sations dangereuses,
. = Une faible viscosité pour faciliter les transferts.

{=- La non miscibilité et la non solubilité a l'eau, bien gu'il
existe des procédés de récupération, dont il faudra tenir compte

du point de vue économique.

[ - Des propriétés calorifiques (chaleur spécifique et chaleur de
vaporisation faibles), permettant d'effectuer une récupération

aisée et économique, ;

.- Etre conforme aux normes de sécurité et de salubrité et donc,
dans le cadre des recherches actuelles, étre si possible inin-

flammable, inexplosif, peu toxigue par lui-méme.

- = Un pouvoir solvant suffisant, mais également une bonne sélec-
tivité pour éviter 1l'extraction de produits gu'il faudrait ensui-

te éliminer au raffinage,

.- Conserver a l'huile sa qualité d'origine, c'est-a-dire ne pas
favoriser l'introduction de produits toxiques, et ne pas modifier

la saveur d'origine.

(- Etre inerte sans nécessiter 1l'addition de stabilisants, tre

compatible avec les matériaux métalliques et plastiques.,
(- Avoir un bon pouvoir mouillant (faible tension superficielle),

En fait, il n'existe pas de solvant avec
lequel toutes ces exigences soient satisfaites. Aussi, le choix
du solvant repose t-il sur la considération d'avantaged d'impogro-

tance majeure, et sur 1'empirisme., Cependant, on peut perfectionner
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la récupération du solvant, sélectionner des matériaux d'appareil-
lage inertes, éliminer les impuretés nuisibles, améliorer la sécu-
rité vis a vis des dangers d'incendie, d'explosion et d'intoxica-

tione.

b) = Choix du solvant :

L'usage du solvant doit &tre économique,
on est de ce fait conduit a considérer son prix d'achat, le cofit
de la distillation, lec pertes, en particulier au sujet du trai-
tement des végétaux frais, dans lequel on utilise une forte pro-
portion de solvant, compte tenu du rendement en extrait, et pour

lequel on doit garder l'ensemble des constituants odorants.,

L'éther de pétrole a la préférence pour
la fabrication des essences concrétes, le benzéne et dans une

moindre mesure le toluéne, les alcools éthyliques et méthyliques.

On utilise moins fréquemment, en particulier
pour la fabrication de certains résinoldes, leg}dichloroéthylén%i)
et le trichloroéthyléne. Ce dernier a l'avantage de l'ininflam-
mabilité, toutefois sa purification poussée est difficile et
coliteuse, et il libére facilement de l'acide chlorhydrique au
contact de l'eau. Cet acide agresse 1LEEBE£EiiiE&E= donne des sels
métalliques nuisibles, élimine des bases odorantes, engendre des
produits organiques chlorés, néfastes pour la stabilité olfactive

et la coloration des extraits,

Les éthers éthylique et isopropylique sont
inflammables et toxiques. Ils se péroxydent a l'air, ce qui rend
dangereuse leur distillation. Ils sont trop peu selectifs, et ne

sont utilisés aujourd'hui que pour des essais de laboratoire,
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L'alcool et l'acétone sont surtout uti-
lisés dans la fabrication de résinoides, ils s'enrichissent en
eau en cours d'extraction, et perdent de ce fait une partie de
leur pouvoir dissolvant.(15). Ils peuvent &tre utilisés pour éli-
miner des extraits de fortes proportions de paraffines, de gly-
cérides, de cérides, substances peu solubles dans ces solvants

froids.

L'alcool est aussi utilisé dans le trai-
tement des concrétes éthéropétroliques ou benzéniques, pour don-
ner des absolues avec élimination des "cires" insolubles, les ré-
sinoides éthéropétroliques ou benzéniques par le méme solvant

livrent les résinoides solubles,

Le choix du solvant est en réalité limi-
té, et on peut dire actuellement que 1l'éther de pétrole et les
hydrocarbures inférieurs (pentane, butane et propane) sont a peu
prés les seuls employés. L'éther ordinaire donne lui aussi d'ex-
cellents résultats, mais son prix trop élevé et son point d'ébul-
lition (36°C) est trop bas pour que la récupération soit facile

a réaliser.

L'éther de pétrole pris en considération
est la fraction des hydrocarbures saturés du pétrole, dont 95%

.

distillent entre 64 et 70°C.

La fraction au-dessous de 64°C doit &tre
peu importante sous peine de pertes aggravées a l'usage; la frac-
tion non distillée a 85°C doit &tre insignifiante et pratiquement
inodore. Ce solvant est constitué en majeure partie de n-hexane,

de diisopropyl-méthane et de diméthyl-propyl-méthane.

Dans le tableau n°I, nous donnons les

propriétés physiques des solvants usuels.
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TABLEAU I - Propriétés physiques des solvants usuels.

de vaporisation a 1'ébullition en cal/g;

a 30°c,

en torr.

SOLVANTS I IT III IV v
Propane -42,1°C 00,5002 - 81,8 -
n-Butane - 0,5°C | .0,5758 - 92,1 [ -
Iso-butane -11,7°C 0,5593 - 87,6 -
n-Pentane 36,1°C 0,6262 1,3575 85,4 -
n-Hexane 68,7°C | 0,6594 1, 37472 84,1 -
Benzéne 80,1°C 0,8789 1,5011 94,1 118
Toluéne 110,6°C 00,8669 1,4960 86,3 26
Méthanol 64,5°C 00,7914 1,3287 263,3 160
Ethanol 78,3°C | 0,7893 1,3614 202, 1 76
Acétone 56,2°C 0,7908 1,3588 122,7 277
CH2C12 40,7°C 1,3260 1,4237 7.8 ;7 349
CHCl=CHC1
Trans. 47 ,7°¢C 1,2595 1,4462 T 52 -
CHC1=CHC1 ’

Cis 60,2°C 1,2892 1,4490 TasS -
CCl2=CHC1 - 87,0°C 1,4564 1,4770 56,0 i -
CFC1l3
(Fréon 11) 23,8°C 1,4973 1,3849 43,9 -
CCl2F2
(Fréon 12) ~=-29,8°C 1,3704 - 40,3 -
CFCl2CFC12
(Fréon113) 47.,7°C 1,5748 1,4146 37,4 =
CFCl2CC1lF2
(Fréon114) 4,1°C 1,4702 . - 37 57 -

2 . P S R 20 20
I: Point d'ébullition 760 torr; II: d4 II1: nyoi IV: Chaleur

r

V: Pression de vapeur
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c): - Danger de la manipulation des solvants :

L'emploi quotidien des solvants inflam-
mables et toxiques présente de grands dangers, et les précautions

a prendre lors de leur manipulation sont souvent négligées,

Tous les solvants sont a l'origine, chez
l'ouvrier, de troubles légers de jugement, d'imprécision dans la
coordination des mouvements, d'augmentation du nombre des erreurs.
Par conséquent, la rotation du personnel aux postes de travail

est hautement recommandé.

La pénétration cutanée des solvants est
particuliérement redoutable. Des vétements et des gants imprégnés
de solvant doivent &tre quittés immédiatement. Cependant, il est
important d'attirer l'attention sur les dangers que peuvent avoir
ces solvants, en présentant un tableau donnant le point d'inflam-
mabilité du solvant en creuset ouvert, les limites inférieures
et supérieures d'explosivité des mélanges avec l'air, al 202,

donnés en % volume. (Tableau II),

Le Tableau III donne les limites de con-

centration entralnant des effets toxiques.

11.2.6.3. - Appareillage :

Dans l1l'industrie, il existe deux types

d'extracteurs :

a) - Extracteur statique : Avec une capacité de

1.2001litres, c'est-a-dire 135 kilogrammes de fleurs de jasmin,
et 180 kilogrammes de fleurs de rose. Il faut 400 a 450 litres

de solvant pour extraire 100 KQ de fleurs; la perte de ce dernier
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TA BLEA AU 1ER

S OLVANTS | I II III
- Propane = 2,37 9,50
- n-Butane - 1,86 8,41
- Iso-Butane e 1,80 8,44
- n-Pentane i -49,3°C 1,40 7,80
- n-Hexane i =25,8°C 1425 6,90
- Benzéne c=11,1°C 1,41 6,75
- Toluéne 4,4°C ; 1,27 6,75
% - Méthanol 11,2°C 6,72 36,50
| - Alcool éthylique 12.,29¢ 3,28 18,65
- Acétone =17 ,7°¢C 2,55 12,80
- CHC1l=CHC1l, mélange,
stéréoisomere 6,0°C 9,70 12,80
- CCl2=CHCl Ininflammable S -
I - Point d'inflammabilité en éreuset ouvert,

II - Limite inférieure d'explosivité du mélange avec l'air, a 20°C
en pourcentage volumique.

ITI - Limite supérieure dans les mémes conditions.
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T A B.L:E AU 111
S OLVANTS I ' - T 2 ' v

. - Propane W
. = m=Butane
. = Isp-butane 11,000 3.500 . 1.000 [ -
i = n=Pentane
p - g}-Hexane 1,800
| - Benzéne 5,000 1.600 : 100 80
| = Toluéne 4,000 1,200 200 { -
| - Méthanol 2,500 700 250 260

- Alcool éthylique 15.000 4.000 1,000 1.900

- Acétone 10.000 2,000 1.000 2.400
| = ccl2=CHC1 11,000 4.400 200 (-
| = CHC1l=CHC1 -29000. 400 ' 40 -

I : Concentration entrainant des effets toxiques graves apreées expo-
sition.
II : Concentration entralnant 1l'intoxication par exposition continue
et prolongée.

IIT : Concentration au-dessus de laquelle 1l'installation doit-&tre
considérée comme défectueuse a tout point de vue,

IV Selon le Threshold Limit Committee of the American Conference

of Governmental Industrial Hygienists, 1966,

Toutes ces valeurs sont exprimées en mg/m d'air a 20°,
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est de 12 a 14 litres pour 100 Kg de fleurs traitées. Cependant,
il existe un appareillage de récupération de solvant qui réduit

considérablement ces pertes.

Les extracteurs statiques sont de forme cylin-
drique en position verticale, a l'intérieur desquels se trouvent
plusieurs grilles métalliques perforées, disposées horizontale-

ment autour d'un axe central vertical qui sert de support,

Les fleurs sont chargées sur ces grilles de ma-
niére uniforme en évitant les monticules; le solvant peut alors
pénétrer la masse de maniere libre et uniforme. Un couvercle mé-

tallique est rabattu et fermé avec des crochets.

L'extraction est effectuée méthodiquement par des
lavages successifs dans lesquels chaque lot de fleurs est traité
trois fois avec le solvant : le troisiéme lavage est utilisé
comme deuxiéme lavage pour le lot de fleurs suivant puis comme
premier ‘lavage. Il est finalement pompé dans 1l'évaporateur pour

la concentration.

La plus grande quantité d'huile de fleurs se

trouve dans le premier et deuxiéme lavage, alors que le troisieme
lavage ne sert qu'a éliminer les parties qui adherent encore aux
fleurs. Mais aux périodes de pointe, on ne fait que deux lavages,
pour éviter la fermentation des fleurs gqgui arrivent en grande

gquantités.

Le premier lavage nécessite 45 minutes, le deu=-
xiéme lavage 35 minutes et le troisiéme lavage 25 minutes.
Une extraction compléte d'un lot de fleurs nécessite 04 a 05

heures.
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b) - Extracteur rotatif :

L'appareillage consiste en un tambour tour=
nant autour d'un axe horizontal en fer blanc. Quatre séparations
métalliques perforées a l'interieur du tambour disposces rectan=
gulairement et horizontalement autour de l'axe entral, ce qui di-
vise l'intérieur en guatre compartiments dans lesquels les fleurs
se déplacent et plongent dans le solvant existant a4 la base de

1'extracteur.

Le liquide passe a travers les purforations
et s'égoutte vers le fond du tambour lorsque le compurtiment effec-
tue un mouvement de rotation ascendant. Vouir schéma ( 01 ) .
Il y a trois lavages successifs analogues a l'extractour statique,

‘éask_me de bj“ﬂ-fjc
et de decharge de La cortie de la vapeur
mahere \PLJ-LHIJ-C f vers Le tonmdeusew|

vecuperahien do solvant

. Schema ©1.
extrackear de b‘“:e. Garnier (_era.f.a.'..l,\,

c) = Les avantages de l'extracteur rotatif :

A travers le passage des fleurs dans le sol-
vant, son action devient de plus en plus pénétrante et plus efli-

cace, se traduisant par un rendement un peu plus élevé dans
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la production de concrétes (il est 8% plus élevé). Et comme

le solvant ne couvre pas le bas du tambour rotatif, il y a donc
moins de solvant en circulation et par conséquent, les pertes
par évaporation sont réduites. Il ne faut que460 a470 litres

de solvant pour 100Kg de fleurs:

= Les pertes en solvant pour 100Kg de fleurs sont de 08 a 12
litrese.
- = Dans une pbatterie, trois ou quatre extracteurs statiques peu-

vent étre remplacés par un extracteur rotatif.

IT1.3 - OBSERVATIONS SUR LES ESSENCES CONCRETES ET RESINOIDES :

II.3.1. - Essence concrete :

Les essences concrétes sont obtenues a partir de
substances végétales fraiches, traitées par des solvants vola-
tils, pour donner ce que 1'on appelle plus communément "pommade

de fleurs".

.

Les essences concretes obtenues a partir de sol=-
vants volatils se distinguent_des essences obtenues par distil~-
lation non seulement par leur concentration, mais encore par
leur composition., Prenons un exemple : le principe odorant de

la rose se trouve dans le commerce sous deux formes :

.- a) "Essence de rose de Bulgarie", obtenue par distillation a
la vapeur d'eau des pétales de fleurs.
- b) "Essence de rose absolue", obtenue par extraction de la

fleur par solvants volatilse

Or, le parfum de ces 2 sortes d'essence est nettement
distinct, ce gqui provient de ce que, pour l'essence distillée,

une grande partie de 1'alcool phényléthylique contenu dans la
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fleur reste en dissolution dans les eaux de distillation et est
donc éliminé de l'essence, tandis que dans l'extraction par sol-
vant volatil ou dans 1'enfleurage, le principe odorant de la
fleur reste intact et est cédé au véhicule extracteur a 1'état
pur, avec une teneur beaucoup plus forte en alcool phényléthy-
lique. C'est ainsi que 1'essence de rose obtenue par distilla-
tion ne contient gu'environ 01% d'alcool phényléthylique, tandls
que l'essence florale ontenue par extraction au moyen d'un sol- .

vant en contient jusqu'a 46%.

Certaines fleurs tres délicates ne peuvent pas
8tre distillées; c'est le cas du jasmin par exempleo. SOuUS 1t ine-
fluence de l'eau bouillante, 1'odeur fralche du jasmin devient
désagréable et les principes odorants sont décomposés a un tel
point qu'il est impossible méme de reconnaitre la nature veri-

table du parfum.

pans la fleur d'oranger, des corps comme les
terpénes (limonéne) ne prééxistent pas dans la fleur d'oranger
mais se forment, et en abondance, au cours de la distillation,

au détriment de corps odorants plus précieux.

L'essence de lavande distillée est aussi nette-
ment inférieure a l'essence obtenue au moyen de solvantso
M.Gattefossé (11), en se basant sur des travaux faits guelques
années auparavant, en donne 1'explication : " on constate, dit-
il, que la composition chimique des essences absolues est toute
différente de celle des essences distillées. Alors gque 1l'essence
concréte contient en majeure partie des corps 34 haut poids mo-
1éculaire, qui sont de toute évidence des condensations naturelles
complexes, les essences distillées, contiennent au contraire des
constituants sous leur forme isolée, les complexes les plus
stables, ne distillant pas,ne Se€ retrouvent pas dans 1'huile

essentielle obtenue 3 la vapeur d'eau.
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"Il y a de toute évidence, pendant le traitement
par la vapeur d'eau a 100°C, une importante dislocation des liai-

sons naturelles, qui donne le véritable ardme de la fleur,

I1.3.2. - Les résinoides :

Les matieéres premiéres des résinoldes sont séches.
Elles peuvent &tre divisées et leur traitement peut €tre prolon-
gé sans qu'il s'ensuive des modifications importantes dans 1'odeurs,
Il est souvent effectué en morte saison de la fabrication des con-
crétes., Parmi ces résinoides, on distingue : la feve Tonka, gous-

ses de vanille, mousse de chéne, le benjouin, le labdanum ,la myr-
rhe, les feuilles de Patchouli, racines de vetiver, racines d'iris,

De méme que pour les essences concrétes, la distil=-
lation a la vapeur d'eau exerce un effet nuisible sur le principe
odorant, au moins dans un certain sens., Par cette opération, en
effet, on élimine certains éléments de la drogue, caractéristiques
du complexe odorant, aussi petite que soit leur quantité,

Comme ces éléments ne sont pas entrainés par la vapeur d'eau
au cours de la distillation, ils sont définitivement perdus et

1'essence obtenue en est privée.

Cette maniére de voir est conforme a la théorie
selon laquelle, des quantités infinitésimales de certains él¢-
ments dans les mélanges complexes peuvent jouer un trés grand
r3le, méme lorsque ces éléments ne constituent pas des principes
ardmatiques proprement dits, mais simplement des productions
accessoires du végétal. Or, ce rdle est dévolu précisément aux
résines et aux cires végétales dans le complexe odorant, auquel
elles peuvent donner une tonalité bien déterminée, (11)., C'est

donc une erreur de considérer les cires et les résines végétales
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comme impuretés parasitaires du principe odorant des fleurs, car
elles peuvent étre des adjuvants utiles pour sa mise en valeur,
et par conséquent jouer le réle de fixateur, car les essences
absolues, dépouillées de cire et de résine sont beaucoup plus
volatiles et plus fugaces que les essences concrétes correspon-
dantes. De plus, un grand nombre de parfumeurs, pour réaliser
certains effets odorants, préferent les essences concretes aux

essences absolues,

II.4 - TRANSFORMATION DES ESSENCES CONCRETES EN ABSOLUES :

‘La concréte est fondue ou dissoute dans de 1l'alcool
chaud. Il faut ajouter 08 a 10 fois cette guantité d'alcool,
et la masse est remuée pendant une longue période dans des bat-
teuses, il faut 05 a 06 lavages de concrétes de maniére systé-
matique. Aprés avoir séparé la solution claire des cires inso-
lubles dans 1'alcool, le premier lavage est alors totalement
refroidi dans un réfrigérateur a des températures allant de
-20°C a -25°C; a ces températures, davantage de cire va préci-
piter, elle est ensuite filtrée 4 basse température, La solution
claire résultante peut &tre utilisée en tant que telle dans les

<
parfums d'alcool.

Les absolues sont des huiles visqueuses avec une cou=
leur plus ou moins prononcée en fonction du degré de purifica-
tion final. Les absolues sont solubles dans les alcools concen-
trés et représentent la forme la plus concentrée des huiles ou
essences de fleurs naturelles utilisées dans la fabrication des

parfums.

Les absolues contiennent d'habitude de 50 a BO% de
cires solubles dans 1'alcool et seulement 20 a 25% d'huile
volatile qui peut étre séparée de 1l'absolue par distillation

a la vapeur,

.--/.o.



Cependant, ces huiles volatiles provenant des absolues
ne sont pas disponibles sur le marché en raison de leur prix exces-

sivement élevéo,

TI.5. = COMPOSITION CHIMIQUE :

Les huiles essentielles sont des mélanges complexes
de substances appartenant aux classes les plus diverses. La majeu=
re partie de ces huiles est constituée de dérivéés terpéniques
avec différents sous-groupes 3 hydrocarbures, alcools,esters,
aldéhydes, cétoneSjscccys elles renferment également des COMpPOSES

aliphatiques et ardbmatiguese.

IT.5.14 = Les terpénes :

En 1887, Wallach énonga les premieres bases concer=
nant l'assemblage isoprénique des terpénes. Plus tard, Ruzicka et
ses collaborateurs précisérent et étudifrent dans le domaine pra-=
tique "la regle isoprénigue". Les squelettes carbonés terpéniques
sont divisés en unités isopréniques, disposées en général en téte

a queuec(17). s

Les terpenes sont des hydrocarbures cycliques, mul-

tiples de CS5H8. Nous distinguons 3

- Les monoterpeénes (C5H8)2 a deux unités isoprénigues.
. - Les sesqguiterpenes (C5H8)3 a trois unités isopréniquese
. - Les diterpénes (C5H8)4 a quatre unités isopréniques.

- = Les polyterpenes (C5H8)n a n unités isopréniques.

Les monoterpénes (C10H16) et les sesquiterpéenes
(C15H24), et dans une moindre mesure les diterpenes (C20H32),

sont largement répandus dans presque toutes les huiles essentiel
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II.5.2. - Composition chimigue des huiles essentielles

du cedre

L'étude de la composition chimique des huiles essen-
tielles du bois de cédre a fait 1'objet de nombreux travaux, notam-

ment ceux de Guenther, de J.A.Wenniger et collaborateurs...

II.5.2.1. = L'huile essentielle du bois de cédre de

Virginie:

Wenniger et ses collaborateurs ont fait 1'étude
de la composition chimique de 1'huile essentielle du bois de cedre
de Virginie obtenue par distillation & la vapeur d'eau. Ils ont
trouvé que les principaux constituants de cette huile sont :

le cédrol C15H260 (03 a 14%), le cédréene C15H24 (environ 80%) et

le cédrénol. (18).

L'huile essentielle contient guelques hydro-
carbures sesquiterpéniques connus :ﬁ)-éléméne, o -cédréene, caryo-
phylene, thujopséne,ci-humuléne, ﬁ)-humuléne, valencéne, cuparene,

cuprénéne. (19,20,21). J/

I1.5.2.2. = L'huile essentielle des feuilles de cedre :

Ikeda et ses collaborateurs ont, en 1962,
utilisé les datas des temps de rétention dans une colonne remplie
pour tenter d'identifier les hydrocarbures monoterpéniques (6,7%)

dans une huile de feuilles de cedre, (22) :

. -®-pinéne (15,6%). -o{-terpinéne (3,3%).

- =ok-thujene (13,0%). - =Myrcene (10,5%).

. =Camphéne (12,5%). -Limonéne (8,8%).

- -pinéne (2,3%). | . = [3-phellandréne (1,3%).
~=-Sabinéne (15,0%). _-fg—terpinéne (7,6%) «
‘-6—3 carene (0,3%). - = p-cymene (8,0%) .

(= qc—phellandréne (0,4%) ¢
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Essence de cedre obtenue par distillation,

3 la vapeur d'eau du bois,

Caractéresz organoleptiques

Essence de cédre de 1l'Atlas

Essence de cedre de
Virginie et de Juniperus
Mexica sheide et espéces
voisines.

ment + 35°%,

- Aspect = liguide = liguide assez visqueuX
- Couleur - jaune pdle a brun - - jaune péle
- Odeur - boisée, caractéristique, 1é-| - boisée
gérement empyreumatique
Constantes physiques
- Densité : - 0,929 a 0,945 - 0,941 a 0,956
- Indice de réfraction:
(,\éﬁ = 1;5090 & 1,5170 - 1,5020 a 1,5070
o= Pouvoif'rbtatoir:(okgo) C = + 43° a 74°, exceptionnelle- : = =27°% a =-50°




. .

I1.5.2.3. = Huile essentielle du bois de ceédre

de 1'Atlas :

La composition chimique de 1'huile essentielle
du bois de cédre de 1'Atlas a fait 1'objet d'un travail de Magister
non encore soutenu, de Mr Boumgpar Yacine : dans les conditions
optimum, l'huile obtenue par distillation a la vapeur d'eau et
dont la composition a été identifiée & environ 75% comporte les

constituants suivants :

. -0 ~himachaléne (10,7%).
- ﬁ)-himachaléne (26,9%),

-5—himachaiéne expoxyde (8,9%).

- Alcool se;quiterpénique (6,85%),
- Cis-% -atlantone (4,2%) .

- Trans-& -atlantone (20,2%).

II.6 - IMPORTANCE ET UTILISATION DU CEDRE :

Le cedre est un bois noble qui demanderait a &tre davan-
tage utilisé. Il possede de trés bonnes qualités qui le fait re=-
chercher pour certains ouvrages : embarcations, menuiserie diverse;
il. est aussi utilisé en intérieur d'armoire-penderie & cause de
son odeur treés particuliére qui éloigne les insectes; il est tra-
vaillé facilement & la main et certains pays l'utilisent pour la

fabrication de boites a cigares. (23),

L'essence de bois de cédre est un produit qui trouve
son emploi en médecine pour les traitements de bronchites, de 1la
tuberculose, de la blennorhagie ainsi que certaines affections

de la peau. (24),

Parmi les constituants de l1l'huile essentielle du bois de
cedre, le cédrol ou camphre de cédre sous forme de cristaux blancs,

est d'odeur plaisante et persistante, suggestive du bois de cédre.
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est uzilisé principalement comme fixatif dans les parfums,

cosmetigques et savons.

IT,6 - CONCLUSICN :

Actuellement, 1'Algérie s'attache a promouvoir la
culture des plantes ardmatigues, pour donner un nouvel essor

)

4 cette industrie,

Le tableau ci-aprés donne un apergu sur les prix

pratiqués actuellement sur ces cultures florales

Nature des Frais cultu- Cogt produc- s it
cultures raux/ha tion/ha
Jasmin 68.000,00DA 120.000,00DA 52.000,00DA
| Géranium 5,000,00DA 8.000,00DA 3,000,00DA
Tubéreuse 15.00C,00DA 60.,0C0,0U DA 45,000,00DA
. Bigaradier §.000,00DA 24,000, 00DA 16 .000,00DA
= Verve:zne 30.000,00DA 120.000,00DA 90,000,00DA

Pour ie jasmin par exemple, le rendement a l'hectare

est d4*une moyenne de 4.000 Kg de fleurs soit :

)

4.000 Kg x 30,00 DA = 120.000,00 DA

Kg de fleurs colGte 30,00 DA
Gr, pour avoir 0% Kg, il faut environ 10.000 fleurs,

teavailleur peut passer deux heures a les récolter,




Chaque kilogramme de concrétes de jasmin, extraite au
n-hexane, nécessite 370 A4 450 Kg de fleurs et 02 Kg de concretes
donnent 01 Kg d'absolue de jasmin. Le prix de cette concréte, en

1985, était estimé a 24.000,00 DA.

Les prix trés élevés pratiqués de nos jours pour ces
concréetes florales pourraient devenir une source de revenus im-

portante pour le pays.

Les besoins du marché national demeurent limités et

concernent principalement les matiéres suivantes :

- Essence de géranium = 2,000 Kgo.

- Essence de petit grain = 500 Kg,

- Essence de lavande et lavandin = 5,000 Kg.
- Eau de fleur d'oranger = 40.000 litres.
- Feuilles de verveine séche = 2,000 Kg.

Le principal débouché est constitué par la P.C.A., la-

gquelle les destine 4 la fabrication des produits pharmaceutiques.

Les besoins nationaux sont appelés a connaltre une
évolution conséguente en raison des exigences de la clientele et
du contrdle de la qualité, car il ne suffit pas de planter et de
récolter les fleurs, mais il importe de les transformer dans les
meilleures conditions pour présenter sur le marché mondial un

produit compétitif et de bonne gqualité.
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CHAPITRE III - PARTIE EXPERIMENTALE

III.1 - INTRODUCTION :

Notre travail a consisté a faire l'extraction des essen-
ces du bois, des feuilles et des rameaux de cedre, par des sol-
vants volatils, comme 1'éther de pétrole, le n-hexane, l'alcool
éthylique et 1'acétone, afin de faire un choix parmi ces solvants,
et de déterminer le temps d'extraction donnant le meilleur rende-

ment.

Nous donnerons aussi les caractéristiques organolepti-
ques ainsi que les propriétés physico-chimigues de l'essence

extraite des différentes parties de l'arbre avec ces solvantso,

Nous terminerons alors ce travail par une analyse chro-
matographique, afin de faire un essai d'identification des prin-

cipaux constituants de cette essenceo

III.2 - METHODES ET APPAREILLAGE :

{11.2.1. - Appareillage :

L'appareillage permettant l'extraction par solvants

volatils est simple ; 1l comprend trois éléments principaux :
a) - Alambic :

C'est un cylindre en cuilvre assez épais appelé
cucurbite, surmonté d'un couvercle de forme cdbnigue appelé plus
communément chapiteau muni de vis papillons et de ressorts afin
d'assurer l'étanchéité et d'éviter les fuites éventuelles.

Celui-ci est prolongé par une conduite cylindrique appelée col
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de cygne le raccordant au condenseur et par laguelle passe le

mélange de vapeur eau-solvante.

Dans la cucurbite, de 27 cm de hauteur et 23 cm
de diamétre, sont placés horizontalement trois plateaux perforés,
Le fond de la cucurbite est légérement sphérique et se termine
par un robinet permettant la récupération du solvant chargé d'hui-
le, Latéralement, se trouve une tuyére permettant le passage de

la vapeure.

b) - Condenseur :

C'est un récipient de forme cylindrique muni en
son centre d'une conduite dans laquelle sont condensées les va-
peurs d'eau chargées de solvant, et s'adaptant au col de cygne
de 1'alambic. Un tuyau lui est adapté a sa sortie supérieure,
permettant l'arrivée d'eau nécessaire 3 la réfrigération, Deux
robinets sont placés sur 1la partie inférieure : 1'un permet 1'éva-
cuation de cette eau de fagon continue, l'autre servant a la récu-
pération du solvant par la vapeur d'eau., S5es dimensions sont 1les

suivantes : hauteur H=53 cm ; diametre D=11 cm ; diametre de 1la

conduite intérieure d=2,2 cm.

c) - La source de vapeur :

Les vapeurs servant a récupérer le solvant pEoO-
viennent d'une chaudiére de forme parallélépipédique, recouverte
d'amiante, munie de six résistances chauffantes, d'une soupape
de sécurité, d'un thermometre permettant le contrdle de la tem-
pérature des vapeurs d'eau, d'une entrée et d'une sortie d'eaun
et d'un indicateur de niveau., La puissance de chauffe utilisée

est :

p = 6 khw
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IIT.3 - ADAPTATION DE L'APPAREILLAGE POUR L'EXTRACTION PAR SOLVANTS:

L'appareillage sur lequel nous avons travaillé a été
emprunté a l1'unité de production des essences de plantes a par-

fum de la Chiffa (ENAFLA).

Cet appareil a été congu pour faire l'extraction par
entrainement 3 la vapeur d'eau; nous nous sommes donc préoccupés
en un premier temps a 1'adapter 4 1'extraction par solvants vola-
tils. Pour cela, nous avons fabriqué au niveau du Département de
Génie mécanique de 1'E.N.P,, trois plateaux perforés pour suppor-

ter la matiere végétale dans chacun des’ deux alambics utilisés.

Rl

Nous avons procédé de la fagon suivante : sur une tdle
de cuivie de 01 nf, nous avons tracé,a l'aide d'un compas, 06 cer-
cles de 20 cm ae diametre chacun, que nous avons découpés avec
une cisaille. Sur les disques obtenus, nous avons encore tracé
plusieurs cercles distants de O1 cm sur lesguels nous avons mis
les empreintes des trous 4 percer a l'aide d'un marteau et d'un
étau. Nous procédons alors a la perforation avec une perceuse

électrique munie d'une méche de_03 mm de diamétre,

La derniére étape a consisté en la fabrication de sup-
ports sur lesquels reposent les plateaux; pour cela nous avons
découpé six plaques rectangu}aires de 10 x 03 cm, que nous avons
pliéesen deux dans le sens de la longueur et dont on replie encore
les deux extrémités en angle droit; nous les fixons sur le pla-
teau du milieu par des rivets afin gu'il. puissent supporter les
plateaux supérieur et inférieur de 1'alambic, Ces plateaux sont

séparés par 07 cm de hauteur.

ITTI.4 - PROVENANCE DE LA MATIERE VEGETALE :

Les feuilles, les rameaux et le bois de cédre de 1'Atlas

proviennent de la station de Chréa (Wilaya de Blida).

' |
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Les bianches sont issues d'un arbre dgé d'environ

30 ans.

- = Hauteur moyenne : O7 metres.

{ = Circonférence : 25 a 30 cmo

- Localisation : parcelle dés deux cedres.

- - Nom de la piste : Chréa vers Bouinan, A 04 Km du centre de Chréa.
. = Substratum : schisteux,

(= Cortége floristique : étage dominant jeune cédraie, sous-étage:

. maquis de chénes verts.

_ - Peuplement espacé par enclaves, occupé par le Buplerum Spinozome,

- Altitude de 1.500 m, exposition Sud, Sud-Est, pente forte de

50 a 60°%,
. - Densité : 10 sujets au métre carré.
I¥f1.4.1. - Echantillonnage :

= Les jeunes rameaux sont ceux gui ont moins de 05 mm de diamétre.

- Branchettes ou vieux rameaux : ceux qui ont de 06 a 10 mm de
diametre.

- Branches : celles qui ont de 10 a 50 mm de diamétre.

(= Tige : au-dela de 50 mm.

Au cours de notre travail, nous avons utilisé in-
différemment de jeunes et de vieux rameaux dont nous avons mesuré
la longueur en prenant une cinguantaine c¢'#chantillons; nous

donnerons alors une dimension moyenne de :

k

1}

L, 80 cm

0,5k cm
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IIT1.5 - MODES OPERATOIRES :

a) - Purification des solvants :

Avant de procéder a toute extraction, il est néces-
saire de s'assurer de la pureté des produits utilisés, car de
celle-ci dépend la gualité de 1l'essence oltenue., Pour cela, nous
avons monté un appareillage (voir schéma) permettant cette puri-
fication préalable chaque fois que c'était nécessaire comme ce
fGt le cas pour l'acétone. Il a fallu procéder de la maniere

suivante :

* Mettre le solvant dans un ballon a deux cols,muni d'une ampou-
le & décanter afin de permettre l1'alimentation continue en solvant
au fur et a mesure gque la charge diminue.

* Chauffer ensuite a4 la température d'ébullition du produit.

* Les vapeurs montent par une colonne de Vigreux de 25 étages
théorigues. Celle-ci retient les impuretés qui retombent dans

le ballon.

* Les vapeurs du solvant, ainsi purifié, se condensent dans un
réfrigérant et sont recueillies dans un ballon de recette.

* La purecé du produit est ensuite vérifiée en faisant une ana-

lyse par chromatecgraphie en phase gazeuse.

Par ce procédé, nous avons pu atteindre un degré

de pureté de 99,98%.
W

b) - Extraction a froid :

o

* L'enzemble <ijuilles et ramesaux sont coupés a l'aide d'un ha-
choir manuel en petits morceaux de 04 a 05 cm de longueur.,

* La matiere végdétale est ensuite pesée et répartie uniformément
sur les vplateaux pour une bonne infiltration du solvant et afin

d'éviter les chemins préférentiels créés par la vapeur lors de
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la récnsération du solvant, gui adhere & la surface du végétal,

* Nous vcérifions alors qgue le robinet de vidénge et la vanne
permettant l'entrée de la vapeur d'eau danc la cucurbite sont bien
fermes.

* Nous procédons au remplissage de la cucurbite par le solvant
jusquta ce gue toute la matiére végétale y baigne.

* Nous fermons alors celle-ci & 1'aide du chapiteau et col de
cygne qu'on adapte au condenseur

* Une fois le temps d'extraction écoulé, nous récupérons le sol-
vant chazgé d'huile par le robinet de vidange de la cucurbite.

* Nous ajoutons alors une nouvelle charge de solvant frais, gu'on
laisse pendant un certain temps et que nous récupérons de 1la

méme maniére gue précédemment. Nous avons donc effectug un lavage,
* Nous ouvrons ies robinets d'entrée et de sortie d'eau de re-
froidissement du condenseur.

* Nous ouvrons les vannes de la cucurbite et celle de la chaudiere
pour permettre le passage de la vapeur d'eau,

* La v:peur en peénétrant par la partie inférieure de 1la cucurbite,
monte i travers la matiére végétale en se chargeant de solvant.

Le molange de vapeur (eau-solvant) est ensuite condensé et récu-

péré dans une éprouvette graduée,

.= Remargues

a) Lors de ia rdcupération du solvant par la vapeur d'eau, nous
observons ia formation de deux phases dans 1'éprouvette graduée,

lorsau'il s'agit de 1'éther de pétrole et le n-hexane, Nous arrg-

4

toas dong

¢

le passage de la vapeur, lorsque le volume de solvant
surnacveant la phase agueuse reste constant.

Pour 1'acétone et ltalcool éthyligque solubles dans 1l'eau, nous
observons une seule phase; nocus arrétcens alors la récupération du
solvant, lorsgu'on obtient le méme voliume Au mélange eau-sclvant
gque ceiudli pouy 1*éther de pétrole et le n-hexane; <2 gui dure

environ 45 minates.
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b) Durant nos manipulations, nous avons effectué un seul lavage

vu la ron disponibilité des solvants en quantité suffisante.

c) - Récupération du solvant :

Nous utilisons dans ce cas le méme appareillage que
pour la purification, et nous procédons de la méme maniére que
celle-ci, c'est-a-dire que nous portons a ébullition le mélange
essence-solvant. Ce dernier étant plus léger, ses vapeurs montent
le long de la colonne de vigreux, se condensent et sont récupérées

dans le ballon de recette.

Etant donné qu'un chauffage a une température élevce
peut nuire a la qgualité de 1l'essence, nous réduisons celle-cli 2n
utilisant un appareil du type "rotavapor" auquel est adaptée une
pompe cui permet de faire le vide et par conséguent de réduire
la température d'ébullition du solvant qui sera ainsi récupére
dans sa presaue totaliteé.

Cette derniére opération est nécessaire, puisque
nous savons que la gualité du parfum est en raison inverse du
nombre de calories mis en oeuvre., Elle est aussi fonction de

la durdée du chauffage,

III.5 - DETERMINATION DES CONDITIONS OPERATOIRES OPTIMALES :

i1i.5.1. - Optimisation du temps d'extraction pour

1'ohtention du maximum d'extrait :

I1f.5 1.1.- Extraction du mélange aiguilles et rameaux
du cedre :
Dans cette partie, nous étudierons essentiel-
lemer® i1'inrluence du temps d'extraction sur le pourcentage de
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résinoide extrait, nous verrons alors les pertes en solvant qui en

découlent.

La masse de la matiére végétale est de 200 gr
par plateau (il en existe 03 par alambic). Elle a été choisie en
en remplissant préalablement l'alambic de cette makiére de fagon
4 occuper le plus grand volume, en évitant les tassements. Le voO-

lume de solvant . utilisé est V = 09 litres.

Tableau I - Influence du temps d'extraction sur les pertes

en solvant.

Temps

e B 1h 1h30 2h 2h30 3h 4h

Volume de solvant
récupéré a la va- 80 75 130 35 90 150
peur d'eau en(ml)

Volume total de
solvankt récupéré 8780 8770 8790 8810 8760 8750
en(ml)

Perte de solvant
. en % vol.

Tableau II - Influence du temps d'extraction sur le rendement

en résinoide des aiguilles et rameaux.,

Temps d'extraction| Oh30 ih | 1h30 2h 2h30 3h 4h

Masse de résinoide
en (4g)

gmass. de résinol-
de extrait




-

- Interprétation des résultats (tablewu I et II) :

Nous remarquerons tout d'abord qu'on obtient un maximum d'ex-

trait avec un temps d'extraction de 1h30. Le rendement augmente, at-

‘teint un maximum, puis diminue au lieu de rester constant., Nous pour

rons penser qu'il s'agit 142 du phénoméne d'osmose; qui n'est autre
gu'un phénoméne de diffusion entre deux solutions de concentrations
différentes, a travers la membrane perméable de la cellule végétale,
En effet, le solvant pénetre celle-ci 4 travers la membrane et elle
se gonfle. Et suivant la nature du solvant et de la cellule végétale
il peut dissoudre de 1'huile uniquement des cires et des pigments,
Il est donc passé de la solution la moins concentrée vers la solutio
la plus concentrée, une fois les substances dissoutes, il refait le
trajet inverse; ce qui correspond au rendement maximum obtenu., Cepen
dant, nous remarquons que le pourcentage d'extrait diminue considéra
blement. Nous pourrons penser qu'il y a interpénétration cellulaire,
c'est-3-dire que le milieu extérieur a la cellule est plus concentré
le mélange huile-solvant passera de nouveau vers la cellule végétal
ce qui pourrait éventuellement expliquer la diminution du rendement,
Il y a donc une influence réciproque entre le milieu interne du vé~-
gétal et le milieu externe, gqui n'est autre que la solution de sol-

vant.

Les pertes en solvant, comme nous le remarquons par la lectul
du tableau I, augmentent lorsqu'on prolonge le temps d'extraction;
ce qui est a prévoir, car elles sont dues essentiellement a 1'éva-
poration, surtout lorsque le solvant posséde un point d'ébullition
bas. Cependant, elles restent minimes (de l'ordre de 2,5%). Nous

pouvons donc supposer dque notre installation est assez efficace.
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ITI.5.1.2.- Extraction du bois de cédre :

De méme que pour l'extraction des aiguilles et
rameaux, nous déterminerons l'influence du temps d'extraction sur
le rendement en huile essentielle, ainsi gue les pertes en solvant,
L'extraction a été faite a 1l'éther de pétrole. Nous procederons de
la méme maniére que précédemment, c'est-a-dire que nous mettons le
bois coupé en copeaux sur un des plateaux de l'alambic, de fagon
a avoir le maximum de charge tout en évitant les tassements de la
matiére végétale; nous en tirons une masse de 150 g par plateau,
soit un total de 450 g par alambic. Le volume de solvant dans le-

quel baigne la matiére est de 09 litres.

. ' Tableau III - Influence du temps d'extraction sur la perte

en solvant.

Temps d'extraction 1Th30 2h 2h30 3h 4h

Volume de solvant
récupéré a la va- . 580 520 600 550 530
peur d'eau en(mg)

Volume de solvant
recueilli apreés

; = ¥ 8300 8350 8300 8300 8300
extraction a froid
en (ml)
Volume total de
solvant récupéré 8880 8870 8900 8850 8830
en (ml)
Perce descolvant 1,33 1,44 1, 1,66 1,88

en % vol.

i I
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Tableau IV - Influence du temps d'extraction sur le rendement

en huile essentielle.

Temps d'extraction 1h30 2h 2h30 3h 4h

Masse d'huile ex-

traite en (g) 9,68 9,72 18,64 13,30 8,51

% mass. de l'huile 2,15 2,16 4,14 2,96 1,89

- Interprétation :

Nous remarquons d'aprés le tableau IV, que le rendement
maximum est atteint pour un temps d'extraction de 2h30 ol il est
de 4,14%0'11 diminue ensuite jusqu'a 1,89%. Nous pouvons penser
qu'il s'agit du méme phénoméne que précédemment, c'est-a-dire

1'esmose ou il y a interpénétration cellulaire.

Vu les structures différentes des cellules végétales des
aiguilles, rameaux et du bois, nous n'observons pas la méme augmen-
tation et diminution du rendement; elles sont brusques dans 1le

cas du bois, plus ou moins uniformes dans celui des aiguilles et

rameauxe

Il aurait été intéressant de voir de plus preés les diffé-
rentes structures des cellules végétales de chacun afin de mieux

comprendre le phénoméne de diffusion dont il est question,

Les pertes en solvant, dans le cas du bois comme nous pou-
vons le remarguer par la lecture du tableau III, sont plus faibles
gque celles relevées lors de 1'extraction des aiguilles et rameaux,
Elles cont de l'ordre de 1,5%, alors que dans le mélange aiguilles

et rameaux, elles sont de 2,5%,

aa./o-,



De plus, nous remarquons que le pourcentage en extrait est
beaucoup plus important dans le cas du bois ol il est de 4,14% que
celui des aiguilles et rameaux ou il atteint 0,96%, c'est-a-dire

environ 04 fois pluse.
.- Remarques :

Nous n'observons pas la méme nature de l'extrait en fai-
sant l'extraction en utilisant le mélange aiguilles-rameaux et le

bois.

Lextrait issu du bois est une huile assez visqueuse, alors

gue celui des aiguilles et rameaux est une cire colorée en vert.

III.5.2. - Amélioration du rendement par le lavage de la

matiere végétale :

En procédant aux lavages, nous pensons augmenter 1le
rendement en extrait. Nous verrons d'aprés les tableaux V et VI de
combien. Malheureusement, il ne nous a été permis de faire qu'un
'sehl lavage avec 1'éther de pétrole, étant donné 1'insuffisance
en produits, car pour effectuer 02 lavéges, il aurait fallu 27 litre

de sclvant.

Nous aurions pu récupérer le solvant qui avait déja
servi & l'extraction pendant que se faisait le premier lavage, pour
1'utiliser comme deuxiéme lavage, mais la capacité réduite des deux
installations dont nous disposons ne nous permettait pas de le ré-

cupérer en un temps relativement court.

Nous donnons dans les tableaux ci-aprés les résultats

obtenus pour un seul lavage.
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Tableau V - Amélioration du rendement en extrait par lavage

pour les aiguilles et rameaux,

Temps Masse de ré- | %mass. de Masse totale| %mass. en
sinoide (g) résinoide résinoide résinoide

Extraction
1h20

1 6,2 g 1,03%

1° lavage

45 mn 0,58 0,097

- Interprétation :

Nous remarquons d'aprés le tableau V que le pourcentage aug-
mente; il est passé de 0,93% a 1,03%, soit une amélioration du ren-
dement d'environ 10%, ce qui n'est pas négligeable, surtout si nous
considérons cela a 1l'échelle industrielle ol les quantités utilisées

sont beaucoup plus importantes.

Tableau VI - Amélioration du rendement en extrait par lavage,

(bois utilisé en copeaux).

Masse totale du bois, m=450g ; V solv.= 09 litres pour chague ex-
traction.

Temps Masse de l'es- gmass. de Masse totale | $mass.tot.
sence (g) l'essence de l'essence | de 1l'ess,
Extraction -
de 2h30 52523 11,60
57,579 12,79
1° lavage
2SS 5,34 1,18
1° lavage 5L,)53% ¢ 4
1 4
1h15 i S > ity A2,

sl eiei



-~ Interprétation :

Dans le cas du bois issu du tronc de l'arbre, nous remarquons
une amélioration du rendement de 9,3%. Nous pouvons donc dire dque

le lavage permet d'augmenter de fagon certaine et non négligeable,

le rendement en essence.

IITI.5.3. - Influence de 1'3ge du tronc sur le rendement en

essence :

Afin de voir si 1'3ge du tronc a une grande influen-
ce sur le rendement en essence, nous avons utilisé deux troncs d'ar-

bres d'Ages différents; 1l'un ayant environ 30 ans et l'autre entre
65 et 70 ans.

Tableau VII - Influence de 1'dge du tronc sur le rendement

en essence.

Temps d'extraction Age Masse de l'essence gmass. de
en (g) l'essence
30 ans 18,64 4,14
2h30
65 a
1 6]
70 AR B2l23 11,6

- Interprétation :

Nous remarquons d'aprés le tableau précédent que le rendement
en essence pour un méme temps d'extraction d'un tronc d'arbre de

70 ans est d'environ 03 fois plus élevé que celui d'un arbre de 30a

a-.;/--o
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I1 aurait été intéressant de suivre 1'évolution du rendement
en essence en fonction de 1'dge du tronc afin de déterminer le rap-
port existant entre les deux. Nous rappellerons néanmoins que ces
deux troncs sont d'aspect différent; le plus 4gé a une couleur et
une odeur plus prononcée que le jeune tronc. De plus, ils n'ont

pas été trouvés au méme endroit.

Nous pouvons donc penser que l'origine du bois utilisé a
une influence certaine sur la gquantité et la qualité de l'essence
obtenue (dge, nature du sol, exposition de 1l'arbre, période d'abat-

tage de l'arbre,..o)s

[11.5.4. - Comparaison des rendements obtenus par les différente

parties des branches (aiguilles et rameaux) :

Une fois le temps d'extraction optimum déterminé, il
serait intéressant de voir quelle est la partie de la branche gui
donne la meilleure production en résinoide.Pour cela, nous avons

utilisé séparément les aiguilles et les rameaux.

Le volume de solvant utilisé au cours de l1'extractiol
est V= 08 litres. La masse de la charge est de 200g par plateau,

soit 600g au total, répartie uniformément .

Tableau VIII - Détermination du rendement en essence,

~

3 partir ‘des aiguilles et des rameaux.

Temps vol.solv. récu- |Vol.tot.| Pertes|Masse gmass.

d'extraction péré a la vapeur solv.ré-| solv. |résino.| résinold
bPHmum ' d'eau (ml) cupé (ml)| svol. (g)

Aiguilles 60 7310 8,62 5,86 0,97

Rameaux 70 7470 6,62 5,03 0,84

Higailles ot 75 8770 5.5i5, = 5173 0,96

rameaux

sxetarl e, ot
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(- Interprétation :

D'aprés le tableau VIII, nous nabservons pas une grande dif-
férence sur le pourcentage de résinoide extrait entre les aiguilles
et les rameaux, Néanmoins, il est plus élevé dans le cas des aiguil
les ou il atteint 0,97%, alors que pour les rameaux, il est de l'or

dre de 0,84%.

Le mélange aiguilles-rameaux donne un pourcentage en essence

trés proche de celui des aiguilles ol il est le plus &ieve,

Nous pouvons donc conclure, qu'il est préférable d'extraire
1'essence du mélange afin d'utiliser le maximum de matiére végé-

tale issue des branches,

ITI.5.5., - Influence des solvants sur le rendement en huile

essentielle et résinoide :

De toute évidence, le solvant doit extraire aisément
l'ensemble des constituants odorants (sélectivité, pénétration cel-
lulaire). Il doit &tre chimiquement inerte a 1'égard du parfum et
de 1l'appareillage, peu altérable et ne renfermer que le minimum

d'impuretés nuisibles.

En fait, il n'existe pas de solvant avec lequel tou-
tes ces exigences soient satisfaites. Aussi, le choix du soliwant

repose sur la considération d'avantages d'importance majeure,

Ceci dit, nous examinerons les facteurs déterminant=-
le choix des différents solvants utilisés, en se rapportant en un
premier temps aux tableaux donnant 1l'influence de ces derniers sur

le rendement en essence,

Nous verrons par la suite, l1l'influence des solvants

sur la qualité de l1l'extrait.

soe/ees



Nous avons procédé de la méme maniére que pour

1'éther de pétrole lors de l'optimisation du temps d'extraction.,

Nous avons gardé les mémes masses et volumes.

Tableau IX - Influence des solvants sur le rendement en rési-

noides des aiguilles et rameauxX,

Solvant Vol.solv.ré-|Vol.tot.de| Perte en - Masse de | smass.de
cupéré a la |solv,récu-|{solv.sVol.| l'essen- | l'essence
vapeur (ml) péré (ml) ce(g)

Acétone 20 8592 4,31 45,13 7452

Alcool

éthylique 35 8700 2,94 7,96 T,+33

n-hexane 20 8380 4,50 4,08 0,68

Ether de

pétrole 75 8770 1,72 5,73 0,96

Tableau X -

Influence des solvants sur le rendement en essence

du bois de cédre.

Solvant Vol.solv.ré- |Vol.tot.de|Perte en Masse de |%mass.de
cupéré a la |solv.récu-|solv.%Vol.| l'essen- l'essence
vapeur (ml) péré (ml) ce(g)

Acétone 250 8000 8,33 55,09 1224

Alcool ‘

éthylique 430 8100 5,22 33,18 7,37

n-hexane 610 8260 1,44 26,70 5.:93

Ether de

pétrole 600 7950 5,00 18,64 4,14

..I/l.!



- Interprétation :

Nous pouvons penser d'apres les tableaux IX et X que le meil-
leur solvant pourrait &tre celui qui donne le plus grand rendement,
Or, suivant la nature de celui-ci, nous n'obtenons pas le méme type
d'extrait. Certains solvants extraient de la matiére végétale a la
fois le principe odorant, les pigments, les matiéres cireuses et

les résinoildes.

Le produit ainsi obtenu constitue donc un mélange de tous ces
éléments. C'est le cas de l'acétone et l'alcool éthylique. Nous ne
pouvons pas nous baser sur le rendement en esseénce pour pouvoir
affirmer que tel ou tel solvant est meilleur pour l'extraction des

aiguilles et rameaux ou du bois.

D'autres éléments entrent en jeu, comme l'aspect, la couleur,
1'odeur de l'extrait ainsi que la composition chimique que nous

préciserons plus loin.

II1.6 - ANALYSES :

Des analyses approfondies a des fins commerciales ne sont
pas d*usage courant. L'examen olfactif augquel se limitent beaucoup

de consommateurs est indispensable mais insuffisant.,

Insuffisant, parce que seule l'analyse permet d'établir
le rendement en composition de parfumerie de fagon objective; les
termes analytiques qui peuvent appuyer les conclusions de 1l'examen
olfactif sont définis numériquement, ils ont une valeur d'archives
durables, précieuse pour qui n'a pas la connaissance directe et ap-

profondie de la matiere.

IIT.6.1. - Caractéres organoleptiques :

a) - Odeur :

L'odorat est un sens chimique trés sensible et 1'ha-

bileté des parfumeurs a classer et a caractériser les substances

coe/ oo



chimiques tient du prodige : dans les compositions parfumantes,
ils parviennent a doser les produits naturels présents, et leur
perception peut aller jusqu'au dix-millionieme de gramme par li-

tre d'air.

De part la nature du systéme olfactif, une substan-
ce pour étre sentie, doit posséder certaines propriétés, La pre-
miere est la volatilité (les fleurs sont tres odorantes, car leurs

molécules s'échappent facilement dans l'air).

Pour préserver le principe odorant de la plante, nous
utilisons des solvants volatils qui respectent les constituants les
plus fragiles et donnent des produits olfactivement plus ressemblant

4 la matiere premiere.
b) - Aspect :

Souvent, les produits de 1la meilleure apparence, 1les
plus appréciés pour certains usages et les plus cofliteux, ne sont

pas ceux qui donnent en général les meilleurs produits.

En effet, suivant la nature du produit désiré, on
peut faire un choix du solvant. Et suivant son pouvoir de dissolu-
tion de la matiere végétale, il peut donner un extrait en émulsion,
un liquide huileux, un mélange de liquide et de solide..., relatif

4 une huile essentielle, pigments ou un mélange des trois.
c) — Couleur :

Au cours de la premieére décennie du siecle, sont ap-
parues sur le marché, des matiéres premiéres de parfumerie : les
résinoides décolorés (incolores). Or, la décoloration ne va pas
sans pertes plus ou moins nettes de produits utiles ou méme indispers
sables pour 1l'équilibre du complexe odorant. L'altérabilité des pro
duits est accrue. Aussi, ne faut-il pas décolorer sans nécessité et
il convient de rechercher un compromis entre les inconvénients d'un

coloration résiduelle et la sauvegarde des notes odorantes et de

cosofoae
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leur harmonie plutdt que de prétendre a la décoloration parfaite,

Tableau XI - Caractéres organoleptiques obtenus a partir
des différents solvants.,
Aiguilles Acétone Alcool n-hexane Ether de
et rameaux éthylique pétrole

Aspect

Mélange de
liguide et
solide

Pite rési-
neuse

Pite rési-
neuse

Pidte rési-
neuse

Couleur

Brun foncé
a noir

Vert foncé

Vert clair

Vert clair

Odeur

Désagréable

Caractéris-
tiques de 1la
chlorophylle

Fraiche ca-
ractéristi-
ques des
aiguilles

Fraiches ca-
ractéristi-
ques des
aiguilles

Bois issu
du tronc

Aspect 02 phases Liquide trés| Liquide Liguide
liquides : visqueux visqueux visqueux
—-translucide
-opagque
Couleur -brun Brun foncé Jaune-oran= ; Jaune—-orango:
-beige ger
Odeur Désagréable Persistante Douce carac.| Douce caract.

‘cedre

du bois de

du bois de

‘cédre

an-/aoo




= Interprétation :

Nous voyons, d'aprés le tableau précédent, que seuls
1'éther de pétrole et le n-Hexane donnent un extrait d'aspect ldi-
quide, visqueux, de couleur jaune-oranger et contenant des rési-
noides en quantité négligeable (ils restent collés aux parois du

ballon de récupération de 1'extrait).

Son odeur est douce et agréable, caractéristique du bois

de cédre.

L'alcool et 1'acétone, en plus de l1l'huile essentielle,
extraient des pigments et des matieres cireuses., Nous remarquerons
néanmoins, que dans le cas de 1'alcool, les matidies cireuses sont
en plus faible guantité que dans 1l'extrait obtenu a partir de 1'acé
tone. De plus, ces deux solvants étant solubles dans l'eau, peuvent

s'en enrichir et perdre ainsi de leur pouvoir dissolvant,

Rappelons aussi, que l'extrait obtenu par 1'acétone se
compose de 02 phases : liquide=-solide pour les aiguilles et rameaux
liquide-liquide pour le bois., La partie solide est compacte et col-
loidale, de couleur presque noire, Nous pouvons penser qu'il s'agit
1a de pigments insolubles dans l'eau, comme la chlorophylle gui est
modifiée au cours de l'extraction, ce qui provient d'un ensemble
complexe d'oxydation, de déshydrogénation, d'isomérisation, etc...,

gui engendrent des pigments bruns ou bruns noirltres.

Il aurait fallu donc procédera une filtration et une dé-
coloration des extraits contenant les cires et les pigments pour ne
laisser que les constituants odorants, afin de pouvoir se prohoncer
de fagon objective en vue d'un choix convenable du solvant. Car, il
se pourrait que derriére 1l'aspect repoussant et l'odeur désagréable

de 1'extrait, se cache une note de parfum appréciée.

oeo/leoe



. = Conclusion :

L'éther de pétrole utilisé dans nos expériences, permet
1'extraction d'une essence a l'odeur agréable, Mais, étant donné
qu'il est composé de fractions pétroliéres, dont le domaine de tem-

pérature d'ébullition se situe entre 40° et 65°C, ii ne

(13

euc Tre

el

éliminé que partiellement de 1'extrait.,

L'alcool et 1'acétone donnent un rendement en extrait
plus élevé gque 1l'éther de pétrole et le n-hexane, Mais ils extraien
des pigments gui masquent 1'odeur du végétal (comme la chlorophylle)
I1 faudra donc les éliminer, ce qui demanderait des moyens matériels

supplémentaires.

De plus, 1'alcool a un point d'ébullition relativement
élevé (78,4°C), qui risque d'@tre néfaste au principe odorant de 1la

matiére végétale.

Etant doné les moyens dont nous disposons, notre choix
s'arrétera sur le n-Hexane, qui permet d'obtenir un parfum agréable,
caractéristique du bois et des feuilles de cédre, un rendement ap-
préciable, et de par son point d'ébullition relativement bas, pré-

serve les principes odorants du végétal.

III.6.2. — Caractéristiques physiques :

La détermination des propriétés physiques doit &étre
le point de départ de 1l'étude d'une essence; elle comprend les me-

sures suivantes :

a) - Détermination de la densité :

Le principe consiste en la détermination, a 1'aide
d'un picnométre, de la masse d'un méme volume d'huile essentielle

et d'eau, a la température de référence.
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La densité relative a 20°C d'une huile essentielle
est le rapport de la masse volumique de cette huile a 20°C, a la
masse volumique de 1l'eau a 04 ou 20°C. Cette grandeur est sans di-

20 20

mension et son symbole est d4 ou dzoo

Les mesures ont été faites a partir d'un picnométre
de 05 ml, d'une balance analytique digitale de haute précision et

a une température de 20°C.

b) - Indice de réfraction :

L'indice de réfraction d'une huile essentielle est
le rapport du sinus de l'angle d'incidence au sinus de 1l'angle de
réfraction d'un rayon lumineux, de longueur d'onde déterminée, pas-
sant de 1'air dans 1l'huile essentielle, maintenue & une température

constante.

Le principe consiste en la mesure de l'angle de ré-
fraction de 1'huile essentielle maintenue dans des conditions de
de transparence et d'isotropisme, la longueur d'onde de la lumiere
étant de 589,3 m}L, correspondant au doublet D du sodium et la tem:

pérature de référence étant de 20°C.

Les mesures ont été faites a partir d'un réfracto-
métre classique, permettant la lecture directe des indices de ré-
fraction, compris entre 1,3000 et 1,7000 a : 0,0002 et étalonné de
maniére & obtenir, a la température de 20°C, 1l'indice de réfraction
de 11,3230 pour l'eau distillée,et d'une source lumineuse (lampe

électrique).

¢) - Pouveoir rotatoire :

Le pouvoir rotatoire spécifique d'une huile essen-
tielle est égal a l'angle dont tournerait le plan de polarisation
de la lumiere si celle-ci traversait une épaisseur de Ui décimetre
d'une solution conventionnelle d'une huile essentielle qui contien-

drait O1 gramme de substance active par millilitre.
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III.6.2.1.i = Résultats : >G

Etant donné gue les extraits obtenus par les
différents solvants, a partir des aiguilles et des rameaux, sont
des résinoides (pateux), nous n'avons pu effectuer les mesures des
propriétés physiques que sur les extraits obtenus a partir du bois,

car ils sont pour la majorité liquide.

Tableau XII - Influence du temps d'extraction sur les propriété

physiques du bois de cédre extrait a 1'éther de

pétrole.
Temps Masse de Indice de(m20°) Densité a
d'extraction l'essence(g) | réfraction 20°C
1h30 9,68 1,5039 00,9262
2h00 9,72 1,4880 0,8969
2h30 18,64 1,4968 0,9036
3h00 13,30 1,4802 00,8725
4h0O0 8,51 1,4987 00,9150

Nous voyons, d'aprés le tableau, qu'il n'y a
pas une grande différence entre les valeurs des indices de réfrac-
tion et celles des densités., Cependant, nous ne pouvons faire au-
cune comparaison avec les valeurs données par la théorie, car elles
ont été déterminées par un autre mode d'extraction qui est celui de

l'entrainement a la vapeur d'eau.
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Tableau XIII - Influence de 1'8ge du tronc sur les propriétés
physiques.
Age Masse d'es- Indice de ré- Densité a 20°cC

sence (9g)

fraction{ﬂfO“)

30 ans

65 =70
ans

18,64

52,23

1,4968

1,5014

00,9036

00,9155

férents troncs,

Les valeurs des propriétés physiques des dif-

du bois de l'arbre le plus 8gé,est plus dense;

ne sont pas les mémes. En effet, l'essence issue

son indice de réfrac

tion est plus élevé, Nous pouvons penser que leurs constituants

respectifs ne se trouvent pas dans les mémes proportions. Nous powur:

rons le voir en faisant une analyse chromatographique. Mais une

chose est certaine,

de par leur odeur, couleur,

vons dire gqu'ils sont-de-qualités différentes.

densité, nous pou-

Tableau XIV , Influence des solvants sur les propriétés

physiques de l'essence issue du bois.

Solvants

Masse d'es-
sence (g)

Indice de ré-
fraction01;0°}

Densité a 20°cC

Ether de
pétrole

n—-Hexane

Alcool
éthylique

18,64

26,70

33,18

1,4968

1,5036

1,5143

.

00,9036

0,9172

0,9706
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Nous remarquons que l'indice de réfraction et

/

la densité augmentent en fonction de la masse d'essence extraite.
Cependant, nous ne pouvons pas comparer ces valeurs avec celles

qui sont données dans la bibliographie, pour voir si elles répondent
aux normes; car les essences ne sont pas obtenues avec le méme mode

d'extraction ( extraction par entrainement a la vapeur d'eau).

Dans ce cas aussi, seule l'analyse chromato-
graphique peut nous renseigner sur les différences entre les va-

leurs données dans le tableau XIV.

IIT.6.3. - Analyse chromatographique :

En général, une analyse chimique répond a deux
objectifs :
- Découvrir de quels éléments se compose 1l'échantillon.
- Mesurer la concentration de l1l'un ou des éléments composant 1'é-

chantillon.

Pour cela, les techniques chromatographiques se pla-
cent maintenant parmi les méthodes les plus importantes utilisées

pour l'analyse des matieres organiques.

C'est la chromatographie, en phase gazeuse,qui a
fourni les meilleurs résultats pour la connaissance des arOmes dans
le sens le plus large. Elle est basée sur la distribution d'un so-
luté entre deux phases :

- Une phase stationnaire.

- Une phase mobile : gaz vecteur inerte.

- Principe :

La chromatographie est la méthode d'analyse immédiat
basée sur les différences d'affinité que peuvent présenter deux ou
plusieurs composés pour deux phases différentes : 1l'une fixe et 1l'a
tre mobile. Dans le cas de la chromatographie d'adsorption gaz-so-

lide, la phase mobile est un gaz alors que la phase fixe est consti
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tuée d'un adsorbant soligde.

La partie essentielle du chromatographe est la colon-
ne. Un soluté gquelconque introduit en téte de colonne (au niveau
de l1'injecteur) sera poussé par le gaz vecteur et il s'établira en
chague point un équilibre entre la quantité de soluté contenue dans
la phase mobile et celle contenue dans la phase fixe, On détermine

ainsi le coefficient de partage K.

Poids du soluté par unité de volume de phase fixe

K = . - . - 3
Poids de soluté par unité de volume de phase mobile

Ce principe concerne la chromatographie de partage
gaz-liquide. Dans le cas de la chromatographie d'adsorption gaz-
solide, la phase mobile est toujours un gaz, alors que la phase

fixe est constituée d'un adsorbant solide.

A la sortie de la colonne est placé un détecteur qui
permet d'enregistrer la variation de la concentration du soluté
dans le gaz vecteur en fonction du temps. Au niveau du détecteur,
1'échantillon est transformé en signal électrique dont l'intensité

sera mesurée sur un enregistreur a déroulement de papier.

ITII.6.3.1. - Etude de la composition des essences de cedre

"Les huiles essentielles sont parmi les mélanges
les plus compligués augquels la chromatographie, en phase gazeuse,
ait été appliquée ". En effet, les huiles essentielles sont des
mélanges complexes existant dans des proportions variées de compo-

sés et sont différenciés par leur volatilité et leur polarité.

La séparation de ces différents produits evin-

tant parfois en tres faible quantité n'est donc pas une simple affa;

re.
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- a.Choix des conditions opératoires :

Pour 1'étude des huiles essentielles par la chromatogra-
phie en phase vapeur, se pose le probléme du choix du procédé le
plus approprié a mettre en oeuvre ainsi que les conditions opéra-

toires les plus adéquates.

Le choix de la phase stationnaire est primordial : c'est
le facteur principal intervenant dans la séparation et il dépend

du mélange a analyser.

En général, on peut schématiser le probléme, en disant
gque la polarité de la phase doit correspondre a celle des produits

considérés.

Ainsi, un échantillon contenant des composés peu polaires,

une phase apolaire lui est tout indiquée et inversement.

Dans le'cas de l'essence de cédre, nous avons utilisé
deux phases différentes:1'une est polaire - la polyéthyléne -
glycol (carbowax 20 M) dans une colonne capillaire, l'autre est

apolaire - la SE30,

Le choix de la phase stationnaire, étant réglé, il faut
fixer la température de l'injecteur qui doit étre supérieure de

20° a4 25°C par rapport a la température de colonne.

Le dernier facteur important qui reste'a fixer est la

température de colonne. Elle dépend de 1l'échantillon injecté.

Lorsqu'on a affaire & un mélange complexe, comprenant des
constituants & polarité et a volatilité variées, comme c'est le cas,
nous sommes tenus de travailler avec une programmation de tempéra-
ture. Ceci consiste a commencer a une température realivement fai-
ble et & augmenter celle-ci progressivement selon un programme bien
choisi, que nous établirons en faisant des essais préalables jus-
gu'a obtenir une assez bonne symétrie des pics du chromatogramme.

Dans ce cas, les substances légeéeres les plus rapides apparaissent
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3 température relativement basse; les substances lourdes, plus

lentes, sont accélérées au cours de 1'opération,

pans ces conditions, les constituants lourds, indécelables
parfois en isotherme, deviennent visibles sur le chromatogramme
ainsi gue certains constituants mineurs,bien souvent,caractéris-

tiques de l'huile essentielle.

Une fois les conditions opératoires établies, on peut

procéder a l'analyse proprement dite.

L'appareillage utilisé est :
- Chromatographe type Pye-Unicam série 304.
- Enregistreur et intégrateur édlectronique type pye-Unicam 4810, -
Computing Integrator Philipss
- Détecteur a ionisation de flamme FID.

- Colonnes classique et capillaires

La colonne et le détecteur constituent les pieces maitres-

ses du chromatographe.

- La colonne :

C'est dans la colonne que le processus de séparation chro-
matographique apparait, et c'est donc elle qui caractérise une bon-
ne analyse d'une mauvaise. Ses dimensions, la phase stationnaire qui

la remplit sont autant de facteurs déterminants.

- La carbowax 20 M (polyéthylene glycol) :

Présente une bonne stabilité thermigue (250°C) , d'ol une
ligne de base assez réguliére., Elle permet 1'étude des composés por

tant des fonctions chimiques polaires.

- La silicone SE30 [polydiméthylsiloxane} :

Phase apolaire, est thermiguement tres stable (350°C) .

- La température :

Nous avons adopté des programmations de température,

suivant la nature de 1'échantillon a analyser.

AT



* Nature des colonnes

- La silicone SE30 :

C'est une colonne en verre de longueur L=1,5m, de dia-
métre d=04mm; 10% de SE30, lavée aux acides et traitée au D.M.C.S.

(diméthylchlorosilane), de granulométrie 100 & 120 mesh,

- La carbowax 20M capillaire : HA“' Mdormonn

C'est une colonne en silice fondue de polyéthyléne gly-
col de longueur 1=25m; de diamétre intérieur=0,22mm; de diametre

extérieur=0,33mm.

* Conditions opératoires appliquées

- Sur la SE30 :(aigquilles et rameaux)

Programmation de la température de 50°C maintenue pen-
dant O5 mn, a raison de 02°C/mn jusqu'a 65°C, maintenue pendant

02 mn, puis 06°C/mn jusqu'a 210°C.

- Sur la SE30 : (bois)

Programmation de température de 150°C jusqu'a 250°C a

raison de 02°C/mnz:

x Température de détection = 300°C,

x Température d'injection = 280°C.

x Atténuation = 32,

x Volume injeeté = 0,1ML-

x Vitesse de papier = 0,5mm/mn.

x Débit d'azote = 30ml .
x Débit d'hydrogéne : ?’3/%0‘"‘1/ /MV\
x Débit d'air = 400ml/mn,
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Sur la carbowax 20M capillaire : en programmation :

x Température de colonne = 70°C a 210°C & raison de 04°C/mn.
x Température de détection = 300°C. o

x Température d'injection =-22592C, )

x Atténuation = 32, K)

X Volume injecté = 0,541, :L'

x Vitesse de papier = 0,75mm/mn. \
x Débit gaz vecteur H?/ 1,5ml/mn. *ﬁj?%?El?f}

b) Essai d'identification des extraits issus$du bois de

cedre obtenus par différents solvants :

Tout d'abord, nous avons pris un chromatogramme de ré-
férence, qui est celui de l'essence extraite du bois de cédre, a
partir de l'acétone; car c'est celui ou nous remarquons le plus
grand nombre de constituants extraits avec un pourcentage rela-
tivement élevé. De plus,-il a été obtenu dans les conditions opé-

ratoires optimum (chromatogramme n201),

L'essai d'identification a été fait de deux manieéres
différentes :
- Par la méthode des étalons ou standards,
- Par la méthode des indices de Kovats, quand les

étalons n'étaient pas disponibles,

1) Méthode des étalons :

Voir tableau page suivante,
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Tableau XV - Essai d'identification des constituants du

chromatogramme n°1, par la méthode des étalons,

N° de pic Nom du Temps de $ relatif
composé rotation(tr)
1 d-pinéne 2,03 0,025
2 P-pinéne 2,23 0,051
3 Camphéne 1,88 0,046
4 Phellandreéene 2,72 0,047
5 Limonéne 3,26 0,011
6 Camphre 3,94 0,041
7 d-terpinéol 4,40 0,159
8 Acétate terpényl 6,31 0,011
9 Linanol 9,18 G,257
10 Cédrene 10,32 2,300
15 Cédrol 16,85 2,293
.

2) Méthode des indices de Kovats pour les composés non .

identifiés par les étalons :

Le systéme des indices de rétention,décrits par
Kovats, utilise les datas de rétention isothermique. Il est basé
sur la linéarité de la courbe logarithmique de volume de rétention
en fonction du nombre de carbones des n-alcanes, plus lourds que

le n-pentane. L'indice de rétention d'un composé X est :

Ii(X) = 200. log Vr (X) = log Vr(nPz) + 100.2

log Vr(nPz+2) - log Vr(nPz)
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ol - nPz : n-alcane avec le nombre de carbone z.

g : Nombre de carbone.

En programmation de température, nous utilisons la re-

lation suivante :

' TEnXI = 100, —SetaC= iEa (T2 + 100.%2
l Tr (nPz+1) - Tr(nPz)
ol Tr : température d'élution,

Cette relation donne une linéarité approximative entre
la température d'élution des n-alcanes et le nombre de carbones§,
pourvu que la température initiale soit basse avant la température
d'élution et que seulement un intervalle limité du nombre de car-

bones soit utilisé.

Nous avons donc choisi une série d'alcanes : de C14 a
C16. !voir chromatogramme n®2).
Programmation de la température de 150°C a 250°C a rai-

son de C4°C/mn.

Tableau XVi - Temps de rétention et température d'élution

des composés de la série d'alcanes.

Alcane cl14 C15 c16
tr {(mn) ! 9,33 12,61 16,42
T (2E) 168,66 175 222 182,84
Log Tr 5,128 5,166 5,208
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Nous tragons alors la droite : Log Tr = f(nC). ou
Log Tr = f(Ing).
Nous calculons alors les températures d'élution, a par-

tir des temps de rétention pour le chromatogramme NS 1.

Tableau XVII - Temps de rétention et températures d'élution

des composés non identifiés par la méthode

des €étalons.

N° pic Temps de Température Log Tr Nombre de car-
rétention d'élution bones du com-

tr (mn) Tr(°C) posé.
11 111,50 173,00 5 1i53 C14
12 12,34 174,68 5,163 c15
13 13,06 176,12 55171 C15
14 1385 177,70 5,180 Ci15
16 18,44 186,88 5230 c17
17 19, 2 188,54 5.2 230 c17
18 21,99 189,86 5,246 c17
19 22,915 195,90 By 20757 c19
20 35 ;91 221,82 5,402 c22

Par extrapolation de la courbe Log Tr=f(nc), de la série
d'alcanes C14 & C16, nous pouvons, a partir de la température
d'élution du composé, tirer le nombre de carbones lui correspon-

dant.

par cette méthode, nous ne pouvons avoir que le nombre
de carbones des éomposés susceptibles de se trouver dans notre
échantillon. Il aurait fallu procéder a d'autres analyses comme
la spectrométrie de masse (SM), 1'infra-rouge (IR) pour avoir des

informations supplémentaires.afin de pouvoir identifier avec plus




de précision,

la composition chimique de notre échantillon.

Néanmoins, nous pouvons dire gqu'il est composé de cons-

tituants lourds vu les temps de rétention relativement longs.

LS

*,

- Influence des solvants sur la composition chimique des

extraits

Nous remargquons que les chromatogrammes obtenus avec les

différents solvants sont presque identiques, dans la mesure ou

1'un de ces composés,

des pourcentages différents .

nous retrouvons les mémes composés (méme nombre de pics), mais avec

Nous allons donc suivre l'évolution du pourcentage, de

tituants odorants du bois de cedre.

le cédrol par exemple, qui est un des cons-

Tableau XVIII - Influence des solvants sur le pourcentage

Solvants N® des chro- Temps de % relatif
matogramme rétention

Acétone 1 16,85 2,29

Alcool

; : 17,09 1,01

éthylique | g g

n-Hexane 4 17,16 1579

Bthex de 5 16193 2,00

pétrole

fait relat

Nous voyons, d'aprés le tableau,

if

que c'est l'acétone

qui extrait le plus de cédrol, suivi de l'éther de pétrole, du

n-hexane puis de 1'alcool éthylique. Ce pourcentage est tout a
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- Influence de 1'dge du tronc sur la composition chimique

de l'essence :

Nous avons fait l'analyse chromatographique de l'essence
extraite, a partir du vieux tronc (65-70 ans), par l'éther de pé-
trole, pour pouvoir comparer avec celle obtenue avec le jeune
tronc (30 ans). Nous pouvons alors comparer les pourcentages de
deux constituants dans les deux échantillons. Car, d'apreés le
chromatogramme n°6, nous remarquons le méme nombre de constituants

extraits, mais dans des proportions différentes.

Prenons l'exemple du cédrol et d'un des composés majeurs

de 1'échantillon (celui qui se trouve a plus de 30% dans l'extrait).

Tableau XIX = Influence de 1'3ge du tronc sur le pourcentage

en cédrol et d'un des constituants majeurs de

l'essence extraite a 1'éther de pétrole,

Age N°® des chroma- § relatif $ relatif du cons-
togrammes en cédrol tituant majeur

30 ans 5 1,79 31,36

ST 6 1,78 | 30,77

ans

Nous voyons, d'aprés la lecture du tableau XIX, que le
cédrol se trouve en proportions plus importantes dans le jeune
tronc que dans le vieux. Or, ces pourcentages sont relatifs a
chaque échantillon injecté dans la colonne. Donc, nous ne pouvons
pas procéder, dans ce cas, a une étude comparative de la composi-

tion chimique entre les essences extraites de ces deux troncs.
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- Etude de la composition chimique de 1l'essence de cédre issue

des aiguilles et rameaux :

Nous avons pris comme chromatographie, celui qui corres=-

pond a l'extraction par 1l'éther de pétrole.

Nous remarquerons que le nombre de constituants extraits
des aiquilles et rameaux est beaucoup plus important que celui ex-
trait du bois. Malheureusement, il ne nous a pas été permis d'iden-
tifier ces composés, vu le nombre restreint des étalons dont nous

disposions (chromatogramme n°®°7).

Tableau XX - Essai d'identification de quelques composés de

l'essence issue des aiguilles et rameaux,

Nom des Temps de rétention % relatif
composeés

Campheéne . 20,81 1,084

| Phellandreéne 23,77 0,421

-pinene 24,68 0,808
Linanol 26,10 0,357
-pinéne 26,87 0,344
p-cyméne 29,04 _ 0,558
Cédrene 36,20 . 0,699

N.B : Les premiers pics du chromatogramme n°7, jusqu'a un temps

de rétention de 08 mn, sont ceux de l'éther de pétrole, car lors
de la récupération du solvant, nous n'avons pas utilisé le vide,
ce qui explique la grande gquantité de solvant dans 1l'échantillon.
La majeure partie des pics n'a pas été identifiée, car nous ne
disposions pas de standards., Néanmoins, nous pouvons dire que la
séparation des pics est assez bonne, L*échantillon est composé de

constituants légers et lourds,dans des proportions assez variées,

ooﬂ/oo-
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= Essai d'identification sur colonne capillaire :

La derniére étape de cette étude a été de faire un essai
d'identification sur une colonne capillaire polaire : la carbowax
20M. Nous donnons un chromatogramme obtenu dans des conditions opé-
ratoires optimum, dans lequel nous remarquons la nette séparation
des pics représentant les différents constituants de l'essence,
lalheureusement, le méme probléme s'est posé : la non disponibilité
des étalons qui auraient permis un essai d'identification des pics

représentant les différents constituants de l'essence(chromatogram-

me n°8) .
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III.7 -~ CONCLUSION GENERALE :

Notre étude a porté sur l'extraction de l'essence de cédre

de l1'Atlas, par solvants volatils.

Elle consistait a utiliser les différentes parties de l'ar~
bre : les feuilles, les rameaux et le tronc, pour savoir gquelle est
celle qui donne le meilleur rendement, ainsi que la meilleure gua-

lité d'essence

Nous avons alors fait une optimisation du temps d'extrac-

tion pour chague partie de l'arbre.

Le rendement optimum pour les aiguilles et les rameaux
est de 0,96%, pour un temps d'extraction de 01h30, Pour le bois, i1l

est de 4,14%, pour un temps d'extraction de 2h30.

Ensuite, nous avons procédé au lavage de la matiére vége-
tale, Nous avons alors remarqué que le rendement se trcuvait amélioc-
ré de 10% environ. Le rendement en essence est également en rapport
avec l'origine et 1'3ge de l'arbre. Il est d'environ 03 fois plus
élevé pour un arbre de 70 ans (11,6%}, gque pour un arbre de 30 ans
(4,14%) .

Les pertes en solvant, relevées au cours de nos expérien-
ces, sont assez faibles (environ 03%), par rapport a celles de 1'in-

dustrie, gui sont de l'ordre de 10% et méme 15%.

Nous pourrions diminuer davantage ces pertes, en utilisant
une pompe, assurant le remplissage dans lfalambic, gqui serait muni
d'un indicateur de niveau. Par conséguent, nous eviterons les risques

de toxicité et d'inflammabilité dlies au solvant

La derniére etape d'optimisation & consisté & faire un
choix parmi les solvants utilisés (éther de pétrole, acétone, hexa-
ne, alcool éthyligque), pour découvrir celui gui conviendrait le

mieux, du point de vue rendement et gualité de l'essence.

'.92/90.



Chacun d'eux, donne un extrait d'aspect, de couleur et d'odeur dif-

férent.

Le rendement maximum a été obtenu avec l'acétone, Pour les
aiguilles et rameaux, il est de 7,52%, pour le bois 12,24%, viennent
ensuite 1'alcool éthyligue, le n-hexane et enfin l'éther de pétrole
ol il est respectivement de 7,37%, 5,93% et 4,14% pour le bois, et

1,33%, 0,68%, 0,93% pour les aiguilles et rameaux

Les deux premiers solvants extraient d'autres matieres
qui masquent 1'odeur du végétal, comme les tannins, les pigments,
les résines,... Cependant, pour mieux juger de la qualité de l'es-
sence extraite, il aurait fallu procéder & une filtration des matie-

res cireuses et a une décoloration de l'extrait.

De plus, d'autres facteurs entrent en jeu, comme le fac-

teur économigque et le danger de la manipulation de ces solvants.

Le cheoix du solvant est donc assez délicat., La chromato-
graphie pourrait nous renseigner,plus, sur les guantités extraites

du produit odorant de la matiére premiere.

Nous avcons vu en interprétant les chromatcgrammes, Jue
1'acétone extrait dans un pourcentage relativement élevé,par rap-
port aux autres solvants, les principes cdorants du végétal, comme

le cédrol.

Par cette analyse supplémentaire, nous pouvons donc ap-
puyer l'hypotése,déji formulée dans la partie expérimentale qui
dit gue "souvent les produits de la meilleure apparence, les plus
appréciés pour certains usages et les plus coiiteux, ne sont pas,

en général, ceux qui donnent les meilleurs produits”,

Les composés les plus importants de nos échantillons
n'ont pu étre identifiés, a cause de la non disponibilité des éta~-

lons, qui aurait pu nous permettre de procéder a des recherches

sia wfleva




plus approfondies et plus complétes.

Ces modestes travaux, qui nous ont initiés & la recherche,
ont été trés enrichissants, et npotre souhait serait de les voir pour

suivis, améliorés, afin de trouver des applications utiles et pro-
fitables dans notre pays,
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