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Résumé :
Ce travail a porté sur I’étude de la cinétique d’extraction des huiles essentielles de I’inule

visqueuse par entrainement a la vapeur d’eau a I’échelle laboratoire et semi pilote.

Pour mieux comprendre les phénomeénes de transfert, nous nous sommes intéressés a modéliser
les différentes cinétiques d’extractions par MATLAB tout en appliquant deux modeles qui ont été
proposée par Crank sur les résultats obtenus au cours de I’extraction, et faire la comparaison entre

les coefficients de diffusion obtenus sur les deux échelles.

Mots clés : entrainement a la vapeur d’eau, inule visqueuse, transfert de matiére, modélisation.

Abstract:

This work with range on the study of the kinetics of extraction of essential oils of the inula
viscosa, by striping with the vapor of water, on the scale laboratories and semi pilot.

For better understanding the phenomena of transfer, we were interested to model the various
kinetics of extractions by MATLAB, while applying two models that have been proposed by Crank
on the results obtained during the extractions, and to make the comparison between the coefficients
of diffusion obtained from the two scales.

Keywords : steam distillation, inula viscosa, mass transfer, modeling.
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Masse d’huile essentielle cumulée (g).

La masse de la matiere végeétale seche (g).
Masse de la matiére végétale seche (g).
Masse du solide (matiere végétale) (g).
La masse du solvant utilisée (n-heptane) (g).
Tension de vapeur d’eau.

Tension de vapeur d’huile.

Tension de vapeur du constituant i pur.
Pression totale.

Le débit volumique (ml/min).

Rapport d’entrainement.

Rendement en huile essentielle par rapport a la matiére
végetale humide (%).
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Liste des Symboles

RMSE

Root mean squared error (évalué I’écart dans les données

Rs

R-square
SSE
Veau

VMHD

Voccu pé

Vs
VT

Xi

Les lettres grecques :

Peau

Ps

utilisées).

Rendement en huiles essentielle par rapport a la matiere

vegétale seche (%).

Le coefficient de corrélation.

Sum squared error (la performance de la fonction).
Le volume d’eau recueilli dans le tube récepteur (ml).
Vacuum microwave hydrodistillation.

Le volume occupé par le solvant (ml).

Volume du solide (ml).
Le volume total (ml).

Fraction molaire du constituant i en phase liquide.

La porosité.

La masse volumique du I’eau a la température
T° (g/ml).

C’est les racines de I’équation du modeéle 11.

La masse volumique du solide (g/ml).
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Introduction générale

De tout temps, le régne végétal a offert a I’lhomme des ressources essentielles a son alimentation,
a son hygiéne et sa santé. Depuis les temps les plus anciens, les parfums de ces mémes végétaux
sont associés a des rites mystiques, artistiques et esthétiques.

Aujourd’hui encore, diverses maladies sont traitées uniquement par les seules thérapies
naturelles qui font appel non seulement aux plantes aromatiques, mais aussi a leurs huiles

essentielles obtenues généralement par entrainement a la vapeur d’eau.

L’Algérie est riche en plantes aromatiques et médicinales (I’inule visqueuse...etc.) susceptibles

d’étre utilisées dans les différents domaines (pharmacie. parfumerie, cosmétique, agroalimentaire)

Pour leurs propriétés thérapeutiques et odorantes. Ces plantes aromatiques sont, donc, la source
de produit a forte valeur ajoutée (huiles essentielles, extrait, résines..) qui se présentent presque
toujours comme des mélanges complexes dont il convient de traiter avant leur éventuelle
valorisation.

Dans le but de faire connaitre I’extraction des huiles essentielles de I’inule visqueuse par
entrainement a la vapeur d’eau nous présentons dans ce mémoire, composée des trois grandes

parties :

La premiére partie comporte une investigation bibliographique relative a la présentation générale
de la matiére végeétale (inula viscosa) dans un premier chapitre, Le deuxiéme chapitre est accentué
sur les huiles essentielles: leurs compositions chimiques, les méthodes d’analyses, leurs activités
biologiques, les domaines d’application sans oublier les précautions et les contres indications lors
de leur application.

Apres avoir passé une revue genérale sur les huiles essentielle le troisieme chapitre sera concerné

a I’étude du procédes d’extraction des huiles essentielles par I’entrainement a la vapeur d’eau.
Le quatrieme chapitre traitera les differents procédés d’extraction des huiles essentielles.
Le cinquiéme chapitre présente les nombreux travaux qui ont été effectués sur I’inule visqueuse.

La partie expérimentale sera basée sur I’étude de la cinétique d’extractions d’huile essentielle de
I’inule visqueuse a partir de ses feuilles soient séchées soit fraiches accompagné de calcul de

rendement pour chaque essai.

L’opeération d’extraction a été réalisée sur deux échelles : a I’échelle laboratoire et a I’échelle semi

pilote.

La derniéere partie partie de ce mémoire consacré a I’étude et modélisation du transfert de matiere.
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Etude bibliographique.

Chapitre | : présentation de la matiére végétale : Inula viscosa (L.)

Chapitre Il : Les huiles essentielles.

Chapitre 11 : Procédés d’extraction des huiles essentielles par

entrainement a la vapeur d’eau.

Chapitre IV : Procédés d’extraction.

Chapitre V : Les travaux antérieurs relatifs a I’huile essentielle de inula

viscosa (L.).



Chapitre I

Présentation de la matiére végétale.




Chapitre | Présentation de la matiere végétale

Introduction
Depuis le début des temps, I'étre humain utilise des plantes médicinales pour soigner des maux et

des blessures. Ce sont elles qui constituérent les médicaments du passé.

Certes I'utilisation des plantes médicinales, de la phytothérapie s'avere extrémement salvatrice
pour I'homme. Parfois une mauvaise utilisation des plantes médicinales peut entrainer d'autres
problemes de santé ou les accentuer.

Il est temps de redécouvrir ces végétaux trop longtemps oubliés, dont nous pouvons mettre a
profit les multiples vertus dans notre vie quotidienne [1].

Les inules sont présentes a I'état sauvage dans toute I'Asie et I'Europe tempérée. Ces plantes sont

vivaces et refleuriront tous les ans.

La multiplication naturelle se fait essentiellement par propagation des graines par le vent. Les

inules peuvent aussi se diviser ou se bouturer en fin d’été.

Elles ne demandent aucun soin particulier mis a part un sol sec, Elles se propagent la ou la terre

ne reste pas trop mouillée. Le calcaire est souvent présent dans les lieux ou elle pousse

I.1. La Nomenclature [2]

Tableau 1.1 : la nomenclature de la plante inula viscosa (L.).
Nomenclature

Le nom de I’espece :  Dittrichia viscosa (L.) W.Greuter=inula viscosa (L.) Aiton,

Noms communs : Faux yellowhead, aromatique inula, stiky vergerette.

Famille de la Asteraceae (marguerite (tournesol) famille).

plante :

Nom dérivation : Ditrichia= genre dédié a manfred ditrich (1934) botaniste de I’Allemagne.

Il était un spécialiste des Asteraceae a I’herbarium de genéve, suise,
conservatoire et jardin botanique et plus tard directeur de I’herbie du jardin
botanique et botanique musée de berlin-dahlem

(latin) ; viscosa= stiky, se reférant principalement a I’exsudat collant de les
poils glandulaires (latins).

Synonymes : inula viscosa, cupularia viscosa

1.2. localisation et floraison [2]

Fréquente en région méditerranéenne, ou elle fleurit a la fin de I'été et au debut de I'automne
(Ao(t —octobre). Elle affectionne les anciennes cultures, les décombres, les bords des routes et des

chemins, formant d'abondantes touffes vertes a capitules jaunes ; elle est considérée comme assez
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Chapitre | Présentation de la matiére végétale

envahissante. Elle est I'un des rares représentants du genre dittrichia, auquel appartient aussi
Dittrichia graveolens (inule fétide). Elle est connue au Maroc sous les noms vernaculaires : Terhald,

Magraman, bagramane ou encore Amagramane.

Figure 1.1. Photos de I’Inule visqueuse

1.3. Description botanique de I’inula viscosa

L'Inule visqueuse est l'un des rares représentants du genre Dittrichia, c’est une plante vivace ;
toute visqueuse a odeur agréable (selon certains, désagréable pour d'autres), ligneuse a sa base avec

une forte racine pivotante lignifiée pouvant atteindre 30 cm de long.

La feuille est glanduleuse, crénelée, embrassant (formant deux petites oreillettes a sa base). Lors
de sa floraison, la moitié inférieure de sa tige se lignifie. Les graines sont pairs, couronnées d'une

aigrette rousse.

Elle mesure entre 50 cm et 120 cm de hauteur. Sa tige, dressée et tres feuillée, est frutescente a

la base. Ses capitules font environ 1 cm de diamétre. 1ls sont disposés en longue grappe pyramidale

L'Inule visqueuse et I'lnule fétide (Dittrichia graveolens) peuvent étre confondues a I'état

végétatif mais I'Inule fétide aux feuilles non-dentées.

L'Inula viscosa est réputée étre un "insecticide végétal™ qui combat la Mouche de I'Olive. On la
trouvait fréquemment dans les oliveraies avant qu'elle ne soit arrachée comme "mauvaise herbe"

envahissante et encombrante [3].
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Chapitre | Présentation de la matiére végétale

Figure 1.2. Inula viscosa (L.) [4]

1.4. Propriétés / indications

+ Elle est utilisée pour ses activités : anti-inflammatoires [5], antidiabétiques [6],

antipyrétiques, antiseptiques [7], pour traiter les troubles gastroduodénaux [8].
<+ Un effet antiulcérogénique a été attribué a la composition flavonique d’Inula viscosa [8].

4+ L’extrait flavononique et I’huile essentielle d’lnula viscosa montrent une activité

antifongique contre les dermatophytes et Candida spp [9].
= Anticatharrale

+« Propriété antibactériennes

Les molécules aromatique possédant I’activité antibactérienne la plus élevée sont les phénols :
carvacrol, thymol, eugénol, les monoterpénols, des alcools a 10 carbones, se situent juste apres ;
géraniol, linalol, citronellol, thujanol, terpinéol, menthol. Par ailleurs les monoterpénoles stimulent
les défenses naturelles.

Les aldéhydes manifestent une certaine puissance antibactérienne : néral, géranial, citronellal,
cuminal.les cétones, verbénone, thuyone, cryptone, menthone, camphre, fenchone, présentent un
intérét dans le traitement des états infectieux.

+« Propriété Antifongique [10]

Les infections fongiques, ou mycoses, sont d’une actualité criante, car les antibiotiques prescrits
de maniéere abusive ne sont plus efficaces. Par ailleurs, les mycoses, provoquées par les
champignons candila ne se développent pas sur un terrain acide. Parmi les huiles essentielles
antifongiques, on citera celles de cannelle, clou de girofle, eucalyptus citronné géranium, niaouli,

tagéte, romarin a cinéole
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Chapitre | Présentation de la matiere végétale

“ Propriété Antiseptique [10]

Les HE sont réputés pour leurs propriétés désinfectantes et antiseptiques et s’opposent a la
prolifération des germes pathogenes. Alors que les hopitaux sont confrontés a des problémes
insurmontables (maladies nosocomiales, légionellose), la désinfection des locaux, des salles de
réanimation et des chambres de malades peut faire appel a la diffusion d’HE riches en alcools et
oxydes terpéniques.

% Propriété Anti-arythmique [10]

Certains esters. Comme [|’acétate de bronyle de I’ylang-ylang, sont de bons régulateurs
cardiaques.

% Propriété Antiparasitaire [10]

Le groupe des phénols possédent une action puissante contre les parasites, viennent ensuite les

alcools mono terpéniques, les oxydes, les cétones et les lactones.

< Désodorisantes, parfumantes [10]

En diffusion dans I'atmosphére ou diluées dans les produits de nettoyage, les huiles essentielles

désinfectent, désodorisent et parfument agréablement et naturellement I'air que nous respirons.

% Antidouleurs : [10]

Les huiles essentielles ont le pouvoir de calmer et atténuer certaines douleurs de faible intensité :
-La douleur vive d'une migraine est anesthésiée par la Menthe poivrée en application locale.
-La douleur dentaire est atténuée par I'application de Girofle sur la gencive.
-Le cypres calme les crampes musculaires et les rhumatismes
-Le niaouli calme les douleurs en engourdissant les nerfs.

< Digestives [10]

Certaines huiles essentielles peuvent :

- Empécher la formation de gaz digestifs, elles sont carminatives, - Etre apéritives et digestives, -

Stimuler la sécrétion des sucs digestifs, - Calmer les nausées.

La Menthe poivrée est I'huile essentielle des problémes digestifs, elle est efficace pour calmer la

constipation, les bralures d'estomac, I’indigestion et la flatulence.
1.5. Les différentes especes d’inules

1.5.1. Inula crithmoide (L.) (Faux crithmum) [11]
C’est une espece des régions mediterranéennes plus exactement du bord de mer. Elle se caractérise
par ses feuilles allongées et charnues qui ressemblent a celles de la criste marine (crithmum

maritimum) qui pousse aussi prées de la mer mais dont les fleurs forment une ombelle.
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Chapitre | Présentation de la matiére végétale

Cette similarité explique le terme ou en forme de crithmum (crithmoides) attribué a cette

espéece.Ses fleurs forment des capitules jaunes
<+ Taille: 50 - 120 cm.
= Floraison : Juillet - Octobre.

= Milieu ;: Dunes.

Figure 1.3 : Inula crithmoide (L.) [12].
1.5.2. Inula magnifica (L.) [13]

Plante vivace d'un vert sombre, plus ou moins pubescente, a poils tuberculeux a leur base, tige de
30-80 cm., dressée, simple , feuilles molles, irrégulierement inégales, obscurément dentées, assez

étroitement lancéolées, longues et aigués, parfois glabrescentes.

Les inférieures atténuées en pétiole, a aigrette blanche ; capitules en corymbe ; fleurs jaunes a

ligules glanduleuses mais non poilues.
= Sol : Sol meuble, bien drainé et frais

+ Nom commun : Aunée magnifique ; Grande aunée.

Figure 1.4 : Inula magnifica (L.) [12].
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Chapitre | Présentation de la matiere végétale
1.5.3. Inula helenium (L.)

Originaire des régions tempérées et subtropicales d'Europe, d'Afrique et d'Asie, la plante d’Inula
helenium se rencontre dans diverses zones, principalement dans les sites montagneux secs et ro-
cailleux mais aussi dans les regions de plaines, fraiches et ombragees. La plante d’Inula helenium
présente de grandes feuilles basales et des feuilles caulinaires de plus en plus petites, en disposi-tion
alterne. Les fleurs, en capitules, ressemblant a des marguerites, sont plates et portent de nombreuses
ligules jaunes, étroites, et des fleurons tubulaires composant le disque central. Elles sont solitaires

ou réunies en petits corymbes ou en panicules. [4]

= Hauteur: 0,80 a 1,50 m.
4 Capitule : 6a8cm.

Photo copyright HMenriette Kress

Figure L.5. Inula helenium (L.) [12].

1.5.4. Inula conyza (DC.)

C’est une plante vivace couverte de poils doux qui pousse dans les lieux secs rocheux ou non.

Elle appartient a la famille des composées ou Astéracees.

C'est une grande plante érigée qui peut dépasser 1,50 m avec une tige solide et pourprée,

ramifiée vers l'extrémité.

Les feuilles alternes sont ovales, finement dentées et pointues, leur surface plus ou moins gaufrée

est grisatre au revers [11].

Des corymbes de capitules se développent et s'épanouissent au sommet de la plante.
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Chaque capitule est allongé, de petite taille et son involucre est muni de bractées recourbées en
écailles (squarreuses). Les fleurs du capitule sont généralement dépourvues de ligules, leur couleur

est jaune plus ou moins teinté de pourpre [13].
= Floraison : De Juillet a Septembre.
4 Habitat : Lieux secs, incultes ; toute la France ; Corse. Presque toute I'Europe,

= Noms communs : L’Inula conyza, inule squarreuse, herbe aux mouches, Chassepuces,

Herbe aux punaises ; Ploughman’s Spikenard.

Figure 1.6. Inula conyza (DC.) [12].

1.5.5. Inule odorante (L.) (Inula graveolens)

Il s’appelle aussi inule & odeur forte, On rencontre cette espéce dans les lieux sablonneux d'une
grande moitié sud de la France. Elle remonte, a I'est, jusque dans I'Ain et, a I'ouest, jusque dans le
Cotentin. C'est une plante glanduleuse-visqueuse a forte odeur camphrée. La tige est tres ramifiée et
le port est pyramidal. Les capitules sont petits, allongeés, et les ligules, jaunes ou violacées, sont
courtes [14].

< Hauteur:0,3a1m.

= Capitule: 1 cm.

+ Floraison : ao(it a octobre.
+ Altitude : 0 a 400 m.
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Figure 1.7. Inula graveolens (L.) [12].

1.5.6. Inula hirta (L.) (Inule hérissée)

Cette inule est velue sur toute sa surface : sa tige s'éleve a 3 dm. Et se réunifie un peu au
sommet ; elle est droite, cylindrique, garnie de feuilles éparses, rétrécies en pétiole dans le bas de la

plante ; les fleurs sont ordinairement au nombre de cing a six, disposées en corymbe terminal.

Figure 1.8. Inula hirta (L.) (Inule hérissée) [12].

1.5.7. Inula salicina (L.)

C'est une plante commune dans une zone qui va des Pyrénées aux Ardennes. Elle devient de plus
en plus rare au fur et @ mesure qu'on s'en éloigne. Elle se rencontre dans des prairies fraiches et
humides, en lisiere de forét, mais aussi dans des milieux plus secs. La tige simple, ou seulement
ramifiée dans le haut, porte des feuilles lancéolées, plus ou moins luisantes et qui s'écartent a angle
droit. Les ligules sont étroites. Les bractées externes de I'involucre sont recourbées en de-hors. Une
confusion est possible avec Buphtalmum salicifolium Linné dont le réceptacle est pourvu de
paillettes et chez qui les ligules sont plus larges. [15]

< Hauteur : 30a70 cm.
4+ Capitule:3a5cm.
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= Floraison : juin a septembre.
<+ Altitude : 0 2600 m.

Figure 1.9. Inula salicina (L.) [12].
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Chapitre 11 Les huiles esentielles

L’extraction, issu du mot latin extra heére (tirer hors de), est la premiere opération de séparation
d’un ensemble de filiere de transformation. (huilerie, sucrerie, jus de fruits, boissons alcoolisées,
etc), dans laquelle I’une des phases est retenue (I’extrait) et I’autre est rejetée (le résidu). Cependant
et dans le but de valoriser le résidu, il arrive que celui-ci subisse une extraction telles que
I’extraction des protéines de tourteaux d’oléagineux ou le séchage de nombreux sous-produit (le

séchage peut étre considéré comme un type particulier d’extraction

11.1. Généralités sur les huiles essentielles
11.1.1. Définition

Les huiles essentielles sont des substances huileuses, volatiles et odorantes, ce qui les différencie
des huiles fixes. On peut les extraire de certaines plantes appelées pour cette raison aromatiques et

couramment plantes a essence.

Le terme « huile », quant a lui, souligne le caractére visqueux et hydrophobe de ces substances,

le terme « essentielle » comme caractéristique principale de la plante a travers ses exhalations [16].

Selon Naves [17], les huiles essentielles ne sont que des mélanges de divers produits issus d'une
espéce vegetale. Cette définition est restrictive car elle ne tient pas compte des produits obtenus par
expression a froid du péricarpe ou zeste clé fruit de citrus.

L’huile essentielle est définie comme étant un produit de composition généralement assez
complexe des principes volatils contenus dans les végétaux. Depuis la 9° édition en 1972, la

pharmacopée n'utilise plus que le tenue : huile essentielle.

Quant a la norme AFNOR NF T 75-006, elle la définit comme étant le produit obtenu, soit par
entrainement a la vapeur d'eau de la matiere premiere vegétale, soit par des procédés mécaniques a
partir de I'épicarpe des citrus, soit par distillation a sec. Elle sera separée par la suite de la phase

aqueuse par des procédés physiques [18].

Les huiles essentielles occupent une place considérable sur le marché de la pharmacie des
produits d'hygiéne, de la parfumerie, de l'industrie cosmétique ainsi que de nombreux secteurs

d’agro-alimentaire.

+ Une huile : est une substance, insoluble dans I’eau, d’origine végétale, animale ou minérale,

grasse, elle est liquide a la température ordinaire.

+ L'essence : (du latin essentia, de esse : étre) est une substance aromatique naturelle secrétée
par la plante. Pour les agrumes, on extrait principalement I'essence par expression du zeste.

On devrait dire essence de citron et non huiles essentielles de citron.
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Lors de sa transformation par distillation I'essence subit une modification biochimique et

devient une huile essentielle. Donc I'huile essentielle est I'essence de la plante distillée.

Les essences ne sont pas des corps purs, presque toutes constituent des mélanges, on le
reconnait a I’instabilité de leur point d’ébullition. Sous le rapport de la composition, on les
rangeait autrefois en trois classes, les essences hydrocarbonées, les essences oxygénées et
les essences sulfurées. Ainsi beaucoup d’essences sont un melange d’hydrocarbures et de
substances oxygénées, et quant a celles-ci, aucun lien ne les rattache, car dans les essences
oxygenées on trouve les fonctions chimiques les plus différentes : des aldéhydes, essence de
cumin, de cannelle, etc. ; des acétones. ; des phénols, essence de girofle ; des éthers, essence
de gaultheria, etc [19].

+ Une huile essentielle : Le terme d'huile essentielle s'applique uniquement a des essences
100% pures et naturelles. Elles ne subissent aucune transformation, aucune dénaturation,

reconstitution ou coupage a l'aide d'autres substances synthétiques ou naturelles.

+ Eau aromatique (hydrolat) : Distillat aqueux qui subsiste apres I'entrainement a la vapeur

d'eau, apres la séparation de I'huile essentielle

Les hydrolats contiennent les molécules chimiques des huiles essentielles, mais de fagon
dissoute (généralement moins de 5%). Cette particularité permet certaines utilisations
notamment chez les enfants et sur certaines parties du corps comme le visage sans risque

dermocaustique ou irritatif [20].

+ Concreéte : Extrait a odeur caractéristique obtenu a partir d'une matiére premiere fraiche

d'origine végetale, par extraction au moyen d'un solvant non aqueux.

+ Absolue : Produit ayant une odeur caractéristique, obtenu a partir d'une concréte, d'une

pommade florale ou d'un résinoide par extraction a I'éthanol a température ambiante.

Note : la solution éthanolique est généralement refroidie et filtrée dans le but d'éliminer les

cires. L'éthanol est ensuite eliminé par distillation.

+ Résinoide : Extrait a odeur caractéristique obtenu a partir d'une matiére seche d'origine

veégeétale, par extraction au moyen d'un solvant non aqueux [20].

£ Pommade florale : corps gras parfumé obtenu a partir de fleurs, soit par enfleurage a froid
(par diffusion des constituants odorants des fleurs dans le corps gras), soit par enfleurage a

chaud (par digestion ou immersion des fleurs dans le corps gras fondu) ;
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11.1.2. Intérét thérapeutique, écologique et économique des huiles essentielles

Les huiles essentielles possédent de nombreuses activités biologiques. En phytothérapie, elles
sont utilisées pour leurs propriétés antiseptiques contre les maladies infectieuses d’origine
bactérienne, par exemple contre les bactéries endocanalaires [21] ou au niveau de la microflore
vaginale [22] et d’origine fongique contre les dermatophytes [23]. Cependant, elles possedent
également des propriétés cytotoxiques [24] qui les rapprochent donc des antiseptiques et
désinfectants en tant qu’agents antimicrobiens a large spectre.

Dans les domaines phytosanitaires et agroalimentaires, les huiles essentielles ou leurs composés
actifs pourraient également étre employés comme agents de protection contre les champignons

phytopathogénes [25] et les microorganismes envahissant les denrées alimentaires [26].
Les huiles essentielles jouent un réle écologique dans les interactions végétales,

végétale-animales et pourraient méme constituer des supports de communication par des
transferts de messages biologiques sélectif [27]. En effet, elles contribuent a I'équilibre des
écosystemes, attirent les abeilles et des insectes responsables de la pollinisation, protégent les
végétaux contre les herbivores et les rongeurs, possedent des propriétés antifongiques,
antibactériennes, allopathiques dans les régions arides et peuvent servir de solvants bioactifs des

composés lipophiles [28] [29].

Traditionnellement, les huiles essentielles sont présentes dans le processus de fabrication de
nombreux produits finis destinés aux consommateurs. Ainsi, elles sont utilisées dans
I’agroalimentaire (gateaux, biscuits, soupe, sauce, chewing gum, chocolats, bonbons...) pour
aromatiser la nourriture. Elles sont également utilisées dans I’industrie de la parfumerie, de la
cosmétique et de la savonnerie. On les utilise aussi dans la fabrication des adhésifs (colle, scotch
...), et celle de la nourriture pour animaux, dans I’industrie automobile, dans la préparation des
sprays insecticides. L'homeopathie et I'aromathérapie sont des exemples courants d'usage d'huiles
essentielles en médecine douce, et leur popularité s'est accrue d'une fagon considérable ces

derniéres années [30].
11.1.3. Localisation des huiles essentielles dans la plante

La synthése et I’accumulation des HE s’effectuent dans des structures histologiques spéciales,
différenciées et variables suivant la famille. Ces structures sont localisée soit a la surface des

différents organes de la plante, sites exogenes, soit dans des canaux ou poches, sites endogenes.

Les huiles essentielles sont localisées dans le cytoplasme de certaines cellules végétales sécrétrices

qui se situent dans un ou plusieurs organes de la plante, a savoir [31] :
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11.1.3.1. Les poils sécréteurs ou trichomes

Ils peuvent se présenter sous quatre formes : ils peuvent se composer de plusieurs cellules sécre-

trices, associées pour constituer un plateau porté par un pédicelle court, poils peltés, poils capités a

pieds court ou long ou bosselé. Les poils sécréteurs peuvent étre externes ou bien internes, comme

Q R

dans les divers eucalyptus.

C

i

Figure 1.1 : Les 4 types de trichomes sécréteurs observés chez Lavandula angustifolia Mill.

(1) Poil pelté, (a) vue de dessus, (b) vue de profil ; (2) Poil capité court ; (3) Poil capité long ; (4)
Poil sécréteur bosselé, différents stades de la sécrétion

11.1.3.2. Les cellules épidermiques et Les cellules sécreétrices internes

L'huile secrétée par les cellules de téte, traverse la paroi cellulosique et se collecte dans une
cavité que crée la cuticule en se soulevant ; elle se distend et persiste [32]. Les poils ont une origine
épidermique. Cependant, on classe dans les poils sécréteurs ces émergences de cellules
parenchymateuses qui prennent une forme capitée et se séparent finalement de la cellule- mére par
une paroi transversale, en bordure de lacunes aériferes (sites endogénes) [32]. De tels poils

sécréteurs, dits «internes», sont caractéristiques de certaines fougeres [33].

) !

(1) Poil secréteur a pied, (2) epiderme, (3) parenchyme

Figure 11.2 : les cellules sécrétrices des labiées.
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11.1.3.3. Les poches sécrétrices [31]

La genése des poches sécrétrices débute par la division d’une cellule parenchymateuse en quatre
cellules, qui forment en leur centre une poche. Dés lors il existe deux voies d’évolution pour cette

poche :

a) soit les cellules, qui entourent la poche, continuent a se diviser tout en formant une seule rangée

tout autour, la poche est qualifiée de schizogéne (Figurell.3, a).

b) soit les cellules, entourant la poche, vont se diviser et s’organiser pour constituer des ran-gées
successives autour de la poche, avec un phénomeéne de lyse pour les cellules de la rangée la plus

interne, ce qui forme alors une poche schizolysigene (Figure 11.3.b).

Figure 11.3 :(a). Poche sécrétrice schizogéne; (b). Poche sécrétrice schizolysigéne.

Des travaux qui ont éte fait sur I’inule visqueuse les chercheurs ont réalisé des coupes selon un
plan transversal sur la feuille, ces coupes visent a localiser les tissus sécréteurs des huiles
essentielles.

Elles sont observées par microscope photonique, ces photos ont montré que les feuilles
de I’inule visqueuse contiennent des poils endogénes [34].

Ces observations seront d'une grande utilité lors de I'étude des phénomenes de transfert qui
régissent les différents procédes d'extraction.

11.1.4. Les propriétés des huiles essentielles
11.1.4.1. les propriétés physiques des huiles essentielles

e Liquides a température ambiante

e De consistance huileuse mais non grasse

e Volatiles telle que leur volatilité augmente avec la chaleur

e Insolubles dans I’eau et, pour la grand majorité, plus légeres que I’eau

e Souvent odorantes et colorées
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e Les huiles essentielles s’enflamment facilement
e Elles sont solubles dans les huiles végétales et dans I’alcool jusqu’a un certain pourcentage
[35].

11.1.4.2. Propriété chimiques des huiles essentielles
e elles s’oxydent facilement a la lumiére et se résinifient en absorbant I’oxygene en méme
temps que leur odeur se modifie, leur point d’ébullition augmente, leur solubilité diminue.
e Elles réagissent avec le chlore, le brome, I’iode avec dégagement de chaleur
e Elles peuvent se combiner avec I’eau pour former des alcools [35]

11.1.5. Composition chimique des huiles essentielles

Dans les plantes, les huiles essentielles n’existent quasiment que chez les végétaux supérieurs.
Elles sont produites dans le cytoplasme des cellules sécrétrices et s’accumulent-en général dans des
cellules glandulaires spécialisées, situées en surface de la cellule et recouvertes d’une cuticule. Elles
peuvent étre stockées dans divers organes : fleurs, feuilles, écorces, bois, racines, rhizomes, fruits

ou graines [35].

Les huiles essentielles sont constituées principalement de deux groupes de composés odorants
distincts selon la voie métabolique empruntée ou utilisée. Il s’agit des terpenes (mono et
sesquiterpenes), prépondérants dans la plupart des essences, et des composeés aromatiques dérives
du phénylpropane.[36]
11.1.5.1. Les mono terpénes

Les mono terpenes sont les plus simples constituants des terpenes dont la majorité est rencontrée
dans les huiles essentielles (90%) [37]. lls comportent deux unités isoprene (CsHs), selon le mode

de couplage « téte-queue ». lls peuvent étre acycliques, monocycliques ou bi cycliques. A ces

terpénes se rattachent un certain nombre de produits naturels a fonctions chimiques spéciales.

A

. . puléguone limonéne
yrceéne

Figure 11.4 : Exemples de quelques mono terpénes
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11.1.5.2. Les sesquiterpenes

Ce sont des dérivés hydrocarbures en CisH22 (assemblage de trois unités isoprenes). Il s’agit de la
classe la plus diversifiée des terpenes qui se divisent en plusieurs catégories structurelles,
acycliques, monocycliques, bi cycliques, tricycliques, polycycliques. lls se trouvent sous forme
hydrocarbures ou sous forme hydrocarbures oxygénés comme les alcools, les cétones, les

aldéhydes, les acides et les lactones dans la nature.

/ CH,OH
valéranone

Caryophyllene farnésol

T

Figure 11.5 : Exemples de quelques sesquiterpenes.

11.1.5.3. Les composés aromatiques

Une autre classe de composés volatils fréquemment rencontrés est celle des composés
aromatiques dérivés du phénylpropane (Figurell.6).[31] Cette classe comporte des composés
odorants bien connus comme la vanilline, I'eugénol, I'anéthole, I'estragole et bien d'autres. Ils sont
davantage fréquents dans les huiles essentielles d'Apiaceae (persil, anis, fenouil, etc.) et sont

caractéristiques de celles du clou de girofle, de la vanille, de la cannelle, du basilic, de I'estragon,

PR

OCHS CH
trans-Anéthole anlllme

etc.[19]

Eugénol

Figure 11.6 : Exemples de composes aromatiques
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11.1.6. Les facteurs influencant la composition

Il existe beaucoup de facteurs externes pouvant influencer la composition chimique de I'huile
essentielle. La température, le taux d’humidité, la durée d'ensoleillement, la composition du sol sont

autant de facteurs d'ordre environnemental susceptibles d'exercer des modifications chimiques.[38].

v Le chémotype : c’est une classification par rapport au composant chimique majoritaire présent
dans I’huile essentielle. Cette classification permet une utilisation plus précise, plus sdre et plus
efficace. ~ Suivant la nature des sols et des climats locaux, une méme espece botanique se
subdivise en variétés de composition bio- chimique différente qui donneront des huiles
essentielles aux propriétés variables.

Dans le cas Romarin, il existe plusieurs variétés : celle de Provence et du Languedoc donne une
huile essentielle riche en camphre toxique pour le foie, alors que celle de Corse et d'Espagne
contient un ester et une cétone qui régularisent les fonctions hépatobiliaires.

v’ Les conditions environnementales Elles influencent aussi la composition. La température, la
quantité de lumiére, la pluviométrie, les conditions édaphiques représentent autant de causes
potentielles de variations de la composition chimique d’une plante aromatique donnée [39]

v/ Les conditions culturales Telles que la date de semis, date de récolte, les traitements
phytosanitaires, I’emploi d’engrais, ainsi que les techniques de récolte... influencent aussi la
composition [39].

11.1.7. La toxicité des huiles essentielles [40]

La toxicité chronique des huiles essentielles est assez mal connue ; on connait par contre
beaucoup mieux le risque de toxicité aigué lié a une ingestion massive, en particulier la
neurotoxicité des huiles essentielles a thuyone (thuya, absinthe, sauge officinale, tanaisie) ou a
pinocamphone (hysope). Ces cétones induisent des crises épileptiformes et tétaniformes, des
troubles psychiques et sensoriels nécessitant I'hospitalisation.

Cette toxicité non négligeable conduit a adopter une attitude prudente face aux pratiques telles que
I'aromathérapie lorsqu'elles utilisent des huiles essentielles pures et a fortes doses, par voie orale et

a fortiori en mélange.

En générale chez I’homme I’ingestion de 10 & 30ml d’une huile essentielle peut étre mortelle. A des
doses plus faibles on note des troubles digestifs, de I’hypotension, de I’hypothermie et une

confusion mentale [35].
11.1.8. Conservation et stockage des huiles essentielles [41]

La conservation des huiles essentielles est délicate .Trois facteurs interviennent dans I’altération

des huiles essentielles :
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+ Latempérature : obligation de stockage a basse température (entre 8°C et 25°C), surtout pour
les essences.

+ La lumiére : stocker dans I’obscurité et dans un récipient opaque, marron de préférence.

#+ L’oxygene de I’air : bien reboucher le flacon.

+ La durée de conservation admise est de 2 ans a 5 ans pour les huiles essentielles et 1 an a 2

ans pour une essence.
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Chapitre 111 Extraction des huiles esentiles par entrainement a la vapeur d’eau

L’entrainement a la vapeur d’eau est le plus ancien des procédés d’extraction des huiles
essentielles & partir des végétaux. Elaboré par le médecin et philosophe Ibnou Sina, il est basé sur le
fait que la plupart des composés odorants volatils sont susceptibles d’étre entraines par des aérosols
de vapeur d’eau du fait de leurs points d’ébullition relativement bas et de leur caractere hydrophobe
[42]. L entrainement des huiles essentielles des plantes par la vapeur d’eau est applicable a un grand
nombre de cas et, en particulier, a toutes les plantes dont les essences ne sont pas sensiblement
altérées par I’eau a 100°C [43].

I11.1. Le procédé d’entrainement a la vapeur d’eau

111.1.1. Principe

L’extraction par entrainement a la vapeur d’eau est I’une des méthodes les plus utilisées pour
I’obtention des huiles essentielles. A la différence de I’hydrodistillation, cette technique ne met pas
en contact direct I’eau et la matiere végétale a traiter. De la vapeur d’eau, fournie par une chaudiére,
traverse la matiere végetale située au-dessus d’une grille. Durant le passage de la vapeur a travers le
matériel végétal, les cellules libérent I’huile essentielle qui est vaporisée sous I’action de la chaleur
pour former un mélange constitué de vapeurs d’eau et d’huile essentielle. Ce mélange est ensuite
véhiculé vers le condenseur et I’essencier avant d’étre séparé en une phase aqueuse et une phase
organique : I’huile essentielle. L’absence de contact direct entre I’eau et la matiére végétale, puis
entre I’eau et les molécules aromatiques évite certains phénomenes d’hydrolyse ou de dégradation
pouvant nuire a la qualité de I’huile [44].

111.1.2. Théorie

Bien que les huiles essentielles soient des mélanges fort complexes de plusieurs constituants, il
n'est souvent pas nécessaire de les traiter comme des systémes multi composés, la théorie des
mélanges binaires semble convenir pour en expliquer le phénomene [45].

Ainsi, I’entrainement des molécules organiques, correspondant a une distillation hétérogene et
dépendant de I’équilibre des phases liquide et vapeur, est régi par deux lois physiques [42]:
la loi de Dalton et la loi de Raoult.
- La loi de Dalton, selon laquelle la pression du mélange de vapeur est égale a la somme des
tensions de vapeur de divers constituants du mélange [46].

Pr=Pu+ Pe (111.1)

En assimilant le systéme eau - huile essentielle a un mélange binaire de liquides non miscibles et
en supposant que chaque constituant peut se vaporiser sans contrainte, la pression de vapeur du
systéme sera égale a la somme des pressions de vapeurs des constituants purs.

Donc la relation I11.1 devient
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Pr=P°n+ P°e (111.2)

Ou:
Pt :Pression totale
Pei : Tension de vapeur de constituant i pur
H et E désignent respectivement I’huile essentielle et I’eau [45].
- La loi de Raoult, selon laquelle, la pression partielle de chaque constituant de la solution est
proportionnelle & sa fraction molaire en phase liquide [46].
Pi = Pei Xi (111.3)
Ou:
Pi: Pression partielle du constituant i.
Pei : Tension de vapeur du constituant i pur.
Xi: fraction molaire du constituant i en phase liquide.
La combinaison de ces deux lois nous donne respectivement la pression totale et la composition des
vapeurs en fonction des pressions partielles, d’ou le calcul du taux de corps entrainé appelé
également rapport d’entrainement :
R=mH/mE (n.4)
Ou:
m: masse.
R : rapport d’entrainement [47].
H et E désignent respectivement I’huile essentielle et I’eau.
La masse mi de chaque constituant dans le distillat dépend de sa masse moléculaire Mi et de sa
tension de vapeur P°i. Si on considére que l'eau et I'huile ne sont pas miscibles, le nombre ni de
moles, selon la loi des gaz parfaits, de chaque constituant en phase vapeur est proportionnel a sa
tension de vapeur.

Par ailleurs, la somme (P°e + P°H) est égale a la pression extérieure, ainsi il sera possible, lors de
la distillation de modifier partiellement le rapport eau/huile dans le condensat en changeant la
pression de travail, la température de l'appareil s'ajuste automatiquement a celle d'ébullition du
mélange [45].

La température d’ébullition d’un mélange est atteinte lorsque la somme des tensions de vapeurs
de chacun des constituants purs est égale a la pression d’évaporation. Elle est donc inférieure a
chacun des points d’ebullition des substances pures.

Ainsi le mélange eau/huile essentielle distillée possede une température inférieure a 100°C a

pression atmosphérique, généralement proche de 100°C en raison de la faible tension des
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constituants odorants, alors que les tempeératures d’ébullition des composés aromatiques sont pour

la plupart trés élevées [42].

La figure 111.1 montre I’évolution de la température de co-distillation d’un mélange hétérogéne

d’eau et d’huile essentielle

1,6

1,2-
P=lam}| - - - - = - - = - Je e e oo

0,8

0,41

T°C

W

150 200

Figure 111.1 : Evolution des températures de distillation de I’eau et I’huile essentielle, et
Du mélange eau/huile essentielle en fonction de la pression du milieu [48].

111.1.3. Mécanisme

L’entrainement a la vapeur d’eau des huiles essentielles est un processus de transfert de matiere
complexe, du fait que les dép6ts d’huile dans la matiere végétale sont de nature et de localisations
différentes : exogénes et endogenes. Le processus s’effectue en deux étapes :

4+ L’hydrodiffusion : c’est la diffusion de matiére en milieu aqueux jusqu’a la surface de la
matiere végétale.

+ Ladistillation : c’est I’évaporation de I’huile essentielle se trouvant a la surface de la
matiére végétale dont les constituants sont directement entrainés par la vapeur [49].

Le mode de récupération de I’huile par entrainement a la vapeur d’eau a fait I’objet de plusieurs
travaux. Ainsi, Teler [49] a constaté, lors de I’hydrodistillation des grains de carvi que les fractions
oxygénées les moins volatiles distillaient avant les hydrocarbures. Koedam [50] observa le méme
phénomeéne pour I’huile essentielle d’aneth, ou le limonene hydrodistille aprés son homologue
oxygené la carvone, alors que leurs températures d’ébullition sont respectivement de 177 °C et 230
°C. Des le débit du siécle, Von Renchenberg [49] a tenté d’expliquer ce phénomene en affirmant
que, durant une distillation, la vapeur pénetre dans les tissus de la plante et solubilise une partie des
huiles essentielles contenues dans les glandes sécrétrices. Cette solution aqueuse chargée de

ENP Page 22



Chapitre 111 Extraction des huiles esentiles par entrainement a la vapeur d’eau

composeés terpéniques, diffuse ensuite lentement, a travers les membranes cellulaires pour atteindre
la surface extérieure, ou I’huile essentielle est entrainée sous forme d’azéotrope par la vapeur d’eau.
La plus grande partie de I’huile n’arrive a la surface qu’aprés une étape de diffusion a travers une
épaisseur de tissu vegeétal. Par conséquence, le processus de diffusion influe directement sur la
cinétiqgue de I’hydrodistillation. Les constituants oxygenés, plus solubles dans I’eau que les
hydrocarbures lourds ont une vitesse de diffusion plus grande [43]. La vitesse d’hydrodistillation
dépend donc de deux facteurs cinétiques : I’hydrodiffusion et I’évaporation. [51] Dans le cas des
végétaux ayant des dépdbts exogenes, I’hydrodiffusion n’est pas le phénomene prepondérant. En
effet, le flux de vapeur atteint et détruit facilement la cuticule couvrant le dép6t d’huile, ainsi le
contact direct vapeur-eau est rapidement établie. L’hydrodistillation de telles matiéres végétales est
de courte durée, la plus grande quantité d’huile est récupérée au début du processus [49]. Lorsque la
matiere végétale a dépots exogenes est traitée avec des organes du végétal dépourvus ou contenants
peu d’huile (tiges, racines...), une partie de I’huile peut étre adsorbée a leur surface. La désorption
ayant lieu ensuite est tres lente. Ces phénomeénes d’adsorption et de désorption sont souvent la cause
de prolongation de la durée du processus [49].

I11.2. Parametres du procédé de I’entrainement a la vapeur d’eau
111.2.1. Débit de vapeur

Le flux de vapeur est introduit dans I’extracteur a travers les orifices de distributeur, qui joue le
role de support du lit de matiére végétale. La vapeur traverse la matiere végétale entrainant I’huile
essentielle. La maitrise du débit de vapeur permet d’éviter des dysfonctionnements de type

hydraulique, comme I’étranglement qui provoquerait une accumulation du liquide dans I’extracteur.
111.2.2. La durée d’extraction

C’est un parametre important de I’entrainement a la vapeur d’eau. Il fournit des informations sur
la localisation de I’huile essentielle a I’intérieur de la plante. Ainsi, les plantes dans lesquelles
I’huile essentielle est située dans des glandes exogenes auront un temps d’extraction relativement
court, tandis que les plantes dans lesquelles I’huile essentielle est située dans les glandes endogénes

auront un temps d’extraction plus long.
111.2.3. La température du distillat

La temperature du distillat est liée a la solubilité de I’huile essentielle dans I’eau, dont il faut
tenir compte pour le choix d’une température convenable. La récupération compléte de I’huile
essentielle des eaux de condensation dépend donc de la température du distillat recueilli & la sortie
du condenseur. En augmentant celle-ci la densité de I’huile essentielle diminue plus rapidement que

celle de I’eau, et par conséquent, la séparation est améliorée, mais les risques d’évaporation sont
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alors importants. 1l faut donc tenir compte et choisir un compromis entre ces deux parametres, qui

sont liés & la nature de I’huile essentielle a extraire [52].
111.2.4 Rendement en huile essentielle

Le rendement en huile essentielle est défini par le rapport entre la masse de I’huile essentielle
(mHE) obtenue et la masse de matiere végétale seche (Ms) ou humide (Mh), exprimees dans la

méme unité de masse :
Rs = mHE x100 /Ms  (111.5)
Rh = mHEx100/Mh  (111.6)
111.2.5. Avantages et inconvénients du procedé

La distillation par entrainement & la vapeur d’eau est incontestablement la méthode la plus
employée pour I’extraction des essences végétales, car elle présente les avantages suivants : - Elle

ne demande qu’une main d’ccuvre minime. - Elle fournit directement une essence tres pure.

Elle donne en général d’excellents rendements en produits volatils. Cependant on ne peut pas
I’appliquer dans tous les cas, car : - Certaines substances odorantes sont altérées a la température
d’ébullition de I’eau. - Certains constituants des essences qui sont solubles dans I’eau, ne se
retrouveront pas dans I’essence, ou tout au moins n’y seront que partiellement représentés. Il en
résultera que I’essence obtenue par distillation a la vapeur d’eau n’aura pas toujours exactement

I’odeur de la matiére premiére [53].
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Chapitre IV Procédés d’extraction

IV.1. Procédés d’extraction des huiles essentielles [54]

Les huiles essentielles sont obtenues avec des rendements tres faibles (de I’ordre de 1%) ce qui
en fait des substances fragiles, rares, et précieuses. Ainsi les différentes techniques d’extraction des
huiles essentielles ou extraits aromatiques doivent d’une part, tenir compte de ces caractéristiques et
d’autre part, apporter des performances quantitatives satisfaisantes. Une forte demande toujours
plus exigeante basée sur différents phénomeénes physiques : la distillation, I’extraction ou la
séparation, ces techniques d’extraction seront présentées selon le principe sur lequel elles sont
basées et classées en deux categories distinctes selon le produit final obtenu : une huile essentielle

Ou un extrait aromatique.
IV.1.1. Entrainement a la vapeur d’eau

L’entrainement & la vapeur d’eau est I’'une des méthodes officielles pour I’obtention des huiles
essentielles. A la différence de I’hydro distillation, cette technique ne met pas en contact direct de
I’eau et la matiere végeétale a traiter. De la vapeur d’eau fournie par une chaudiére traverse la
matiére végétale située au-dessus d’une grille. Durant le passage de la vapeur a travers le matériel,
les cellules éclatent et libérent huile essentielle qui est vaporisée sous I’action de la chaleur pour
former un mélange « eau + huile essentielle ». Le melange est ensuite vehiculé vers le condenseur
et I’essencier avant d’étre séparé en une phase aqueuse et une phase organique : huile essentielle.
L’absence de contact direct entre I’eau et la matiere végétale, puis entre I’eau et les molécules
aromatiques évite certains phénomenes hydrolyse ou de dégradation pouvant nuire a la qualité de

huile.

SR

I
vapeur d'eau saturée en
composés aromatique

amvc?e 'de vapeur d'eau [§ |- huile essentielle
vapeur d'eau recondensé =

Figure IV.1. : Montage d’entrainement a la vapeur d’eau.
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Chapitre IV Procédés d’extraction
1V.1.2. Hydro distillation

Il s'agit de la méthode la plus simple et de ce fait la plus anciennement utilisée. Le principe de
I’hydro distillation correspond a une distillation hétérogene qui met en jeu I’application de deux lois
physiques (loi de Dalton et loi de Raoult) Le procédé consiste a immerger la matiére premiére
végétale dans un ballon lors d’une extraction au laboratoire ou dans un alambic industriel rempli
d'eau placé sur une source de chaleur. Le tout est ensuite porté a I’ébullition. La chaleur permet de
libérée les molécules odorantes qui se trouve dans les cellules. Ces molécules aromatiques forment
avec la vapeur d’eau, un mélange azéotropique. Les vapeurs sont condensees dans un refrigérant et
les huiles essentielles se séparent de I’eau par différence de densité. Au laboratoire, le systeme
équipé d’une cohobe généralement utilisé pour I’extraction des huiles essentielles est le Clevenger
(figure 1V.2).

Les eaux aromatiques ainsi prélevées sont ensuite recyclées dans I’hydrodistillateur afin de

maintenir le rapport plante/eau a son niveau initial.

La durée d’une hydro distillation peut considérablement varier, pouvant atteindre plusieurs
heures selon le matériel utilisé et la matiére végétale a traiter. La durée de la distillation influe non
seulement sur le rendement mais également sur la composition de I’extrait.

réfrigérant
principal

‘ refrigeramt
colonne — secondaire
de distillation

cohobage

agitation —

| byt | " chauffe

hallon

Figure 1V.2 : montage d’hydrodistillation.
1V.1.3. Hydrodiffusion

L’hydrodiffusion est une variante de I’entrainement a la vapeur (Figure 1V.3). Cette technique
relativement récente et particuliere. Elle exploite ainsi I’action osmotique de la vapeur d’eau. Elle

consiste a faire passer, du haut vers le bas, la vapeur d'eau au travers de la matrice vegétale.
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Figure 1V.3 : montage d’hydrodiffusion

= huile essentielle

Procédés d’extraction

L'avantage de cette méthode est d'étre plus rapide donc moins dommageable pour les composés

volatils, et de ne pas mettre en contact le matériel vegétal et I’eau. De plus, L’hydrodiffusion permet

une economie d’énergie due a la réduction de la durée de la distillation et donc a la reduction de la

consommation de vapeur.

1V.1.4. Extraction par du CO2 supercritique

La technique est fondée sur la solubilité des constituants dans le dioxyde de carbone a I’état

super critique. Grace a cette propriété, le dioxyde de carbone permet I’extraction dans le domaine

liquide (supercritique) et la séparation dans le domaine gazeux. Le dioxyde de carbone est liquéfié

par refroidissement et comprimé a la pression d’extraction choisie. Il est ensuite injecté dans

I’extracteur contenant le matériel végétal, puis le liquide se détend pour se convertir a I’état gazeux

pour étre conduit vers un séparateur ou il sera séparé en extrait et en solvant (Figure 1V.4)
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Chapitre IV Procédés d’extraction

Extrraction des solides
Fuegaal ¢ 18 el s

‘--'f.."

y— —

Figure 1V.4 : montage d’extraction par le COz supercritique

L’avantage de cette méthode est la possibilité d’éliminer et de recycler le solvant par simple
compression détente. De plus les températures d’extraction sont basses dans le cas de dioxyde de
carbone et non agressives pour les constituants les plus fragiles [55]. Cette technique est utilisable

pour les essences difficilement distilla blés. Inconvénients : L’appareillage est colteux.
1V.1.5. Extraction assistée par micro-onde

Cette technique d’extraction a été développée au cours des derniéres décennies a des fins
analytiques [56]. Le procédé consiste a irradier par micro-ondes de la matiére végétale broyée en
présence d’un solvant absorbant fortement les micro-ondes (le méthanol) pour I’extraction de
composés polaires ou bien en présence d’un solvant n’absorbant pas les microondes (hexane) pour
I’extraction de composés apolaires. L’ensemble est chauffé sans jamais atteindre 1’ébullition durant
de courtes périodes entrecoupées par des étapes de refroidissement (Figure 1V.5).
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Figure V.5 : montage d’extraction assistée par micro-onde.
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Chapitre IV Procédés d’extraction

Les premiers travaux utilisant les micro-ondes pour extraire des composés organiques ont été
publiés par Ganzler et col.[57] et Lane et Jenkins [58] en 1986.

Depuis cette date, I’extraction végetale assistée par micro-ondes a été le fruit de nombreuses

recherches et de brevets. L’extraction par micro-ondes regroupe différents procedés parmi lesquels :

‘Y L’extraction par solvant assistée par micro-ondes ou « MAE : microwave assisted extraction

» breveté par Pare [59].

Q le « VMHD : vacuum microwave hydrodistillation » ou hydrodistillation par micro-ondes

sous vide, breveteé par Archimex [60].

L’avantage essentiel de ce procédé est de réduire considérablement la durée de distillation

(ramenée a quelques minutes) et incrémente le rendement d’extrait [61].

Toutefois, aucun développement industriel n’a été réalisé a ce jour. Il semble que les problémes
technologiques concernent la mise en ceuvre d’un genérateur de rayonnement haute fréquence
susceptible d’irradier un volume important. Nombre d’expérimentations stipulent I’intervention
conjointe d’un solvant organique (tétrachlorure de carbone, dichlorométhane, hexane, éthanol) sans

en préciser la mise en ceuvre.
IV.1.6. L’extraction par solvants volatils

La technique d’extraction par solvant volatil, consiste a placer dans un extracteur la matiére
vegétale a traiter et un solvant. Les solvants les plus utilisés a heure actuelle sont hexane, le
cyclohexane, I’éthanol, le méthanol, le dichlorométhane et I’acétone. [62] Le solvant choisi.

Grace a des lavages successifs, le solvant va se charger en huiles essentielles, avant d’étre
envoyeé au concentrateur pour y étre distillé sous pression atmospherique.

Les rendements sont généralement plus importants par rapport a la distillation et cette technique
évite I’action hydrolysant de I’eau ou de la vapeur d’eau.

L’extraction est réalisée avec un appareil de Soxhlet (Figure 1V.6).

Apppareil de SaoxiuleTt

Figure 1V.6 : montage d’extraction par solvant
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L’extraction solide liquide, encore appelée extraction par solvant, est une opeération de transfert
de matiére destinée a séparer les principes solubles d’un substrat solide par leur diffusion dans un
solvant. En régle générale, la phase noble est constituée par la solution d’extrait tandis que la phase
insoluble constitue le résidu. [63]

De plus, [Pextraction solide- liquide est influencée, a la fois par des parameétres
thermodynamiques (température, pression, débit....etc.) et par des parametres cinétiques (durée de
traitement, vitesse de cheminement du solvant a I’intérieur de la matrice du solide,...etc.). Dans de
nombreux cas, le soluté n’est pas distribue de fagcon homogene dans les pores du solide. Alors
qu’une fraction de I’extrait se trouve trés accessible, elle est donc extraite en priorité, I’extraction du

reste de I’extrait est a la fois limité par la solubilité et la diffusion dans le solide. [64]
I. Une extraction idéale satisferait aux quatre conditions suivantes :

1V.1.6.1. Débit
Le débit peut s’exprimer par la masse de I’extrait obtenue par unité de temps.

1V.1.6.2. Rendement
Le rendement représente la masse de la fraction recherchée obtenue dans I’extrait, par rapport a
la masse de cette fraction initialement présente dans la phase solide.

1V.1.6.3. Sélectivité
Dans certaines industries, le souci de sélectivité se réduit a la non extraction de certains

composés indésirables (café, thé, etc.). Dans d’autres, on cherche a extraire un seul composé ou une
fraction bien définie (extraction des huiles essentielles). La sélectivité est caractérisée par la teneur

en extrait en substances recherchées rapportée a son extrait sec total.

IV.1.6.4. Concentration de I’extrait
L’extrait doit &tre généralement non seulement concentré mais totalement séché. Il est clair que
les frais de séchage, liés en particulier a la consommation d’énergie, seront d’autant plus lourds que

I’extrait sera plus dilué.
Les principaux facteurs intervenant dans I’extraction solide liquide sont : [64]
v Nature et état du solide et du soluté

La nature et I’état physique du solide et du soluté ont une importance déterminante pour le
transfert de matiére. Le soluté contenu dans ces corps est réparti plus ou moins régulierement a des

teneurs variables dans le solide.

Au début de I’extraction, le solvant dissout le soluté situé a la surface, en laissant un solide

poreux. Il pénétre ensuite cette couche extérieure avant d’atteindre le soluté situé en profondeur.
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Son cheminement devient de plus en plus difficile et se traduit par une diminution de la vitesse

d’extraction.

Le soluté dans les matieres végétales est généralement occlus dans des cellules d’ou il est extrait

par un mécanisme de dialyse ou de diffusion capillaire a travers les parois cellulaires.
v Nature du solvant
Le choix du solvant d’extraction doit tenir compte des criteres suivants :

+ étre sélectif, par rapport aux produits a extraire,
+ posséder une grande capacité de dissolution
£ avoir une température d’ébullition peu élevée, pour éviter toute dégradation des constituants
thermolabiles,
+ 6&tre non-toxique, ininflammable et non explosif,
£ avoir une volatilité élevée, pour éviter les opérations d’évaporation,
avoir une faible viscosité et une masse volumique peu élevée, pour faciliter la diffusion,

I’agitation et la séparation

4 @étre disponible et peu colteux,
Les principaux solvants utilisés sont I’eau, les alcools (éthanol), et de moins en moins les

hydrocarbures (hexane) et les solvants halogenés.
v' Température

L’¢élévation de la température permet généralement I’accroissement de la solubilité et de la
diffusivité du soluté et la diminution de la viscosité de la solution. Elle est limitée par les risques

d’extraire des composés nuisibles, et par les risques de dégradation thermique du soluté.
v Degré d’agitation

L’agitation mécanique des particules dans le solvant qui permet leur maintien en suspension et

I’homogénéisation du milieu a un effet toujours favorable sur I’opération d’extraction.
v Taux d’humidité du solide

Lors de I’utilisation de solvants hydrophobes, la diffusivité varie inversement avec la teneur en
eau du solide.

v" Durée d’extraction

Il est conseillé d’arréter I’extraction a I’instant ou le rendement en produit de meilleure qualité

soit maximal.
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IV.1.7. La technique d’enfleurage [65]

Cette technique est employée en parfumerie. Elle est fondée sur I’affinité qui peut exister entre
les corps gras et les huiles essentielles. En effet les huiles essentielles sont absorbées par les corps

gras, souvent a froid (enfleurage a froid) ou a I’état liquide par chauffage (enfleurage a chaud).
IV.1.8. L’extraction par ultrasons ou sonication [66]

Cette technique est apparue en 1950, avec des équipements de taille laboratoire [66]. Elle
représente une adaptation de I’hydrodistillation ou de I’extraction par solvant organique. En effet, la
matiere premiere est immergée dans I’eau ou dans le solvant, et dans le méme temps elle est
soumise a I’action des ultrasons. Cette technique peut étre utilisée pour I’extraction des huiles
essentielles, mais elle a surtout été développée pour I’extraction de certaines molécules ayant un

intérét thérapeutique.

Les ondes sonores utilisées ont une fréquence de 20kHz a 1MH induisant des vibrations mécaniques
dans le solide, le liquide ou le gaz, a travers une succession de phases d’expansion et de
compression, comme au cours d’un phénomeéne de cavitation. Les bulles, formées par I’expansion,
vont se développer puis dégonfler. Si ces bulles se situent pres d’une surface solide, alors le
dégonflement sera asymetrique, ce qui produira des jets de liquide ultra-rapides. D’apres Vinatoru
[66], les mécanismes d’extraction impliquent deux phénomeénes physiques : les molécules peuvent
parfois traverser la paroi cellulaire par simple diffusion ; apres destruction des parois cellulaires, le
contenu de ces cellules peut étre « lessivé» afin de récupérer I’ensemble des molécules
emprisonnées jusqu’alors. Les ultra-sons permettent d’améliorer ces deux phénomenes. Ils
pourraient augmenter le rendement, diminuer la quantité de solvant nécessaire et/ou le temps de
traitement. [66-73]

Conclusion

Nous avons tenté au cours de ce chapitre de mettre en évidence les points forts et points faibles
des méthodes traditionnelles et des procédés plus récents d’obtention des huiles essentielles..
Malgre leurs avancées notoires, les méthodes récentes n’ont que des applications industrielles

limitées.
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Chapitre V Les travaux anterieurs relatifs a I’huile essentielle de I’inula viscosa (L.)

Introduction

L’inule visqueuse a fait I’objet de plusieurs projets de recherche a travers le monde, maintenant
cette plante est connue pour son pouvoir antifongique, antiseptique, antibactérien et ses propriétés
anti-inflammatoires et antioxydant,... Elle attire I’attention de plusieurs chercheurs, médecins, et

botanistes.

C’est pour cette raison qu’ont été publié plusieurs travaux axée sur I’évaluation des différents
pouvoirs quelles peuvent contenir ainsi que la détermination du mode d’extraction et de la

composition chimique des huiles essentielles d’inula viscosa.
Nous allons donc citer quelques travaux sur la valorisation de I’inule visqueuse :

En 2000, Maoz et Neeman [74] ont travaillé sur I’extraction & I’eau des poudres maintenant le
pH a 9,0 (acide borique de 0,1 M avec l'addition de NaOH dans un autoclave a 121°C pendant 15

mn.

Apres refroidissement, la phase aqueuse a été extraite au moyen de I'éther de pétrole 40-60°c
trois fois .L'extrait récupéré apres avoir évaporé d'abord sous vide et puis avec le gaz d'azote I'éther
de pétrole a un rendement de 0,485% de la poudre seche. L’effet antifongique a été mis en évidence

sur Candida albicans.

En 2001 une étude publiee par V. Hernandez et al. [75] a montré que I’inuviscolide, I'un des
sesquiterpene lactones dans I’inula viscosa agit en tant que compose principal de l'action

antiinflammatoire.

Les travaux d’Abu Zarga et al. [76] ont décrit la présence en plus de 14 composés identifiés
dans I’huile essentielle d’inula viscosa de la région jordanien 6 nouveaux sesquiterpeniques de type
eudesmane, ces composés sont I’acide 3b-hydroxyilicique, hydroxyilicique, I’acide 3a-hydroxy-
epiilicique, I’acide 2a-hydroxyilicique.l’acide  9b-hydroxy-2-oxoisocostique, I’acide 1b-

hydroxyilicique et I’acide 2bhydroxyilicique.

En 2003, des chercheurs israéliens [77] ont mis en évidence les pouvoirs antifongique,
antibiotique, antibactérien, Chaque récolte a subit une extraction par solvant pendant une durée de 3

h avec un mélange d’acétone et de n- Hexane.

En 2004 I’étude menée par Nikola Kaki et Christodoulaskis [78] a concerné la structure des
feuilles et recherche cytochimique des tissus sécréteurs dans I’inule visqueuse, ils ont étudié la

composition et I’activité biologique d’HE qui se trouve a différents endroits dans la plantes

En 2006 Tédjini [79] a fait I’étude de I’extraction des HE de I’inule visqueuse provenant de la

région montagneuse de Beni Chograne (860 m d’altitude) située a I’est de Mascara (380km a
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I’ouest d’Alger). La plante a été cueillie a la fin du mois de mars. A cet effet trois procédes ont été
utilisés :

Une extraction a I’hexane par deux méthodes différentes, a savoir :

1. Une extraction dans un soxhlet.

2. Une extraction en continu

3. une extraction par entrainement a la vapeur d’eau. (avec et sans cohobation).

4. Une hydro distillation.

En 2006, Benhamou, Bekkara [80], ont étudié le pouvoir antifongique de I’huile essentielle de

I’inule visqueuse provenant de la région de Tlemcen.

Les moisissures retenues pour cette étude sont : Aspergillus flavus de référence (AFR) : 994294 ;
Aspergillus flavus (AF) ; Rhizopus stolonifer (O1) ; Trichoderma sp (R3) ; Fusarium sp (Fus). Pour
déterminer le pouvoir antifongique, on utilise des quantités des huiles essentielles (100 et 200ml)
additionnées a 20ml de PDA Stérile. Les résultats obtenus montrent que I’activité inhibitrice de
I’huile essentielle d’Inula viscosa est puissante, les pourcentages d’inhibition dépassent 50% dans
toutes les souches, il varie entre 56, 75% dans le cas d’aspergillus flavus de référence (AFR) et

84,11% dans le cas de Rhizopus stolonifer a 200ml.

En 2006, Zeggwagh et al. [81] ont examiné l'activité hypoglycémique et hypolipidémique de

I'extrait aqueux sur les rats normaux et diabétiques.
En 2007, une étude publiée par Goetz [82] sur la phytothérapie du diabéte a montré que I’inule

visqueuse possede un effet hypoglycémiant chez le rat diabétique. L’effet serait indépendant de la

sécretion d’insuline. Un effet antihyperglycémique a aussi été montré pour inula japonica.

En 2007 HERNANDEZ et al [83] ont évalué I’activité anti- inflammatoire de trois composés
flavonoides isolés de I’inule visqueuse : sakuranetin, 7-O-methylaromadendrin, et 3-acetyl-7-

Omethylaromadendrin.

Le test a eté fait sur des enzymes qui sont responsables a la réponse inflammatoire. Les résultats
montrent que le flavonoide le plus actif est le 7-O-methylaromadendrin (8 mg/kg) suivi par sa-
Kuantien (18 mg/kg).

En 2008 ; une étude menée par des chercheurs [84] sur les propriétés pharmacologiques de
I’inule visqueuse a montré que ces extraits possedent plusieurs activités tels que : I’activité

antifongique, antibactérien, antioxydant et anti-inflammatoire.
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Les résultats d’analyse chromatographique a permis d’identifier la composition chimique des HE
d’inula viscosa, les principaux composants obtenus sont les suivants : 35% tomentosin et
sesquiterpéne, lactones, 13 .5 % bioflavanoids, 0.5% caroténoides, des stérols, des stérols, des

saponines et des acides gras.

En 2008, Faleiro et al [85] ont étudié I’huile essentielle de I’inule visqueuse du Portugal, ils ont
utilisé I’hydro distillation comme procédé d’extraction, I’huile a été analysé par CG/MS et RMN.
L’évaluation de I’activité antibactérienne de I’huile contre six Helicobacter pylori a révélé que

I’huile essentielle du Portugal possede un pouvoir antibactérien.

Les composés majoritaires trouve par FALEIRO et al est (1,8-Cineole : 0,5%), ( trans-
Caryophyllene :1,0%), (Bornyl acétate : 0,5%), (a-Copaene : 0,7%),( a-Amorphene : 0,8%),(3-
Methoxy cuminyl isobutyrate : 12,0%),( a-Cadinol : 6,3),( Eudesm-6-en-4a-ol : 4,8%)...etc.

En 2009 une étude menée par les chercheurs marocains Kattouf et al [86] sur I’effet

antihypertenseur de I’extrait aqueux (EA) des feuilles d’Inula viscosa.

En 2009 une étude a été faite par Danino et al. [87], ils ont examiné I’activité antioxydante des
extraits de I’inule visqueuse. lls ont isolé et identifié par RMN un nouvel acide poly phénolique qui
est : Acide 1,3-dicaffeoylquinique. Par différentes méthodes, ils ont montré que ce composé

possede une activité antioxydante.

En 2010 Askin celik et al [88] ont évalué la cytotoxicité et génotoxicité de I’extrait de feuille de

I’inule visqueuse.

En 2011 Haoui et al [89] ont étudié la composition chimique d’huile essentielle de viscosa

d'Inula (L.), obtenues par hydro distillation et entrainement a la vapeur d’eau.

Les composants principaux obtenue par hydro distillation étaient : diene de 12-carboxyeudesma-
3,11

(13) (28.88%) ; acide linolénique (7.80%) ; acide palmitique (5.38%) ; toluene hydroxy butylique

(4.11%) et fokienol (3.37%), tandis que pour I’entrainement a la vapeur d’eau étaient : diéne de

12-carboxyeudesma-3,11 (13) (56.81%) ; acide 2,3-didehydrocostic (3.25%) ; butylique toluene
hydroxy (2.63%) et pentacosane (2.31%).

En 2012 Mamoci et al [90] : ont examine I’activité défensive de I’inule visqueuse contre les

insectes dans plusieurs arbres.
En 2013 Najefi et al [91] ont évalué I’activité antimicrobienne des parties aériennes de viscosa

Inula des feuilles de I’inule visqueuse. Les résultats ont prouvé que I'extrait de viscosa inula était

efficace contre Staphylococcus aureus, Pseudomonas aeruginosa, entritidis de salmonelles.
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Chapitre VI Matériels et méthodes

La recherche dans le domaine de I’extraction par entrainement a la vapeur d’eau, s’est orientée
vers la maitrise et I'optimisation des paramétres opératoires liés aussi bien aux
particularités de la matiere végétale a traiter, qu'au procédé d'extraction. C'est dans cette
optique que nous avons abordeé I'extraction des huiles essentielles de I'inule visqueuse a
I'échelle laboratoire et a I’échelle semi pilote par entrainement a la vapeur d'eau.

VI1.1. La matiére végétale

La plante utilisée provient de la région d’el Harrach située a I’est d’Alger. L’inule visqueuse a
été récoltée durant deux periodes de I’année.

Les parties de la plante utilisées sont les feuilles.

Tableau V1.1 : Description des deux lots de la matiére végeétale

N° de lot Date de récolte Quantité moyenne (g)
1 01/03/2014 2000
2 03/04/2014 2000

V1.2. Séchage de la matiere végetale
Cette methode consiste a étaler le lot de la plante a I’air libre en répartissant d’une fagon

homogéne pour que la plante soit séche et préte étre utilisée dans les essais.
V1.3. Mesure du taux d’humidité

Le taux d’humidité de la matiere végeétale a été détermine dans I’appareil de Dean Stark par une

distillation azéotropique au xyléne, présenté a la figure VI.1.

)Ln Sortie deau
; Refrigeérant

== Entrée deau

Figure V1.1 : Montage de Dean Stark
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Introduire une masse de 10 g de I’inule visqueuse dans le ballon de 500 ml. Ajouter le xyléne
jusqu’a immersion totale de la matiére végétale et surmonter le ballon de tube gradué et du
réfrigérant. Chauffer le contenu du ballon, jusqu’a I’ébullition. Les vapeurs d’eau et de xylene
condensees dans le réfrigérant sont recueillie dans le tube gradue de réception. Aprés décantation, la
phase légere, le xylene retourne par le trop-plein dans le ballon, alors que la phase lourde, I’eau, est
recueillie au fond du tube gradué. Son volume est mesuré a la température ambiante. La teneur en
eau de la matiere végétale, exprimée en % de masse de la matiére végétale, est calculée par la
formule suivante :

H = Zeesbeat, 100 (VI.1)
H : Taux d’humidité (%).
Veau : Le volume d’eau recueilli dans le tube récepteur (ml).
peau . La masse volumique du I’eau a la température T° (g/ml).
m : masse de la matiére végétale (g).
V1.4. Caractérisation de la matiére végétale

V1.4.1. Détermination de la masse volumique du solide humide et seche

La masse volumique du solide est définie comme étant le rapport de la masse du solide sur son
volume : elle a été déterminée par pycnométrie. La méthode consiste a introduire une masse du
solide humide ou séche (feuille de I’inule visqueuse) « ms » dans une éprouvette graduée de 10ml
occupant un volume « Vs », qu’on remplit par la suite avec du solvant jusqu’a un certain volume.

La masse totale pesée est la somme de la masse de I’éprouvette vide et la masse de la matiére
végétale « ms », on détermine la masse du solvant qui occupe les pores.

mg

Ps =7 (V1.2)

Tableau V1.2 : la masse volumique de la plante « humide et séche » p4 (g/cm?)

Caractéristique de la plante : Plante fraiche (humide) Plante séche
Le taux d’humidité (%o) 20 7
La masse volumique (g/cm?) 1.81 +0.02 0.94 £0.02

La détermination de la masse volumique du solide c’est une moyenne a été réalisée selon
plusieurs essais effectue sur la plante fraiche (humide), et séche.
Le protocole des essais sur les feuilles de la plante humide et séche :

D’abord on doit mesurer la masse de I’éprouvette vide, I’échantillon représentatif de la plante,
préalablement introduit dans une éprouvette de 10 ml, est pesé le tout pour pouvoir déterminer la

masse du solide utilisée.
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On ajoute un certain volume du solvant organique n-heptane de masse volumique 0.68g/cm?,
jusqu’a I’immersion total de la matiere végétale et occupant un volume connu.

Par simple calcule on détermine la masse du solvant ajouté et méme le volume qu’il occupe
dans les pores. ensuite par difféerence on détermine le volume du solide.

On détermine la masse volumique du solide par la relation V1.2.

Tableau V1.3 : la masse volumique de la plante « humide » pg (g/cm®)

Essai 1 Essai 2 Essai 3
Mep () 31.69 31.69 31.69
Mep+Ms (g) 32.18 32.15 32.06
ms (g) 0.49 0.46 0.37
Mep+Ms+Msiy () 38.80 38.78 38.72
Msiv (Q) 6.61 6.62 6.66
V1=Vs+Voceups (M) 10 10 10
Voceups (mMl) 9.72 9.74 9.79
Vs (ml) 0.28 0.25 0.20
ps (g/lcmd) 1.75 1.82 1.85
Ps moyene (g/cm?d) 1.81

Tableau V1.4 : la masse volumique de la plante « séche » pg (g/cm?®)

Essai 1 Essai 2 Essai 3 Essai 4 Essai 5

Mep (Q) 31.69 31.69 31.69 31.69 31.69
Mep*+ms (Q) 34.98 34.73 34.37 33.97 34
ms (g) 3.29 3.04 2.68 2.28 2.31
Mep+Ms+Msiv () 39.45 39.46 37.75 39.09 39.07
Msiv (Q) 4.47 4.72 4.97 5.12 5.07
V1=Vs+Voccups (M) 10 10 10 10 10
Voccups (M) 6.57 6.95 7.31 7.53 1.47
Vs (ml) 3.42 3.09 2.86 2.47 2.53
ps (glcmd) 0.96 0.98 0.94 0.92 0.91
Ps moyene (g/cmd) 0.94

ENP Page 38



Chapitre VI Matériels et méthodes

V1.5. Procedes d’extraction

V1.5.1. Extraction par EVE a I’échelle laboratoire
V1.5.1.1. Dispositif expérimental échelle laboratoire

Le dispositif expérimental que nous avons monté au laboratoire, est presenté sur la figure V1.2
comprend un ballon de capacité de 6000 ml, servant a produire de la vapeur d’eau, ce ballon repose
sur un chauffe ballon, surmonté d’une colonne en verre contenant la matiére végétale « I’inule
visqueuse » reliée a un réfrigérant servant a condenser la vapeur contenant I’huile essentielle.

Des erlenmeyer sont utilisés pour récupérer le distillat.

Figure V1.2 : Appareillage de I’entrainement a la vapeur d’eau échelle laboratoire.

1) Chauffe ballon. 8) Entree de I’eau de refroidissement.
2) Eau. 9) Sortie de I’eau de refroidissement.
3) Ballon. 10) Support du réfrigérant.

4) Ampoule a couler. 11) Réfrigérant.

5) Distributeur de vapeur. 12) Récipient de recette
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6) Support de I’extracteur. 13) Distillat.
7) Extracteur contenant la matiere 14) Support élévateur.
végétale.

V1.5.2. Extraction par EVE a I’échelle semi pilote

V1.5.2.1. Dispositif expérimental échelle semi pilote

Figure V1.3 : Appareillage de I’entrainement a la vapeur d’eau échelle semi pilote.

1) calottes du chauffe ballon avec deux résistances. 7) joins en téflon

2) Ballon. 8) Cloche supérieure de I’extracteur
3) Ampoule a couler. 9) Cloche inferieure de I’extracteur
4) Distributeur de vapeur. 10) Entrée de I’eau de refroidissement.
5) Extracteur contenant la matiére végétale. 11) Sortie de I’eau de refroidissement.

6) disjoncteur automatique pour varier la puissance 12) Réfrigérant.

de chauffe de la premiére résistance reliée par un 13) calorifugeage par la laine de verre
thermocouple plongé dans le ballon
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1.6. Mesure de débit de vapeur d’eau

Différent débits de vapeur d’eau Q ont été déterminés sur les deux échelles.

Pour ce faire, nous avons rempli le ballon avec de I’eau, tout en réglant la chauffe du ballon a
une position de chauffe fixe, aprés un instant t, les vapeurs d’eau condensées de volume V sont
récupérées dans une eprouvette. Nous avons refait I’essai plusieurs fois et calculé le débit moyen
correspondant a cette position de chauffe

En utilisant la notion de la conservation de la matiére, le débit de vapeur d’eau traversant la
plante est égal au débit massique du distillat recueilli aprés condensation de ces vapeurs

V1.7. Calcul du rendement en huile essentielle

Le rendement est le rapport entre la masse de I’huile essentielle obtenue et la masse de la matiere

séchée.

R% ="2£4100 (VI.3)

Mins
my,s=m* (1-H) (VI1.4)

Tel que : m : la matiére végétale utilisée ;
H : taux d’humidité.

V1.8. Récupération de I’huile essentielle

Le distillat récupéré comporte deux phases, une phase aqueuse majoritaire qui contient des
constituants hydrosolubles, sur laguelle surnagent quelques gouttes d’HE représentant la deuxiéme
phase.

Si nous récupérons les gouttelettes surnageant par simple décantation, nous obtenons une huile
dite primaire. La récupération d’HE ou des constituants hydrosolubles existant dans la phase
aqueuse, nécessite une extraction liquide-liquide moyen de I’éther diéthylique, nous obtenons une
HE dite secondaire.

Il arrive souvent que la récupération d’HE primaire s’aveére trés difficile, Vu sa présence en
faible quantité ; pour cela nous rajoutons un peu d’éther diéthyligue comme solvant avant
d’effectuer la décantation.

L’opération de décantation, représentée par la figure a été effectuée a I’échelle laboratoire a
I’aide d’une ampoule a décanter, dans laquelle nous versons de I’éther diéthylique sur le mélange
des deux phases. Nous laissons par la suit le melange hétérogene décanter jusqu’a I’obtention de
deux phase distinctes : la phase supérieure dite organique comporte le solvant ainsi que I’HE et la
phase inferieure dite la phase aqueuse.
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La phase organique est récupérée dans un tube, une fois que I’eau est rejetée, nous laissons a I’air
libre ouverte 24h pour I’évaporation du solvant.
V1.9. Détermination la porosité du lit

La porosité (¢) du lit est définie comme étant le rapport entre le volume du vide (Ve) et le

volume du lit (Viit), exprimés dans la méme unité de volume. Ve= Viit- Vimatiere végétal (1. 5)

€= £ (I.6)
Vit
La porosité du lit a été calculée a I’aide de I’équation suivante :
em1-—Ms g
psT dzhlit

d: diamétre intérieur de I’extracteur

h 1it : hauteur du lit.
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Chapitre VII Extraction par entraimnement a la vapeur d’eau a deux échelles

Introduction

L’étude expérimentale portera sur I’extraction par entrainement a la vapeur d’eau sur deux
échelles différentes : échelle laboratoire et I’échelle semi pilote.

Dans cette partie de I’étude, nous suivrons la cinétique d’extraction de I’huile essentielle de
I’inule visqueuse. Par entrainement a la vapeur d’eau a I’échelle semi-pilote et laboratoire, en
étudiant I’influence de certains parameétres opératoires (masse de matiére végétale et débit de vapeur
d'eau). Sur le rendement et sur la vitesse.

Une étude du transfert de matiere sera également entreprise et I'influence des différents
parametres opératoires évalués.

Dans le cadre de cette étude, les parametres opératoires choisis sont ceux qui nous
étaient facilement accessibles, en I’occurrence : la masse de I’inule a traiter, le débit de vapeur
d'eau. Le domaine de variation de chaque paramétre est limité par I’installation d'extraction.

Par ailleurs, les parametres opératoires sont supposés indépendants c'est a dire que leurs
interactions n'influent pas sur I'évolution du systeme étudié, ce qui n'est pas le cas. D'autre
part, afin d'éliminer I'influence sur le rendement d'huile essentielle de I’inule autre que le
parametre étudié, nous avons utilisé pour chaque série d'essais un lot de plante d'origine,
de période de végétation et de taux d’humidité moyennement identique, conserve dans les

mémes conditions.
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VI1.1. Extraction par entrainement a la vapeur a I’échelle laboratoire

VI1.1.1. Protocole expérimentale

+ Introduire dans la colonne d’extraction la masse végétale pesée préalablement.

+ Porter a ébullition I’eau contenue dans le ballon de 6 litres.

+ Numéroter et peser les tubes a essais vides.

+ Prélever pour des intervalles de temps bien défini dans un erlen de quantités de vapeur

condensée chargée d’extrait.

—

Ajouter une quantité d’éther di eéthylique et laisser decanter dans une ampoule a décanter.
+ Séparer les deux phases obtenues.
+ Mettre les phases organiques (éther di éthylique + huile essentielle) dans les tubes a essais et
laisser I’éther se volatiliser.
+ Peser a nouveau les tubes a essais, la différence représente la masse de I’huile essentielle
récupérée durant I’intervalle de temps considére.
L’étude a été initiée par la caractérisation des conditions opératoires de la plante par la
détermination de son taux d’humidité. Ceci permettra donc de comparer les résultats.

VI1.1.2. Essais et les conditions opératoires

Les résultats quantitatifs obtenus lors de I’extraction des HE de I’inule visqueuse a pression
atmosphérique obtenue par EVE a partir des feuilles récoltés a deux différentes périodes (mars et
avril) pour des débits de la vapeur et de masse de matiere végétale sont donnés dans le tableau
VII.1.

Tableau VI1.1 : rendement en HE obtenue par EVE a I’échelle laboratoire.

Lot N° Date Taux Masse @ Débit Rendement Durée
d’essai  d’essai d’humidité  matiere volumique (%) d’extraction
(H%) végétale moyen (h)
Q) (ml/min)
1 5/03/14 70 70.16 12.31 0.55 5h 45min
2 13/03/14 60.30 80 13.88 0.24 2h 40min
mars 3 16/03/14 25.24 102 13.80 0.43 4h
4 18/03/14 19.56 131 6.51 0.39 5h
5 06/04/14 15.26 144 6.60 0.35 3h 45 min
avril 6 09/04/14 13 150 6.03 0.49 5h
7 27/04/14 8.3 153 6 0.43 4h
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VI11.1.3 L’ étude cinétique d’extraction a I’échelle laboratoire

Nous avons suivi I’évolution de la masse d'huile essentielle récupérée et le rendement au cours

du temps, les résultats obtenus pour les quatre essais sont regroupés dans le tableau VII.2.

VI11.1.3.1. L’Etude de I’évolution du rendement en huile essentielle en fonction du temps ( lot

mars )

Tableau VI1.2 : Résultats de la cinétique d’extraction d’HE de tous les essais I’entrainement a La

t(min)

20

57

92
120
170
277
327

ENP

vapeur d’eau a I’échelle laboratoire.

Lot de mars
Essai 1 Essai 2 Essai 3
mHE R (%)  t(min) mHE cumulée R t(min mHE R (%)
cumulée @ (%) ) cumulée
(@) (@)
0 0 0 0 0 0 0 0
0 0 36 0.04 0.15 30 0.04 0.05
0.05 0.27 60 0.05 0.17 57 0.07 0.10
0.07 0.36 90 0.07 0.22 95 0.14 0.18
0.10 0.49 140 0.07 0.24 129 0.21 0.28
0.11 0.55 160 0.07 024 150 0.25 0.33
0.11 0.55 180 0.32 0.42
0.11 0.55 240 0.32 0.43
Essai 4
t(min) mHE cumulée () R (%)
0 0 0
30 0.07 0.07
75 0.17 0.16
120 0.27 0.25
195 0.36 0.34
240 0.41 0.39
300 0.41 0.39
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0,6
—e °
0,5
0,4 m=70.16¢9
H=70%
S 03 Q = 12.31 ml/min
nd —@—Essai 1
0,2
0,1
0
0 50 100 150 200 250 300 350

temp (min)

Figure VII1.1 : Evolution du rendement en huile essentielle de I’essai N°1, en fonction du temps
lors de I’extraction par EVE (mars).

0,3

0,25

0,2

m=280¢g

- H = 60.30 %
\ .
©70,15 Q =13.88 ml/min
o —e—Essai 2

0,1
0,05
0

0 20 40 60 80 100 120 140 160 180

temp (min)

Figure VI1.2 : Evolution du rendement en huile essentielle de I’essai N° 2, en fonction du temps
lors de I’extraction par EVE (mars).
Discussions
En effet, on constate, pour I’essai N°1 I’essai N°2, que la plus grande vitesse d’extraction entre 0
et 50 min et entre (0-36min) respectivement, par référence a I’extraction de I’huile essentielle de la
plante, les cuticules des trichomes sécréteurs se déshydratent, deviennent plus fragiles et plus
perméables. L’huile essentielle atteint plus rapidement la surface et est entrainée par la vapeur au

terme de 80 minutes et 57 minutes respectivement du début du processus. Au-dela 100 min et 80
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pour les deux essais (N°1 et N°2) d’extraction, on remarque, une évolution ascendante du
rendement en huile, se terminant par un palier. Cette allure particuliére pourrait étre due, a
I’entrainement de I’huile diffusant lentement des poches endogénes vers la surface du végétal.

Pour les mémes raisons, mais aussi, probablement a cause du plus grand debit, utilisé lors de

I’extraction.
0,5
0,45
0,4
0,35
0,3 m=102¢g
H=2524%
X o025 Q = 13.80 ml/min
e —@—essai N°3
0,2
0,15
0,1
0,05
0
0 50 100 150 200 250 300

temp (min)

Figure VI1.3 : Evolution du rendement en huile essentielle de I’essai N° 3, en fonction du temps

lors de I’extraction par EVE (mars).
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0,45
0,4
0,35
03 m=131g
095 H=19.56 %
X Q = 6.51 ml/min
o 0,2 —@—EssaiN° 4
0,15
0,1
0,05
0
0 50 100 150 200 250 300 350

temp(min)

Figure VI1.4 : Evolution du rendement en huiles essentielle de I’essai N° 4, en fonction du temps
lors de I’extraction par EVE (mars).

e Essai3

L’allure de la courbe refléte deux étapes : la premiere la vitesse d’extraction moyennement
rapide, ayant lieu durant les 180 minutes, suivie d’une étape lente, a partir de 190 min, tendant vers
un palier. Apres 4 heure d’extraction, une faible augmentation du rendement, qui se poursuivra
jusqu’a la 200 ™ minute, est observée. Au-dela de 4 heures d’extraction, nous constatons
I’apparition d’un palier. Ceci laisse penser que la totalité de I’huile essentielle est récupéré au terme
de 200 min.

e Essai4
Nous avons procédé a une autre extraction représentative du lot de mars pendant 5 h Nous

remarquons que le rendement en huile récupérée lors de I’extraction des feuilles de I’inule
visqueuse avec un taux d’humidité faible par rapport aux essais précédents et un debit faible,
presque le méme rendement (une faible diminution du rendement) que celui obtenu au terme de 4
heures,

L’utilisation d’une grande masse conduit a une grande variation de débit de vapeur, et une faible

variation sur le rendement. Qui se traduisent par I’uniformité de I’allure de la courbe.

VI1.1.3.2. L’Etude de I’évolution du rendement en huile essentielles en fonction du temps ( lot

d’avril )

Nous avons suivi I’évolution de la masse d'huile essentielle récupérée et le rendement au cours

du temps, les résultats obtenus pour les trois essais sont regroupés dans le tableau VI11.3.
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Tableau VI1.3 : Résultats de la cinétique d’extraction d’HE de tous les essais d’entrainement a La

vapeur d’eau a I’échelle laboratoire

Lot d’avril
Essai 5 Essai 6 Essai 7
t(min) mHE R (%)  t(min) mHE R (%) t(min m HE R (%)
cumulée (g) cumulée (g) ) cumulée (g)
0 0 0 0 0 0 0 0 0
15 0 0 15 0.04 0.03 15 0.17 0.13
37 0.05 0.04 30 0.05 0.04 33 0.23 0.17
60 0.08 0.06 45 0.06 0.04 60 0.34 0.25
90 0.15 0.12 59 0.08 0.06 95 0.43 0.31
120 0.24 0.20 95 0.17 0.13 140 0.51 0.37
191 0.35 0.28 129 0.29 0.22 160 0.55 0.40
225 0.43 0.35 150 0.36 0.27 190 0.58 0.42
180 0.45 0.34 210 0.59 0.42
240 0.55 0.42 240 0.59 0.43
270 0.62 0.47
300 0.64 0.49
0,4
0,35
03
0.25 m = 144 g
NS H=15.26 %
v 02 O = 6.60 ml/min
0.15 ——Essai N° 5
0,1
0,05
0 o
0 50 100 150 200 250

temp(min)

Figure VIL5 : Evolution du rendement en huile essentielle de I’essai N° 5, en fonction du temps
lors de I’extraction par EVE (avril).
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Pendant les 20 premieres min pas de récupeération d’huile qui se trouve a la surface de la feuille,
a cause de son évaporation rapide sous I’effet du séchage.
L’huile essentielle atteint plus rapidement la surface et est entrainée par la vapeur au terme de 120
minutes du début du processus. Au-dela de 120 min on remarque qu’il y a une évolution ascendante

du rendement en huile, ne se terminera pas par un palier.

0,6
0,5
0,4

XX m=150¢g

o H=13% ]
03 Q = 6.03 ml/min

—@—EssaiN° 6

0,2
0,1

0 20 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320
temp(min)

Figure VI1.6 : Evolution du rendement en huile essentielle de I’essai N° 6, en fonction du temps
lors de I’extraction par EVE (avril)
D’apres I’allure de la courbe, on remarque la présence de trois étapes distinctes,
* la quantité d’huile, récupérée au cours de la premiere étape, ayant lieu durant les 50 premieres
minutes, est tres faible et ¢ca peut s’expliquer par la localisation d’huile a I’intérieure de milieu
solide ce qui permettra la diffusion dans le solide qui est une étape lente. Ou bien le débit de vapeur
n’était pas suffisant pour faire volatiliser les composés existants au niveau de la feuille.
* La deuxiéme étape comprise entre 50 et 240 mn, est rapide, cette rapidité est probablement due a
I’augmentation de débit de vapeur d’eau.
* La troisieme étape, au-dela de 240 mn, elle pourrait s’expliquer par le lancement d’extraction des
composés aromatiques leégers situes au niveau de I’interface solide-vapeur par un de débit d vapeur
pratiquement constant.
* Si ces trois étapes, se traduisant par I’apparition du palier, d’ou on peut conclure que la matiere
végeétale est totalement épuisée.
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0,5

0,45

m=153¢g

0,3 H=83%
N =6 ml/min
S 0,25 Q
o —@—EssaiN° 7

0,2

0,15
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0,05

0
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Figure VIL.7 : Evolution du rendement en huile essentielle de I’essai N° 7, en fonction du temps
lors de I’extraction par EVE (avril).

L’allure de la courbe montre qu’il existe 2 étapes concomitantes, I’'une prédomine au début de
I’opération et c’est I’évaporation et entrainement de HE de surface I’autre beaucoup plus lente est
I’étape de hydrodiffusion dans le solide celle-ci prédomine le reste du temps.

La premiére rapide et ayant lieu durant les trente premiéres minutes, et que la vitesse de la
premiére étape augmente avec le débit de vapeur mais ceci est probablement di au fait qu’un grand
débit favorise I’entrainement. Elle doit correspondre a I’extraction des composés légers situés au
niveau de I’interface solide-vapeur, suivie d’une deuxieme évolution moins rapide que la
précédente et ca peut s’expliquer par le tassement de la matiére végétale qui géne I’opération de
I’entrainement. Ou bien a cause de la diffusion qui n’est pas normale a I’intérieur de la feuille elle
diminue parce que la circulation de la vapeur au sein de la feuille se fait aux premiers temps dans
les macrospores en suite par les mésopores et finalement elle arrive aux micropores.

Aussi nous constatons que lors de la deuxiéme étape la masse végétale influe, qui provient du
passage non uniforme de la vapeur du au tassement de la masse végétale.

L’examen des courbes obtenues révele I’existence d’un pseudo-palier dans le cas d’utilisation
d’un faible débit de vapeur d’eau avec des masses de matiere vegétale relativement éelevées. Ce
comportement pourrait s’expliquer par le fait que le processus d’entrainement est régi par deux lois
physiques distinctes, ou alors les constituants de I’huile essentielle sont localisés dans des sites
differemment accessibles par la vapeur d’eau.

La différence des rendements peut étre attribuée aux facteurs technologiques (dimensionnement

de I’extracteur, débit) et aux facteurs liés a la plante (humidité, maturité de plante).
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Differents travaux ont déja mis en évidence que I’augmentation du debit et la diminution du taux
d’humidité donne un meilleur rendement.

Et on remarque que la masse initiale de la matiere végétale utilisée influe sur le rendement des
HE.
On remarque des valeurs moyennes différentes, ceci est di essentiellement a la variation de
I’intensité, de courant et du débit d’eau a I’entrée du réfrigérant de condensation lors de I’extraction.

Les forts débits peuvent créer des chemins préférentiels qui peuvent court-circuiter une
partie du végétal et donc une extraction en huile essentielle plus réduite.
VI1.1.4. la variation de I’humidité

L allure du courbe rendement en huile essentielle en fonction de la durée d’entrainement a la
vapeur d’eau pour I’essai N°4 est différente des autres. Ceci pourrait étre dd au fait que la teneur en
humidité est plus faible. Pour les autres essais, I’humidité représente un frein supplémentaire lors de
I’extraction.
VII.1.5. la porosité du lit

L’étude a été réalisée sur I’essai N°4. Nous representons sur la figure I’évolution du
rendement en huile essentielle en fonction du temps pour une porosité de £=0.8726.

D'aprés ce résultat, nous constatons que l'augmentation de la porosité affecte
positivement le rendement en huile essentielle.

Cela pourrait s'expliquer par le fait que pour une faible porosité, donc un lit tasse, le
passage de la vapeur d'eau entre le végétal formant le lit est difficile ; le contact intime solide-
vapeur d’eau est réduit d'ou une extraction d'huile plus faible. Pour une porosité plus élevée,
le lit est aéré, la circulation de la vapeur d'eau entre le végetal contenant I’HE est
améliorée et facilitée. Cela permet d'atteindre tous les sites contenant I'huile essentielle
etd'obtenir les meilleurs rendements.

Conclusion

D’apreés les graphes qui donne I’évolution du rendement en fonction du temps On voit bien sur

tous les essais qui ont fait que la matiére végétale pourrait agir sur la masse d’huile essentielle

récupérés ce qui signifie un rendement plus élevé et une quantité d’HE récupérée assez importante.
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VI1.2. Extraction par entrainement a la vapeur a semi pilote
VI11.2.1. Description de I’appareillage utilisée

L’ appareillage utilisée a été realisé au sein de notre département génie chimique sous la direction
M™ DERRICHE professeur a I’ENP, ont pris part a la conception et la réalisation monsieur
Haoui... et moi-méme.

Cet appareil a dans un premier temps servi a I’étude de I’'EVE de I’HE de I’inule visqueuse,

La description détaillé de I’appareillage sont donnée ci-dessous :

VI1.2.2. La réalisation de I’installation semi pilote

Nous avons réalisé une installation d’extraction des HE par EVE a I’échelle semi pilote, des
éléments de récupération en verre spéciale EIVS, disponibles dans le hall du département de Génie
chimique ont été utilisée :

Elle est constituée d’une chaudiére genératrice de vapeur, d’un extracteur, d’un condenseur. Le
distillat a été récupeéré dans des ampoules a décanter.

VI1.2.2.1. Chaudiere

C’est un ballon de capacité de 20L, il est surmonté, a sa partie centrale supérieure, d’une sortie
de vapeur cylindrique, la partie inférieure du ballon se termine par une conduite de forme
cylindrique sur la quelle est placé un robinet servant a I’alimentation en eau et a la vidange de la
chaudiére

Le chauffage est assuré par deux résistances, de 1000 W chacune, se trouve a la partie inférieure
du ballon. L'hémisphére supérieur du ballon chaudiére est recouvert d'une calotte sphérique
chauffante, dans le but de diminuer les pertes thermiques. Ces résistances sont commandeées par des
disjoncteurs automatiques reliés avec un thermocouple.

Le ballon est muni, sur sa partie supérieure latérale, d’une conduite, afin d’assurer le cohobage.
VI11.2.2.2. Extracteur

L’extracteur a eté reéalisé en assemblant trois eléments : un cylindre constitue le corps principal et
deux cloches I’'une reliée a la partie inferieur et I’autre a la partie supérieure de I’extracteur :

1) un cylindre constitue le corps principal :

Hauteur H=25 cm
Diametre intérieur d inet =15 cm
2) Lasortie de la Cloche supérieure :
D inter=7.6 cM
La hauteur de la cloche H=13.7 cm
3) Lasortie de la cloche inferieure d inter=7.6 cm

La hauteur de la cloche H=20 cm
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Donc la hauteur générale de I’extracteur et de 58.7 cm.

L’assemblage des différentes parties de I’extracteur est assuré par des joints en téflon.
La vapeur générée passe dans I’extracteur a travers un distributeur en caoutchouc et qui joue aussi
le réle de support de la matiére vegétale.
Le calorifugeage de I’extracteur est assuré par une couche de laine de verre pour isoler I’extracteur
et minimiser la convection vers le milieu ambiant.
Un disjoncteur automatique relié a un thermocouple est plongé directement dans le ballon pour que
I’on puisse commander la deuxiéme résistance pour varier le débit de vapeur.

Le distributeur de vapeur est inséré au fond de I’extracteur, de sorte que I'eau bouillante et la
matiere végétale, ne soient pas en contact direct, Afin d’assurer un bon contact entre la vapeur d’eau
et la charge végétale, la vapeur devra étre distribuée de fagon convenable dans I’extracteur. Tout en

évitant le tassement de la matiere végétale avant utilisation.

VI11.2.2.3. Condenseur

Le condenseur est tubulaire a serpentin, enveloppée par un autre tube, les vapeurs sont envoyées
directement dans le tube, alors que I’eau circule en contre-courant dans le serpentin.
V11.2.2.4. Disjoncteur automatique

Par ailleurs, [I’utilisation du disjoncteur automatique a permis de commander sur le
fonctionnement d’une seule résistance qui est reliée directement par un thermocouple, Pour faire
varier le debit de vapeur.

VI11.2.3. Mesure des débits de vapeur d’eau sans matiere végetale (extracteur vide)

La premiére étape aprés la realisation de I’installation, nous avons étudié I’influence de deux
résistances sur I’évolution de débit de vapeur générée. On mesure des débits de vapeur sans matiére

végétale.

On doit mesurer des débits de vapeur sans matiere végetale, en utilisant deux résistances la premiere
fonctionnant sans arrét et I’autre peut étre réglée durant le fonctionnement par une commande qui

relie directement avec un thermocouple plongé dans le ballon.
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Tableaux VI11.4 : les différents débits de vapeur mesurés sans matiére vegétale.

Débit max avec deux résistances fonctionne Débit moyenne des deux résistances I’un

sans arrét puissance générale de 2000W fonctionne sans arrét et I’autre par alternance.

t(min) V(ml) Q(ml/min) t(min) V(ml) Q(ml/min)
2,22 70 31,53 1,24 30 24,19
3,27 90 27,52 2,74 60 21,89
4,22 100 23,69 4,57 90 19,69
5,54 130 23,46 5,43 100 18,41
6,48 150 23,14 6,19 110 17,77
7,32 170 23,22
Q moyenne= 25,43 ml/min Q moyenne=20,39 ml/min

Nous constatons, que le débit de vapeur augmente lorsque les deux résistances travaillent en
méme temps d’une fagcon continue, on trouve un debit moyenne de la vapeur genéré de 25.43
ml/min. si on agit sur la deuxieme résistance de tel sorte qu’il a une alternance sur le
fonctionnement, dépend du choix du mode de fonctionnement choisie sur le disjoncteur

automatiques, nous aboutissons a un débit faible de 20.39 ml/min.
Le régime permanent débit de vapeur génére par installation est atteint au bout d’environ 4 a 5 min.
VI11.2.4. Protocole expérimental

Nous avons procédé a l'extraction par entrainement a la vapeur d'eau de I'huile essentielle
contenue dans les feuilles de I’inule visqueuse.

La matiére vegétale, constituee de feuilles de I’inule visqueuse doit étre pesée avant I’essai, On
introduit la masse dans I’extracteur tout en évitant leur tassement.

On travaille avec un débit de vapeur maximal maintenu constant pendant toute la durée
d’extraction et correspond a la puissance maximale de chauffe. Les vapeurs sont condensées dans le
réfrigérant et le distillat est récupéré dans un erlenmeyer.

Pour séparer le mélange de I’huile et les eaux de distillation on le met dans une ampoule a
décanter en ajoutant le solvant « éther diéthylique » pour une meilleur décantation des deux phases.

La masse d’huile récupérée est déterminée par pesée, aprés I’évaporation du solvant. Le
rendement en huile est exprimé par rapport a la masse de matiere seche. A cet effet, le taux

d’humidité de la matiere végétale est déterminé avant chaque essai d’extraction.
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VI11.2.5. Les essais
Avant de commencer les expériences, et d’apres les essais effectués a I’échelle laboratoire, on

essaye de se placer dans les mémes conditions les plus favorables a I’entrainement de I’huile
essentielle.

VI1.2.5.1. Essais et Conditions opératoires

Afin de déterminer les conditions opératoires permettant d’atteindre le meilleur rendement en
huile essentielle extraite par entrainement a la vapeur d’eau a I’échelle semi-pilote, trois essais sont
meneés et en vue de connaitre I’influence du debit de vapeur, de la masse de la matiere végétale, le
taux d’humidité, tel que la matiere végeétale provient de different lot (mars et avril) déja utilisé dans
les essais précédents sur I’échelle laboratoire.

De méme, un débit élevé peut créer des chemins préférentiels, ou provogue une mauvaise

extraction, qui se traduit par une accumulation du liquide dans I’extracteur.

Tableau VIL1.5 : rendement en HE obtenue par EVE pour les deux lots a I’échelle semi pilote

Lot N° Date Taux Masse Débit Rendement Durée Pression
d’essai d’essai  d’humidité matiere volumique (%) d’extraction
H(%) végétale moyenne
@  (ml/min) (h)
1 6/03/14 70 500 11.06 1.53 1h43 atm
mars 2 9/03/14 70 600 0.85 0.02 3h25 atm
avril 3 29/04/14 7 800 18.43 0.90 4h atm

L’examen de ces résultat obtenue montre bien une amélioration du R% en HE lorsque le débit et
la masse augmente et I’humidité diminue.

Lorsque le débit de vapeur utilisé est faible et que la durée d’extraction est long jusqu’a 4h, la
matiere végétale se mouille et se tasse bien dans I’extracteur, ce qui lui donne une résistance contre
le passage de la vapeur pour entrainer les gouttelettes d’huiles, et par conséquent le contact intime
entre la vapeur et la masse de la matiére végétale n’est pas assuré, ce qui provoque une diminution

de rendement en I’huiles.
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VI11.2.6. L’étude cinéetique d’extraction a I’échelle semi pilote

Dans ce contexte, nous suivrons la cinétique d’extraction de I’huile essentielle de I’inula viscosa
(L). Par entrainement a la vapeur d’eau a I’échelle semi-pilote, en étudiant I’influence sur le
rendement et sur la vitesse d’extraction les deux parametres opératoires traités a I’échelle du
laboratoire.

VI11.2.6.1 L’Etude de I’évolution du rendement en huile essentielles en fonction du temps (lot
mars) :

Les résultats obtenus pour les deux essais de lots de mars sont regroupés dans les tableaux VI11.6 et
VILT :

Tableau VI1.6 : rendement en HE obtenue par EVE pour Essai N °2 lots de mars a I’echelle semi

pilote.
Essai 2
t(min) m HE cumulée () R (%)
0 0 0

20 0.018 0.01
45 0.036 0.02
60 0.039 0.021
95 0.042 0.023
130 0.042 0.023
180 0.042 0.023
195 0.042 0.023
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Essai N°2
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— @ @
0,02
0,015 m =600 g
© H=70%
e Q = 0.85 ml/min
o
0,01
0,005
0
0 20 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220
temp (min)

Figure VI1.8 : Evolution du rendement en huile essentielle de I’essai N° 2, en fonction du temps lors de

I’extraction par EVE (mars).

L’allure de la courbe cinétique montre plusieurs étapes : la premiere rapide, ayant lieu durant les
45 premiéres minutes, suivie d’une étape lente, entre 45 et 95mn, tendant vers un palier. Aprés 95
mn d’extraction, une faible augmentation du rendement, qui se poursuivra jusqu’a la 195 minute.
Au-dela nous constatons I’apparition d’un palier. Ceci signifié que la totalité de I’huile essentielle

est récupére.

Tableau VI1.7 : rendement en HE obtenue par EVE pour Essai N °1 lots de mars a I’échelle semi

pilote.

Essai 1
t(min) mHE cumulée (g) R (%)
30 2.245 1.497
103 2.304 1.536

D’apreés les résultats obtenus, on remarque que le rendement en huile essentielle du deuxiéme
essai est un peu élevé a celui de premier essai. Cette différence est due au fait que les durees
d’extraction différentes d’une heure environ, la variation du débit de vapeur moyenne est élevée dans

le deuxieme essai, son influence serait important sur la quantité d’huile essentielle récupéreée.
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Dans cette expérience nous avons arrété I’opération d’extraction environ 2 h pour éviter la
destruction du ballon, parce que le ballon ne supporte pas la grande capacité de chauffe fournie par
les deux résistances en continue.

Essai N°3 : Extraction de la plante totalement sechée avec un débit de vapeur moyen de 18,43
ml/mn.et un taux d’humidite tres faible.
Les rendements obtenus, sont présentés dans le tableau VI11.8 :

Tableau VI1.8 : rendement en HE obtenue par EVE pour Essai N °3 lots de mars a I’échelle semi

pilote.
Essai 3
t(min) mHE cumulée (g) R (%)
0 0 0

30 4.61 0.619
59 5.53 0.743
90 5.88 0.790
120 6.12 0.822
150 6.42 0.862
180 6.73 0.904
210 6.73 0.904
240 6.73 0.904
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Essal N°3
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Figure VI1.9 : Evolution du rendement en huile essentielle de I’essai N° 3, en fonction du temps
lors de I’extraction par EVE (avril).
Nous constatons que, le séchage joue un réle trés important sur I’augmentation du rendement en
huile essentielle. Ce fait a été observé pour les deux essais.

Ces resultats ne permettent pas une comparaison rigoureuse des rendements des trois essais. En
effet, I’évolution des rendements en huiles essentielles en fonction du temps, lors de I’entrainement
a la vapeur d’eau, peut étre également influencée par la variation du débit, la masse de la matiére
végétale, I’humidité...etc.

VI11.3. Comparaison entre I’échelle laboratoire et I’échelle semi pilote

Il ressort de cette étude a I’echelle semi-pilote que les résultats issus de nos expéeriences montrent
que les meilleurs rendements sont obtenus si on utilise la plante séche lors de I’extraction.

Parce que nous avons confirmé ces résultats a I’échelle laboratoire. Nous remarquons, lors de
tout les essais, que les parameétres opératoire sont reliés entre eux d’une fagcon on ne peut pas separer
les uns des autres, il faut passer a la planification factorielle des expériences pour mieux
comprendre les phénomeénes qui réagissent lors de I’extraction méme on peut déterminer I’influence

des différents paramétres qui influent sur le rendement en HE.
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Chapitre V111 Modélisation du transfert de matiére

Dans le cadre d’une meilleure comprehension des phénomenes mis en jeux lors de I’extraction
de I’huile essentielle de I’inule visqueuse par EVE a I’échelle laboratoire et semi pilote, nous
proposons d’étudier la modéelisation des mécanismes de transfert de matiére de la phase solide vers
la phase liquide.

Cette etape de modélisation mathématique peut fournir des éléments d’explication des
phénomeénes physiques qui interviennent dans le processus d’extraction lors du passage de I’échelle
laboratoire a I’échelle semi pilote.

VII11.1. Modélisation des procédes d’extraction

La mise en modéle des processus ou modélisation est une operation fondamentale aussi bien en
génie des procédés qu’en d’autres filieres. Elle répond a plusieurs objectifs dont I’importance
relative dépend du phénomeéne étudié.

Un modele est la représentation plus ou moins approchée d’un processus. Il est dit
mathématique, lorsque le processus est soumis a I’ensemble d’équations mathématiques. Une fois
établi, le modele peut rendre compte du comportement du systéeme. Il permet de faire des
prévisions, de formuler des recommandations et il ouvre donc la voie aux problémes de
I’optimisation [92] la modélisation présente partout, la ou il y a nécessité de rationaliser la
conception d’un systeme ou le déroulement d’un processus qu’il soit industriel ou autre. Elle peut

étre sommairement définie comme étant une opération permettant de trouver le meilleur rendement.

Un systeme chimique ou physique peut étre considéré comme étant une relation entre des
variables d’entrée et des variables de sortie. Etudier un tel systeme consiste a estimer I’état ou
I’évolution des grandeurs de sortie en réponse a une valeur ou une variation des grandeurs d’entrée.
[92]

Les variables d’entrée sont de deux types :

Les parametres opératoires : ils sont liés au procedé d’extraction. Parmi ces parametres nous
pouvons citer : le temps d’extraction, la température, le débit de vapeur, la masse de la matiere

vegétale a traiter, la hauteur et la porosité du lit...Etc.

Les parametres intrinseques : ils sont liés a la matiere végétale. A titre d’exemple nous pouvons
citer : la nature du végeétale (racine, tige, feuille, fleur, fruit...etc.). L’age de la plante, la période de

cueillette, le lieu de végétation, le stockage du végétale, la granulométrie et le taux d”humidité.
Quant aux variables de sortie, elles sont de deux natures :

Les paramétres quantitatifs : représentés par le rendement en huile essentielle.
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Les parametres qualitatifs : représentés par les propriétés physico-chimiques de I’huile essentielle

(densité, I’indice de réfraction ...etc ) et composition chimique
VI11.2. Mécanismes de transfert des huiles essentielles

Certaines opérations, telles que I’extraction solide-fluide (le fluide pouvant étre un liquide ou un

gaz) ; le séchage et I’adsorption, impliquent un contact avec la matrice solide poreuse.

L’extraction solide-fluide (EVE) est par définition, le transfert d’un ou plusieurs solutés d’un
solide (végétal) vers un fluide adjacent (la vapeur d’eau ou I’eau). Dans le cas des végétaux, la
vitesse d’extraction est contrdlee par la diffusion moléculaire dans le solide, elle est proportionnelle
au gradient de concentration. La diffusion moléculaire est donc un mécanisme important dans
I’extraction des huile végétales ; I’élimination de I’huile de surface par simple lavage au moyen du
fluide, suivie de la diffusion de I’huile a travers des canaux vers la phase fluide [93].

Le procéde d’extraction par EVE est une opération unitaire faisant intervenir des processus

complexe de transfert de la matiére et de la chaleur

Ce dernier peut étre assimilé a une extraction solide-fluide dont le transfert de matiére se fait en
deux étape : de I’intérieur du solide vers I’interface, puis de I’interface vers le milieu extérieur dans
le film entourant la particule solide selon [63]. La courbe d’extraction des végétaux est caractérisée

géneralement par trois periodes successives :

- Lapremiére période correspond a la mise en température du produit traité.

- Au cours de la seconde période. L’huile se trouvant a la surface du solide passe de la couche
superficielle a la phase gazeuse par évaporation indépendamment du mécanisme par lequel
elle atteint cette surface. C’est une phase a vitesse constante caractérisée par une diminution
linéaire de la teneur en huile dans le solide.

- Durant la troisieme période, la vitesse d’extraction dépend de la teneur en huiles du produit,
elle diminue en fonction du temps ; c’est la phase a vitesse décroissante
L’extraction dépend de la diffusion de I’huile dans le solide pour atteindre la surface et étre
vaporisée. La vitesse d’extraction de I’huile essentielle dans le solide est plus faible que la
vitesse de vaporisation de I’huile essentielle en surface. Par conséquent, il y a une
diminution graduelle de la vitesse d’extraction en méme temps que le plan d’extraction
s’éloigne de la surface extérieure.

Le mouvement de I’huile dans le solide peut étre :

- Un mouvement de liquide di a des forces capillaires ou des forces superficielles.
- Un mouvement de la vapeur, dans les pores remplie de gaz, causé par des différences de

tension partielles des vapeurs
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- Une diffusion du liquide due a une différence de concentration, dans ce cas, le mouvement
de I’huile dans le solide peut étre d’écrit par la loi de la diffusion de Fick.

Toute quantité de matiere est caractérisée par sa masse ou par le nombre de moles qui la
constituent. Lorsqu'une espéce moléculaire est mélangée a d'autres, sa concentration peut étre
définie soit :

a) Par sa concentration volumique qui est sa quantité rapportée au volume total du mélange
dans lequel elle entre en composition (kg/m3 ou nombre de moles/m®) ;

b) Par sa concentration massique définie comme étant sa quantité rapportée a la masse totale du
mélange dans lequel elle entre en composition ; c’est un rapport sans dimension qui
correspond & la fraction molaire dans le cas ou la quantité de matiére est exprimée en
nombre de moles. [94].

VI11.3. Modéele mathématique

Il dépend de la technique de mesure disponible, les expériences de diffusion sont effectuées avec
différentes options. Pour obtenir le coefficient de diffusion, il est nécessaire de mesurer une courbe
ou un profil de diffusion, en fonction du temps de diffusion ou en fonction du chemin de diffusion.
VI111.3.1. Les hypotheses

Les hypothéses que nous posons pour aboutir a la solution analytique sont :

- les dimensions du solide sont uniformes,

- le coefficient de diffusion est constant,

- la température est constante,

- le terme de transport est négligeable,

- le solide est poreux et de structure uniforme,

- la masse volumique du solide reste constante durant toute l'opération d'extraction.

VI1I1.4. Modélisation a I’échelle laboratoire

VI1.4.1. Premier modeéle (solutions données par crank)
Concentration initiale uniforme et concentration surfacique constante [95]
Nous avons choisis les résultats des trois essais qui sont effectué a I’échelle laboratoire (essai
N°2) et (essai N°4) et (essai N°7) avec un taux d’humidité 60.30% et 19.56 et 8.3%

respectivement.

On prend comme m infini (la quantité du soluté extraite apres un temps infini, notée dans les

chapitres précedents) la valeur 0.0791g et 0.4152 et 0.6 g respectivement.

On simule le premier modele représenté par I’égquation V.8 qui se trouve dans la bibliographie
[95] en deux fagons :
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1) Equation du modéle V.8 a un seul terme.
2) Equation du modele V.8 a plusieurs termes.
Lors de I’application de logiciel MATLAB, la valeur | appliquée est I’épaisseur de la feuille. La

grandeur mesurée, utilisant le pied a coulisse, est de I’ordre de 0,04 mm.

Détermination du coefficient de diffusion d’huile essentielle.

Choisissons I’essai N° 2 pour faire I’étude du transfert de matiére. A I’aide de MATLAB, nous
portons le rapport de la masse d’huile récupéré a instant (t) sur la masse totale d’huile a temps infini
en fonction du temps sur la figure VIII.1.

+ Equation du modéle & un seul terme

T
e m(t) /m(infini) vs.t
fit 1

0.8

o
)

0.4

0.2

temp (seconde)

Figure VIII.1 : Courbe simulé avec MATLAB pour I’équation du modele I a un seul terme
(R?=0.94) de I’essai N°2.

Tableau VI11.1. les données statistique pour I’équation du modéle | a un seul terme de I’essai N°2.

Coefficients (avec un intervalle de confiance=95%o)
D (m?/s)
2,32.108
La validité de la simulation
SSE R-square R-square ajusté RMSE

0.04206 0.9412 0.951 0.08373
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+ Equation du modele & plusieurs termes

l l l l l l l l L
| | | | | | | | e m(t) /m(infini) vs.t
I I I I I I I I
I I I I I I I I fit 1
| | | | | | | | T
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Figure VII11.2 : Courbe simulé avec MATLAB pour I’éguation du modele | a plusieurs termes
(R?=0.99) de I’essai N°2.

Tableau VI11.2 les données statistique pour I’équation du modele I a plusieurs termes de I’essai
N°2.
Coefficients (avec un intervalle de confiance=95%)
D (m?/s)
2,32.101
La validité de la simulation
SSE R-square R-square ajusté RMSE

0.006184 0.9914 0.9928 0.0321
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Choisissons I’essai N°4 pour faire I’étude du transfert de matiére.

+« Equation du modéle & un seul terme

e m(t)/ m (infini) vs. t
fit 1

temp (seconde)

Figure VI11.3 : Courbe simulé avec MATLAB pour I’équation du modele I a un seul terme
(R?=0.88) de I’essai N°4.

Tableau VI11.3. les données statistiques pour I’équation du modele I a un seul terme de I’essai N°4.

Coefficients (avec un intervalle de confiance=95%)
D (m?/s)
8,21.10%
La validité de la simulation
SSE R-square R-square ajusté RMSE

0.1064 0.8887 0.9046 0.1233

On voit que D=8,211.10"** m?/s
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& Equation du modele & plusieurs termes

| | | | | | | L L
: : : : : : : e m(t)/ m (infini) vs. t
| | | | | | | fit1l
| | | | | | | T T
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Figure VII1.4 : Courbe simulé avec MATLAB pour I’équation du modele I a plusieurs termes
(R?=0.93) de I’essai N°4

On voit que : D=8,211.10"* m?/s.

Les données statistiques de la simulation :

Tableau VI11.4 les données statistiques pour I’équation du modele | a plusieurs termes de I’essai
N°4
Coefficients (avec un intervalle de confiance=95%o)
D (m?/s)
8,15. 104
La validité de la simulation
SSE R-square R-square ajusté RMSE

0.06634 0.9306 0.9405 0.09735
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Choisissons I’essai N°7 pour faire I’étude du transfert de matiére.

4« Equation du modéle & un seul terme

fit 1

08— ——-—-—m -

o
o

04— ————— LT

02pL -

| | |
| | |
| | |
| | |
| | |
+ + Bl
| | |
| | |
| | I
| |
| | |
| |
+ + B
| | |
| | |
| | |
| | |
| | |
| | |
————————————— P mmmmmm e —————————— o
| | |
| | |
| | |
| | |
| | |
| | |
= + -
| | |
| | |
| | |
| | |
| | |
| | |
. 4+ 4
| | |
| | |
| | |
| | |
| | |
| | |
|

00 6000 8000 10000 12000 14000
temp (seconde)

Figure VII1.5 : Courbe simulé avec MATLAB pour I’équation du modele I a un seul terme
(R?=0.95) de I’essai N°7.

Tableau VII11.5 les données statistique pour I’équation du modele I a un seul terme de I’essai N°7.

Coefficients (avec un intervalle de confiance=95%o)
D (m?/s)
1,30. 103
La validité de la simulation
SSE R-square R-square ajusté RMSE

0.04975 0.9536 0.9582 0.07054
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+ Equation du modele & plusieurs termes

I I I I I I L
; ; ; ; ; ; e m(t)/ m(infini) vs. t
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Figure VI11.6 : Courbe simulé avec MATLAB pour I’éguation du modele I a plusieurs termes
(R?=0.98) de I’essai N°7.

Tableau VI11.6. Les données statistiques pour I’équation du modéle | a plusieurs termes de I’essai
N°7.
Coefficients (avec un intervalle de confiance=95%)
D (m?/s)
1,33. 103
La validité de la simulation
SSE R-square R-square ajusté RMSE

0.01277 0.9881 0.9893 0.03573
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VI111.4.2. Deuxiéeme modeéle (solutions données par Crank)
Diffusion dans une plague avec transfert de matiere par convection a la surface [105]
Détermination du coefficient de transfert de matiere et le coefficient de diffusion
A partir du Modéle décrit par I'équation V.13 dans [95] qui nécessite la determination des trois
parametres D, B et K. la simulation par MATLAB, nous obtenons les valeurs reportées dans le

tableau VI11-8 (avec un intervalle de confiance de 95%).

H [e]
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Figure VII1.7 : Courbe simulé avec MATLAB pour I’équation du modéle 11 (R?=0.99) de I’essai
N°2.

Tableau VII11.7 : les données statistique pour I’équation du modele 11 de I’essai N°2.

Coefficients (avec un intervalle de confiance=95%)

D (m?/s) L B K (m/s)
9,99. 101 116.4 2028 2,90. 10*
La validité de la simulation

SSE R-square R-square ajusté RMSE

0.005426 0.9924 0.9905 0.03683
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Essai N°4

I
e m(t)/ m (infini) \s. t
fit1

temp (seconde)

Figure VI11.8 : Courbe simulé avec MATLAB pour I’équation du modéle 11 (R?=0.98) de I’essai
N°4.
Nous obtenons les valeurs statistiques reportées dans le tableau VIII-9(avec un intervalle de

confiance de 95%).

Tableau VI11.8 les données statistiques pour I’équation du modele 11 de I’essai N°4.

Coefficients (avec un intervalle de confiance=95%)

D (m?/s) L B K (m/s)
9,979. 101! 46.89 1271 1,16. 10
La validité de la simulation

SSE R-square R-square ajusté RMSE

0.02218 0.9768 0.9721 0.0661
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Essai N°7

I
e m(t)/ m(infini) vs. t
fit1

temp (seconde)

Figure VI11.9 : Courbe simulé avec MATLAB pour I’équation du modele 11 (R?=0.98) de I’essai
N°7.

Tableau VI11.9. les données statistique pour I’équation du modéle 11 de I’essai N°7.

Coefficients (avec un intervalle de confiance=95%)

D (m?/s) L B K (m/s)
4,96. 1010 14.27 713 1,77.10*
La validité de la simulation
SSE R-square R-square ajusté RMSE
0.01174 0.989 0.9877 0.03831

Nous constatons dans tous les cas que le deuxieme modele représente mieux les points

experimentaux.
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VI11.5. Modélisation a I’échelle semi pilote
VII1.5.1. Premier modeéle (solutions données par Crank)
Concentration initiale uniforme et concentration surfacique constante

Nous avons choisis les résultats des deux essais I’essai N°2 et I’essai N°3 qui sont effectué a
I’échelle semi pilote avec un taux d’humidité 70 % et 7% respectivement.

On prend comme m infini (la quantité du soluté extraite aprés un temps infini, notée dans les
chapitres précédents) la valeur 0.0423g et 6.73 g.

A) Détermination du coefficient de diffusion d’huile essentielle.

Choisissons I’essai N°2 pour faire I’étude du transfert de matiere. A I’aide de MATLAB, nous
portons le rapport de la masse d’huile récupére a instant (t) sur la masse totale d’huile a temps infini

en fonction du temps sur la figure VI111.10.

Equation du modéle & un seul terme

m(t) /m(infini) vs. t
fit1

0 2000 4000 6000 8000 10000
temp (seconde)

Figure VI111.10 : Courbe simulé avec MATLAB pour I’équation du modéle | a un seul terme
(R?=0.92) de I’essai N°2.
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Tableau VI11.10. Les données statistiques pour I’équation du modele I a un seul terme de I’essai
N°2.

Coefficients (avec un intervalle de confiance=95%o)
D (m?/s)
3,75.101
La validité de la simulation

SSE R-square R-square ajusté RMSE

0.067 0.9298 0.9386 0.09151

4 Equation du modele & plusieurs termes

e m(t) /m(infini) vs. t

0.8
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Figure VII1.11 : Courbe simulé avec MATLAB pour I’équation du modéle | a plusieurs termes
(R?=0.96) de I’essai N°2.
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Tableau VI11.11 : les données statistiques pour I’équation du modele I a plusieurs termes de I’essai
N°2.
Coefficients (avec un intervalle de confiance=95%)
D (m?/s)
3,75.10%
La validité de la simulation
SSE R-square R-square ajusté RMSE
0.03106 0.9675 0.9715 0.06231
Choisissons I’essai N°3 pour faire I’étude du transfert de matiere. A I’aide de MATLAB, nous

portons le rapport de la masse d’huile récupéré a instant (t) sur la masse totale d’huile a temps infini

en fonction du temps sur le graphe VI111.12.

Equation du modéle & un seul terme

T
e m(t)/ m (infini) vs.t
fit1

|
|
I
I
|
|
|
|
o8—-----------+r-—— = Ll L i‘,,,
|
|
|
|
I
I

o
)

04— = /o

[ e T T T

temp (seconde)

Figure VI11.12 : Courbe simulé avec MATLAB pour I’équation du modele I a un seul terme
(R?=0.94) de I’essai N°3.
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Tableau VI11.12 : les données statistiques pour I’équation du modele I a un seul terme de I’essai
N°3.
Coefficients (avec un intervalle de confiance=95%o)
D (m?/s)
2,76. 10
La validité de la simulation
SSE R-square R-square ajusté RMSE

0.0453 0.9443 0.9505 0.07102

& Equation du modele & plusieurs termes

I
e m(t)/ m(infini) vs.t
fit 1

temp (seconde)

Figure VI111.13 : Courbe simulé avec MATLAB pour I’équation du modele | a un plusieurs termes
(R?=0.98) de I’essai N°3.
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Tableau VI11.13 les données statistique pour I’équation du modeéle I a plusieurs termes de I’essai
N°3.
Coefficients (avec un intervalle de confiance=95%o)
D (m?/s)
2,76. 10
La validité de la simulation
SSE R-square R-square ajusté RMSE

0.009522 0.9883 0.9896 0.03253

VI111.5.2. Deuxiéeme modeéle (solutions données par Crank)
Détermination du coefficient de transfert de matiére et le coefficient de diffusion

Essai N°2

S

e m(t) /m(infini) vs. t
fit 1

o8—------- - - - - ---+-_ - - - - - - - - —

o
)

.
(O e At e i i e i —

02 - - - - - - —

temp (seconde)

Figure VI11.14 : Courbe simulé avec MATLAB pour I’équation du modele 11 (R?>=0.98) de I’essai
N°2.

ENP Page 77



Chapitre V111 Modélisation du transfert de matiére

Tableau VI11.14 : les données statistiques pour I’équation du modele Il de I’essai N°2.

Coefficients (avec un intervalle de confiance=95%)
D (m?/s) L B K (m/s)
2,58. 1010 68.51 1548 4,43.10*

La validité de la simulation

SSE R-square R-square ajusté RMSE
0.01262 0.9868 0.9846 0.04587
Essai N°3

A partir du modéle décrit par I'équation V.13 dans [95] qui nécessite la détermination des trois
parametres D, B et K. la simulation par MATLAB, nous obtenons les valeurs reportées dans le

tableau VI11-16(avec un intervalle de confiance de 95%).

1.2

m (t) / m (infini)

temp (seconde)

Figure VI11.15 : Courbe simulé avec MATLAB pour I’équation du modele 11 (R?=0.98) de I’essai
N°3.
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Tableau VI111.15 les données statistique pour I’équation du modeéle 11 de I’essai N°3.

Coefficients (avec un intervalle de confiance=95%)

D (m?/s) L B K (m/s)
9,88. 1010 14.9 729.4 3,68.10*
La validité de la simulation

SSE R-square R-square ajusté RMSE

0.01616 0.9802 0.9773 0.04805

Tableau VI11.16 : les résultats de simulation du modéle | a différente échelles.

Modelé proposee par Crank

échelle N° Essali Equation a D (m?/s) R?

laboratoire 2 un seul terme 2,32.108 0.94
plusieurs termes = 2,32.1013 0.99

laboratoire 4 unseul terme  8,21. 10 0.88
plusieurs termes ~ 8,15. 1014 0.93

laboratoire 7 un seul terme 1,30.10% 0.95
Modele | plusieurs termes ~ 1,33.10°%3 0.98
Semi pilote 2 un seul terme 3,75. 103 0.92
plusieurs termes ~ 3,75. 1013 0.96

Semi pilote 3 un seul terme 2,76.10°13 0.94
plusieurs termes  2,76.1013 0.98

Ces resultats montrent que, le coefficient de diffusion déterminé avec un ou plusieurs termes est
le méme on améliore seulement la précision. Ce résultat vient conforter I’hypothése que nos essais

ont eté realises a des temps longs.

Aussi nous avons remarqué I’existence d’un palier intermédiaire se situant autour de30 a 50mn
traduisant une cinétique s’effectuant en deux étapes mais le nombre de prise d’échantillon étant

faible nous ne pouvons qu’émettre des hypothéses.
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Tableau VI11.17 : les résultats de simulation du modele Il a différentes échelles.

échelle N° Essai D (m?/s) L K (m/s) R?

Laboratoire 2 9,99. 101! 116.4 2,90. 10* 0.99

4 9,98. 1011 46.86 1,17.10* 0.97

Modéle 7 4,96. 1010 14.27 1,77. 10 0.98
I Semi pilote 2 2,58.10° 6851  4,30.10% 0.98
Semi pilote 3 9,88. 1010 14.9 3,68. 10" 0.98

Le deuxiéme modeéle permet d’ajuster les parametres avec un écart beaucoup plus faible toutefois

nous pouvons dire que I’étape de diffusion dans le solide est I’étape préponderante.

Ce tableau fait ressortir que les valeurs du coefficient de diffusions obtenues par le modéles 11
sont presque du méme ordre de grandeurs avec une bonne simulation des points expérimentaux

apporté par le modele II.

VI11.7. Discussion générale

L’examen de toutes les allures de courbes nous permet de constater que le modele 11 donne une
meilleure description du comportement du processus du transfert de matiere dans les feuilles de
I’inule visqueuse, tant a I’échelle semi-pilote qu’a I’échelle laboratoire. Par contre, le modele |
relatif au modéle diffusionnel, qui ne tient pas compte de la phase fluide, prend un grand écart par
rapport aux points experimentaux pour le début d’extraction. Cet écart tend a s’atténuer a fur et a
mesure si on prend en considération plusieurs termes du modéle pour atteindre la meilleure
simulation.

D’aprés les résultats trouvés: on remarque que le coefficient de diffusion obtenu dans
I’extraction a I’échelle semi pilote, est toujours grand par rapport a celui que I’on a obtenu a
I’échelle laboratoire,

Pour le modele 1 le coefficient de diffusion est presque du méme ordre de grandeurs d’ordre 1072
m?/s, et pour le modéle Il est aussi du méme ordre de grandeur autour de 101° m?/s, ceci peut étre
expliqué par : la diffusion d’huile dans le solide sera mieux dans I’échelle semi pilote a celle du
laboratoire. Ceci nous laisse penser que cette rapidité est due a I’augmentation du débit de vapeur.

La premiére période de I’extraction concerne la récuperation des HE qui se trouve dans les
différents sites proche de la surface de la feuille facilement accessibles, cela signifie que la diffusion
de ces huiles se fait avec une vitesse rapide et sera réagie par un simple phénoméne de diffusion.

La seconde période est contrdlée par la diffusion interne des sites endogénes qui se traduit par

une faible vitesse d’extraction et I’apparition d’un palier.
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Chapitre V111 Modélisation du transfert de matiére

Alors la question qui se pose (est ce que le fait qu’un modéle simule bien les points
expérimentaux permet de conclure sur la valeur des grandeurs diffusionnel et d’équilibre).

Et de conclure que le modéle | proposé par Crank suffit pour décrire le comportement de
transfert de matiére et de la diffusion lors de I’opération d’extraction par entrainement a la vapeur
d’eau. Si on prendre en considération plusieurs termes, par ce que nous aboutissons a des valeurs de
coefficient de diffusion qui sont proches. Ceci nous laisse penser que la diffusion dans la phase
vapeur est négligeable, seulement elle se fait dans la phase solide, donc le deuxieme modéle peut
étre réduit au modele I. parce que :

Avec L =I K/D, paramétre sans dimension faisant intervenir les deux constantes D et K ainsi que
I’"épaisseur de la plaque I, et Bn d"désigne les racines de  tan f = L.
Pour L tendant vers I’infini on retrouve (IV.4) puisque pn — (2n+1) /2, ce qui peut se produire si K

— oo (ou si I’épaisseur de la plaque augmente beaucoup).
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Conclusion générale.




Ce travail a porté sur I'extraction par entrainement a la vapeur d'eau de I’huile essentielle d’inula
viscosa (L.) et les cinétiques d'extraction des parties aériennes de la plante, récoltées au mois de
mars et avril.

Des essais a I’échelle laboratoire (80 a 150 g de matiere végeétale) et a I’échelle semi pilote (500
a 600 g ) ont été réalisés.

Dans ce cadre, nous avons réalisé une installation d’extraction par entrainement & la vapeur
d’eau a I’échelle semi pilote. Nous avons reussi a faire une régulation de la puissance de chauffe de
la résistance pour obtenir différents débits de vapeur.

Plusieurs conditions opératoires d'extraction dans les deux échelles, tels que le débit de vapeur,
la masse de matiére végétale a traiter et I’hnumidité ont été utilisés.

L’influence sur les rendements et la cinétique a éeté relevée.

L’influence de ces parameétres est en accord avec ce qui a été mentionné dans la bibliographie a
savoir que lorsque I’humidité est faible le rendement est amélioré, un bon débit améliore les
rendements toutefois il est difficile de maintenir ce dernier constant durant la manipulation.

Les résultats obtenus ont été représentés par un modele de transfert de matiere solide fluide ;
dans un premier temps en supposant la concentration surfacique constante et dans un deuxieme
temps en supposant qu’il y a résistance en phase fluide. Cette modélisation présente une solution
analytique présentée par Crank. Son application et I’utilisation de logiciel de réajustement pour
atteindre les parametres du modeéle a donné dans le premier modele un coefficient de diffusion de
I’ordre de 10™®m2/s et dans le deuxiéme modeéle un coefficient de diffusion de I’ordre de 10™'m?2/s
et un coefficient de transfert en phase fluide de I’ordre de 10*m/s. ce qui pour les feuilles utilisées
ayant une épaisseur de I’ordre de 10*m donne une prédominance de la résistance au transfert en
phase solide.

Nous pouvons donc conclure que le changement d’échelle n’affecte pas grandement les
paramétres de transfert mais les rendements sont toutefois affectés en fonction des parametres
opératoires.

Cette étude mérite d’étre approfondie et orientée, notamment vers la détermination de la
composition chimique de I'HE et amélioration sur la modélisation du transfert de matiere

essentiellement.
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