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Résumé
Modélisation de ’extraction des essences de graines de coriandre par solvant.

Ce travail a porté sur 1’étude de la cinétique d’extraction des essences de coriandre par
solvant. Afin, de modéliser I’évolution de cette cinétique nous avons applique deux modele au
résultats expérimentaux de quelque travaux antérieurs ou les auteur on suivie cette évolution
en fonction du temps. En premier lieux, vérifier sur la base de données expérimentales
certaines des hypothése émises par leurs auteurs lors du développement des modéles. Nous
avons aussi développé a I’aide du deuxiéme modéle, une méthode de détermination du
coefficient de diffusion qui nécessite un nombre réduite d’expériences. Pour conclure, nous
avons appliqué cette méthode un autre systéme.

Mots clés: graines de coriandre, extraction solide-liquide, coefficient de diffusion, coefficient

global de transfert de matiere

Summary

Modeling of the extraction of the seed gasolines of coriandre by solvent.

This work related to the study of kinetics extraction the gasolines of coriandre by
solvent. So, to model the evolution of this kinetics we have bracket two model with the
experimental results of some former work or the author one followed this evolution according
to time. In first places, to check on the basis of experimental data some of the assumption
emitted by their authors during the development of the models. We also developed using the
second model, a method of determination of the coefficient of diffusion which requires a
number reduced of experiments. To conclude, we applied this method another system.

Key words: coriandre seeds, solid-liquid extraction, diffusion coefficient, global mass

transfer coefficient.
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Introduction

Les essences de coriandre obtenues lors de leur extraction par solvant volatil sont
utilisées dans divers domaines de I’industrie: en agro-alimentaire, en cosmétologie et en
pharmacie. Le role de I’ingénieur c’est de décrire le phénomene et de pouvoir dimensionner

I’appareillage nécessaire.

C’est dans ce contexte, que nous nous sommes intéressés a la modélisation du transfert

de maticre lors de 1’extraction par solvants volatiles des essences de coriandre.

Ce travail est constitué de cinq chapitres, dont le premier a été consacré a la
description de la mati¢re végétale utilisée. Le deuxiéme chapitre porte sur 1’extraction solide-
liquide. Le troisiéme chapitre traite des travaux antérieurs entrepris dans ce domaine et surtout

ceux en relation avec notre travail.

Le quatrieme chapitre est relatif a la modélisation du transfert de mati¢re solide-
liquide. A cet effet, deux modeles ont été développés, afin de simuler les données
expérimentales et d’accéder aux grandeurs relatives aux transfert, en l’occurrence, le

coefficient de diffusion et le coefficient de transfert de matiére.

Le cinquieme chapitre est consacre a la validation des modéles proposes, en comparant
les résultats expérimentaux et simulés. Enfin, dans ce méme chapitre sont regroupés et

discutés tous les parametres des modeles.



Chapitre I : la matiere vegétale

I.1.Historique [1]

Le mot coriandre vient du grec koris (punaise) en raison de I'odeur de ses feuilles. La
coriandre est originaire du Moyen-Orient ou d'Asie Mineure, depuis, elle s'est largement
répandue dans tout le bassin méditerranéen.

Elle est connue depuis la nuit des temps aussi bien pour ses propriétés médicinales que
pour son utilisation en cuisine. Elle est évoquée dans de nombreux textes anciens : textes
sanskrit divers, hiéroglyphes égyptiens, la bible (Exode 16:31, pour qualifier la manne),
dans les Contes des Mille et une Nuits (comme aphrodisiaque), ... On connait des traces de sa
culture vieilles de plus de 3000ans.

Les Egyptiens l'utilisaient souvent : les graines parfumaient des galettes de céréales sous
Ramses. Dans les tombeaux de la XXI dynastie (1085-945 avant JC) on a retrouvé des graines

de coriandre.

La coriandre arrive dans le nord de 1'Europe avec les Romains qui l'utilisent pour
conserver la viande (mélange de coriandre, cumin et vinaigre) ainsi que pour parfumer leurs
pains. Mais au Moyen Age, son odeur de 'punaise' rends les gens méfiants et on la croit

toxique .Elle arrive sur le nouveau continent avec les premiers colons européens.

I.2.Description [2]

La plante Coriandrum sativum L: appartient a la famille des apiacées, comme le persil, la

carotte, le cumin.

Plante annuelle, elle est petite et peut atteindre 30 a 60 cm de haut mais avec des racines
profondes. Ses feuilles, longues de 15 cm sont fines et délicates, lobées, plates, rattachée a
une tige rameuse mince et fragile et deviennent de plus en plus découpées en remontant vers
le haut de la tige. Si elles ressemblent au persil plat, on ne peut s'y méprendre pour son gotit.

Les feuilles du bas sont plus larges et renferment un aréme plus puissant.

Ses fleurs groupées en capitules dentelées sont teintées de blanc, de rose et de lavande qui

produit une graine striée, rayée, de la grosseur d'un grain de poivre.

Une vue d’ensemble de la plante et de sa graine sont présentés sue la figure 1.1 [3]
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Figure.l.1. Vue d’ensemble le de la plante de coriandre et de sa graine



Chapitre I : la matiere vegétale

I.3.Variétés de la coriandre [2]

e Coriandrum sativum : 60cm, fleurs blanches en été, une feuille large et dentelée a
odeur forte, suivantes fines et découpées avec parfum différent (plus piquant),
comestibles a 100%, graines blondes, grosses, ovales, douces et fruitées.

o Coriandrum sativum "Cilantro": proche de CS fleurs blanchatres

o Coriandrum sativum "Morocco" : 70 cm, fleurs rosées, conseillé pour les graines
(petite, sombre, saveur piquante)

o Coriandrum sativum var. microcarpum : cultivé en Russie et Europe centrale : graine

diamétre inférieur 3mm, plus riche en huile essentielle que les autres variétés.

I.4.Culture et récolte

Cette plante pousse dans toutes les régions tempérées. Elle préfere les sols sains,
compacts, qu’ils soient sableux ou argileux, perméable, frais, bien préparés et ensoleillés.
Cependant elle s’adapte aussi dans des sols calcaires ou méme acides [3].

Elle accepte des froids intenses au début et en fin de saison mais, perd un peu de sa
vigueur lorsque la température est trop chaude [1]. Il a été rapporté que dans un froid extréme

une courte saison de végétation, on obtient un bon rendement [4].

Les semences s'effectuent to6t au printemps pour les régions tempérées ; aux hivers
rigoureux et a I'automne pour les endroits aux hivers doux. Il faut planter les graines a 6 cm
de profondeur en créant des espaces de 20 a 25 cm environ. La coriandre n'aime pas la
transplantation qui active et accélére sa floraison aussi doit-on semer en tenant compte de ce
facteur. Les fleurs éclosent au bout de 9 semaines environ et produisent des graines a la fin de
1'été.

Il faut pincer l'extrémité de la plante lorsqu'elle atteint 3 ou 4 cm pour lui permettre de
buissonner.

Lorsque les graines virent du vert au janne-brun, elles sont arrivées a maturité et prétes a

étre cueillies [1].
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[.5.Vertus et usage
La coriandre est un ingrédient commun dans la médecine grecque et ses propriétés sont

reconnues par Hippocrate.

» Stimulante et tonique.

e Tres bon pour systeme digestif : évite flatulences, apéritive, favorise la sécrétion des
sucs gastriques, contre certaines coliques, stomatique, carminative, digestive.

o Cataplasmes de graines contre articulations douloureuses et les rhumatismes.

e Contre les névralgies.

e Aphrodisiaque.

e Sédative (graines).

o Antibactérienne.

e Contre l'ulcération de la peau, et muqueuses [2].

e Antispasmodique.

e Bactéricide.

o Combat les intoxications intestinales.

e Diminue le mal de dent [1].

La coriandre peut, dans certains cas, provoquer des allergies.

Et elle peut étre utilise en cosmétique comme:

e Fragrances.
e Déodorant naturel.
e Un produit de soin de peau.

e Huile de bain et de massage [5].

Toute la plante est comestible : feuilles, graines et méme la racine .Celle-ci, rapée apporte

un parfum de coriandre en plus subtil.

La coriandre est trés utilise dans la cuisine, Les feuilles fraiches s'utilisent comme le

persil dans les salades, les sauces, etc.
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Les graines sont trés aromatiques, sucrées, avec un arriere-gott qui rappelle le zeste de
I'orange. Elle dégage une agréable odeur de sauge et de citron qui conquiert plus facilement

nos papilles occidentales.

La racine peut étre écrasée et utilisée a défaut d'ail ou en combiné. Elle s'accommode

facilement des plats mijotés longtemps.

L'huile obtenue par distillation parfume de nombreuses liqueurs dont I'Eau de mélisse,
I'Eau des Carmes, la Chartreuse et I'lzarra et, on la retrouve parfois dans le cacao de qualité

inférieure pour en augmenter le got.
Valeur nutritive (pour 15 ml ou 1 c. a soupe)

e Fer: O, O7mg
e Vitamine C:O, 10 mg [1]

I.6.Composition chimique

e Feuilles
o Aldéhydes (gout d'herbe) : trans-2-tridécénal, décanal
o 0.1% d'huile essentielle
o riche en vitamine A B C
o Fer
e Graines
o <1% d'huile essentielle
*  50-60% d-Linalool
= 20% terpénes divers (pinénes, gamma-terpinéne, myrcene, camphéne,
phéllandrenes, alpha terpinéne, limonéne, cymene)

= acétyl linalol

Le tableau I.1 donne la composition des différentes familles chimiques, elle a été donnée par

GILDEMEISTER & HOFFMANN en 1931 [6].
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Tableau 1.1 : composition de I’extrait de coriandre donnée par Gildemeister &

Hoffmann en 1931.

Composés pourcentage
Eau 11.37
Protéines 11.49

Huile gras 19.15
Fibre 28.43
Amidon 10.53
Pentosanse 10.29

Sucre 1.92
Constituants minéraux 4.98

Huile essentielle 0.84

Le tableau 1.2 regroupe la composition de I’huile essentielle de fruits de Coriandre sativum L

d’Algérie, obtenue par entrainement a la vapeur d’eau [7].

Tableau I.2 : composition de ’huile essentielle de fruits de Coriandre sativum L

d’Algérie, obtenue par entrainement a la vapeur d’eau.

Composes Teneurs (%)
Huile essentielle
d’Algérie
o-pinéne 0.1
Myrcene 0.2
p-ciméne 0.2
y-terpinéne 0.6
1,8-cinéol 0.1
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Linalol 70.2
Camphre 1.8
tepinéne4-ol 0.5
a-terpinéol 0.3
Octanal 2.2
Dodécane 0.5
acétate de géranyle 1.6
Dodécanal 0.5
[-caryophiléne 0.2
o-humuléne 0.8
Neérolidol 0.5
acide myristique 59

I.7.Localisation de I’huile essentielle

La biosynthése des constituants de I’huile essentielle de coriandre, se fait dans deux

sortes de canaux (fig [.2.) :

Figure I.1 : Coupe transversal de graine de coriandre.

-Périphériques, disparaissent lorsque le fruit est mir

-Internes, apparaissent au cours de la maturation
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Certains composés oxygenes se forment dans les canaux périphériques, tandis que les
alcools et les terpénes sont ¢élabores dans les canaux internes .L’accumulation du linalol est

achevée quand le fruit est mur.



Principaux symboles et notations utilisées dans le Chapitre |11

Symbole Unité Définition de la grandeur

Doy mm Diametre moyen

h m’/kg Hudromodule

m; g masse de [’échantillons

R m Rayon moyen de la particule

V m’ volume de la particule

p kg/m’ Masse volumique des graines de coriandre

10



II.1.Extraction solide-liquide

L’extraction solide liquide, encore appelée extraction par solvant, est une opération 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. [8]

Quel que soient les constituants contenus dans le solide, ceux-ci ne sont jamais
totalement insolubles dans un solvant donné et a coté du produit désiré, on entraine souvent
d’autres produits. 11 est impossible d’obtenir la séparation d’un seul constituant et ceci

quelque soit le solvant utilisé. [9]

L’extraction solide-liquide est réalisée, en principe, par contact intime du solide avec
le solvant suivi d’une séparation mécanique de la solution et le solide. Toutefois, une certaine
quantité¢ de solution est retenue dans le solide, ce qui oblige parfois a procéder a des lavages
ou a I'opération nommée désolvatisation, consistant a chasser, par évaporation, le solvant

imbibant le résidu. [9]

L’extraction solide-liquide est une opération de transfert ou d’échange de matiére entre
deux phases. Ce transfert exige certain temps pour étre complet et il est essentiel de déterminer
la vitesse globale du phénomene, c’est-a-dire vitesse de transfert ou vitesse d’extraction, pour
définir un appareil d’extraction. Cette vitesse d’extraction résultante est régie par trois

processus ¢lémentaires de I’échange de matiere :

= La dissolution du soluté au sein des particules par le solvant
= La diffusion de la solution
= La diffusion du soluté contenu dans la solution au contact du solide vers la masse

restante du solvant [9]

Cette vitesse résultante est régie par trois processus ¢lémentaires de I’échange de matiére,

mis en évidence par Angelidis, [10] dans le cas de I’extraction solide liquide des oléagineuxs :

= Imbibition et dissolution de I'huile de surface, qui est une étape rapide, basée sur la

théorie du transfert de matiére en phase liquide,

11



= Diffusion de I’huile & I’intérieur des pores ; suivant la dimension de ces derniers : celle-ci
pourrait étre soit : convective, libre ou empéchée,

= Et enfin, transfert du soluté vers la masse restante du solvant ; cette étape sera influencée
par la vitesse d’écoulement du solvant dans les espaces vides restant des pores capillaires.
C’est I’étape la plus lente durant laquelle 1’écoulement impose la vitesse et non la

diffusion.

De plus, D’extraction solide-liquide est influencée, a la fois par des paramétres
thermodynamiques (température, pression, débit, ...etc.) et par des parameétres 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 distribu¢ de facon 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 du soluté est limit¢ a la fois par sa solubilité et sa

diffusion dans le solide. [11]

II.1.1.Extraction par solvants volatils

L’extraction par solvant volatil des végétaux consiste a mettre en contact la maticre
végétale et le solvant. Le solvant pénetre dans le tissu végétal ou toutes les substances
solubles vont s’y dissoudre. Le solvant chargé appelé (miscella), subit une distillation pour la

récupération du soluté et de solvant pur.

Ce procéd¢é d’extraction est, de nos jours, le moyen le plus efficace pour obtenir des
huiles végétales et animales. Obtenus dans des conditions moins agressives, les extraits
récupérés par cette technique restituent plus fidelement que les huiles essentielles I’odeur des
plantes et la conservent plus longtemps grice aux antioxydants et aux fixateurs naturels
d’odeurs qu’ils renferment. [12]

I1.1.2.Facteurs intervenant dans I’extraction solide-liquide [9]

Les principaux facteurs intervenant dans 1’extraction solide-liquide sont :

12



I1.1.2.1. 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 matic¢re. 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. Son cheminement devient de plus en plus difficile et se traduit par une diminution

de la vitesse d’extraction.

Le soluté dans les matiéres 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.

I1.1.2.2. Nature du solvant [9,13]

Le choix du solvant d’extraction doit tenir compte des critéres 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,

» étre 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, 1’agitation et la séparation mécanique,

» ¢étre disponible et peu colteux,

Les principaux solvants utilisés sont 1’eau, les alcools (méthanol, éthanol), et de moins

au moins les hydrocarbures (hexane) et les solvants halogénés.
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I1.1.2.3. Température

L’¢lévation 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.

I1.1.2.4. 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 1’opération

d’extraction.

11.1.2.5. Taux d’humidité du solide

Lors de I'utilisation de solvants hydrophobes, la diffusivité varie inversement avec la

teneur en eau du solide.

11.1.2.6. Durée d’extraction

Il est conseillé d’arréter I’extraction a 1’instant ou le rendement en produit de meilleure

qualité soit maximal.

11.1.2.7. Hydromodule
L’hydromodule, h, est le rapport entre le volume du solvant et la masse de solide a

extraire. Il est exprimé en m’/kg.

L’augmentation de I’hydromodule crée un gradient de concentration du soluté dans les
deux phases, favorisant ainsi sa diffusion vers la phase liquide. Toutefois, au-dela de certaines
valeurs, son influence est peu significative vu que dans ces conditions, la diffusion du soluté
ne pourrant pas €tre freinée par une saturation de la phase liquide ou un gradient de

concentration insuffisant entre les deux phases.

14



I1.2.Définition des systemes solide-liquide étudiés

I1.2.1.La phase solide

La phase solide étudiée est constituée de graines de coriandre achetées sur le marché
local et provenant de la région de Sétif dans le Nord-Est algérien.

Le lot de graines a subi au préalable un échantillonnage selon la méthode d’usage [13],

dans le but d’utiliser des échantillons représentatifs de la population mére pour 1’ensemble des

essais d’extraction.

I1.2.1.1 Théorie d’échantillonnage

Nous souhaitons toujours, en pratique, pouvoir tirer des conclusions valides a propos
de groupes étendus ou d’objets. Au lieu de considérer le groupe en entier, dit population, nous
sommes conduits a n’envisager qu’une petite partie de celui-ci que nous appelons échantillon.
Nous le faisons dans le but d’établir certains faits concernant la population, a partir de
résultats obtenus en étudiant 1’échantillon ; c’est le procédé d’inférence statistique et le

processus de choix de I’échantillon ou I’échantillonnage.

Afin que les conclusions de la théorie de I’échantillonnage et de I’inférence statistique

soient valables, les échantillons choisis doivent étre représentatifs de la population.

Pour obtenir un échantillon représentatif, on procede a un échantillonnage
aléatoire, ce qui revient a considérer que chaque élément de la population a la méme chance

d’appartenir a un échantillon donné. [13]

11.2.1.2.Procédure

Prenons une masse de matiere végétale contenant des graines dont la granulométrie
n’est pas toujours homogene. Lors de leur conditionnement, ces graines vont se répartir par
ordre de masse et de diamétre de facon a ce que les grosses se mettent en haut, les petites

avec la poudre en bas et les moyennes au milieu.

15



Pour avoir une masse ou un échantillon représentatif, qui regroupe les différents
diametres de graines et en se basant sur la théorie de 1’échantillonnage décrite précédemment,
on doit tout d’abord homogénéiser la masse globale, puis procéder a 1’échantillonnage de la

facon suivante :

> Tracer sur un papier de grandes dimensions, un carré et verser sur sa surface la masse
globale de graines de coriandre bien mélangée,

> M¢élanger bien cette masse et 1’étaler sur toute la surface du carré,

> Diviser cette masse en deux masses identiques représentant chacune la somme des
deux triangles opposés formés par les deux diagonales du carré.

> Prendre I'une des masses et refaire le méme travail jusqu’a obtention de la masse

voulue. [13]

11.2.1.3. Diamétre moyen et sphéricité des graines

Par le souci de conforter I’hypothése de la sphéricit¢ des particules solides et
I’'uniformité de cette géométrie sur laquelle sont basées les méthodes de modélisation utilisées
plus loin, nous avons procédé a I’estimation du diamétre moyen sur un échantillon de 100

graines.

Les résultats des mesures montrent une faible variation, 1’écart type moyen, dans les
deux directions orthogonales de la graine étant estimé a 0,286. La distribution des diameétres
moyens est de forme gaussienne avec pour pres de 40% de la population se situant a
3,655mm. Ainsi, nous avons prouvé statistiquement que nos graines sont des sphéres ayant un

diamétre s’écartant treés peu de la valeur moyenne de 3,655mm. [14]

I1.2.1.4. Détermination de la masse volumique des graines de coriandre[15]

Afin d’évaluer la masse volumique de la graine de coriandre, nous avons pesé trois

¢chantillons de 100 graines chacun et estimé la masse moyenne.

Echantillon 1 : m;=1,6558¢g
Echantillon 2 : m,=1,5361g
Echantillon 3 : m3=1,5670g
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+
mmoy: m—1+m§ 3 = 1,5863g

Ayant trouvé que les graines sont de forme sphérique de diamétre moyen D,,,, égal a

3,65 mm, nous pouvons calculer le volume ' d’une particule par la relation :
V= i7IR3
3
Pour un rayon de la sphére R= 0,182cm, le volume d’une graine est de 2,5. 1076m3

La masse volumique p a été calculée par la relation: p = % et estimée a 634.5 Kg/m’.

11.2.3. Le soluté

Le soluté représente I’extrait récupéré apres évaporation du solvant. Il renferme les
constituants de 1’huile essentielle ainsi que d’autres produits solubles dans le solvant tels : les

colorants, résinoides, cires, acides....... etc. [16]
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Chapitre 111 Travaux antérieurs

Plusieurs recherches ont ét¢ menées sur les graines de coriandre: 1’étude de Ia
composition de son huile essentielle [7], la variation de la composition de I’huile essentielle et
son accumulation dans le fruit au fur et a mesure de sa maturation [17] ou bien la
modélisation de transfert de matiere lors de I’extraction par solvant méthanol [16], éthanol et
binaire [4]

Nous allons citer les travaux dont nous avons utilise les résultats expérimentaux dans

I’¢laboration de ce projet.

I11.1.Etude cinétique de I’extraction des essences des graines de coriandre

réalisée dans différentes conditions opératoires [16]
Les principales conclusions de cette étude se résument comme suit:

1.  Le rendement en extrait augmente avec I’augmentation de I’hydromodule, car cette
derniére crée un gradient de concentration important

2. La température n’a pas d’influence durant la premiere heure d’extraction, ceci est au
dG au fait que I’étape limitante du processus n’est pas le transfert de matiere mais
I’écoulement du fluide le long de D’extracteur. Au-dela de la premicre heure
d’extraction, le rendement augmente avec la température, du fait que 1’accroissement
de la température, favorise la solubilit¢ du soluté dans le solvant et améliore les
propriétés diffusionnelles du soluté et du solvant.

3. L’augmentation du taux d’humidit¢ des graines influe positivement sur le
rendement en extrait. Ceci peut étre expliqué par le fait que 1’ajout de 1’eau faisant
éclater les cellules intérieures du solide sans en modifier 1’aspect extérieur, faciliterait
le cheminement du soluté vers ’extérieur du solide. On peut dire aussi que le taux
d’humidité augmente, également, la concentration initiale donc, elle augmente la
concentration d’équilibre.

4.  L’agitation a une action favorable sur le rendement en extrait, qui pourrait étre
attribuée a une dispersion du milieu et, a la réduction ’épaisseur de la couche liquide

entourant le solide.

En outre, les équations des courbes cinétiques, donnant I’évolution de la concentration du
soluté en fonction du temps, correspondant aux différents taux d’humidité, ont été utilisées
pour le calcul de I’expression de la fonction standard et la détermination du coefficient de

diffusion. Le tableau III.1 regroupe ces résultats.
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Tableau II1.1: Valeurs du coefficient de diffusion apparent calculées a partir de la

fonction standard pour différents taux d’humidité des graines de coriandre.

H %| R, mm Ci(t), Kg/m?® D*(t) Da, m?/s

7.0 [1.822.10° 658 —4.83¢ "5 17903 —0.885e 000360 2.99.10"
15.0 [1.845.10° |8.37 —4.78 ¢ 001214 1.002 — 0.748e 0007164 5.06.10™"
17.2 [1.852.107 |8.50 —4.24 ¢ 00124 1.002 — 0.687e 007781 5.09.10™"
27.9 |1.884.10° |8.35 —3.45° 00132 1.002 — 0.622e 000851 5.24.10™"
29.9 |1.90.107 7.99 —3.09 ¢ 0134 1.002 —0.608 e 00859 5.24.10™""

II1.2.Détermination du coefficient de diffusion lors de ’extraction des

graines de coriandre par le méthanol [17]:
Les auteurs ont constate, lors de I’extraction au méthanol des graines de coriandre,
que la concentration du soluté dans la phase liquide augmentée avec la diminution du

diametre moyen des particules solides en raison de 1’augmentation de la surface d’échange.

II1.3. Détermination du coefficient de diffusion lors de D’extraction des
essences des graines de coriandre par I’éthanol et le binaire éthanol-eau a

75 % en éthanol [4]

La cinétique d’extraction en charge dispersée par chacun des deux solvants a été suivie
jusqu’a I’établissement de 1’équilibre dans le systéme

La mod¢lisation du transfert de matiere des systeémes solide liquide étudies, par deux
méthodes on ¢été effectuée par: la résolution analytique des équations de transfert de matiere et
la résolution numérique par le logiciel «kEXDIF», qui ont permis de déterminer le coefficient
de diffusion apparent global et celui des temps courts.

Les résultas sont présentés dans les tableaux IIL.2 et IT1.3
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Tableau I11.2. Coefficients de diffusion déterminés par EXDIF

Coefficient de diffusion
(m?/s) Ethanol Binaire ethanol-eau
Global 2,45 107" 1,89 10"
Temps courts 2,46 10" 2,18 10"

Ces résultats montrent que pour le systéme graines de coriandre-éthanol, le coefficient de
diffusion est constant que 1’on s’intéresse au début de I’extraction ou au voisinage de
I’équilibre. Ce résultat vient conforter 1’hypothése de la constance du coefficient de diffusion
au cours du processus d’extraction. Par contre, dans le cas du binaire nous observons une
faible variation du coefficient de diffusion en considérant les temps courts et I’ensemble du
domaine. Ceci pourrait étre en relation avec le fait que dans ce cas, nous avons remarqué

I’existence d’un palier intermédiaire traduisant une cinétique s’effectuant en deux étapes.

Tableau I11.3. Coefficients de diffusion déterminés par la méthode analytique

parametres Ethanol binaire
D temps longs, (m”/s) 2,49.10™" 2,01.10™"
D temps courts, (m’/s) 2,26.107"* 2,78.107"*

Ces résultats montrent que le coefficient de diffusion est du méme ordre de grandeur pour
les deux systémes. Dans le cas de 1’éthanol les valeurs des coefficients de diffusion obtenues
par les deux modéles sont comparables, aussi bien pour les temps courts que pour les temps
longs. Par contre, une différence est constatée entre les résultats des deux modeles dans le cas
de I’extraction avec le binaire. Ceci est dii au fait que, dans le premier modele « EXDIF », on
considere o’ comme infini alors que dans le second modéle ce paramétre est déterminé et, il
est tenu en compte pour 1’évaluation du coefficient de diffusion.

Comme pour le premier modéle, la valeur du coefficient de diffusion correspondant
aux temps courts est supérieur a celui obtenu pour des temps longs, dans le cas de 1’extraction

par le binaire, ce qui a été attribué a une cinétique s’effectuant en deux étapes dans ce cas.
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I11.4 Modélisation du transfert de matiere lors de I’extraction des essences
des graines de coriandre par I’éthanol. [15]
Comme lors de 1’étude précédente, 1’extraction a été menée jusqu'a 1’établissement de
I’équilibre dans le systéme.
La modélisation du transfert de matiére a été effectuée par trois méthodes:
e Modele de CRANK pour les temps courts et les temps longs.
e Modele de P.Mafarat et Ebeliard.
e Parle logiciel EXDIF.
Les résultats relatifs aux coefficients de diffusion et de transfert de maticre sont regroupés
dans le tableau I11.4.

Tableau I11.4Valeur des coefficients de diffusion et de transfert de matiére

Coefficient de diffusion au | Coefficient de diffusion au | Coefficient de transfert
temps court temps long de maticre
Modéle 2,98 107" m’/s 4,96 107 m’/s 1,40 10”5
I
Mod¢le - 4,66 10" m’/s 1,40 107 s™
11
EXDIF 3,04 10 m’/s 4,67 10 m’/s 1,40 10”5

On remarque qu’au voisinage de I’équilibre tous les modeles conduisent a des valeurs
proches du coefficient de diffusion, de méme pour les coefficients de transfert de matiere
en phase solide.

Concernant le coefficient de diffusion pour les temps courts, que ce soit pour une
valeur de a finie (1° modéle) ou infinie (exdif), on aboutit pratiquement a la méme valeur
du coefficient de diffusion de ’ordre 3 10™'% m%s.

La différence entre les coefficients de diffusion temps court et temps long, nous laisse

supposer que ces valeurs sont influencées par la concentration du soluté dans le solide.
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Chapitre 1V

Modélisation du transfert de matiere

Les principaux symboles et notations utilisés dans le chapitre IV

Symboles Unité Signification physique

A m? surface d’échange

Co kg/kg soiide Teneur initiale de soluté dans le solide

Ci(1) kg/kg Liguide Concentration de soluté dans la phase liquide a l’instant t
Cs(1) kg/kg soiide Concentration de soluté dans le solide a instant t

Cy() kg/kg soiide Concentration de soluté dans le solide a [’équilibre
Cj() kg/kg Liquide Concentration de soluté dans la phase liquide [’équilibre
D m?/s Coefficient de diffusion

h m’/kg hydromodule

J; mol.m™.s” Densité du flux de diffusion

K s’ Coefficient de transfert de matiere

m — Coefficient de partage

N; mol.m™.s” Densité du flux de transfert

T; mol.m™.s” Densité du flux de transport

t N temps

V; m/s Vitesse de déplacement d’un constituant i

Vi m’ Volume de la phase liquide

Ps kg/m’ Masse volumique du liquide
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Chapitre 1V Modélisation du transfert de matiere

IV.1.Présentation du 1 modele (Crank) [15]
Le mode¢le que nous allons présenter est basé sur le mécanisme de transfert de maticre

d’une phase solide vers une solution parfaitement agitée.

Le soluté a extraire est renfermé a I’intérieur des particules solides qui ont une forme

sphérique, et suppos¢ uniformément réparti.

Afin de décrire le processus de transfert de mati¢re, nous utiliserons plusieurs

hypotheses simplificatrices:

= Les particules solides sont assimilées a des spheres de distance radiale caractéristique
R, et reste constante durant I’extraction,

= La masse volumique du solide reste constante durant toute 1’opération d’extraction,

= La température est constante,

= [’extrait sera considéré comme un soluté unique ayant des propriétés physiques et
diffusionnelles moyennes, [19]

= La répartition initiale du soluté dans le solide est considérée comme étant uniforme,

= A I’interface 1’équilibre thermodynamique est atteint quasi-instantanément

= En prenant en considération la symétrie du probléme, la concentration du soluté ne
dépend que de la variable spatiale (7) et du temps [20].

= Le solvant est parfaitement agité, d’ou une résistance au transfert coté liquide
négligeable, et la vitesse de processus d'extraction est régie uniquement par la

diffusion dans le solide.
IV.1.1.Bilan de matiére
Soit un systeme quelconque, et soit i I’espéce a laquelle nous nous intéressons et v; sa
vitesse de déplacement.
La densité du flux de transfert de constituant i est donnée par la relation suivante :

Ni=J+T, (1IL1)

N; =-Dgrad(C) + Cv  (1I1.2)
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ou J; représente la densité de flux de diffusion, 7; la densité de flux de transport, C; la

concentration du constituant 7.

La vitesse moyenne locale v de I’écoulement est exprimée par la relation suivante :
n
~Cwi
i=1

2..G

v

Isolons un volume (V) du solide, limité par une surface S invariante dans le temps et

soit n le vecteur unitaire de la normale a la surface orientée vers 1’extérieur.

FigurelV.1. Volume V du solide

Le bilan de matiére s’écrit alors :

E-S+R=A (1I1.3)

ou E: flux entrant ;
S : flux sortant ;
R : génération (+), disparition (-) ;

A : accumulation.

Or
E-S=-| n(Cwds (I1L.4)
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En supposant qu’il n’ait pas de réaction chimique (R=0)

_ (oG
A= .LWCIV (I1L.5)

L’¢équation de bilan devient :
[ nCwids = | %{W (I1L.6)

En remplagant I’intégrale de surface par I’intégrale de volume par application du

théoréme de Green Ostrogradsky, 1’équation s’écrit :

- [div(Cvay = j% dv - (IL7)

Ou encore

_ givN, — 0Ci
divNi Py

Dans le cas, ou le déplacement de i di a la diffusion seule, 1’équation s’écrit :

— div(DgradCy) + % =0 (I11.8)

IV.1.2.1’ équation de continuité dans le cas d’une sphére

Soit C la concentration de I’espece diffusante. En coordonnées sphériques r, 6 et ¢, et en

absence de réaction chimique, 1’équation de continuité s’écrit :

@( 2@_C) 1 i( . a_c) D (92_C
( brar ) sneaa\PS M o0)t 2 o0 (I11.9)

Si on admet, que le coefficient de diffusion est indépendant des coordonnées spatiales et

que la diffusion est radiale 1’équation (I11.9) devient :
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2
8C:D[8C 20C
o P t] (11L.10)

En posant

u=r.C (IIL.11)

Nous aboutissons a la relation suivante:

2
ou _ nou
OL=D - (IIL.12)

IV.1.3.Conditions aux limites

Compte tenu de modéle que nous proposons et des conditions expérimentales dans
lesquelles nous nous sommes placées, les conditions aux limites sont traduites par les
relations suivantes :

e A I’état initial

=0 Vr C(r,0)=C,, et C(0)=0

e Au centre de la particule la concentration du soluté est maximale du fait de la

symétrie :

oC,(t,0)

or

r=0 Vt>=0 0

e A l'interface, il y a un équilibre des concentrations :

C.(t,r)=mC,(t) oumestle coefficient de partage

e A l'interface nous considérons I'égalité des débits massiques du soluté sortant des

pores du solide et entrant dans la phase liquide.

_p 9 _ G

r=R Vit X —
or Aot

IV.1.4.Résolution des équations de transfert de matiére
Le systtme d’équations développé précédemment peut étre résolu par différentes
méthodes :

e la méthode de séparation des variables
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e transformée de Laplace

e méthode des différences finies

Plusieurs solutions ont été rapportées dans la bibliographie [18] selon le sens de transfert
et le domaine du temps. Au voisinage de I’équilibre on parlera de temps longs et au début du

processus, ¢’est-a-dire, bien loin de 1’équilibre, on parlera des temps courts.

Parmi les solutions proposées de 1’équation de transfert de matiére, nous citons :
1-la solution générale pouvant étre appliquée quelque soit le sens de transfert du soluté :

de la solution vers une sphere initialement exempte de soluté ou de la sphére vers un solvant

initialement pur :

€Oy g ieae " gl 7p)

(@) S 9+9a+q’a’ r o sing,

2- la solution correspondante au transfert dans le sens liquide — solide dans les

temps longs :

B D¢t R
Ci(?) Ny ba(a +1)e — (IV.14)
Cb(OO) =l 9+9a+ q
tang, = an
3+aq «

Ou « est donné par I’équation :

Coo _ 1
ViCo 1+«

Ou «a= Vim et m= G,(,)
§ER3 C(.)
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La solution correspondante pour les temps courts est donnée par

CS_(t): & % _% > nR _ &
Ci() sz {ﬁ +2;le’fc\/(0_t) } % 1v.15)

On négligeant le deuxiéme terme du second membre devant sa racine et ’apport de la série
I’équation (I11.15) s’écrit donc :

1

GO _d Dt 1L

La solution correspondant au transfert dans le sens solide _______ liquide :

o '\ —Dg’ t/ R
C.(2) =1+Z6(l+a')e -
C () o 9+9%a +q°«a

IV.17)

Pour =R
Ou o’ est définie par la relation suivante

3C 1

S

47RCo 1+1/a’

On utilisera le logiciel nommé EXDIF qui utilise le méme solution précédente en faisant
tendre o’ vers I’infini mais en tenant compte de I’ensemble des termes de la somme.

,quﬁ/
0 R?
CO_1 552 = qvis
C()

T n=l1 n

IV.1.5.Programme de calcul du coefficient de diffusion a partir de mesures

expérimentales EXDIF|[21]

Ce logiciel est un programme de régression qui permet de modéliser la diffusion a
partir de mesures expérimentales et de calculer rapidement le coefficient de diffusion. Bien
que les solutions analytiques des différentes équations différentielles décrivant les processus
de diffusion sont connues et décrites dans de nombreux livres de références, il est souvent
difficile d'extraire le coefficient de diffusion a partir de mesures expérimentales.
Généralement, l'expérimentateur doit développer son propre logiciel pour obtenir le
coefficient de diffusion D. Ce programme est congcu comme outil scientifique pour les

personnes actives dans la détermination des propriétés de diffusion des molécules dans les
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matériaux. Il peut faciliter l'analyse des mesures expérimentales de diffusion obtenues par des

méthodes standard.

IV.2.Présentation du 2°"° modéle [8]

La représentation de ce modele repose sur le fait que le transfére de matiere s’effectue par
convection dans la phase liquide a cause du mouvement d’agitation .par bilan de matiére en
écrit que :

dm
m=—n=—kA(C.-C
dt ( s l)

m : Débit massique de transfert du soluté (kg/kg s).

A : aire d’échange de la phase solide (m?).

C;: Concentration de la phase solide en soluté (kg/kg)
C; . Concentration de la phase liquide en soluté (kg/kg)
k : coefficient global de transfert de matiere. (s' m?)

Si l'on considére que le volume de la phase solide ne varie pas la variation de
concentration de cette phase en soluté est proportionnelle a sa variation de masse et 1’on peut
écrire :

dC,
dt

= —k'A(C,~C,) (llLa)

Les constant k’et 4 étant pratiquement impossibles a déterminer séparément, autant les
globaliser en une seule constant K =k’4, dés lors

T -K(C-C) V)

11 est difficile de déterminer dans ces différentes étapes laquelle constitue le facteur
limitant la vitesse d’extraction.

Ce facteur limitant varie d’un produit a un autre, et peut changer en fonction notamment
de la taille des particule, méme a I’intérieure d’'un méme produit .selon Huige et Westermann
(1975) qui se sont intéressées a I’extraction du malt de brasserie, la dispersion du soluté dans
le solvant est trés rapide et ne constitu¢ jamais le facteur limitant. Néanmoins dans le cas de
I’extraction du sucre de betteraves, le facteur limitant réside dans la diffusion du saccharose a
travers la couche limite d’écoulement laminaire de I’eau d’extraction appliquée a la surface
des cossette. Meddings et Potter (1971) cités par Huige et Westermann (1975) montre que lors

du brassage, 1’étape limitant la vitesse d’extraction étaient la “saccharification” de I’amidon et
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la diffusion des sucres soluble vers 1’extérieure des particule lorsque celle-ci sont de taille
réduite . Au contraire, dans le cas des grosse particule, le facteur limitant se trouve dans la

diffusion de I’eau de brassage, a I’intérieur des particules. [8]

IV.2.1 Hypothéses simplificatrices

Les calcules qui suivent implique les hypothése suivantes :

X/
L X4

La phase initiale achevée, on se trouve on phase de diffusion.

X/
X4

L)

Le processus limitant est le celui de la diffusion et non de la solubilisation.
*» Le coefficient de partage du soluté entre la phase solide et la phase liquide te égale a

[’unité.

X/
X4

La perte de masse de la phase solide consécutive a la diffusion de métier séche est

.,

compense par un gain de masse équivalent de solvant migrant dans la phase solide.

1V.2.2.Dévloppement mathématique

Soient Cs et C;les concentrations (en masse par masse) d’un soluté respectivement dans la
phase solide et la phase liquide.

Conformément a ce que nous avons écrie dans (IV.b ) :

dC, =—K(C,-C)dt (IV.c)

Soient « M » la masse totale de la suspension et « s» la masse de la phase solide
rapportée a la masse totale de la suspension.

« Cp » la concentration initiale de soluté dans la phase solide, un bilan matiére permet
d’écrire :

S]WC0 = SMCS + (1 — S)MCZ (IV.d)
D’ou I’on tire :

c :[S(CO -C)
1-s

} (IV.e)

La combinaison des équations (IV.c), (IV.d) et (IV.e) donne:

dc, = _K{CS _M}h

-5
:—L(CS —-C,)dt
1-s

Et
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CT —
I_dc :h{_cs Sco}?iz (IV.£.1)
o C —sC, C,(1-ys) l-s

Donc on aura :

K

C.()=C, {s +(1—s)* e_(Hj } (IV.£2)

L’¢équation permet d’en déduire 1’évolution au cours du temps de la concentration en

soluté de I’extrait liquide :

K

C (1) =sC, [1 - e[l-sjt} (IV.g)

Cette équation est vérifie expérimentalement et peut s’écrire sous la forme la plus

condense
C(t)=C(o)1-e™) (IV.h)

A la fin, il suffit de déterminer la courbe expérimentale et la valeur de Cj(0) pour en
déduire, par calcul, la valeur de A qui n’est d’autre que £

1-s

IV.2.3.Relation entre a et s

La relation entre o le paramétre du 1 modéle et s la masse de la phase solide rapporte a

. . ) M,
la masse totale de la suspension est donne par la relation suivante —= =
M, l+a

SMCy=sMC(t) + (1-s)MC(t) (VL])

Pour m=1 qui sera vérifie dans le paragraphe suivent on a que Cy,=Cj,, on aura

et on a que

sCo= Cs comme les concentration sont en kg/kg on pourras écrire que :

5G|

C, l+a
Donc on aura la relation suivante entre s et o :

1-s

[a = —} (IV.i)
S

IV.2.4.Relation entre D et K [15]
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Les équation IV.16 et IV.17 donnent la possibilit¢ de trouver une relation entre le
coefficient de diffusion et le coefficient de transfére de matiére du 1° et 2emme modéle
respectivement, mais il ne faut pas oublie que I’équation IV.16 est valable pour les temps
courts et que 1I’équation IV.17 est valable pour les temps long par contre pour le 2eme modele
il est valable pour tout le domaine du temps.

La discontinuit¢ du domaine de temps dans les solution des équations différentielles du
1°" modéle nous raméne a trouver deux coefficients de diffusion 1’un pour les temps long et
I’autre pour les temps courts .donc en se base sur le principe de conservation de maticre
appliqué au transfert du soluté de la particule solide vers le solvant, nous obtenons la relation
suivante :

A D'interface r=R :

Le flux de transfert de matiere par convection = le flux de transfert de matiere par diffusion
(Phase liquide) (Phase solide)
Pour les temps long on faisant 1’égalité précédente pour les équation (VI.17)/p et IV.g on
aura pour t tend vers I’infinie :
KR’

D=—"%  (IVh
qf(l—S)( )
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V.1.Données expérimentale
V.1.1.Description de I’appareillage
Le dispositif expérimental utilis¢ lors de I’extraction en charge dispersée est schématisé
sur la figure V.1 Il est composé d’une plaque d’agitation magnétique, d’un bain thermostaté
ou est placé un ballon a deux cols, muni d’un barreau magnétique. Le premier col est
surmonté d’un réfrigérant a reflux, tandis que le second sert a effectuer des prélévements, a

I’aide d’une seringue, des fractions de la phase liquide au cours de I’extraction.

V.1.2. Protocole expérimental .

L’ensemble des essais d’extraction en charge dispersée des graines de coriandre par
solvant volatile (méthanol ou éthanol), on été réalisé a une température de 25°C, un
hydromodule de 0.003 m’/kg (300 ml de solvant pour 100g de matiére végétale) un taux
d’humidité des graines de coriandre de 7%, pendant une durée d’extraction de 72 heures. Des
prélevements séquentiels sont effectués a des intervalles du temps de 15mn, 30mn, 60mn,
120mn, 24h, 6h, puis tous les 24h, en relevant des volumes de 2ml pour éviter une variation
sur I’hydromodule qui est évaluée 6% pour I’ensemble des essais.

Les fractions de la phase liquide prélevées sont laissées a I’air ambiant jusqu’a
I’évaporation totale du solvant. La concentration Cy(#) du soluté dans la phase liquide a été
déterminée a partir de sa masse dans chaque fraction rapportée au volume de celle-ci
exprimée en kg/kgiiquide-

Deux expériences ont été réalisées avec un hydromodule de 0.003 m3/kg et I’autre avec
un hydromodule de 0.01 m3/kg .pour la premiére expérience o a une valeur finie, alors, que
pour la seconde on peut considérer o comme étant infinie

Malheureusement, les résultats obtenus n’ont pas pu étre exploités du fait d’un écart
important des résultats antérieures, di probablement a la détérioration des graines suite a un
stockage prolongg.

Pour la détermination de la teneur initiale en extrait des graines de coriandre Cy, on a
utilisé le dispositif de 1’extraction en lit fixe avec circulation continue de solvant pur en
boucle fermée.

V.1.3.Résultats expérimentaux

Les résultats expérimentaux qu’on a utilisés sont représentés dans les tableaux suivants.
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Figure V.1 : Appareillage de I’extraction en phase dispersée.

1-Ballon

2-Bain thermostaté

3-Plaque d’agitation magnétique
4-Barreau magnétique
5-Réfrigérant

6-Entrée d’eau de refroidissement
7-Sortie d’eau de refroidissement

8-Seringue

34



Chapitre V

validation du modéle

Les expérience de Chibane [15] on été réalisées dans les condition de 25°C et A=0.003 pour

un rayon R=0.0021 m

Tableau.V.1.Rsultats des expériences de Chibane

t (mn) Ci(kg/kg)
107
0 0
15 1,740
30 2,199
60 2,500
90 2,341
120 3,481
180 4,894
240 5,648
360 6,772
1440 10,552
1800 13,186
2880 14,135
4320 14,599

Pour les différents hydromodules R=2,1 10~ m et C¢=0,0537 (kg/kg)

Tableau.V.2.Rsultats des expériences de Amokrane [14] pour différents hydromodules

h (m’/kg) | 0,003 0,004 0,005
t (mn) Cl (kg/kg) 107
0 0 0 0
5 1,772 1,089 2,000
10 2,278 1,443 2,760
15 2,594 1,519 3,443
30 3,291 1,848 4,076
45 3,860 2,216 5,000
62,3 4,303 2,342 5,000
90 4,936 2,848 6,013
120 5,063 3,038 7,025
180 6,139 3,602 8,038
240 6,709 4,051 8,734
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Tableau.V.3.Rsultats des expériences de Amokrane pour différents taux d’humidité

H (%) 7 15 17 27 29
t,mn ClI (kg/kg) 10°
0 0 0 0 0 0
5 1,975 4,380 5,367 5,873 5,975
10 2,532 5,114 5,797 6,506 6,608
15 2,886 5,519 6,380 6,810 6,924
30 3,848 6,557 7,266 7,747 7,873
45 4,304 7,342 7,785 7,975 8,025
60 4,937 7,911 8,481 8,924 8,987
90 5,380 8,354 9,114 9,557 9,620
120 6,025 9,177 9,304 9,430 9,494
180 6,835 9,938 10,139 10,253 10,329
240 7,532 10,253 10,506 10,342 10,772
Co(kg/kg) 0,0537 0,05531 0,05591 0,05794 0,0585
R(m) 10” 1,825 1,845 1,852 1,884 1,9

V.2Vérification des hypotheéses

Les modeles que nous avons proposé, fait appel a diverses hypothése et qui en pratique ne
sont pas toujours vérifiées. Nous nous somme propos¢ de vérifier la validité de certaine de ces
hypothéses.

V.2.1 Le coefficient de partage entre phase égale a ’unité

La détermination du coefficient de partage a été effectue dans le cas de I’extraction des
essences des graines de coriandre par 1’éthanol ou I’expérience a ¢été menée jusqu'a
I’établissement de 1’équilibre dans le systeme. Cet équilibre a été suppose atteint, lorsque la
variation de la concentration du soluté¢ dans la phase liquide est de 1’ordre de I’erreur
expérimentale et évaluée a:

Ci(0)=0,0146 kg/Kgiiquide
La concentration a 1’équilibre dans le solide a été déterminée par un bilan de matieére du

soluté entre les phases solide et liquide, par I’expression suivante:

C.=—=C,+C,
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Notons que cette expression est valable a toute instant d’extraction. A 1’équilibre cette
expression s’écrit comme suit:
C. ()= I‘qu (0)+C,
La valeur de la concentration dans la phase solide a I’équilibre est de:
Cs(0)=0,01464 kg/kg soiide
Au erreur d’expérience prés nous constatons que 1I’hypothese que le coefficient de partage
¢gal a 1 est bien vérifiée. Nous pouvons prévoir théoriquement 1I’évolution de Cs en fonction

de C,. Cette évolution est représentée a la figure.V.1 et simule correctement les résultats

expérimentaux.

¢ Pts expérimentaux —— courbe d'équilibre
— droite opératoire

0,06
0,04 -
0,02 -

0 ‘ ‘ ‘
0 0,02 0,04 0,06
Cl(kg/kg)

Cs(kg/kg)

Figure.V.1.Evolution de la concentration dans le solide en fonction de la concentration

dans le liquide jusqu'a I’équilibre

V.1.3. La constance du coefficient de diffusion

Le coefficient de diffusion a été déterminé pour le domaine des temps courts et le
domaine des temps longs en utilisant les expressions du 1¥ modéle. Pour affirmer la
constance du coefficient de diffusion, les valeurs de ce dernier, obtenues par calcul dans les

deux domaines de temps devraient étre comparables.
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V.1.3.1.Calcul du coefficient diffusion pour les temps courts
En utilisant les équations IV.16 et IV.17 et en prenant C; (0)=sCy, la valeur du

coefficient de diffusion pour les temps courts a été déterminée en représentant le rapport

1)

en fonction de v comme montré a la figure.V.2
C ()

¢ Pts expérimentaux —— Courbe de tendance

0,6 - y = 0,0234x
0.4 - R? = 0,9378

0,2 -
0

Cl/sCO

t70,5(s" 0,5)

Figure.V.2 Détermination du coefficient de diffusion pour les temps courts par le 1°

modéle

2

P
7 j permis le calcul de la valeur du coefficient de diffusion pour
V4

La pente de la droite 6( D
les temps courts:
D=3,5110" m’s.
V.1.3.2.Calcul du coefficient diffusion pour les temps longs.

La valeur du coefficient de diffusion pour les temps longs a été déterminée en représentant :

ln(l —ﬂj en fonction du temps, comme montr¢ a la figure.V.3

C ()
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& Pts expérimentaux courbe de tendance
7 t(mn)
é O I I I !
K ) 0 ¢ 2000 3000 4000 5000
ol .
= 6 -
B y =-0,0014x + 0,0072 -
-8 - R® = 0,9595

Figure.V.3 Détermination du coefficient de diffusion pour les temps longs par le 1

modéele

. Dq; . 6a(a+1
La pente de la droite est — ‘]21 et son ordonnée a I’origine Ln (—2)2
R 9+9% +q,a
La valeur de a donné par la relation [a = ;} est estimée a 0.4286 et la valeur tabulée de
s

q; correspondante 4.0236 ont permis de déterminer la valeur du coefficient de diffusion pour
les temps longs:
D=6,35 10" m’/s

Tableau V.4.coefficients de diffusion trouvés par le 1° modéle

Temps court Temps long

coefficient de diffusion (m?%/s) 3,5110" 6,35107"°

On remarque qu’il y a une différence entre les valeurs obtenues pour les temps courts et
les valeurs des temps longs. Cette différence est de AD=2.84 10"'? m?/s donc un écart de 57.6
%. Ces résultats ne confortent pas I’hypothése considérant le coefficient de diffusion constant
durant toute la duré d’extraction. En effet les résultats obtenus sont en accord avec ceux
développé dans les travaux de E.H.Benyoussef et col. [22] ainsi que ceux de A.Lalou et col.

[23]

V.1.4.Vérification de I’hypothése a infinie
Pour examiner 1I’impact de la valeur de a sur le coefficient de diffusion, nous avons résolu

d’une part les équations différentielles en utilisant la valeur réel de o, imposé par les
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conditions opératoires et d’autre part, nous avons attribué¢ une valeur infinie au parameétre a. et
résolu les équations par le logiciel EXDIF. Les résultats obtenus sont représentés dans le
tableau V.3.

Tableau.V.5.Coefficients de diffusion pour les deux valeurs de o

coefficient de diffusion (m%/s)
Temps courts Temps longs
a fini 3,5110" 6,35 10"
o infini (EXDIF) 3,5210" 551107

Il ressort de ces résultats que dans le domaine des temps courts les valeurs du coefficient
de diffusion sont comparables pour les valeurs fini et infini de a. Alors, que pour le domaine
des temps longs, nous remarquons une diminution de la valeur du coefficient de diffusion due
au fait d’avoir suppose a infini. Nous pouvons dire que le fait de supposer a infini alors que
les conditions opératoires ne le permettent pas, a pour effet de diminuer la valeur du

coefficient de diffusion.

V.2.Proposition d’une méthode de détermination du coefficient de diffusion

ne nécessitant pas une étude cinétique
V.2.1. Description de la méthode
Dans cette méthode pour déterminer le coefficient de diffusion, il suffit d’avoir quelques
les données suivantes:
- Cy : la concentration initiale du soluté dans le solide (& I’intérieur des graines).

- h:TI’hydromodule qui donne la pente de la droite opératoire par la relation suivante:

M .
h=Veivan/Msotize (V.1) et s= solide V2
tane i ( ) M +V ( )

%
solvant p solvant

M soli%
I/;()lvant

%
Msol[de + I/solvant Iosolva%
I/S()lwmt V;olvant

solide

Si on divise la relation (V.2) par Vovant On aura s =

1
/A

h
% + psolvant 1 + psolvant * h

Donc: s =

. e . I-s
D’autre part, la pente de la droite opératoire est égale al =———=>A=-p_, *h
s
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- Une expérience permettant de mesurer la concentration du soluté dans la phase liquide
aun instant #: Cj (2).
2eme

En ayant Cj et s on peut déterminer Ci..et utiliser les relation IV.g et IV.h du

modele pour calculer K puis D:

(s—l)ln{l—cl(t)}

K - sC,

t
V.2.2 Validation du modé¢le
Nous avons calculé le coefficient de transfert de matiere K a différentes valeurs de temps
4, 6, 30 heures et une valeur moyenne intégrant I’ensemble des points expérimentaux.
A titre exemple, pour 30 heures : C; (1)= 0,0132 kg/kg avec s=0.297 et Cp=0.0492 kg/kg
on aura :

(0,297 1) 1{1 0,0132 }

0,297 %0.0492
1800

K=19,16 10* mn™

K =

K= 1,5310° s

Les courbes simulées obtenues dans chaque cas sont représentées sur la figure.V.5.

¢ Pts exp ——4h 6h ——30h I'ensenble pts

0,016 -
0,014
0,012
0,01
0,008
0,006
0,004
0,002 ¢
0+ ‘ ‘ ‘ ‘ ‘

0] 1000 2000 3000 4000 5000
t(min)

Cl(kjg/kg)

FigureV.4. Simulation de I’évolution de la concentration du soluté en fonction du temps

Nous constatons que le fait d’utiliser un point au début de I’extraction conduit a une
courbe qui simule correctement la cinétique dans le domaine des temps courts, alors que des
légers écarts sont observés dans le domaine des temps longs. De méme, le fait d’utiliser un

point expérimental situé dans le domaine des temps longs, simule correctement la cinétique
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dans ce domaine de temps, alors que de légers écarts sont constatés dans le domaine des
temps courts.

Toutefois, cette facon de procéder permet de simuler correctement les résultats
expérimentaux dans tout le domaine des temps. Ce qui n’est pas le cas pour le 1¥ modéle basé
sur la résolution analytique des équations de transfert de matiére.

En ce qui concerne notre exemple, nous avons le coefficient de diffusion a:
D=5,928510" m*/s

On remarque dans ce cas, une 1égere différence entre le coefficient de diffusion estimé en
tenant compte de tous les points et celui obtenu par notre méthode AD= 6,35 107 5,92 107
=0.43 107"? m?/s, ce qui implique une erreur de 7%, I’écart maximale entre les points

expérimentaux et la courbe simulée a été évalué a 10%.

V.4.Application du modele a un autre systeme

Nous avons appliqué cette méthode aux résultats expérimentaux relatifs a I’extraction des
essences des graines de coriandre par le méthanol :

o Essais réalisés avec différents hydromodules.

o Essais réalisés avec des graines de coriandre ayant différent taux d’humidité

Nous avons pris les points expérimentaux de quatre heures pou chaque essais et les
¢quation donnant la variation de la concentration du soluté en phase liquide en fonction du

temps. Les figure.V.5 et V.6presentent les points expérimentaux et les courbes simulées.

+ h=0,005 = h=0,004 h=0,003
mod0,003 ——mod0,004 —— mod0,005
0,01 -
0,008 -
0,006 -

0,004
0,002
0

Cl(kg/kg)

0 100 200 300 400

t(mn)

Figure.V.6. Simulation de I’évolution de la concentration du soluté en fonction du temps

pour différents hydromodules
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—_H=29 H=27 H=17 —H=15 —H=7
+ Pts7 - Ptsl5 Ptsl17 Pts27 Pts29
0,015 -
£ 001 -
(@)
= 0,005 -
O ]
0 T I I I I I 1
0 50 100 150 200 250 300
t(mn)

Figure.V.6. Simulation de I’évolution de la concentration du soluté en fonction du temps
pour différents taux d’humidité
Nous constatons que les écarts les plus importants sont observés en début d’extraction ou
I’évolution ne suit pas une loi exponentielle.
Par ailleurs, nous avons calculé les coefficients de diffusion par la relation D = %
2(1-

les tableaux.V.4 et V.5 regroupent les résultats obtenus.

Tableau.V.4.Coefficient de diffusion détermines par le modele propose pour différents

hydromodules
Hydromodule 0.003 0.004 0.005
(m*/kg)
Coefficient de 7,71 10" 4,99 10" 4.13 10"
diffusion (m?%s)

Tableau.V.5.Coefficients de diffusion déterminés par le modéle proposé pour différents
taux d’humidité
Taux d’humidité 7 15 17 27 29
Coefficient de diffusion (m?%/s) | 9,13 10" [ 1,42 10" [ 1,47 10" [ 1,39 10" | 1,49 107"

Ces résultats montrent une diminution du coefficient de diffusion avec I’augmentation de

I’hydromodule. Le coefficient de diffusion obtenu pour les graines avec un taux d’humidité
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naturel de 7% est nettement inférieur a ceux obtenu avec les graines humidifiées. Le
coefficient de diffusion varie tres peu lorsque le taux d’humidité passe de 15 a 29%.
Notons que les valeurs des coefficients de diffusion déterminés par cette méthode sont

inférieures a ceux calculés par le biais de la fonction standard. [14]
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Conclusion

Le travail entrepris traite de I’étude des processus et de la modélisation du transfert de

matiere lors de I’extraction de 1’essence des graines de coriandre par solvant.

A cet effet, nous avons, dans un premier temps, tenté de vérifier certaines des hypothéses
émises pour le développement des différents modeles. Ainsi, nous avons montré, sur la base
des données expérimentales, que le coefficient de partage est ¢gal a 1'unité. Quant a
I’hypothese de la constance du coefficient de diffusion durant toute la durée d’extraction,
celle-ci n’a pas pu étre confirmée, vu la différence entre les valeurs obtenues pour les longs et
les temps courts. Concernant 1’impact de la valeur de a sur le coefficient de diffusion, nous
avons constaté que le fait d’attribuer a o une valeur infinie, alors que les conditions
opératoires ne le permettent pas, a pour conséquence une diminution de la valeur du

coefficient de diffusion.

Dans un second temps, nous avons développé une méthode relativement simple pour
atteindre le coefficient de diffusion moyennant deux essais, permettant a déterminer la
concentration initiale du soluté dans la phase solide et la concentration du soluté dans la phase

liquide a un instant ¢.

Les résultats de la simulation ont montré que le mod¢le est d’autant plus précis que la
concentration du soluté dans la phase liquide est déterminée a un instant situe a la fronticre

entre les domaines des temps courts et des temps longs.

Je voudrais, pour conclure, attirer I’attention sur un élément remarqué lors de nos
travaux: Le manque de données expérimentales dans le domaine intermédiaire entre les temps
courts et les temps longs. Ces données pourraient permettre le choix du point expérimental
Cy(t) a utiliser pour aboutir a la meilleure simulation, car la courbure des graphes simulés est

situé dans ce domaine.
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ANNEXE

Tableau A.1Solution de tang, :i’z
3+aq,
Fraction o q: q> q;3 q4 qs qs
¢changée
0 o |3.1416 | 6.2832 | 9.4248 | 12.5664 | 15.7080 | 18.8496
0.1 9.0 | 3.241 | 6.3353 | 9.4599 | 12.5928 | 15.7292 | 18.8671
0.2 4.0 |3.3485(6.3979 | 9.5029 | 12.6254 | 15.7554 | 18.8891
0.3 2.333 | 3.465 | 6.4736 | 9.5567 | 12.6668 | 15.7888 | 18.9172
0.4 1.5 |3.5909 | 6.5665 | 9.6255 | 12.7205 | 15.8326 | 18.9541
0.5 1.0 |3.7264 | 6.6814 | 9.7156 | 12.7928 | 15.8924 | 19.0048
0.6 0.6667 | 3.8711 | 6.8246 | 9.8369 | 12.894 | 15.9779 | 19.0784
0.7 0.4286 | 1.0236 | 7.0019 | 10.0039 | 13.0424 | 16.1082 | 19.1932
0.8 0.25 [4.1811|7.2169 | 10.2355 | 13.2689 | 16.3211 | 19.3898
0.9 0.1111 | 4.3395 | 7.4645 | 10.5437 | 13.6133 | 16.6831 | 19.7564
1 0 4.4934 | 7.7253 1 10.9041 | 14.0662 | 17.2208 | 20.3713
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