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résumé

le mémoire ainsi réalisé, s’appuie sur unc étude cinélique d’extraction par
irydrodistillation des graines d’anis vert, suivi d’une planification factorielle des
expériences. Sop but est de déterminer Peffet du broyage et du débit de vapeur
deau sur le rendement en essence de ces graines. Il est de méme dans

I'extraction  par solvants volatls par Pinfluence de quelques solvants sur le *

rendement en cette essence,

- Adtirede complément, une étude analytique par chromatographic en phase
gazeuse a éLé pratiquée sur cette huile essentielle.
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.Mots clés : exctraction, hydrodistillation, anis vert, rendement, huille essentielle, volatil

abstract

This modest work shows the effect of grinding and the distillat flow on the anise
seeds oil yield. This result is obtained with a cinetique extraction study by the
using of anise sceds water distillation and factoriel planification of experience.
The influence of volatils solvants extraction is also studied. In the end an analytic
study is done by the use of the gas chromatography

Keys_wﬁrds: extractioﬁ, water distillation, anise, yeild, essentiel oil,volatil.
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HE: -Huilc Essentielle

Ryt Rendement en Huile Essentielle

| t: durée d’extraction

myy : Mmasse de Matiére Végétale

my g: masse de 'Huile Essentielle

Vi g Vitesse instantanée de distiliation |

Cag etfet individuel du débit du distillat sur l¢ rendement

a2+ effet individuel du broyage des graines d’anis sur le rendement en leurs huile
~essentielle '

Rt effet conjugué débit-broyage sur le rendement

b, - effet individuel du débit du distillat sur la vitesse instantance
b : eifet individuel du.broyage sur la vitcsée instantanée

bya: ellet con jugué*déb_it—brqyagé. sur la vites;se instantanée

{1 humidité



Glossaire

Acné : toute lésion de la peau au niveau des follicules

Aleurone @ réSﬁ:I.‘VUS azolées des graines

A phrodjsi'aq we : s dit de certaines substlances exitantcs
Carminatif : qui a L propridte de faire expulser les gaz intestinaux
| Cordiforme : sous forme de co:ur

Elixir parégorique : médicaments qui calme les douleurs
Euphorisan't : anﬁdéprcssif

Calactagogue : qui favorise la sécrétion hc@ _

Lloquet : contraction spasmodiquc du diaphragme

Ombellitéres : famille dei plantes comprenant dés herbes caractérisées par une racine pivolante,
des feuilles engainantes, des fleurs en ombelles

Ovoide : qui 4 la forme d'un 0§

Purgative : quiala pmpriét'é de pm"gcr, de stimuler les évacuations intestinales
.Scléfeux : 3 parois imlprégnécs-dc liguine (sclérifié)

Stomachique : facilite la digcslioﬁ gasirque |

Zona ; affection d'origine virale, caractérisée par unc éruption de vésicules disposées sur le trajet
des nerfs sensitifs
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INTRODUCTION

Le monde végétal offre des ressources iné
les plus anciens, a appris a utiliser les végétaux avec opportunité pour’ ses besoins
élémentaires, en ramassant tout d'abord les racines, les feuilles, les graines et les fruits
sauvages et en se consacrant a la culture des especes les plus intéressantes pour étre sor

d'obtcnir une récolte abondante.

L'une des valorisations possible de cette richesse naturelle, qui sont les plantesest
Mextraction de leurs essences, produit trés recherché par les industries de l'aromatisation, de

la parfumerie, des cosmétiques, de la pharmacie, de la chimie fine Etc.

De nos jours, une activité économique considérable se développe tant pour les
aromes artificiels que naturels et fa recherche d'une production élevée et variée pose le
probléme de valorisation de nouvelles espéces végétales et de mise en ceuvre de procédés

d'extraction efficaces

Clest dans € econtexte, que nous nous proposons d'apporter une contribution 4 la

valorisation de I'anis vert en menant des études cinétiques de son hydrodistillation.

Aprés I'étude de linfluence de la nature du solvant sur le rendement globat en
extrait, nous passerons a I'étude de l'influence de certains paramétres opératoires sur le
rendement en I'huile essentielle obtenue par hydrodistillation, et ce a l'échelle do

laboratoire.

Par ailleurs, nous suivrons la cinétique d'extraction d'un constituant de I'huile
essentielle par analyse chromatographique des échantillons obtenus lors de I'évolution du
A .

rendement en fonction de la durée d'extraction.
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Chupiue

I-1- Introduction:

L’anis fait partie des plantes aromatiques connues et employées dés I’antiquité. Il est
" mentionné dans les Veda et dans la Bible. Les écrits de Discoride, de Columelle et de Pline en
signalent la culturc en Egypte et en Créte, et son emploi médical 2 été décrit 4 la méme
époque par Scribonus Largus, Macellus Empiricus et Alexandre Trallianus. Au gquatri¢me
siecle, Palladius indiquait la maniére de cultiver I’anis. En 970, I’Asie Mineure et les pays
cotiers de la Méditerranée fournissaient de Ianis, et I'Espagne en expédiait au douziéme '
si¢cle. Charlemagne, dans ces capitulaires de 812, prescrit la culture de I’anis dans les Alpes
septentrionales. En 1305, I’anis comptait & Londres au nombre des aromates imposables, et au

début du seiziéme siécle il était cultivé en Angleterre concurremment avec le fenouil. [ 1]

I-2- Description botanique
* I'Anis vert (pimpinella anisum L. ) est une herbe annuelle, spontanée en Egypte et au

Moyen—Oﬁent et largement cultivé dans différentes régions au climat assez chaud notamment
I’ Afrique du nord et le Sud de I’Europe. '

Cette plante appartient 4 la famille des Apiacées. La classification systématique de
I’ Anis vert décrite par Quezel & Santa en 1962 est la suivante :

Embranchement : spermaphytes

Sous Embranchement : Oicoly ledone

Famille : - Apn'n.céeo'
Ordre ; Ambellales
Genre : pimpinella

Espéce: ~ anisumL[2]

La plante atteint environ 50cm de hauteur a tiges droites cylindriques , rameuses ,
pubescentes. Les feuilles sont peu nombreuseés . les fleurs sont petites, blanches en ombelles.
Le fruit prcsente une forme ovoide, un peu rétrécis au sommet e Smm de longetde2a3
mm de large. les deux méricarpes restent ordmaxrement ums entre eux el au pedlcclle de2a

10mm de long, de couleur gris verdatre, ils ont une odeur aromatique agréable et une saveur

cl}ayidg et sucrée. [2,3,4] (voii' fig (1))

=2
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Chapiuc | ‘ ‘ Minicre végétale

A la loupe, on distingue de fins poils tecteurs sur ia face dorsale, et cing cotes

primaires peu saillantes.

L’examen microscopique de la coupe transversale montre, sur I’épicarpe, des papilles
et des poils tecteurs coniques cellulaires, verruqueux, dans le mésocarpe de nombreuses

poches sécrétrices de petite taille et quelques cellules scléreuses. (2]

figure 2 : Anis vert (pim pinella anisum L.)

A : fruit ; B : coupe transversale du fruit, p.t. : poils tecteurs; p.S.: poches sécrétrices;

g.: graine.

I-3- Culture et récolte

L’anis vert n’occupe le sol que quatre a cing mois, et la récolte enlevée, on peut faire
en temps voulu les labours nécessaires pour les semailles d’ Automne.

Il se plait sous climat méditerranéen c}uaud et sec, aime les expositions chaudes du Sud

est, lui réserver les terres fertiles, perméables.

Le sol doit étre léger, sablonneux et renferme du calcaire, on séme du mars a mai

suivant les régions ( Algérie, Lorraine ).
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Avant Le semié' il est conseillé de faire un essai sur du buvard humide dans une
assietie car les graines perdmt assez facilement leur faculté germmauve

Une fois le fruit aueint sa maturité, et qu il est suffisamment dur , on coupe fes
ombellcs avec des ciseaux sans trop secouer la plante car les graines se détachent facilement.
Aprés la récolte, on bat légérement les -ombellles sur une toile avec des baguettes flexibles.

Les principales cultures d’Anis s¢ trouvent en Europe méridionale (Espagne, Italie ) et

orientale (U.R.S.S. ; Bulgarie ), en Afrique du Nord, en Inde. [2,5,6]

I-4- composition chimique
Le fruit d’Anis renferme des polysacharides, des lipides (15-20%), des flavonoides, un
glucoside de Iacide p- hydroxybenzoique et 20-30 ml/kg d’huile essentielle.{ 2, 8 ] '

I - 5- utilisation

Le fruit d’Anis vert inscrit a la pharmacopée frangaise est un stimulant de la dxg,csuon,
un antispasmodique, carminatif, aromatisant, utilisé en infusé (4 10 g pour mille) et rentrant
dans la composition des espéces purgatives (codex , 1937 ) . Il est aussi réputé galactapogue,
expectorant, oestrogénique. Cette derniére activité est liée a un stilbéne provenant de la
dimérisation de P’anéthol .1l fournit, par distillation & la vapeur d’eau, I'essence d’anis
officinale servant 4 préparer le soluté alcoolique d’essence d’anis ( officinal ) employé comme
aromatisant. [ 2,8,9 ]

L'anis vert sert & la préparation de liqueurs « anisette», il est utilisé, ainsi que
I’essence, en confiserie et parfimerie ( eau de toilette, dentifrices ). [' 10, 12]

Les tourteaux d’anis ( fruits privés d’essences ) ont une valeur nutritive due a ’huile et
a I"aleurone, et peuvent tre utilisés dans I’alimentation des animaux. [ 2] '

Cette plante est digestive par excellence, mais I’essence contenue dans ces graines est
toxique & haute dose et la tencur en celie essence décroit rapidement au cours du stockage

((1% par mois ). Le fruit doit étre conservé en récipient bien fermé, a I"abri de la lumiére [5,9]
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11-1- Définition :

_ La huitieme édition de ;-lu pharmacopée frangaise (1965 ) u défini une huile essentielle,
. appelée encore essence ou huile volatile, comme étant un produit de composition
généralement assez complexe renfermant les principes volatils contenus dans les végétaux et
plus au moins modifiés au cours de Iextraction. Pour extraire ces principes volatils, il existe
divers procédés, deux seulement sont utilisés pour la récupération des essences officinales : la
distillation dans la vapeur d’eau de plantes & essence ou de certains de leurs organes, et le
procédé par expression. Depuis la neuviéme édition en 1972, la pharmacopée n’utilise plus

que le terme : huile essentielle. 13]

Depuis octobre 1987, la norme AFNOR NF T75-006 définit une huile essentielle
comme étant un produit généralement odorant obtenu soit par entrainement a la vapeur d’¢au
de végétaux ou de partie de végélaux, soit par expression du péricarpe frais de certains
hespendes L’huile essentielle est ensuite séparée de la phase aqueuse par des procédés

physiques. [13, 14 ]

" Les huiles essentielles sont généralement volatiles, incolores ou jaundtres, elles sont
solubles dans la plupart des solvants organiques, tels que I’Ether éthylique, le chloroforme, le
sulfure de carbone, I’Ether de péirole, ’hexane ... etc. . La solubilité dans ’alccol fournie
pour certaines essences un critére de pureté. La plupart des essences sont plus légeéres que

I"cau, avec une densité qui se situe entre 0.85 et 0.98.

Les huiles essenuelles ne sont pas miscibles a ’eau, et ne s’y dissolvent qu’en trés
faibles proportions. Cependant, malgré cette faible solubxlne elles communiquent a |’eau

aprés un contact plus au moins prolongé, une odeur plus au moins intense. [15,16]

Les huiles essentielles sont aussi bien utilisées pour leurs vertus médicinales que pour

leurs caractéres organoleptique. [ 13 ]

[1-2- Répartition des hunles essentielles :
Les huiles essentielles n’existent quasiment que chez les végélaux supérieures. Le:.

genres capables d'élaborer les constituants qui les composent sont répartis dans une
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cinguantaine de familles dont beaucoup sont des Lamiales, des Astérales, des Rutales, mais
sussi des Laurales ou des Magnoliales. Seules les Violales ( qui peuvent renfermer des

principes odorants ) semblent n'élaborer mono ou sesquitérpene.

_ Les huiles essentielles peuvent étre stockées dans tous les organes végétaux : fleurs
(bergamotier, tubéreuse. ..), mais aussi feuilles (citronnelle, eucalyptus, laurier...) et, bien que
se soit moins habituel, dans des écorces (cannelier ), des bois ( bois de cédre, bois de rose...),
des racines ( vétiver ), des rhizomes { curcuma, gingembre...), des fruits ( anis, badiane...)
des graines ( muscades.. .-).

\
Si tous les organes d’une méme espéce peuvent renfermer une huile essentielle, la

composition de celle-ci peut varier selon Ia localisation. Ainsi, dans le cas de ’oranger amer,
le péricarpe frais du fruit ( zeste ) fournit ’huile essentielle d’orange amére ou essence deé
“curagao ; la fleur fournit I’essence de Néroli et ’hydrodistillation de la feville, des familles et

des"petits fruits conduit a I'essence de petit grain bigaradier. La composition de ses trois

huiles essentielles est différente. [ 13 ]

11-3- Localisation des huiles essentielles :

Le plus souvent les huiles essentielles existent toutes formées dans les plantes et sont
alors localisées soit dans les glandes sécrétrices, soit dans des canaux intracellulaires (9] ;
elles se caractensent par une force vitale, I’énergie qu’elles renferment. On dit qu’elles sont

aux plantes ce que ’ame est & I’étre hummn [17]

I1-4- Formation des huiles essentielles :
Parmi les constxtuants d’une huile essentielle, il s’en trouve souvent un dont 'odeur

est caractéristique de cette essence ; ¢€ constituant est alors en méme temps la fraction qui a la

plus grande valeur. [ 18]

Presque toutes les familles des plantes participent a la production des huiles
essenticlles, bien que toutes les parties de la plante puissent les produire, celles-ci

s’accumulent de préférence, dans un organe déterminé ( fleurs, fruits, feuilles,...) [ 16].
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11-5- Principaux constituants des hules esscntlelles

| La composition de 1’essence d’une méme plante cst trés variable. Selon qu’elle est
extraite de I'un ou Pautre organe de cette plante ; il s’en suit que ces produits ont également
des propriétés fort différentes. C'est ainsi par exemple, que I’essence de racine de cannelier a
une composition tout autre que I'essence de I’écorce et que cette derniére & son tour ne
présente que peut d’analogie avec Iessence des feuilles, Mais il amive souvent que les
essences provenant d’une méme partie de plante aceusent entre elles des différences notables -
dues & Pétat de maturité, aux condition climatiques ou encore 4 la nature du sol. Méme
lorsque ces derniéres conditions sont identiques, on peut parfois obtenir des essences de

caractéres différents si’on appone quelques modifications au procédé de distillation. [18]

Les huiles essentielies sont des mélanges complexes et variables de constituants qui
appartiennent, de fagon quasi- exclusive, a deux groupes caractérisés par des origines
biogénétiques distincts : le groupe des terpénoides d’une part et le groupe des composés

aror.natiqucs dérivés du phényl-propane (beaucoup moins fréquent ) d’autre par.

-a- Les terpénoides :
Les terpénoides rencontiés dans les huiles essenticlles sont les terpénes les plus

volatils c’est & dire ceux dont la masse moléculaire n’est pas trop élevée : ce sont les mono et

sesquiterpénes. [ 13 ]

Les monoterpénes : ( composés en Cio )
Se sont des hydrocarbures cycliques et volanls de formule brute CioHs, se

trouvant dans les essences naturelles. Ils sont en grande partie responsables de I’odeur acre

des plantes, quelques uns sont employés en parfumerie..

Aces monoterpénes, se rattachent leurs produits d’hydrogénation CioHg €t
CioHzo . Ainsi qu’un certain nombre de produits’ naturels a fonctions chimiques spéciales
notamment, les alcools, les aldéhydes et les cétones. On rattache aussi a cette série

isoprénique, des composés acycliques.

Les sesquiterpénes (composés en C 15)

Ce sont des composés de formule brute C1sHaz, Cisld24 ou CisHae constitués de
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trois éléments isopréniques, disposés de fugon a donner des structures aliphatiques mono ou

poly cycliques. lls se trouvcni dans divers essences naturelles. [ 19, 20] |

© ~b~- Lés composés afumatiques : ‘

Les composés aromatiques dérivés du phénylpropanes (c6 ~ C3 ) sont beaucoup
moins fréquents que les précédents. Ce sont trés souvent des allyl. Et propénylphénols, parfois
des aldéhydes, caractéristiques de certaines huiles essentielles d’Apiaceae( anis, fenouil,
persil...) : anéthole, anisaldéhyde, apiole, méthyl — chavicol..., mais aussi celles de la giroffe,
de la muscade, de I’estragon, de l’acore, des cannelles... ( eugénol, myristicine, asardres,
cinnamaldéhyde,...). Des composés en Cs — Ci comme la vanilline ou ’anthranilate de

méthyle peuvent étre également rencontrés dans les huiles essentielles.

-c- Les composés d’origines diverses : .
Selon le mode de récupération utilisé, les huiles essentielles peuvent renfermer
divérs composés aliphatiques, généralement de faible masse moléculaire, entrainables lors de

I"hydrodistillation : carbures ( linéaire et ramifiés, saturés ou non ), acides ( Gy a Cw ),

alcools, aldéhydes, esters acycliques, lactones. [ 13 ]

- 11-6 Facteurs de variabilité des huiles essentielles :

Les facteurs responsables de la variabilité des H.E. sont généralement au nombre de
quatre : I"existence de chimiotypes, I'influence du cycle végétatif, des facteurs extrinseques et
* du procédé d'obtention. ' |

a- L’existence des chimiotypes :
Les chimiotypes, ou races chimigues, sont trés fréquents chez les plantes a H.E. L’un
_des exemples les plus démonstratifs est celui du thym ( thymus wvulgaris ) de la méditerranée
occidentale qui présente sept chimiotypes différents : ‘six dans les gﬁrrigues du sud dé‘ la
France et un en Espaénle. Le méme phénoméne s’observe pour d’autres especes du genre
thymus mais aussi pour d’autres Lamiaceal. |
b- L’influence du cycle végétatif :
Pour une .espéce donnée, la proportion des différents constituants d’une huile
essentielle peut varier de fagon importante tout au long du développement. Ainsi, pour la

coriandre par exemple, la teneur en linalol est 50% plus élevée dans le cas du fruit mir que

dans celui du fruit vert.
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c- L’influence des facteurs extrinséques :

1I sagit 1a de Pincidence des facteurs de I’environnement ¢t des pratiques culturales.
La température relative, la durée totale d’insolation et le régime-des vents exercent une
influence directe, surtout chez les espéces qui possédent des structure 'histologiques
superficiellesde stockage. Lorsque la localisation est plus profonde, la qualité est beaucoup
plus constante. Par exemple, dans le cas de la menthe poivrée, les jours longs et les nuits
tempérées conduisent & des rendements en huile essentielle plus élevés et  une augmentation

de la teneur en memhofurane. Au contraire les nuits froides favorisent la formation de

menthol.

¢

 Les pratiques culturales sont également déterminantes sur le rendement et la qualité du
produit final. L’apport d’engrais et I'influence des variations d’azote, de phosphore, et de
potassium ont éé étudiés pour diverses espéces. L’expérience montre qu’il n’y a de régle
gér.mérale applicable dans tous les cas. Le régime hydrique est un autre élément fondamental, 1a

encore et toute généralisation s’avére hasardeuse. [13]

d- Influence du procédé d’obtention :

La labilité des constituants des huiles essentielles explique que la composmon du
produit obtenu par hydrodistillation est souvent différente de celle du mélange de constituants
"initiateurs présents dans les organes sécréteurs du végétal. Au cours de I’hydrodistillation,
Peau, Pacidité et la température peuvent induire P’hydrolyse des esters mais aussi des

réarrangements, des isomérisations, des racémisations, des oxydations..etc.

Comment.choisir une bonne huile essentielle 7
On distingue grosso modo deux types d’essences: celles qui sont utilisées en
parfumerie et dans les produits cosmétiques, dites de qualité industrielle, et celles qui
conviennent & un emploi thérapeutique. Les premiéres sont généralement de moindre qualité ;
cela tient & divers facteurs, dont on a parlé deja notamment au procédé de distillation utilisé
"qui ne permet pas d’extraire la totalité des principes actifs de la plante.. C’est le type de
produit que I'on trouve dans le réseau commercial habituel. Les huiles essentielles de qualité

thérapeutique sont plus difficiles 4 trouver: il faut généralement s’adresser a un

aromathérapeute pour les obtenir.

10
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Selon Luc Larrivée, aromathérapeute, pour &re en mesure d’évaluer la qualité d’une

huile essentielle on devrait trouver sur ’étiquette ou emballage les renseignements suivants

-1- L'espéce botanique : 7
Pour comprendre cela, il faut savoir que la nomenclature botanique internationale tient
compte & la fois du genre et de Iespéce d’une plante. Dans le cas de I'Eucalyptus globulus
par exemple, Eucalyptus est le genre et globulus, I’espéce. Or, & U'intérieur du meme genre -
‘Eucalyptus -, les principes actifs peuvent varier consndérablement d’une espécc a lautre.
Ainsi, I'Eucalyptus globulus est utile pour le traitement des voies respiratoire alors que
I’Eucalyptus citriodora convient mieux pour l¢ traitement de I’arthrite. Malgré I'importance
de cet élément d’information, rares sont les fabricants d’huiles essentielles ordinaires qui

inscrivent I’espéce sur I’éliquette.

-2- L’organe de la plante : ,
. S’agit- il de la fleur, de la feuille, de la racine ou de la plante entiére ? on sait que la
composition et la teneur en principes actifs d’une plante peuvent varier selon les organes.
Prenons I'exemple de la cannelle dont on tire une essence & partir de [’écorce et une autre a
partir des feuilles. L’essence d’écorce, que I’on peut prendre par voie interne, contient en
moyenne 70% d’aldéhyde cinnamique, un principe actif utilisé comme antiseptique pour
traiter les infections intestinales, comme euphorisant et comme aphrodisiaque.
~ Llessence de feuille de son coté, ne devrait jamais étre prise par voie interne, son
activité antiseptique est beaucoup moindre ( elle renferme a peine 5 & 6 % d’aldéhyde
cinnamique ) que celle de ’essence d’¢corce, et elle ne posséde aucun effet euphorisant ou

aphrodisiaque.:

-3- Le chimiotype :

Le chimiotypé, c'est en quelque sorte la signature de I'huile essentielle, le principe
“actif ‘que I"on recherchie pour ses effets thérapeutiques. Dans' I'Eucalyptus globulus, c’est
I’eucalyptol qui est recherché pour le traitement des affections respiratoires. Une bonne huile

essentielle d"Eucalyptus globulus devrait renfermer. environ 60 % d’eucalyptol.

La seule maniére de s’assurer de la qualité d’une essence est donc de connaitre son
chimiotype ainsi que la teneur en principe actif. Si I’information « Eucalyptus globulus -
eucalyptol 60 » apparait sur le contenant, on sait exactement ce qu'on achéte. [21]
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I1-7- Utilisation des huiles essenticlles :
L’industrie du parfum est le débouché principal des huiles essentielles, des concrétes,
des absolues et autre résinoides. La cosmétologie et le secteur de produits d’hygiéne sont

qbalcmunt des consommateurs, méme si le colit souvent élevé des produits naturels conduit a

pnvﬁégtcr les produils synthétiques.

Les huiles essenticlles trouvent également des apﬁlications dans -diverses industries
telles que les industries agroalimentaires (tous les secteurs alimentaires sont consommateurs :
boissons non alcoolisées, confiserie, produits laitiers, soupes, sauces, snacks, boulangerie sans
oublier la nutrition animale ), et les industrie chimiques qui utilisent des isolats ( substances
pures isolées des huiles essentielles ) comme matiére premlere pour la synthese de principes

actifs médicamenteux, de vitamines, de substances odorantes...etc. Les 1solats sont également

utilisés en parfumerie. [ 13 ]

D’aprés la littératuse et les aromathérapeutes, ces vraies petites merveilles engendrent
~ des actions de régulation des systémes nerveux (central et neurovégétatif ) et des glandes
- endocrines (thyroide, surrénales, etc. ) ; des actions de régulation et de drainage des organes ;

des actions de stimulation des défenses de P’organisme actions symptomatiques.

&
"
.

Bref, les huiles essentielles servent de traitement contfé une multitude de maladies et
exercent un pouvoir exceptionnel contre les envahisseurs extérieurs. Encore incapable de

combattre le cancer et le sida, eiles renforcent cependant les systémes immunitaires déficients.

Exemple précis d’utilisation des essences Acné, Grippe, Hoquet, Insomnie, Maux de

téte, Rhumatismes, Zona, etc.

Exemple d’actions symptomatiques des huiles . essentielles : Antibactérienne,
Antibiotique, Antalgique, Anti-infectieuse, anti-inflammatoire, Antispasmodique, Antivirale,

etc. [17] '

1I-8- Toxicité des huiles essentielles :
Malgré les pouvoirs miraculeux qu’on lui confere, {"aromathérapie (traitement des

maladies par les essences des plantes ) peut également entrainer de graves conséquences en

12
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d’autres mots, ce n’est pas parce que les huiles essentielles sont em loyées a I’intérieur d’une
) ploy

médecine douce qu’elles sont pour autant inoffensives.

Elles peuvent créer des effets secondaires et possédent un potentiel toxique non
négligeable. Les huiles essenticlles ont le potentiel de déclencher, tout comme plusicurs autres

produits, des réactions allergiques suite a une absorption on a une exposition prolongée.

Des effets secondaires mécaniques sont susceptibles d’apparaitre. lls sont causés par
I’sction irritante de certaines huiles essentielles pures au niveau de la peau ou des muqueuses.
Cette iritation est principalement due & la présence de phénols parmi les constituants des

essences. Comme ces huiles sont insolubles dans I’eau elle ont pour effet d’irriter le tissu.

Des effets contraires & ceux désirés peuvent survenir suite & des dosages inappropriés.
Exemples d’effets : épilepsie, action excito-stupéfiante, action stupéfiante, soporifique. [17]
II-9- Conservatson des huiles essentielles :

La conservation des huiles essentielles doit se faire dans de petites bouteilles opaques
et fermées hermétiquement, parcequ’elles sont volatiles et sensibles & la lumiére. 11 est

préférable aussi de les garder seulement pendant 24 mois, aprés quoi I’efficacité diminue

beaucoup. [17]
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111-1- Introduction:

L’huile volatile d’acis, & cause de la propriété qu’elle posséde de se solidifier, a dii €tre
connue dés le moment od 'on a préparé ’ean fﬂﬂ,’-‘ﬁlh‘.‘;’ﬂde cette semence ; toutefois, sa
préparation n’a éié décrite que dans les écrits de Jérdme Brunshwig, d’Adam Loncier, de
Walter RyfT, de Canrad Gesner, de Jérome Rubens et de Portajw]. En 1540, Valérius Cordus §%
appela I’attention sur la facilité avec laquelle I’essence se concréte, et prés d’un siécle plus

turd Robert Boyle décrivit de nouveau la concrétion « butyreuse » de I’essence d’anis.

Au nombre des livres de médecine et des taxes, dans lesquels figura en premier lieu

I’essence d’anis, il faut citer la pharmacopoea Augustana de 1580 [1f], le Dispensatorium

Noricum de 1589, et la taxe de Berlin de Mathieu Placco de 1574.)]

Les premiéres études de cette huile volatile furent faites. Par Th. De Saussure en 1820,
Dumas ainsi que Blanchet et Sell en 1833, A.Cahours en 1841, A. Laurent et Gerhardt en
1842. Gerhardt donna le nom d'anéthol au stéaropténe de l'essence d'anis, et Cahours insista

sur I'identité de ce stéarupténe avec celul de P’essence de fenouil, identité qu’avait été

reconnue auparavant par Blanchet. [ 18]

On connait dans l¢ commerce deux essences d’anis presque identiques par leur
composition et leurs propriétés . I'une est extraite des graines de pimpinella anigvm, L
(ombelliferes) et constitue I’essence d’anis propfement dite ; 1"autre tiré des fruits de Uillicium
verum ( Magnoliacées ) est 'essence d’anis étoilée ou badiane, la premiére est désignee sous

le nom d’essence d’anis, la seconde sous le nom d’essence de badiane. [ 27 ]

111-2- Extraction de I’essence :
~ Les fruits d’anis doivent leur odeur et leur saveur & I'huile essentielle qu’ils-
renferment. lls ne rendent la totalité de leur essence que lorsqu’on les distille a I’état divisé.
Les différences assez accentuéesrqu’on constate dans ce relevé ne sc;ntl pas toujours
dues 3 la diversité de natures des fruits eux — méme, mais proviennent souvent du mélange,
intentionnel ou rion, et qui atteint parfois jusqu’a 30% de parties d’ombelles, de semences
étrangeres, . de terre et de petites pierres.

’ . . .
. . ! '
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Tableau 1 : rendement en essence d’Anis de différentes origines

Différeutes origines Rendement en essence %

Anis de I’ Asie centrale 2,75

Anis de Bulgarie 2,4
Anis du Chili de1,982,6
Anis de ’Espagne 3,0

Anis de I'ltalie (Bologne) (3,5
[Anis de 'ltalie (Ponille)  [2,72a3,0

Anis de Macédoine 2,2

Anis du Mexique 1,9a21
Anis de Moravie 24a3,2
Anis de la Prusse onientale 12,4

Anis de Russie 2,2a3,2
Anis de Syrie 1,5a6,0
Anis de Thuring 2,4

La proportion des additions de substances inorganiques peut se déterminer par le

dosage des cendres ( P’anis pur laisse de 7 & 10 % de cendres). [ 22, 23]

I11-3- Caractéres :

L’essence d’anis vert forme a une température moyenne (supérieure & 20°c) un liquide
incolore fortement réfringent, & odeur sui généris, dont la saveur franchement douce et
intense. Elle se prend a froid en une masse cristalline d’un blanc de neige, qui commence a
fondre & 15° ou au-dessus, et se liquifier entiérement de 18° & 20° suivant le cas, on peut
refroidir I’essence liquide bien au dessous de son point de solidification sans qu’elle se

prenne, et elle peut demeurer longtemps a cet état de surfusion.

" Le point dé solidification est'1¢point le plus élevé qu’atteint un thermométre plongé ~
alors dans la substance ce point dépend de la-proportion d’anéthol contenu dans I’essence, il
constitue un bon critére de la qualité de I’essence et va de 15°a 19°, mais n’est pas inférieur a

18° dans les bonnes essences.
1! est rationnel de déterminer la densité & 20° dans I'essence fondue : dape de 0,980

0,990, L’essence d’anis dévie légérement 4 gauche le plan de la lumiére polarisée : oy
jusqu’a 1° 50'; np (20°) de 1,557 a 1,559. 1l faut de 1,5'3 3 volumes d’alcool a 90° pour

obtenir une dissolutioa parfaite.
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Lorsque I’essence d’anis est exposée pendant longtemps a la lumiére ou au contact de
’air (surtout & I'état de fus.ion) sa facuité de cristalliser diminue et finit par disparaitre
entiérement. Ce phénoméne est di a la formation des produits d’oxydation (aldéhyde anisique
et acide anisique) ainsi que de polyméres (photoanéthol, di-p-méthoxystilbéne, fusible de
214° & 215°), on costate en méme temps une diminution de ’indice de réfraction et une
augmentation de la densité qui peut aller jusqu’a rendre "essence plus lourde que I’eau ; elle

devient également plus soluble dans I"alcool 4 90°. [ 24, 25, 26]

MI-4- Compommn _

L’essence d’anis vert est formée principalement de deux combinaisons isoméres
CioH120, & savoir Panéthol, solide a la température ordinaire, et le méthyl-chavicol , qui est
liquide. L’anéthol, élément le plus précieux, donne a celle — ci ses propriétés caractéristiques.
il forme des feuillets et houppes d’un blanc neigeux, fond a 22,5% en un liquide incolore,
fortement réfringent et optiquement inactif, qui dégage une odeur franche d’anis et posséde
une saveur douce et intense.

" Cette composition est donnée dans le tableau suivant :

Tableau 2 : composition de I’huile essentielle d’Anis vert

Composé La teneur (%)
E-anéthol 84-93
Z-anéthol Moins de 0,5
Linalol 0,1-1,5

Estragole (méthyl-chavicol) 10,56

a-terpinéol _ 0,1-1,5
Aldéhyde anisique
(anisaldéhyde) 10,1-3,5
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L’Anis vert contient également : le 2-méthyl butyrate du 1-(E)-propényl-2-hydroxy-5-
métoxy-benzene. D’autres dérivés ( acide anisique, alcool et cétone anisiques) peuvent étre

présents dans 1’huile essenticlle partiellement oxydées. [ 7,8,22]

I111-5- Utilisation :
L’huile essentielle d’Anis est utilisée en pharmacotechnie comme aromatisant. Elle
entre dans la formulation de la teinture d’opium benzoique ( plus comme sous le nom d’¢lixir

parégorique). La liquoristerie utilise largement les huiles essentielles anisées [ 8, 24, 25].

I11-6. Spécifications :
Les caractéristiques de I’huile d’anis selon la norme AFNOR [28] sont :
Caractéristiques organoleptiques :
- Aspect: iiquidc limpide ou masse cristalline.
Couleur : incolore & jaune pile & I’état liquide.
Odeur ; caractéristique, rappelant celle de L’anéthol
Caractéristiques physiques : |
Densité : dzp* : minimum 0,980,
maximum : 0,990
Indice de réfraction a 20°c : minimum : 1,5520
maximum : 1,5590.
Pouvoir rotatoire 4 20° - compris entre —2° et +2°, . - L
Point de congélation ;: minimum : 15°¢c,
. maximum : 19,5%.
Miscibilité & I’éthanol a4 90% (v/v) a 20°: Il ne doit ;pas éure nécessaire d’utiliser
, pl.us de trois volumes d’éthanol & 90% (v/v) pour obtenir une solution limpide ou légérement

opalescente avec un volume d’huile essentielle.



Clupiue 1V Procddds d'extraction

1V-1- Introduction :
La distillation est un procédeé de séparation des composés d’un mélange de deux ou de

plusieurs liquides, elle est basé sur la différence virtuelle de leurs pressions de vapeur.[ 17,19 ]

‘La distillation des huiles essentielles est menée de deux maniéres ; * récgpéralion et
fractionnement’’. La premiére opération a trait & la séparation de I'huile dans sa globalité a
partir de la matiére végétale dans laquelle elle se trouve ; tandis que la deuxiéme trouve son
application dans le cas de séparation d’un composé ‘A partir du mélange constituant .

I’huile.[29)
Selon le critére de miscibilité, deux types de distillation peuvent étre envisages :

-1- Distillation de mélange de liquides non miscibles, formant ainsi deux phases, elle
s’applique & une restriction ou fractionnement des huiles essentielles, et mieux encore pour

extraire les huiles volatiles de plantes aromatiques par entrainement a la vapeur.

-2- Distillation de mélanges de liquides miscibles, en toute proportion en formant alors une

seule phase liquide.
La différence peut's'expliquer en considérant le phénoméne lors de I"ébullition. [30]

IV-2- Théorie de la distillation :

IV-2-1- Rappel :

Le point d’ébullition est la température & laquelle sous pression atmosphérique ou
toute autre pression de vapeur spécifique, un liqulide est transformé en vapeur, soit encore la

température a laquelle la pression de vapeur du liquide devient égale 4 celle de Iextérieur.[31]

Le nombre total des molécules. présentes dans ’espace de vapeur, au dessus du
melange liquide a deux phases a une température donnée, sera égal & la somme des nombres
de molécules de chacun des constituants pris séparément. Ainsi, la composition de la vapeur &
une température donnée ne dépendra pas de la composition du liquide mais uniquement des

pressions de vapeur de chacun des constituants de ce mélange.
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Clapitre IV

Dans le cas des mélanges complétement miscibles formant une seule phase liquide et

homogéne, les constituants obéissent a la loi de Raoult.

P =P.X (1)
Ou:
P, : la pression partielle du constituant i
P’ la pression du constituant i
X, la fraction molaire du constituant i en phase hqulde

En d’autres termes, la pression partielle de chaque constituant de la solution est
proportionnelle a sa fraction molaire en phase liquide. D’aprés la loi de Dalton, la pression de

vapeur de la solution est la somme des pressions partielles de tous les constituants.

P=2h | (2)
Ainsi, le nombre de molécules de chaque constituant du mélange homogéne présent

dans la phase vapeur sera nécessairement plus petit que celui des molécules dans le méme

constituant si le liquide pur est vaporisé.

On assimilant les mélanges hétérogenes, tels que les huiles essentielles & un mélange
binaire de liquides non miscibles, ’application de la regle des phases conduit & un systéme
univariant. Par conséquent, si on fixe la pression, Je systéme devenant invariant, bouillira a
une température constante et donnera une vapeur de composition fixe, a condition que le

systéme soit bien agité et que les deux phases liquides soient présentes.

En effet, si chaque constituant peut se vaporiser sans contrainte, la pression de vapeur
du systéme sera égale a la somme des pressions de vapeur des constituants purs. Ainsi, la

températufe d’ébullition du mélange sera inférieure a celle de chaque liquide seul. [32]
P=2R | (3)

En distillant un composé liquide dans I’eau de point d’ébullition inférieur & celui de
P’eau, le volume d’eau recueilli en distillat est inférieur & celui de composé insoluble. Par

contre, en hydrodistillation un composé liquide insoluble de point d’ébullition élevé, la phase
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'

majoritaire en distillat est celle de Ieau. Ainsi, lors de la distillation d’un composé insoluble
dans ’eau, la présence de celui-ci en distillat varie inversement avec son point d’ébullition.

Cependant cette variation différe d’une substance a une autre,

En effet, plusieurs substances de points d’ébullition trés voisins apparaitront dans le
dlbtl“at avec des proportions différentes, par contre, les substances presentant des différences
de pomts d’ébullition marquées peuvent s’observer dans le distillat avec des proportions quasi

identiques. Ces anomalies sont principalement dues a la diversité des structures chimiques et a

la réactivité des constituants de [’huile essentielle.

‘La régle d’hydrodistillation des substances volatiles insolubles telles que les huiles

essentielles peut étre exprimée par la relation suivante :

m W
—_ 4

ou
my ! la masse deI’eau
ny: 1a masse de ’huile
© /*,: la pression de vapeur de Ieau pure
~ P%: la pression de vapeur de P'huile pure
M, la masse moléculaire de I'eau

My la masse moléculaire de I’huile.

Lors de la distillation, il est possible de modifier partiellernent le rapport eau / huile

dans le condensat en changeant la pression de travail. [ 16, 31, 3ol

IV-3- Modes d’extraction :

Divers procédés sont actuellement ullllbt‘.b pour I'extraction des pl‘OdUltb aromatiques
des végétaux, et selon la technique utilisée dcs pommades, des concrétes, des absolues des
résinoides ou des infusions. { ‘oxlrodlion pinwel tobGunin dos huslis asnddls

Plusieurs procédés d’extraction sont utilisés de longue date, toutefois les normes liées

3 Putilisation industrielle des extraits limitent en général le choix du procédé. La localisation
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histologique des composés aromatiques dans le végétal peut aussi orenter le choix

technologique.

Ces derniéres années deux procédés ont vu le jour, il s’agit de I’extraction au dioxyde

de carbone et de I’extraction au forane 113 [33]

1V-3-a- Entrainement a la vapeur d’cau :

Le plus ‘anciens des procédés d’extraction d’huiles essentielles & partir des végétaux.
De la vapeur fraiche, saturée ou surchauffée est fréquemment & des pressions plus hautes que
l’atmosphére, est introduite en dessous de la charge végétale placée sur un plateau perfore.
Une partie de I'huile essentielle est présente & la surface de la plante et immédiatement
Lxll'dllb par la vapeur, le reste arrive 4 la surface une fois que la vapeur diffuse & travers la

couche du tissu de la plante. Les produits ainsi extraits sont séparés par simple décantation.

[34,35,36]

L’inconvénient de cette méthode c’est qu’elle provoque la .décomposition et la
polymérisation des huiles essentielles ainsi que la formation d’artéfacts due & la chaleur et 4 la

vapeur d’eau.

De plus il y’a certaines réactions d’hydrolyse entre I’eau et quelques constituants de

Ihuile essentielle, particulic rement les esters a température élevée. [31]

IV-3-b- Hydrodistillation :

Le principe de ce mode consiste 4 mettre la matiére végétale en contact directe avec
eau bouillante. Un courant de vapeur passe du bas vers le haut. Les poches a essences,
soumises & }’action de l humidité et de la chaleur, éclatent et libérent les huiles essentielles,
devenues volatiles. Entra.mces dans le serpentin de refroidissement, elles se condensent. Le
mélange, constitué d’eau et d’huile essentielle, entre en ébullition et, a la sortie du serpentin, il
y'a séparation des deux éléments par dif_'féren'oe de densité ( les H.E sont généralement plus
légeres que Peau ) [ 17 ] |

L’avantage de cette méthode réside dans le contact du'ecle entre la plante et 'eau

bouillante. Cette technique est réservée habituellement aux dosages des huiles essentielles au

.laboratoire. [37,39]
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Les inconvénients de ce mode d’extraction sont : -
- Certaines substances sont altérées a température élevée en présence d’eau.

- Centains constituants des essences, solubles dans 1’eau, ne se trouveront pas dans l essence

ou tout au moins n y seront que partiellement représentés. [ 35,38 )

IV-3-c- Extraction par'solvant.s volatils :

Les huiles essenticlles ont la propriété d’étre solubles dans les solvants organiques,
particuliérement les hydrocarbures aliphatiques (pentane, hexane ) ou aromatigue.

On opére le plus souvent & température ambiante. Le produit obtenu , aprés
évaporation du solvant est appelée concréte.

Le traitement & froid de la concréte par de I’alcool absolu permet ensuite de séparer les

~iree et obtenir aprés évaporation de 1’éthanol, la phase dite absolue qui contient la majeur

partie des cdmposés odorants. [ 34 ] |

Cette méthode a ’avantage de produire des extraits plus complets de point de vue
aromatique que les huiles essenticlles obtenues par entrainement a la vapeur d’eau.
‘Cependant, Peffet thermique sur les extraits oblige l'utilisation de solvants a4 bas point

d’ébullition et limite ainsi Je choix des solvants. [ 40 ,41] Par différence de densité les huiles

essenticlles son généralement plus 1égéres que eau. [ 17 ]

1V-3-d- Enfleurage :

Cette technique est réservée aux organes végétaux particuliérement fragiles que sont
les fleurs. En raison du prix productif de cette matiére premiére, et de I'importante main
d'ceuvre que cette technique requiert, celle-ci n'est quasiment plus pratiquée. Elle consiste a
mettre les pétales en contact avec les corps gras sur des chissis superposés a température

ambiante. Au bout de queiques jours, le saindoux ou I’axonge, généralement utilisés,. sont

saturés en essence végeétale.

On renouvelle ensuite les fleurs jusqu’a 1’obtention d’une pommade de plus en plus
parfumée. La pommade aini obtenue est e'pu'iSée par I’éthanol absolu dans lequel les corps
gras sont peu solubles. Les composés volatils extraits par la fraction éthanolique sont isolés

pur simple évaporation de PPalcool. [42,43]

[
&}
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1V-3~e- Macération :

A l’inverse de Penfleurage ou Pextraction s’effectuait & température ambiante, la
macération utilise les mémes graisses mais & chaud, ce qui a pour effet d’augmenter, leur
pouvoir absorbant. Cette opération présente donc 'avantage d’étre rapide de sorte qu'elle
$ appllque préférentiellement aux fleurs. '

Ce procédé fut longtemps utilisé pour I’ obtention du parfum de rose, de violette, de

mimosa,.., Avant I'avénement du procédé d’extraction au moyen de solvants volatils. [29, 42 ]

1V-3-f- Extraction par dioxyde de carbone supercritique ou liquide :

1l s’agit d’un procédé qui utilise le dioxyde de carbone sous deux états, liquides ou
supercritique. ‘ |

Cette technique ést basée sue le fait que certains gaz, notamment le dioxyde de
carbone, dans des conditions de pression dites critiques ou supercritiques, présentent un
pouvoir de dissolution acciu vis & vis de divers composés tels que les huiles essentielles, les
ardmes, les colorants naturels etc., ... |

" Le diagramme de phase pression / température du dioxyde de carbone traduit I’état

d’équilibre des trois phascs (ou point triple ). Au dela du point critique ( 31,4°C, 73 bars ), le
dioxyde de carbone ne peut plus étre liquéfié, il est dit en état supercritique sa densité est alors
voisine de celle des liquides et ses qualités dissolvants sont plus au moins sélectives selon la
température, la pression et la nature des solutés. Les industries utilisent actuellement le
dioxyde de carbone sous ses deux états liquide ou supercritique, selon un méme schéma de
fonctionnement, o seules les pressions différent. {  44] '

Le protocole opératoire de cette extraction €st comme suit
- Introduire le CO; dans un extracteur préalablement rempli de manere végétale ou de produit
semi-fini, o régne les conditions opératoires optimales de pression et de température. Apres
absorption des coristit'ugmts, la solution CO; saturée d’extrait subit une détente avant d’étre
envoyée dans un séparateur, pour la condensation des produits et I’élimination du solvant (
CO; ) qui aprés puriﬁcation dans un piége utilisant du carbone et recompression dans un

- compresseur est recyclé et iatroduit dans I"extracteur. [31]
IV-3-g- Extraction au forane 113 :

applncdtnon du concept de raffinage végétal, a Uinstar du raffinage pétrolier comme

une separatuon sequencuc sans degradﬂnon des dszerents con:.muams d'une plante 2
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I’extraction des huiles essentielles, a permis de mettre au point une technologie originale
d’extraction dont les produits sont ' |
- Les huiles végétales et les cires.
- Le support solide constitué de polysacchandes

Le protocole opératoire de c¢ procédé d’ extraction ou forane 113 est simple dans son
principe. Il se compose de trois étapes : |
- Extraction proprement dite qui permet donc une double valorisation du végétal en une seule
étape, on récupere un résidu végétal sec, donc stable et valorisable par ailleurs, car le forane
113 entraine également I’eau. | ' |
- Recyclage du solvant : le solvant est recyclé vers le réacteur extraction par distillation. Cette
seconde élape produit une concréte, c'est & dire un mélange d’huile lipidique et Ihuile
essentielle.

- Séparation de I'huile essentielle : elle peut étre pratiquée par simple entrainement ala

vapeur des composés aromatiques. [42]



" Clupitre V Les plans d'expinicoces

V-1- Introduction :

L’expérimentateur, quelque soit son domaine d’études est confronté au'problémcs
difficiles de I’organisation optimale de ses essais. Comment obtenir les bonnes informations
dans les meilleurs délais et & moindre coiit 7

Pour résoudre ce type de problémes, une science de I’organisation des essais 2
démarrée au début du vingtieme siécle et elle s’est lancée dans des travaux d’optimisation du
choix des essais et de celui de leur enchainement au cours de 1'expériment£tion. Les
scientifiques ont constaté ensuite que la méthode des plans d’expériences est au moins trois a
quatre fois plus efficace que les démarches habituelles de conduite des essats et que cefte
méthode apporte & P'expérimentateur un puissant outil de réflexion et d¢’analyse qui lui

permettra de conduire son expérimentation avec slrcté et précision [45,46].

V-2- Terminologie :
 V-2-a- Réponse, facteurs, niveaux :
. Un phénoméne peut toujours étre mis sous la forme mathématique suivante :
Y =f(x, Xz, ...,xﬂ).
Avec: .
Y : grandeur & laquelle s'intéresse I'expérimentateur cette grandeur est appelée la
‘réponse ou la grandeur d’intérét ,
X; : variables sur lesquelles I’expérimentateur peut agir ; ces variables peuvent

étre continues ou discontinues ; on les appelle les facteurs ;

f: fonction mathématique qui explique le mieux les variations de la réponse
selon les différentes valeurs données aux (x;) . Dans le cas des plans d’expériences, cette

fonction mathématique est souvent un polyndme. [ 45]

V-2-b- Coordonnées centrées réduites :

Lorsque 1'on ‘étudie un facteur x;, on définit toujours en fonction des besoins de

I’étude, une valeur inférieure et une valeur supérieure.
Afin de simplifier I'écriture de toutes les combinaisons, on définit généralement un

nouveau systéme de coordonnées qui a pour origine I’intersection des valeurs moyennes entre

les deux niveaux de chaque variable.

Soient ;
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X1, X2, ..., Xa . les n variables.
X1i, X3i, ..-» Xai : leurs niveaux inférieurs
Xis, X2s, ..., Xuu © lEUIS NiVEaUX supérieur.

Le nouveau systéme de coordonnées a pour origine le point de coordonnées :

(X1t X1 Y2 = X1 5 (x§;+ X2e Y2 = Xam 3 ( Xoi+ %34 Y2 = Xam ;- 3 { Xait Xas /2 = Xam .
Les variables réduites s'écrivent sous la forme
xi= (xi- xiw)/ A1y Xa= (Xa- Xaw)/AXz; i %= (Xn= Xem )/ Ao}
ou: | '
Axy = (X -xu)2; A= (Xu-Xai)2; ... A%y = ( Xus - Xai V2

Le donmaine expérimental est alors transformé dans le nouveau systéme en un

hypercube centré & I’origine (0,0, ..., 0 ) et dont les sommels ont pour coordonnées ( %1, 1,
. £1).[ 16, 30] |

L’intérét des v.c.r est de pouvoir présenter les plans d’expériences de la méme maniére

quels que soient les domaines expérimentaux retenus et quels que soient les facteurs. Ce qui

donne une grande généralité de présentation a la théorie des plans d’expériences. [ 43 ]

V-3- Planification factorielle des expériences :

Un modéle est la représentation plus au moins approchée d’un processus, il est dit
mathématique lorsque Iensemble du processus soumis 4 P’examen est décrit de maniére
simplifiée, au moyen d’un ensemble d’équations mathématiques.

Le modéle permet de faire des prévisions, de formuler des recommandations. Il ouvre

dong la voie aux problémes de I"optimisation. [ 45 ]
Le plan d’expériences consiste a réaliser une série d’essais selon un programme

systématique permettant d’aboutir & ’élaboration d’un modéle mathématique moyennant le

minimum d’essais. [ 46 ]'

V-3-a- Méthodologie :
L'un des plans les plus utilisés est le plan factoriel a deux niveaux ( plah factoriel 2% ).
Un tel plan nécessite 2K essais. 1l s’agit de plan pour lequel on étudie K facteurs prenant

chacun deux niveaux. Ce modéle est un polyndme de forme

Y =a,+) a,x5x, +ZauLxx X b 2y X% xe (1)
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Un plan 2% compone 2% points expérimentaux qui se situent aux 2% sommets d’un
hypercube @ K dimensions. Le modéle mathématique contient 2¥ coefficients qui- sont
inconnus. L’ensemble des résultats d’un plan 2 conduit donc & un systéme de 2¥ équations a

2% inconnues. Ce systéme peut se mettre sous forme matricielle :
Y=XA (2)

Y : matrice coloane ( 2%, 1 ), ayant comme composantes les réponses de chaque essai.
A : matrice colonne ( 2%, 1), ayant comme composantes les effets des facteurs et toutes les

interactions ; elles sont les inconnues qu’on veut déterminer .
X : matrice carrée (2%, 2¥), composée de —1 et +1 ; suivant des niveaux x; ( une colonne +1,

le reste selon Je niveau £1 ).

Ona: ,
: ‘ X' X=nl (3)

Avec I : matrice unité.

En utilisant les deux relations (2) et (3) on trouve
XY =XXA (4)

XY =nlA => 4 ey (5)
n

La relation (5) est valable pour tous les plans factoriels complets. Chaque élément de A est

donc de la forme ;

g =ttntyt.ty] [1536]
n
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Partic expérimentale : Extractions

I-1- Introduction
Cevrepartic sera consacréea Fétude de l'extraction de l'essence des graines d'Anis vert
(pimpinella anisum.L), provenant de la région de Biskra située géographiquement au sud- Est

algérien.
A cet effet les deux procédés d'extraction utilisés sont les suivants :

. l'extraction par solvant volatil avec une étude de l'influence de la nature du
solvant sur le rendement global en extrait.

- Concernant le procédé d’hydrodistillation, nous nous intéressons & 1’étude de la
cinétique d’entrainement de I’huile essentielle et ce, pour différentes granulométries
‘du substrat végétal, et a une planification factorielle des expériences avec deux
paramétres : le débit et le broyage. Notons que dans tous les cas notre réponse sera

une évolution du rendement en huile essentielle et non une valeur durendement.

Dans I'étude de l'influence de la variation de quelques paramétres opératoires sur une
réponse donnée, qui dans notre cas est le rendement en essence, I'échantillonnage de

cette matiére végétale s'avére alors nécessaire pour I’obtention de résultats fiables.

I-2- Echantillonnage
I-2- a- Théorie de échantillonnage

Nous souhaitons t_oi;jduré, én pratiqué, .poﬁ‘v"oir tirer .d'cs;‘cbnclusions‘ valides a pfdpos de
groupes étendus ou d’objets. Au lieu de considérer le groupe en entier, dit population, nous
sommes conduit 2 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 populaﬁon, a partir de
résultats obtenus en étudiant ’échantillon ; c’est le procédé de I'inférence statistique et le

processus de choix de I"échantillon est I’échantillonnage.

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

soient valables, les échantillons choisis doivent étre représentatifs de la population.
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Pour obtenir un échantillon représentatif, on procéde 4 un-échantillonnage aléatoire. Ce
qui revient & considérer que chaque élément de la population 4 une chance égale d’appartenir

a un méme échantillon[48}.

1-2- b- Procédure
Prenant une masse de matiére végétale contenant des graines dont la granulométrie
n'est pas toujours homogéne. Lors de leur conditionnement, ces graines vont se répartir par

ordre de masse et de diamétre de fagon  ce que les grosses se mettent en haut, les petites avec

la poudre en bas et les moyennes au milieu.

Pour avoir une masse ou un échantillon représentatif, c.-a-d, qui regroupe les
différents diamétres de graines et en ce basant sur la théoric de I'échantillonnage décrite

précédemment, on doit tout d’abord homogénéiser la masse globale, puis procédé 4

{*échantillonnage de la fagon suivante

e Tracer sur un papier de grandes dimensions, un carrée et verser sur sa surface la masse
globale d’anis vert |

'« On mélange bien cette masse, ensuite on I’étale sur toute 1a surface du carré ;

* On divise cette masse en deux masses identiques et qui représente chacune la somme des

deux triangles oppdsés formés par les deux diagonales du carré ;

On prend I'une des masses et on refait le méme travail jusqu’a obtention de la masse

voulue[49).

1-3- Extraction par solvant volatil
I-3-a- Appareillage :
L'appareillage utilisé dans ce mode d'extraction est représenté sur la figure (3) et sc

compose .
-~ d'un soxhlet de 125ml

- unballon de 500mi
- un réfrigérant

- un chauffe ballon régulé
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.4 = Bouilleur
2 - Extracleur
J | ‘ 3 - Kéfrigérant
. 4 - Maticre végéuale

| Figore3: - Schéma du dispositif expérimental d’extraction

par solvant dans un Soxhlet.

I-3-b- mode opérutuvire

On procéde lors de cette manipulation comme suit :
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1- Peser la quantité de graines suffisante pour remplir la cartouche du soxhlet ;

2- Mettre les graines pesées dans la cartouche;

3- Placer la cartouche dans le soxhlet ;

4- Remplir les 2/3 du ballon aves du solvant ;

S- Assembler le montage

6- Metire en marche le chauffe ballon ;

7. Ouvrir le robinet d'eau passant par le réfrigérateur ;

8- Le solvant est porté a ébullition ;

9- Les vapeurs de solvant s¢ condensent dans le réﬁ'igéfant )

10- Les gouttelettes de solvant s'écoulent dans le récipient du soxhlet, et entre en contact
avec les graines ; '

11-Quand le solvant condensé atteint son plus haut niveau, il retourne par trop-plein |
dans le ballon et le cycle évaporation - condensation se poursuit jusqu'a épuisement
total des graines '

- 12-L’extrait avec le solvant est recueilli dans le ballon.
13- Aprés épuisement total des graines, le solvant chargé d’extrait subit une distillation

atmosphérique suivie d’une distillation sous vide pour récupérer ’extrait.

- [-3-¢- conditions opératoires -
s Les solvants utilisés sont :
_ Ethanol (C;Hs-OH) qui a un point d'ébullition de 78.3°C
- Hexane (CéH.4) avec un point d'ébullition de 68°C
- Méthano! (CH;-OH), son point d'ébullition est de 64,9°C
‘o Temps de contact de 04 jours
o Taux d'humidité de 5.9822%

I -3-d- Résultats et discussions
Les résultats obtenus sont reproduits dans le tableau suivant :

Tableau 3 ' rendement en concréte des graines d”Anis vert pour dlﬂurcms solvants

Solvant | Rendement (%)

Ethanol 24.63

Hexane 21.01
Méthanol 25.15
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L'examen de ce tableau, montre que le rendement en extrait varie entre 21% pour
Ihexane et 25.1% pour le méthanol. Ce demier présente une grande affinité pour les produits

lourda contenus dans la maticre végétale (cires et résines).
Ainsi, la comparaison de ces rendements est peu signifiante & cause de la sélectivité des

 différents solvants. Cependant, il reste que le choix de celui-ci repose, en premier lieu, sur 'usage

auquel est destiné l'extrait,

I-4- Hydrodistillation

I-4-a- mode opératoire et apparcillage

Le protocole opéra.toife suivi pour une étude cinétique d'hydrodistillation est le suivant :
Aprés avoir pesé la matiére végétale, nous la plagons directement dans un ballon contenant un
volume d'eau & peu prés égale au 2/3 de son volume.. A

Ensuite nous portons l'ensemble & ébullition; les vapeurs ainsi dégagées traversent le
coude et se condenseront dans le réfrigérant en formant un distillat qui sera recueilli par

fractions dans le temps.

L'huile céséﬁtiélle(pha;;{; surnageante) est'sébérée de Peau par simple décantation et )
extraction liquide/liquide au moyen de I'éther diéthylique (C4H190) qui est caracténsé par :
o Latempérature d'ébullition : :I‘d,=34.6°C
e Ladensité : de2°=0.715 |
e Lepoint d'eclair : PE=40°C (trés inﬂa'mmable)

o La masse moléculaire : M=74.12g/mol.

Dans le but d'étudier linfluence de la granulométrie de la matiére végétale sur la
cinétique d'hydrodistillation, nous avons suivi I'évolution du rendement en huile essentielle
Ry en fonction dé la durée t d’extraction et ce, pour '

- Des graines entiéres , 1

- Des graines concassées(broyage grossier) ;

- Des graines réduites en poudre(broyée)

Ces trois hydrodistillations ont été menées durant (03) trois heures dans un dispositif

expérimentul schématisé sur lu figure (4)
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J = Alisteniolion cr exi

2 - Récipient d& recolis

J - Muticre répétule v Eau bowillanss
4 - Réfrigéruni

e p—

Figure [ : Schéma du dispositif expérimental d’hydrodistillation,

»

I-4-b- Résultats et discussions

Le rendement en huile essentielle Ryy est exprimé par la relation suivante :

Rug = (mu/ mpvs) x 100 (1)

avec
mye; masse de I'huile essentielle
mpyvs: masse de matiére végétale séche

cette derniére masse se calcule avec la relation suivante

myvs = My (1-H) V)]

myv. masse de matiére végétale -
H: taux d'humidité (H=5.9822%)

avec

Les résultats obtenus sont donnés dans le tableau suivant et représentés par la figure 5
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Rendement en huile essentielle (%)

Tableau 4 : Evolution du rendement en huile essentielle pour dittérentes granutométries

L&)

1.8

-
o

-
F-9

2

T

du substrat végétal

Temps Rendements (%)
(mn) Graines Graines Grames
enliéres concasseées broyées
0 0 0 0
5 0.0907 0.053 0.001
10 0.2251 0.203 0.215
15 0.3526 0.342 0.336
20 0.4244 0.475 0513
25 0.4929 0.559 0.643
30 0.5535 0.626 0.753
45 0.7167 0.799 1.011
60 0.8497 0.933 1.200
90 1.0780 1222 1.490
120 1.2351 1.337 1.653
180 1.4648 1.526 1.870

Figare 5 :Intiucnoe de 1 granulometrie de Ja matiére vogétde sur la dndtigue d hydrodistillabon

- - GraiNes ConCasls

- Craines niduitisi on poute

100 120
D {minuius)

140 160

0
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Panti¢ expérimentale Extractions

Les résultats obtenus montrent que le rendement en huile essentielle est affecté par le
broyage du substrat végétal. En effet, Jes graines réduites en poudre conduisent a un meilleur

rendement que celles entiéres ou concassées. Ceci peut élre attribué au fait que la surface

d'échange offerte par les premiéres est plus 1mporwue.

La figure montrant I'évolution du rendement en huile essentielle en fonction de la durce

d'extraction pour les trois granulométries, illustre 'effet prépondérant de ce paramétre.

I-4-c- conclusion
D'aprés les résultats obtenus, il est recommandé d'exercer un broyage fin de la matiére
végétale, préalablement a son hydrodistillation. Ce prétraitement permet de réduire la durée

d’extraction et de minimiser ainsi le codt de l'opération.

I-5- Etude cinétique de I'hydrodistillation par planification factorielle des
expériences _

Précédemment, nous avons conclu que le broyage de la matiére végétale influait
beaucoup sur le rendémént en huile essentielle, ainsi nous avons envisagé une planification

factorielle des expériences avec deux paramétres qui sont:

- le broyage et le débit de vapeur.

Les niveaux inférieurs et supérieurs attribués aux paramétres étudiés sont donnés dans le

tableau suivant :
Tableau 5 : Domaine d’étude

Paramétres Niveau inférieur Niveau supérieur
. Débit (mi/mn) 1.04 2.67
Broyage non | ou

I-5-a- Méthodologie
Pour simplifier l'exploitation des résultats, les variables reelles sont remplacées par des
variables réduites calculées & l'aide des relations suivantes:
| x;=( 7-va)/Av (débit ou vitesse de distillation)
x2=(b -bw)/Ab (broyage)

avec
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Partic expérimentale - Extractions

vm =(vi+va)/2
ba=(bi+b2)/2
et .
Av={(v,-v3)/2
Ab=(b;~b2)/2

Le domaine expérimental est décrit dans un repére orthonomé & deux dimensions
correspondantes aux variables réduites (x),xz),par un carrée dont les sommets ont pour
coordonnées (-1,+1);(+1,+1),(+1,-1);(-1,-1). Voir figure 6. Les variables réelles et réduites
sont représentées dans le tableau suivant: |

Tableau 6 : conditions opératoires de la planification des expériences

Expériences Paramétres réels | Paramétres réduits
Débit Broyage X1 X2
1 1.037 Oui -1 +1
2 1.037 |° Non -1 -1
3 2.666 Oui +1 +1
4 2.666 Non +1 -1
X2 T
@ o
| Domaine
Expérimental
@D *
- Xi

1,037 mi/mn 2,666 ml/mn

Figure 6 : définition du domaine d'étude
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Puttie expenimentale faliuchions

[-5-b- Résultats

‘ En utilisant la relation (1) décrite précédemment pour le catcul du rendement en huile
essenticlle,et ce, pour les (4) quatres sommets du carré ,nous avons abouti aux résuliats
suIvants

Tableau 7 :Evolution des rendements en fonction du temps du plan d'expérience 2?

Temps (Bin) Rendements T )
Expérience | | Expérience 2 | Expérience 3 | Expérience 4
0 G 0 0 0
5 0.0444 0.0907 0.0896 0.0517
10 0.2089 0.225] 0.4053 0.1042
15 0.3344 0.3526. 0.5780 0.1918
20 0.4470 0.4244 0.7344 0.24353
25 0.5385 0.4929 0.8269 0.3857
30 0.6467 0.5535 0.9034 0.4443
. 45 0.8935 0.7167 1.0636 0.6083
60 1.1240 0.8497 1.2183 0.7148
Vi ‘ 1.3368 1,0780 1.3893 0.8766
120 1.5326 1.2351 1.4170 1.0000
180 EEAY 14648 15828 L1773
3
1.75
: 1.5
b
c 1,25 -
o
G 1
E
°
g 0.75 - —e—o0xpofienca 1
= 05 —p— oxpeorience 2
' g xpariance 3
0,25 - experienca 4
Q ~ =
| o 50 100 150 200
temps (mn)

Figure 7 :Evolution des rendements en fonction du temps.



Parue expérimentule Lixtractions

Les courbes ainsi obtenues présentent des allures comparables, mais des diftérences entre
les rendements sont a noter. En etlet, nous remarquons que les meilleurs rendements sont
obtenus lors des expériences | et 3 qui sont relatives toutes les deux & des graines réduites en
poudre, résultat prévisible du moment que la serie d’essals précédente a montré I'effet positif de
ce parameétre sur le rendement en huile essentielle. '

Tableau 8 : variation des effets individuels et conjugué sur le rendement

Temps (mn) | Effet du débit , a; | Effet du broyage, az | Effet conjugué, aiz
0 0 0 0
5 0.0015 -0.0021 0.0210
10 0.0188 0.0712 0.0793
15 0.0207 -~ 0.0920 0.1011
20 0.0270 0.1279 0.1166
25 0.0453 0.1217 0.0989
30 0.0368 0.1380 0.0914
45 0.0154 0.1580 0.069 -
60 -0.0101 0.1944 0.0573
' 90 20.0372 0.1928 0.0634
120 -0.0876 0.1786 0.0298
180 -0.1064 0.1654 0.0373

—e—effel du dedit al

0,25 1
. —u—effel du broyage a2
0.2 1 —d— effel conjugué a12
0,15

o
—

0,05

effets sur le rendement

L

temps (mn)

-0,15

Figure 8: Variation des effets individuels et de P’effet conjugué sur le
rendement en huile essentielle en fonction du temps
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Purlic expérimentale Extracuons

Par ailleurs si nous comparons les expériences 1 et 3 d’une part et d’autre part les
expériences 2 et 4, nous remarquons que dans chacun des deux cas le fait d’augmenter le débit de
vapeur affecte négativement le rendement en huile essentielle. Pour mieux interpréler ces
influences nous avons calculer les effets individuels de chacun des deux paramétres et leur eftet
conjugué pour différentes durée d’hydrodistillation, ce qui nous a permis de tracer P’évolution de
ces effets lors de hydrodistillation.

Ces résultats montrent que le broyage de la matiére végétale a un effet, sur le
rendement en huile essentielle, positif et globalement croissant durant les trois heures
d’hydrodistillation ; ulors que le débit de vapeur d’cau présente un effet positif durant la
premicre heure de traitement et négatif par la suite. Cet effet négatif du débit de vapeur d’eau
pourrait étre causé par le fait que le sysieme de condensation des vapeurs produites est le
méme pour le faible et le fort débit de vapeur et de plus nous avons utilisé le méme deébit
d’eau de réfrigération et & la méme température, alors il se peut que la condensation est moins
bonne dans le cas des forts débits que dans le cas des faibles débits de vapeurs d’eau.

Quant a I'effet conjugué des deux paramétres, il présente des valeurs positives pendant toute
la durée d’hydrodistillation mais son importance est moindre, comparée aux deux eflets
individuels.

A partir des résultats obtenus, nous avons déterminé les vitesses instantances
d’hydrodistillation par le calcul des pentes des tangentes aux courbes donnant le rendement en

fonction de la durée de traitement. Les résultats obtenus sont regroupés dans le tableau

suivant: '
Tableau 9 :Evolution des vitesses en fonction du temps du plan factoriel 2’

Temps (mn) Vitesses Vg (g/g .mn )
Expérience 1 Expérience 2 Expérience 3 Lxpérience 4

0 0.004 0.014 0.010 0.010

5 0.023 0.033 0.032 0.010

- 10 0.021 0.024 0.044 0012
15 T 0.020 0.017 0.031 0.013
20 0.019 0.012 0.028 0.015
25 0.018 0.011 0.016 0.021
30 0.017 0.010 0.011 ' 0.011
45 0.016 0.010 0.011 0.009
60 0.009 0.008 0.007 0.006
90 0.006 0.005 0.003 0.005
120 0.004 ©0.004 0.002 0.003
180 0.002 0.003 0.001 0.002
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Falractions

Figure 9: Vitesses d'hydrodistillation

—e— Expérience 1 —a-— Expérience 2
—&— Expérience 3 —»— Expérience 4

0,05
0,045
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0,035
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0,025
0,02
0,015
0,01 :
0,005 |,

1

1

i

Vitesse ( g/g.mn)

0 50 100 - 150
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200

Nous constatons que toutes les vitesses présentent des allures généralement
décroissantes, la vitesse la plus élevée en début de processus est donnée par la courbe relative
a expérience 3, ensuite vient expérience 2, les expériences 1 et 4 donnent des vitesses plus

faibles. Notons que les courbes vitesses ont tendance a se confondre au dela de la premiere

heure de traitement.

De la méme maniére que précédemment nous avons calculé et tracé I’évolution des

cffets individuels du broyage et du débit de vapeur d’eau et de leur effet conjugué sur la

vitesse d’hydrodistillation.

L0



Partie expenimentale Extrciions

Tableau 10 : variation des effets individuels et conjugué sur la vitesse

Temps (un) | Effet du débit, by | Effet du broyage, b, | Effet conjugué,b;z
0 0 0 ‘ 0

5 -0.004 0.003 0.0082
10 _ 0.001 . 0.009 0.0075
15 0.002 0.006 0.0039

o 20 0.003 ' 0.005 0.0013
25 0.0602 0.003 -0.0032
30 -0.002 0.002 -0.0016
45 20.002 0.003 20.0014
60 -0.001 0.0002 - -0.0002
90 -0.001 -0.0004 -0.0008
120 -0.0008 -0.0002 -0.0004
180 -0.0003 -0.0001 . -0.0005

Figure 10:Effetsimples etconjugue
du débitetdu broyage surla vitesse
d'hydrodistiliation

-e—Effetdudébitde vapeurd'eau

—w—Effetdu broyage
—d— Effet conjugué des deux parameétres

0.01 -
0,008
0,006
0.004
0,002

Effet ( g/g.mn)

0 .
200
-0,002

0,004

-0,006 -

PDurée (minutes)

+

Ces courbes montrent que Veffet du broyage sur la vitesse est positif et l¢ plus
important, effet du débit de vapeur d’eau est négatif. Notons que les deux paramétres étudiés

n'ont pratiquement pas d’effets sur la vitesse d’hydrodistillation aprés une heure de

“traitement,

A



 Chapitre IT



Pantic experimentale Anlyses

De composition trés complexe, les huiles essentielles contiennent un nombre 1rés

important de constituants appartenant en majeure partie & la classe des terpénes.

La complexité de ces mélanges naturels volatils a nécessité d’avoir des techniques de
séparation et d’analyse tres  performantes, En effet, depuis quelques années, la
chromatographie en phase gazeuse (C.G.) et la chromatographie en phase gazeuse couplée a
la spectrométric de masse (C.G./S.M.) ont donné une efficacité nouvelle & Panalyse des

substances volatiles,

En vue d’apprécier la qualité de huiles produites, il est impératif de mener une €tude
analytique aussi bien par chromatographic en phase gazeuse que par couplage
chromatographie en phase gazeuse et spectrométrie de masse. Mais lors de ce travail nous pu
passer que quelques échantillons en chromatographie en phase gazeuse, ce qui nous permettra
de tracer la cinétique 2% des constituants majoritaires.

Les huiles essentielles récupérées ont été soumises, en premier lieu, a des analyses par
chromatographie en phase gazeuse. Lappareil utilisé est de xharque CHROMPACK, série CP
9001, équipé d’un détecteur a ionisation d¢ flamme. La séparation a é1é efteciuée sur une

- colonne capillaire en silice fondue, grefiée d’une couche de polydiméthylsitoxane (DBP1).

Les conditions opératoires d’analyse par C.G. sont les suivantes

Colonne:

Phase stationnaire : DBP1.

Nature ~: Silice fondue.

Longueur : 50 meétres.

Diamétre intérieur. : 0,32 millimetre.

Epaisseur du film  * :0,4pm

Températures:

Injecteur | 1 250°C. 3

Détecteur : 300°C.

Colonne : 50 4 220°C a raison de 3°C / minute.

Gaz vecleurs:
cG . Helium, Débit = 1 millilitre / minute.

Volume injecté " 0,5 microlitre.

L2
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Partic expérimentale

Les profils chromatographiques obtenus montre une huile trés pauvres en constituants,
ce peut étre di au fait que les conditions d’analyses ne sont pas au point et pour plus de

précision il est nécessaire d’effectuer d’autres analyse ; cependant nous supposons que le

grand pic correspond au constituant majoritaire qui peut étre i’anéthole.

Par le biais de cette expérimentation nous avons pu tracer la cinétique de

I"hydrodistillation du constituant relatif & ce pic.

Tableau H:Evolution des rendements en fonction du temps du plan d'expérience 2°

Temps (mn) Rendements Rug (%)
Huile essentielle Constituant

0 0 0,000

15 0.3344 0,263

30 0.6467 0,502

60 1.1240 0,851
120 1.5326 1,153
180 1.7211 1,245

Rendement (%)

o ©
D N M
$ 1

d'hydrodistillation d'un constituant de

1.4

1,2 -

—
oL

0,8 .

o
(o))
1

Figure 11: Cinétique

I'huile essentielle

o

50 100
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200
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Panie expérimentalg Analyses

Ces résultats montrent que ce constituant a une cinétique comparable a celle de huile
globale, mais nous remarquons une tendance vers un palier ce qui laisse supposer qu’il distille
avant les autres composés et qu’au dela de trois heufcs il y a d’autres constiluants qui
distillent. |

s
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CONCLUSION GENERALE

Afin de contribuer a une éventuelle valorisation d&'nos espéces végétales, nous avons mené

I'¢tude de l'extraction des graines d’anis vert.

Les résultats obtenus lors de cette élude ont montré que:
Le rendement en extrait varie entre 21% pour I'hexane et 25.1% pour le méthanol. Ce dernier
“ présente une grande affinité pour les produits lourds contenus dans la matiére végétale (cires et
résines).

Ainsi, la comparaison de ces rendements est peu signifiante a cause de la sélectivité des
différents solvants. Cependant, il reste que Ie choix de celui-ci repose, en premier lieu, sur fusage

auquel est destiné l'extrait.

D‘aprés les résultats obtenus, il est recommandé d'exercer un broyage fin de la matiére
végéale, préalablement & son hydrodistillation. Cé prétraitement permet de réduire la durée
d’extraction ¢t de minimiser ainsi le codt de lopération. |

Les résultats montrent que le broyage de la matiére végétale a un effet, sur le
rendement ¢n huile cssentielle, positif et globalement croissant durant les trois heures
d’hydrodistillation ; alors que le débit de vapeur d’eau présente un effet positif durant. la
premiére heure de traitement et négatif par la suite. Cet effet négatif du débit de vapeur d’eau
pourrait éire causé par le fait que le systéme de condensation des vapeurs produites est Ie
méme pour le faible et le fort débit de vapeur et de plus nous avons utilisé le méme débit d’eau
de réfrigération et & la méme température, alors il se peut que la condensation est moins bonne . .

dans le cas des forts débits que dans le cas des faibles débits de vapeurs d’eau.

L’analyse montre une huile trés pauvr& en constituants, ce peut étre di au fait que les
conditions d’analyses ne sont pas au point et pour plus de précision il est nécessaire d’eflectuer
d’autres analyse ; cependant nous supposons que le grand pic correspond au constituant

majoritaire qui peut étre !'anéthole,
} P

Ce travail mérite d’étre poursuivi et complété par une étude analytique fine, car ce que nous
P P p 4

présentons comme analyse n’est qu’une premiére ébauche.
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Détermination du taux d’humidité

Pour ce faire , il faut se munir de I'appareil de DEAN & STARK, le réactif utilisé est
le xyléne ou le toluéne . nous procédons alors de la maniére suivante :

Dans un ballon de 500ml , nous introduisons 20 & 30 grammes (+0.001g) de matiére végétale.
Nous version ensuite, 100 ml de xyléne dans le ballon que nous surmontons d’un réfrigerent
muni d’un récipient gradué. Ensuite nous portons le mélange a reflux (2 4 4 gouttes par
seconde) jusqu’au moment obl le niveau d’cau se stabilise et le solvant surnageant I’cau dans
le récipient devient limpide. Vers la fin du dosage nous élevons le chauflage afin de récupérer
toutes les gouttes déposdes sur les parois du réfrigérant . enfin, nous laissons le tout se
refroidir et nous notons le volume d’eau dans le récipient.

La teneur en cau dans la matiére végétale est calculée par la formule suivante :

H = (V. 0,998 )X100 / mpm

Avec
H : la teneur en eau (%)

_ V - le volume d’eau (ml).

muio: la masse de la matiére végétale ( g)

4+



1- Ballon de disullation 4-Chautle bullon

b
2-Rélrigérant 5- Tube de recete
3-Sonie d'eau 6-Entrée d'cun

®

©— 7

Figure 1¢ 1+ Appareil de Dean & Stark
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