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Résumé :

Ce travail consiste en une application de quelques procédés d'extraction
- tels que l'entrainement a la vapeur d'eau, I'nydrodistillation et 'extraction par
solvant aux graines de coriandre. il consiste également en une étude de
linfluence de queiques parameétres opératoires sur le rendement en huile
essentielle par planification factorielle des expériences. |

Abstract :

Qur work consist to applicate some methodés of extraction as the
steam distillation, water distillation and solvant extraction for coriander seeds.
~ Secondly, we studie the influence of some operatory parameters on the
essentiel oil's efficiency by factorial planification of experiance.
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INTRODUCTION

Depuis la haute antiquité, I'nomme a toujours cherché a se servir
des ressources naturelles, enlocurence, les plantes et les épices pour se
soigner et s'alimenter.

-L'une des valorisations possibles de ces espéces végeétales que nous
avons envisagé, est l'extraction de leurs huiles essentilles, dont l'importance
économique est considérable, tant il est vrai qu'elles trouvent des applications
dans les domaines les plus variés allant des industries alimentaires aux
industries pharmaceutiques en passant par les cosmétiques et les parfums.

Notre intérét est porté sur le fruit de coriandre (coriandrum sativum Linée),
vu sa relative abondance en Algérie; et la haufe valeur ajoutée de ces
~ extraits utilisés en médecine traditionnelie, en industries alimentaires, ainsi que
dans l'industrie du tabac et du parfum(™.

L.es essences contenues dans les tissus végétéux du fruit de coriandre
peuvent étre extraites aussi bien par épuisement de la matiére végetale dans
des solvants organiques, que par entrainement & la vapeur d'eau ou par
hydrodistillation. '

Notre travail s'intéresse a I'application de-ces différents procédés pour la
*_récupération de I'essence des graines de coriandre. '

L'optimisation du procédé nécessite : :
- L'¢tude de linfluence des paramétres accéssibles et contrélables
expérimentalement fels que, la masse de la matiére végétale a fraiter, le
| broyage et le débit de distillation sur le rendement en huile essentilie
extraites. :
- D'autre p‘art nous tenterons d'étudier Finfluence de la fermentation des graines
sur ce rendement. ' '



CHAPITRE |

GENERALITES SUR LES HUILES ESSENTIELLES

I - 1 Antroduction et caractéristiques :

Les huiles essentielles sont ordinairement liquides & la tempeérature
ordinaire, celles fraichement extraites, ont généralement une odeur moins
forte que celles qui ont subit pendant quelques temps faction de
foxygéne de l'air, d'ou il serait permis de conclure que ['oxydation de
lessence ou de lun de ces constituants influe sur la formation ou au
moins, sur lintensité d'émanation du parfum. Cependant, lorsque oxydation
atteint un certain degré, le parfum s'altére et perd sa finesse.

Les huiles essentielles sont généralement volatiles, incolores ou
jaunatres, elles sont solubles dans la plupart des solvants organiques tels
que lether éthylique, le chioroforme, le sulfure de carbone, lether de
pétrole, I'hexane etc. La solubilité dans lalcool fournie pour certaines
essences un critére de pureté. La plupért des essences sont plus légeres
que l'eau, avec une densité qui se situe entre 0.85 et 0.98.

Les huiles essentielles ne sont pas miscibles a l'eau, et ne s’y
“dissolvent qu'en trés faibles proportions. Cepondant, malgré cette faible
solubilité, elles communiquent & Il'eau aprés un contact plus ou moins
prolongé, une odeur plus ou moins intense.

on différencie . généralement entre les huiles essentielles, autant par
leurs compositions que par leurs propriétes physico-chimiques(?).



| - 2 - Matériel végétal :

Les recherches scientifiques témoignent des modifications de la teneur
en divers .constituants chimiques d'une essence, suivant les étapes de
développement de 1a plante. Ainsi au premier stade de végétation, la
plante est riche en composés alcooliques, ceux-ci s'esterifient aux depens
des acides formés pendantia floraison, 3 mesure que celle-ci progressé.

Ces modifications dans la constitution de fhuile eésentielle est
apportée par différents facteurs, qu'ils  soient écologiques, géographiques,
lage du végétal, la période de récolte ou autres.

| -3 - Formation des hulies éssentlelles :

La plupart des plantes et des épices odorantes donnent leur parfum
a un mélange de combinaisons différentes, rarement a un Corps unique.
Pour certaines d'entre-elles, I'huile essentielle contient parfois, un élément
prédominanti® qui 6te foute importance aux aufres.

Presque toutes les familles des plantes participent a Ia production des

huiles essenticlles bien que toutes les parties de la plante puissent les
J produire. Celies-ci s'accumuient de préférence, dans un organe déterminé
( fleurs, fruits, feilles etc. ).

| -4 - Composition chimique:

Les huiles essentielles sont des liquides ar8matiques produites et
emmagasinées dans les différents organes de certaines plantes, elles
sont des mélanges ordinairement complexes, constituées de composés
organiques. Leurs constituants majoritaires sont généralement, les
monotérpénes, les ditérpénes, les sesquitérpénes et les dérivés oxygénés de
ces composés(® ( alcools, aldéhydes, acides, cétones ).



Au cours du demier siécie,‘des centaines de composés organiques ont
été identifiés parmis les constituants naturels des huiles essentielles ; quelques
~uns de ces composés sont extrémement rares, se trouvant seuiement
dans une huile, d'autres sont communs et peuvent étre obsérvés dans un
nombre important des huiles®@.

Bien que la quantifé totale des huiles essentielles produite par les
. industries chimiques standarts est faible, elle constitue la matiére premiére
la plus importante pour les industries du parfums(?).

Au sein dune huile essentielle, on trouve un grand nombre de
moiécules en proportions variables. Ces molécules sont généralement :

4-1- Les monotérpénes ( composés en C1o) : _

Ce sont des hydrocarbures cycliques et volatils de formute brite
CioH1e, se frouvant dans les essences naturelies. lis sont en grande partie
" responsables de l'odeur acre des plantes, Quelques uns sont employés en
parfumerie. ‘

A ces monotérpénes, se rattachent leurs produits d'hydrogénation
CioHia et CioHzo, ainsi qu'un certain nombre de.produits naturels a
fonctions chimiques spéciales notament, les alcools, les aldéhydes et les
cétones. On rattache aussi a cette série isoprénique, des composes
acycliques. | :

I4-2- Les sesquitérpénes ( composés en Ci15) :

Ce -sont des composés de formule brute CisH22, CisH24 ou
CisH2e constitués de frois éléments isopréniques, disposés de fagon a
donner des structures aliphatiques mono ou polycycliques. lis se trouvent
dans divers essences naturefles.

+4-3- Les ditérpénes (composés en C): .
iis sont généralement composés de quatre éléments isopréniques,
cycliques et acycliques. '



H-4- Les tritérpénes ( composés en C30) :
lis comprennent six éléments isopréniques, aliphatiques ou polycycliques.

I-4-5- Les tétratérpénes ( composés en Cao) :

Les tétratérpénes les plus connus sont les hydrocarbures colores,ils
sont importants de point de vue biochimique ( Caroténe ), comme ils sont
frés répondus dans les légumes et les graisses animales. Ces composés
- se caractérisent par une- longue chaine a doubles liaisons conjuguées
responsables de leur couleurs.8), ' : '

1 -5 - Localisation des huiles essentielles :

Les huiles essentielles. sont largement répondues dans le régne
‘végétal avec des familles a haute teneur en matiéres odorantes .‘Elles
peuvent étre localisées dans des cellules sécrétrices isolées , mais on les
trouvent le plus souvent, dans des organes sécréteurs spécialement
- différenciés et variables suivant les familles botaniques .

‘ Selon la situation des huiles essentielies dans les végétauk, on distingue
deux depdts ; exogénes etendogénes. Les dépbts exogénes se trouvent a la
surface des organes du végétal, qui durant Ia végétation, produisent I'tuile
essentielle qui donne l'aréme caractéristique du végétal, alors que les dépdts
‘endogénes se trouvent a tintérieur de ces organes. Certains sont constifués
de cellules vivantes, d'autres sont formés de cellules mortes. Les espéces
ayaht des dépdts endogénes sont plus riches en huile essentielle et peuvent
étre séchées et stockées longtemps avant l'extraction de leurs essences.

-6 - Variabilité des huiles essentielles :

Une huile essertfielle est trés fluctuante dans sa composition sur
laquelle, intervient un grand nombre de paramétres qu'ils soient d'ordre
naturel, d'origine intrinséque ( génétique, localisation, matuwrité ), d'origine
extrinséque ( sol, climat ), ou d'ordre technologique, c'est-3-dire liés aux
' modes d'exploitation du matériel végétal(). '



CHAPITRE il

MATIERE VEGETALE

Il -1 - Apergu botanigue :

it- 1-1- Description :

La coriandre est une des rares épices suffisement robustes pour
supporter les climats temperés®. Elle provient surtout de {a Hollande et
des pays méditérannés. Elle est originaire du Caucase .c'est un annuel
_poussant & [état sauvage et cultivé, on le séme de préférence en
Autdmne, en terrain léger, profond, bien travaillé et exposé en pleih_ soleil.

On récolte le fruit (les graines)en Aolt-Septembre, qu'on utilise en
cuisine pour ardmatiser les viandes, les poissons, les comichons , les
confitures, le pain et les gateaux . L'essence sert en liquoristerie(®.10),

It- 1-2-Caractéres bolaniques de la coriandre : .

La coriandre est une ombellifére annueile qui peut afteindre jusqu'a un
" _metre de haut , avec des feuiles pointues et de petites sombelies
blanches ou mauves pales .

La graine ( fruit caractéristique de coriandre appelé schizocarpe ) est
ronde et petite, d'un jaune brunatre & jaune paille suivant les variétés . Elle
a un diameétre de 3 a 5 milimetres.



Les deux péricarpes restent adhérents,ils sont couronnés par les
styles divergents. lis présentent les cotes primaires ondulées, peu -apparentes
avec quatre cbtes secondaires plus marquées ( voir figure H-1).

FIGURE 1 : Graine de coriandre entiére et coupée!'").

La plante entiere (feuilles, fleurs et graines ) dégage une odeur
pétide et désagreable jorsqu'elle est verte, d'ou l'origine de ‘son nom
" KOR!S " en grec signifiant pdnaise. Une fois séche, la fine assise du
péricarpe disparait, ia graine dégage alors une odeur agréable®.1273). La
graine ( fruit ), improprement appelé "semence " constitue la partie la plus
utilisée de 1a plante. |

il - 1- 3 - Localisation de Fhulle essentielle dans le fruit de coriandre :

La biosynthése des constituants de I'huile essentielle de coriandre se
fait dans deux sortes de canaux,les uns, périphériques disparaissent
lorsque . le fruit est mdr, alors que les autres, internes apparaissent au
cours de la maturation.

7 Certains composés oxygénés se forment dans les canaux
périphériques, tandis que les alcools et les térpénes sont élaborés dans les
canaux intemes. L'accumulation du linalol est achevée quand les fruits sont
mars .

/- 1-4- Usage des huiles essentielles de coriandre : _
{'huile essentielle obtenue par extraction est utilisée dans ies industries
alimentaires, en pharmacerie et en parfumerie.
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Elle est essentiellement utilisée "comme condiment, comme elle entre
dans la fabrication de  certains liqueurs. Elle est considérée également

comme carmmahf peu punssant ouun stomachtque son action est favorabie
dans les crampes d'estomac(4). '

II—2§ Travaux- antérieurs  relatifs au fruit de coriandre :

L'huite essentielle. issue .du fruit de coriandre (coriandrum sativum) a
donné lieu & -de nombreuses études sur sa composition chimiqué. en
raison de .ses multiples applications dans les domaines les plus -variés
cités auparavant, - . '

Parmi les travaux effectués dans les années 60, hous citons .ceux qui
ont permis d'élaborer ia liste - des principaux mdnotérpt?ries rencontrés -
dans thuile essentielle de. coriandre ( hydrocarbures et molécules
fonctionalisées ), ainsi que leurs proportions relatives(. A la méme époque
Schratz et Quadry('6) ont effectué une étude sur Ila biosynthése des
constituants’ \iolatils -dans les différents organes de ia plante par analyse
des ‘huiles essentielles -extraites succéssivement au cours de la maturation.-
A partir de cette étude, ils ontpu déterminé linfluence du.stockage surla

. composition de I'huile essentiefle produite a partir du fruit.

Par la suite, des chercheurs” ont comparé les isolats obtenus par
éritrainemen‘t a la vapeur d'eau et ceux obtenus en distillat alcoolique, aiors
que d'autres ont mené une démarche semblable en- considérant les
vanattons ‘éntre les divers isolats produits par hydrodistillation, par extractuon a
I'éether ou au dioxyde de carbone a rétat supercrmque

Dans une étude Slmllall'e Kanm et Coll'® ont réalisés des analyses
sur deux .lots de fruit et sur la plante entiere & deux stades de
végétation '( avant et pendant fioraison ), otiils ont montré que effectivement,
ies composés volatils odorants sont pn‘ricipalement ‘biosynthétisés au niveau
du “fruit, leur rendement se situe entre 0.3 et 0.5 % , aiors que.célui de la
plante entidre est de l'ordre de 0.01 %.




Ces chercheurs ont constaté que lhuile essentielle du fruit de
coriandre  est bien caractérisée par sa forte proportion de linalol ( environ
70 % ) et que celie de ia plante entiére se distingue par la présence
d'aldéhyde et d'aicool aliphatique ( nonanal, 2~dodecano|')représentant 34
a4 58 % . lls ont constaté aussi que la proportion relative a la plante entiére
augmente au cours de la floraison.

Une analyse faite sur le fruit indien par Gupta et Coll('® n'a identifié
que 41% de linalol, alors que pour lacétate de linalyl, cette analyse
a identifié plus de 21 %. Les autres térpénes fonctionalisés significatifs
qui ont été également identifié par cette analyse sont le thymol (7 % ),
bomnéol ( 2.7 %), 1,8-cineol, cétroneilol, acétate de géranyle (1.5 42 %),
géraniol, oxyde de caryophylléne et é&lémol (<1 %). Le 6-caryophyilene
( 5.5 % ), a-pinéne (5% ), limonéne et 6-phellandréne (2 %) constituent les
principaux hydrocarbures témpéniques identifiés.

L' analyse de Lawrence®@® celle de Formacek et Kubeczka®®" et celie de
Lamparsky et Kiimes(?9 constituent des aromagrammes de référence. A ces
analyse on peut ajouter celle de Beddeki“®) Leurs résultats sont présentées

dans le tableau ll-1 suivant :

!‘méyse de reférence
N® - it 200 Formacek L o 23
Cornposition Lawrenceum K;:Jh e::dzck;m] %;E;;Sg} Beddek( )
1 1ot~ Pinéne 3.90 3.46 | 360 0.04
‘?’.‘ é:amphéne 0.70 ll.l;ﬂ 6.87 .
- Pinéne 0.40 - 872 6.26 —_—
4 | Sabinene 0.40 - 0.10 0.17 -
b | Myrcéne 9.90 u.41 1.35 0.17
6 ! Limonéne 1.60 6.20 1.90 -——-
[ x Terpinene 6.90 o b4 4.70 0.60
8 | -cymene 2.10 3.89 1.70 0.18
9 inalém ——- 0.2% —— S
1D Egﬁnlgﬁre ‘ 7.70 14,12 .20 1.62
111 Linalol 70.00 69.33 69.10 70.20
12| Terpin- 1-en-4-of . 0.50 -—- 0.28 0.48
13 (o~ Terpinéot 0.40 [11.33 0.59 0.26
14| Geraniol 0.80 16 0.0 —
15 Acétate de gérany 2.30 1.01 4.70 1.62

TABLEAU |I-1 : Caractérisation chimique des huiles essentielles de référence.



En 1991, F.Perineau, L.Ganou et 'S M Bessiere!" ont réalisé une série
d'expériences en tilisant le procédé d'hydrodistiliation afin de déterminer
finfluence des conditions opératoires sur le rendement et sur la composition
de [huile essentielle de coriandre. is ont constaté que ces deux facteurs
sont influencés par le débit de distiliation, I'agitation, e broyage et le
rapport grainefeau. Ainsi s ont pu identifie 93 % des constituants de
référence. Ces expérimentations ont &té effectuées sur le coriandre Bulgare
et Argentin. '

Noton que des fravaux menés par N. Beddek et s'intéressant a 'obtention
de llessence des graines de coriandre par différents procédés, ont monté que
I'huile essentielle de coriandre d'Algérie est comme les autres coriandes ou e
composé majoritaire est le linatol ( voir tableau ii-1).
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CHAPITRE i}

PROCEDES D’EXTRACTION

lil-1- Introduction :

La distiiation peut &tre définie comme étantun procédé de séparation
des composés d'un mélange de deux ou de plusieurs constituants
liquides, elle est basée sur la différence virtuelle des pressions de vapeur
de ces constutuants(24. B

La distillation des huiles essentielles est habituellement menée de deux
maniéres  la récupération et le fractionnement. La premiére opération a
consiste enia séparation de I'huile dans sa globalité & partir de la matiére
végétale dans laquelle elle se trouve, tandis que la deuxiéme ftrouve son
application dans !a séparation des composés a partir du melange -
constituant l'huile@), '

Pour élaborer une théorie de distillation conformément 4 la pratique,
on doit tenir compte de certains facteurs, entre autres | le temps, les taux
de diffusion dans Ia matiére. Nous présenterons par ia suite, une théorie
simpiifiée  utilisant lequilibre liquide-vapeur. Dans un second lieu, Nous
introduirons les modifications qui prennent en compte les considérations
pratiques et techniques ainsi que quelque aspects de génie chimique.
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Il-2- Théorie et éiéments de la distlliation :

Bien que les huiles sont des mélanges fort complexes | constitués de
plusieurs constituants, it est souvent, non. nécessaire de les traiter comme
des systémes multicomposés.

En effet, la distillation des huiles essentielles s'éffectuent habituelement
'a petite échelle en assurant I'application des meéthodes continues.De ce
fait, la théorie des mélanges binaires sembie &tre convenable pour expliquer
ce phénomene.

Selon le critére de miscibilité, deux types de distillation peuvent étre
envisagés(?s

1- La distiliation du rhélange des liquides . non-miscibles formeés de deux
phases s'applique A la réctification ou au fractionnement des huiles
essentielies ou encors pour exiraire les huiles volatiles des plantes
aromatiques par entrainement a la vapeur.

2_ La distiflation du mélange des liquides miscibles en toute proportion ou
formés d'une seute phase liquide. o

La difféfrence entre ces deux types de distillations peut s'expliquer en
considérant le phenomeéne lors de I'ébuliion. '

Rappelons que le point d'ébuliion peut éfre défini comme étantla

température a laquelle la pression de vapeur duliquide devient égale a
celie de t'extérieur sous pression atmosphérique ou sous toute autre pression
de vapeur spécifique. En d'aulres termes, c'est la températue a laquelle le
liquide se transforme en vapeur.
’ ~ Le nombre totat des molécules présentes dans I'espace de vapeur, au
dessus du mélange liquide a. deux phasesa une température donnée, sera
égal ala somme des nombres de moléccules de chacun des constituants pris
séparément. Ainsi, la 'composition de lavapeur a une température donnée
‘ne dépondra pas de la composition du liquide mais uniquement des
pressions de vapeur de chacun des constituants de ce ‘mélange.

12



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 (m-1)

oy © P; : Lapression partielle du constituant i.
Pe; . Lapression du constituant pur i.
X; : La fraction moiaire du constituant i en phase liquide.

En d'autres termes, la pression partielle de chaque constituant de ia
solution est proportionnelle @ sa fraction molaire en phase liquide. D'aprés la
loi de Dalton, la pression de vapeur de la sclution est la somme des
pressions partielles de tous les constituants .

p=2P; (m-zf

Ainsi, le nombre de molécules de chaque 60nstituant du mélange
homogéne présent dans la phase vapeur sera nécessairement pius petit
que celui des molécules dans le méme constituant si le liquide pur est
vaporisé. :

En assimilant les mélanges hétérogénes, tels que les huiles essentielles
A un mélange binaije de liquides non miscibles, I'application de la regle
des phases conduit & un systeme univariant. Par conséquent, si on fixe ia
pression, le systéeme devenant invariant, bouillera a une température
constante et donnera une vapeur de composition fixe, 2 condition que te
systémé 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 ala somme des pressions de
vapeurs des constituants purs. Ainsi. la température d'ébuliition du mélange

sera inférieure a celle de chaque liquide seul.

P=1 P - (Hl-3)
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En distilant un composé liquide insoluble dans F'eau de point

débulllhon inféerieur’ & celui de leau, le volume d'eau receuilli en distillat
est mféneur a celui de composé insoluble. Par contre, en hydrodlsmlant un
composé liquide insoluble de point d'ébullition éleve, Ia phase maijoritaire en

dlstlllat est celle de leau Ainsi, lors de Ia distillation d'un composé

v-msoluble dans Yeau, Ia présence de celui-ci en distillat varie inversement
avec son point’ d'ébullition. Cepondant cette vanatxon différe  d'une

substance & une autre.

2

En effet, plusieurs substancés de .points d'ébuliition trés voisins
apparattront dans le distilat avec des proportions différentes, par contre,

‘les substances présentant des difféerences. de points d'ébullition marquées

peuvent s'observer dans le dlsmiat avec des proportioris quasi-identiques.
Ces anomalies sont pnnmpalement dies & la diversité des. structures
chimiques et & la réactivité des constituants de I'huile. essentielle..

La régle d'hydrodistiliation. des substances voiatiles insolubles telles que
les huiles essentielles péut” étre exprimée par larelation suivante :

My Pw My .
— (-4)

my, Py My

ou m, : Lamasse de i'eau.
my, : Lamasse de fhuile.
Pow : La pression de vapeur de l'eau pure.
Pé,, . La pression de vapeur de I'huile pure.
M, : Lamasse moléculaire de feau.
Mp © La masse ,moléculaire de fhuile.

La masse {m) de chaque constituant dans le dlshllat dépend de sa

.- fnasse mo|eculalre (M) et de sa tension de vapeur (P°). Si on considére

gue leau et rhuile ne- sont pas miscibles, 1e nombre de moles (n) de

' chaque constituant en phase vapeur est proportlonnel 4 sa tension de

- vapeur selon la loi des gaz parfaits.

' Lors de la distifiation, il est possible de quiﬁer;partiellement ie
rapport eauhuile ‘dans e condensat en changeant la pression de travail.
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I1l-3 - Modes de distilfation :

iL est communément admis que la vapeur pénétre dans les tissus de
la matiére vegétale et vaporise toutes les substances volatiles . Dans
lindustrie -des huiles essentielles, on distingue trois types de distillations
- L'hydrodistillation ou la distillation a l'eau.

- La distillation mixte.
- La distiliation & la vapeur d'eau.

i-3-1- Hydrodistillation . ,

Le principe de ce mode consiste a mellre {a matiere végétale en
contact direct avec leau bouillante. Elle peut &tre soit flottante, soit
.complétement immergee “selon sa densité ou sa quantite. L'avantage
principal de cette méthode réside dans le contact direct entre la piante et
'eau bouillante .

Hl-3-2 Distiifation mixte .

Dans ce cas de distillation, la matiére végétale n'est pas en contact
direct avec l'eau de l'appareil distilatoire, mais plutdt avec 1a vapeur. Cette
demiére, produite par une*'générétrice de vapeur externe, traverse l'eau
afin de la chauffer avant qu'elle arrive auniveau de la charge. Ceci peut
présenter un avantage, notamment pour les huiles dontles constituants
possédent une certaine fragilité thermique, puisque la vapeur arrivant au
contact de la matiére est totalement saturée.

i-3-3 Entrainement a la vapeur d'eau :
L'entrainement a la vapeur d'eau est un procédé industriel d'extraction
- des huiles essenfielles a partir des matéres végéta'fes.

ce procédé d'entrainement des matiéres odorantes des plantes est
frés. -ancien , il s'est répandu progressivement au. cours des siécles dans
des différents pays. La vapeur fraiche, saturée ou surchauffée | generalement -
sous des -pressions plus hautes que la pression atmosphérique, est
introduite au dessous de la charge végétale, placée sur un plateau’
perforé.
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Une partie de l'huile éssenﬁelle'présente a la surface de la plante
. est immédiatement extraite par la vapeur, le reste arrive a la surface une
fois que la vapeur diffuse a travers ia couche de tissu de Ia plante.'

Ce procédé est régit essenticllement par le phénoméne de diffusion
ainsi que par le phénoméne d'osmos. Les produits ainsi extraits sont
‘séparés par une simple décantation ?%). ' ‘

i- 4 Autres procédes d'extraction :

- 4-1 L'expression a froid :

~ Cette technique concerne uniquement les huiles essentielies d'agrumes
(hespérides) tels que le citron, 'orange douce ‘et amére, la mandarine efc .
En effet, les huiles essentielles facilement péroxydables, ne supportent pas
une préparaton a chaud comme elles sont alférables pér la vapeur
‘d'eau. Elles sont extraites du péricarpes frais des agrumes par différents
modes d'expression.

Dans f{industrie, on procéde par scarification mécanique ou par
entrainement de Ihuile essentielle par un courant d'eau. L'essence est’
enstite séparée par décantation?®l.

-4-2 L ‘enfleurage.. ,
Clest la mise en contact plus ou moins protongé a froid d'un solide
. dans un solvant en vue dextraire les parties solubies.

Lexfractic)n 3 froid par enfleurage est celle qui conduit aux matiéres
odorantes les - plus fines, elle donne le meilleur rendement avec certaines
fleurs comme le jasmin, le tubereuses dont le parfum continue de se
produire aprés la récoltet3".

Les ﬂetjrs sont délicatement déposées une a une sur des plaques de

verre recouvertes de matiere grasse . Ala fin de Popération, on obtient
une graisse saturée en huile essentielie appelée pommade.
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il- 4-3 Macération ou digestion :

Il s'agit d'un enﬂéurage a chaud . Le principe consiste a introduire les
fleurs a épuiser dans la matiére gras_se fondue vers 50 a 70° _En
remuant constament, on laisse ‘le fleurs'en contact 12 & 48 heures et on
renouvelle la Chérge de fleur 10 a 15 fois jusqu'a ce que la pommade .
aurait la richesse désirée . finalement la pommade est décantée de l'eau
de végétation apportée par les fleurs | ces derniéres fleurs épuisées sont
passées & la presse ou taitées par solvarits volatilst .

Il- 4- 4 Extraction par solvants volatils :

L'extraction des matiéres vegetales par solvant pour 'obtention les
produits aromatique est un processus assez . complexe , hasé sur le
phénoméne de transfert de matiére. La forme simplifiee d'un tel
processus peut étre résumeé en quatre étapes. ' '

- Pénétration du solvant dans le tissu végeétal.

- Dissolution des substances se trouvant a la surface.

- Transfert de ia matiére extraite & travers les membranes cellu!aures

- Diffusion de Ia matiére extraite de la surface du végétai vers le solvant
non saturé(32.33

En étudiant l'extraction par solvant des oléageneuses, Angelidis et
Coll® decrive le mécanisme d'extraction comme suite -
- La premiére étape cqmprend la dissolution de Fhuile située a la surface
et au voisinage immédiat de la surface par le solvant.
- La seconde est controlée par fa diffusion de l'huile a linterieur des
_pores , lesqueis entre temps ont été remplis de solvant. Pendant cefte
étape d'entrée du solvant dans les pores est plus important que la
vitesse de diffusion et la quantité extraite depond de cette derniere .
- La froisiéme phase consiste en un écoulement du solvant contenu dans
les espaces vides restants des pores capillaires. Leurs dimensions étaient
trés petites , lecoulement est lent et parconséquent c'est celui qui controle
la vitesse du processus durant cette phase et non la diffusion .
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lli- 4- 5 Extraction par dioxyde de carbone liquide ou super critiqe

it s'agit d'un procédé qui utilise ie dioxyde de carbone sous deux éfats
liquide ou supercritiqgue . Cetfte technique decrite récement™5.3649. dont ses
applications partielles sont utilisées dané industrie des arbmes et des
parfums, est basée sur le fait que certains gaz, notament le dioxyde de
carbone qui presentent, dans des conditions de pression dites crihques ou
supercritiques, un pouvoir de dissolution accru vis a vis de divers composés
tels que les huiles essentielles | les aromes | lescolorants naturels . etc.

Le diagramme des phases pressionflempérature du dioxyde de
carbone traduit I'état d'équilibre des trois phases { ou point triple ) . Au dela
du point critique ( 31.4°C , 73 bars ), le dioxyde de carbone ne peut plus
éfre liquifié ; il est considéré qu'il est en état supercritique.Sa densité est
alors voisine des liquides et ses qualités dissolvante sont plus ot moins
'sélectives_ sefon 13 température  la pression etla native des solutes. Les
industries  I'utiisent  actuelement sous ses deux états ; liquide ou
supercritique selon un méme schéma de fonctionnement ou seules les
pressions différent .

I est possible également de- jouer sur la pression el le taux
d'hydratation de la matiére extraite pour séparer non seulement une huile
essentielle d'un exirait végétal , mais aussi un composé odorant particulier.
Il s'agit donc dun procedé- trés séléctif qui présente un avenir promoteur,
Néaumoins, ii présente Finconvénient d'exiger des pressions élevées, donc
une technologie sophistiquee . Son toﬂt: tant au niveau de linvestissement
qu'au fonctionnement, limite fintérét de cette technique aux productions a
-frés gros chiffres :'d'affair'e . Elle donne en outre des compositions de
nature différente des productions traditionneilees qui perturbent donc les
habitudes des. industries consommatrices . En conséquence, les produits ne
sont pas toujours bien accéptés .

L'extraction par gaz a retat supercrifigue ou liguide conduit a une

composition a laquelle la normalisation n'a pas encore atiribué l'appeliation
précise .
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- 4-6 Extraction-au forane 113 :

L'application du concept de rafﬁnage végétal définie comme une
technique de séparation des difféerents constituants d'une plante a permis
de mettre au point une technologie originale d'extraction dont les
coproduits sont : : |
- Les huiles vegétales. et les cires
- Le support solide constitué de polysaccharides .

Le protocole opératoire de ce procédé d'extraction au forane 113 est
simple dans son principe. ll se compose de trois etapes :

1- L'extraction proprement dite qui 'permef une double valorisation du
végétal en une seule étape . A lissu de cette étape, on récupére un
résidu .végétal sec , donc stable et valorisable par ailleurs , carle
forane 113 entraine également l'eau .

2- Le recyclage du solvant vers le réacteur d'extraction par distillation .
Celte seconde étape produit une concréte, c'est a dire un mélange
d'huile lipidique et d'huile essentiefle.

3- La séparation de [Fhuile essentielle peut &tre pratiquée par un simple
entrainement a la vapeur des composés arbmatiques .

Ce procédeé prééente un triple avantage sur l'entrainement a la vapeur
d'eau et a Yhydrodistiliation ; '
- L'exploitation optimale de la matiére premiére.
- La diminution des rejefs lipides et sofides.
—'La réduction de la consommation énergetique.
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CHAPITRE 1V
| PLANIFICATION FACTORIELLE DES EXPERIENCES

IV-1- introduction :

En entamant une étude d'un procédé industriet . le chercheur doit
aboutir aux meilleurs résultats possibles . Cela revient a effectuer une
optimisation du procédé utiisé pour atteindre ses conditions ophmales dans
le but de déterminer celles qui affectent ieﬁ'cacné '

Pour ce faire, degx methodes peuvent étre utilisées -
- La méthode classique.
- La planification des expériences.

IV-1-1- Méthode classique :

La méthode classique est considérée comme é&tant I'étape initiale
lors d'une étude d'optimisation. Son principe consiste & faire varier un des
paramétres intervenant dans [I'étude du procéde tout en gardant les
autres parametres constants et 3 estimer linfluence de ces variations sur le
systéme. Les résultats donnés par cette méthode peuvent étre pris en
compte pour une optimisation par planification des experiances(#.59.

IV-1-2- Planification des expériences :

_ La planification des expériences a pour but de Stfucmrer
judicieusement les expériences de telle sorte qu'a partir d'un pet:t nombre

d'expériences, il serait poss:ble de tester l'existance (présence ou abscence)

de leffet des divers facteurs intervenants dans ces expériences. La

description et les détails de cette méthode sont donnés dans ce qui

suit(3e),
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1V-2 Notions sur la planification des expériences :

L'stude d'un systéme physique ou chimique consiste @ prévoir son
comportement, c'est-a-dire estimer l'état ou I'évolution des grandeurs de
sortie en réponse & une valeur ou a une variation des grandeurs d'enfrée.

Pour décrir ces comportements, les trois types de modéles suivants |
sont couramment utilisés®® :
- Le modéie homotogique.

- L.e modele analogique.
- Le modéle mathématigue.

'a- Modéle homologique :

Dans ce type de modéles, il n'ya pas de fransposition des variables ;
a ftitre d'exemple, en hydrodynamique le débit de.gaz ou de liquide dans
le processus est représenté par un débit de gaz ou de liquide dans le
modéle correspondant.

b- Modéle analogique :

‘dans ce type de modeéles la transposition des variables existe, on
peut ainsi construire des modeles éléctriques, éléctromagnetiques,
pneumatiques ou mecaniques. L'analogie la plus famili¢re est "hydraulique-
éléctrique” pour laquelle, une hauteur de chite d'eau peut éfre représen’fée
par une différence de potentiel éléctrique et rémproquement une différence
de potentlel éléctrlque peut étre représentée par une hauteur de chite d'eau.

c- Modéle mathémalique :

C'est le modéle vers lequel tendent tous les autres modéles ; il doit
avoir la forme la plljs générale et la plus facilement utilisable. Le modéle
mathématique est souvent préféré, car il représente le systéme étudié par
‘un ensemble de relations mathéinatiques simples donnant la possibilité de
prévoir son évolution, de formuler des recommandations et donc d'aborder
les problémes d'optimisation.
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L'établissement d'un modele, aussi simple soit-il , requiért des résultats
expérimentaux. Le probléeme est de connaifre le nombre,la precision et la
localisation des résultats nécessaires a 'eétablissement du modéle.

IV-2-1- Plan d'expérience :
L'expérimentateur a frois types de probiémes suivants :
1- Testér l'existance de l'effet des facfeurs.
2- Rechercher les niveaux des facteurs qui donnent le maximum d'une
- fonction. ‘
3- Prédire a partir des expériences faites, d'autres expériences qu'il n'a pas
été possible de les faire. Souvent, l'expérimentateur connait les
facteurs qui ont des effets, ce qu'il lui reste a chercher consiste alors a
chiffrer les effets par quelques expériences et 4 les extrapoler par ia
suite. Dans ce cas, il n'‘est pas indisponsable de faire un plan trés
" raffiné, car le raffinement n‘a d'intérét que pour 'analyse de variance
- c'est-a-dire, pour tester I'existance de l'effet, on peut rechercher le
modéle puis a partir des résuitats de l'expériance on peut faire une
régression(3s). R

IV-2-2- Pian factoriel : ‘

L'un des plans ies plus utilisés est le plan factoriel d'expérience a
 deux niveaux, appelé généralement " plan factoriel 2" ". Ce plan
d'expérience trouve une application trés générale pour 'etablissement des
modeles formels. Sa mise en oeuvre nécessite 2" essais correspondants a
la totalité des combinaisons des deux niveaux des n variables.

Afin de simplifier ['écriture de toutes les combinaiéons, on définit
génératement un nouveau sysfeme de coordonnées qui a pour origine
lintersection des vateurs m‘oyenn‘es entre les deux niveaux de chaque
variable. '

Soient :
C My, X2 ,X3 ', ..., Xn . Les nvariables.
" X4i,%2i , X531 , ..., Xpj . Leurs niveaux inférieurs.
Xis,X2g , X35, -, Xps - Leurs niveaux supérieurs.
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Le nouveau systéme de coordonnées a pour origine e point de
coordonnées : ‘

(i + X )12= X  ( X3+ %25 )/ 2 = Xom ; ( X5+ X3s )"2 X3m s
(Xni *+ Xns )/ 2 = Xpm
Les variables réduites s'écrirant sous fa forme :
X=X xm ) I A o X = (p-Xom ) AG [ Xg = (X - Xom )/ A%y
Qg :

Axp= (X5 -X45) /2 | Ao =(Xpg-X )/2 . AXy = (Xne - X )/ 2

Le domaine expérimental'es‘t alors transformé dans le nouveau

systéme en un hypercube centré a l'origine ( 0,0,...,0 ) et dont les sommets
ont pour coordonnées (1,1, .. 1)

On admet que la grandeurY dont les variations ( rendement, vitesse, etc.)
sont étudiées peut étre développée suivant une fonction polynomiale de
X|,X%2,..., X5 de type:

Y =ag+ay+ Xy + .. + Kyt ApXqKg + AqaXeXg + .. + AqKeXp+ Bx3XpXs
¥ F ANGXnt -+ A123 0 X4XpX3, Xny (Iv-1)
C'est le modéle du premier ordre .
Les 2N essais foumissenf 2n va#eurs'd_e la grandeur Y et permettent ia

détermination des 2N coefficients de [a fonction polynomiale, qui permet
d'établir le modeie mathématique(39.40,4%)
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Iv-2-3- Effets principaux et Intéraction d;e deux paramétes :
Cn définit I'effet simple d'un paramétre comme étant la variation de la
réponse provoquée par un changement de niveau de ce parametre.

Dans un pian factone! 23 chaque paramétre présente quatre effets
simples. La moyenne de ces quatre effets représente l'effet global moyen
d'un paramétre et caractérise son influence individuelle.

Les inteéractions co'rrespondent a l'effet simuitané de deux ou plusieurs
paramétres ( 3 dans le plan 23). Uintéraction du premier ordre entre deux
paramétres peut éfre calculée . & partir de la difféerence enfre les effet
sprincipaux de I'un de ces deux parametres pris respectivement au niveau
supérieur et au niveau inféri_eur de lautre parameétre.

Dans le plan 23 auquel on a frois paramétres xy,x;, X3, il yatrois
intéractions de deux paramétres. '

- 12 : Comrespond aux intéractions entre x4 et x5 .

E13 : Cormrespond aux intéractions entre xy et x3 .
E23 . Correspond aux intéractions entre x; et x3.

Les effets simples ainsi que les intéractions des paramétres peuvent
éfre calculés par ies relations suivantes :

-Effets simples :

E=(ZxY)/8 i=1,2,3  (IV-2)
Effets t:onjugués ~ou intéraction de deux paramétres ‘:

Ex=(ZxpgYj)/8 ; i=1,2,3 o (V-3)
Les wvaleurs aiﬁsi obtenues permettent de ‘donner une appréciation sur

linfluence des effets simples et conjugués sur le résultat oula reponse du
systéme étudié (10, '
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CHAPITRE V|

- EXTRACTION

V-1 Application des différents procédés d'extraction aux graines de
coriandre

Cette section est consacrée | a [létude de ('extraction de ('huile
essentielle des graines de coriandre ( coriandrum sativum .L ) provenant de
la région de Sei_:if; en utilisant trois procédés d'exraction .

- L'entrainement a fa vapeur d'eau . -
- L'extraction par solvant volatil .
~ - L'hydrodistillation.

V-1-1 Entrainement a la vapeur d'eau :

V-1-1-1 Appareiilage et mode opératoire : :

Aprés avoir pesé une quantité ( 60 grammes de graines séches ) de la
matiere végétale de 9.5 % d'humidité, cette quantité est placée dans une
colonne en verre avec support . La colonne en verre est reliée par son bas
a un ballon en verre de 6 litres de volume contenant 'eau utilisée comme
source de vapeur. Aprés avoir circulé dans la colonne du bas en haut | Ia
vapeur passe a travers la matiére végétale et se charge d'huile essentielle
que contiennent les graines. La vapeur chargée passe dans le condensat,
le distitlat est récupéré a des intervailes de temps de une heure pendant
une durée d'extraction de six heures,
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‘ L'huile essentielle est séparée du disfillat par une simple décantatfion.
La. récupération compléte de [huile du distilat est effectuée par
évaporation du tétrachiorure de méthane ( CCla ), utilisé comme solvant de
séparation . Ces caractéristiques sont '

‘Température d'ébulition : Teb =78.8 °C..

Densité d =1595.

Point d'éclair (non inflammabie).

Avant d'examiner les résultats nous présentons ci-dessous le schéma
directeur des principales étapes suivies lors. des extractions.

Graines de coriandre

extraction par
entrainement a la vapeur d'eau
ou par hydrodistiliation

Condensat; huile essentielle +eau

Séparation par décantation
A l'aide d'un solvant organique

Phase organique: huile essentielle + solvant

Elimination du solvant
par évaporation

Huile essentielle

FIGURE 2 : Schéma directeur des principales étabes d'extraction.
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1 - Colonne 6 - Réfrigérant

2 - Ballon 7 - Eprouvette graduée
3 - Chauffe ballon 8 - Entrée d'eau

4 - Ampoule 9 - Sortie d'eau

5 - Coude

L,

AR

DALLT i T

—~
g
{'ﬁl "

P

A

FIGURE 3 : Mohtage de l'entrainement & la vapeur d'eau.
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V-1-1-2- Résultats et discussion : ‘
‘Les résultats obtenus lors de cet éssai sontapportés~ dans<idtdnkega

2 et illustrés sur la figure 4.

Le rendement en extrait est calculé par :

R=100mimg (%) = (v-q)

Avec: m :La masse d'éxtrait (9).
'Mmy: La masse de la matiére végétale traitée (g).

Durée (h) 1 2 3 4 s| 6

Rendement (%) | 0.114 10.172 [0.187 |0.196 l0207 |0 321

TABLEAU 2 Evolution du rendement en huile - essentielfe en fonction de
la durée d'entrainement 4 la vapeur d'eau.

Lés  résultats obtenus montrent que Ja quantité d'exirait croft
| progressnvement avec le temps pour afteindre un rendement de 0.221 % 3 la fin
de Iexpenence

Pour blen visualiser I'évolution de ce rendement au cours du temps, nous
nous aydns proposés de fracer les tangents en un certain nombres de points
de ta courbe moyenne de rendement en fonction de ia durée d'extraction, ainsi,
nous avons obtenu les résuftats du tabieau 3 suivant :

Durée (mn) 30 60 120 | 180 240 | 300! 360

Vitessé10'3(%!mn) 200 | 187 1107 | 067 | 041 | 0.33 0.27

TABLEAU 3 : Vitesses instantanées d'entrainement & la vapeur d'eau.
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La courbe illustrant ces résuitats se compose de trois étapes. La premiére est
caractérisée par une faible diminution de la vitesse, cette derniére est observee
au cours de la premiére heure de tra_itement_ef correspond probablement a’
lentrainement des constituants de fhuile qui se trouvent au voisinage immédiat
de la surface des graines. En suite la vitesse d'extraction chite
considérablement dans la deuxiéme partie et par conséquant le processus
d'entrainement s'effectue longtement, ceci peut éire di a la diffusion de la
vapeur a Jintérieur des graines pour entrainer les constituants endogénés. ||
peut étre dd aussi au fait que la vapeur suit parfois des chemins preférentiels.
Ainsi, elle ne pénétre pas dans toute la matiére végétale. La troisieme étape
étant rggins lente que celle qui la précéde, elle peut étre affectée a la diffusion
des constituants endogénes. ‘

Vv-1-1-3 Conciusion

Les résultats obtenus montrent que la majeure parﬁe de r'huile essentielle
est récupérée au cours des six heures d'extraction et que son rendement
atteint une vaieur proche a celle donnée par les réferences(18.43) '
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+ Rendement
%)

0.25 +
0.2 -
0.15 |
010
0.05

N,
——— e Yy

0 1 2 3 4 5 f 7
Durée d'extraction [ hj

FIGURE 4 : Variation du rendement en huiles essentielle en fonction
du temps d'extraction.

. Vitesse instantanée

-3
awﬁitm % fmn |

4

~4.00

3.90 -

T

2.00 +

1.00 1

0.00

0 60 120 180 240 300 360 420 i
‘ Durée d*extraction { mn |

FIGURE 5 : Vitesse instantanée d'extraction.
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V-1-2- Extractlon par solvant :

V-1-2-1- Application et mode opératoire :

La matiere végétale est placée dans une colonne en verre remplie du
solvant. Le bas de ia colonne est relié au ballon(1) par un tube muni d'un
systéme de réglage du débit du miscella. Les deux ballon { voir figure 6 ) ,
dont le second contient le solvant sontreliés par untube en fer inox . Les
vapeurs du solvant passent dans la colonne a vigreux et se condense.
dans le réfrigérant. Le distillat traverse la matiére végetaie et se charge
d‘huﬂe essentielle, ainsi le processus se poursuwra

Le solvant d'épuisement utilisé est une coupe pétroliere (45-75) SRA 4
{endance hexano-pentanique constiftuée essentielement de composés en
CeetCs. :

On note que le taux d'humidité des graines est ¢€gale a 9.5 % , le méme’

taux est considéré pour tous les essais qui suivent.

Nous avons suivi I'évolution ‘du rendement en concréte en fonction du
temps, en mesurant ila masse receullie dans le ba!lon(1) ( voir figure 7) a
chaque heure .

V-1-2-2 Résultats et interprétation :
Les résultats. sont résumés dans le tabieau 4 suivant :

Durée {h) 1 2 3 4 5 6

Rendement(%) |0.273 | 0.449 | 0.570 |0.681 |0.754 |0.800

TABLEAU 4 :Variation du rendement en extrait en fonction dutemps
d'extraction par solvant. ' '

Les résultats obtenus et ilustrés sur la figure 7 montrent que la matiére
végétale n'a pas été totalement épuisée du moment que e palier de la courbe
n‘est pas atteint au cours d'une durée de six heure .
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Pour étudier I'évolution de la vitesse d'extraction au cours du temps,
nous avons fracés les tangentes & la courbe moyenne rendement en concréte
en fonction du temps, ces resuitats repotés sur ie tableau 5 et ilustrés par la

figure 8 nous ne permettent pas d'identifier les différentes etapes d'extraction
énoncées par Angeledis et Coll (34

Durée (mn) 30 { 60 | 120 | 180 | 240 | 300/ 360

Vitesse (10-3%/mn) |4.80{ 353 280 | 167 | 113 | 087 067

S (IR N =D =R N B = IR AN B

| TABLEAU § : Vitesse d'extraction par solvant.
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1- Ballon' de recetie . & -~-Coude

2 -Tube en ferinox 7 - Réfrigérant
3 - Balion de soivant -8 - Entrée d'eau
4 - Colonne 3 vigreux 9 - Sortie d'eau
5-Colonne . 10 - Coude
' 14~ Chauffe ballon .

|

g

P
N

A

FIGURE 6 : Montage d'extraction par circulation continu du solvant.
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1 Rendement

| (%)

1.004

0.75{ ;

0.504 s

ll.éS--

0.00/ g %0 'm'q 7 R T T i

Durée d'extraction { mn )

FIGURE 7 : Evolution du rendement en concréte au cours de l'extraction
par soivant.

. Vitesse Instantanée

sop) (107)%mn)
| 4.00 4
j.06+
2.004
1.00 ¢
0.00 + + —t + — + 4 >
0 fil! 120 : 718[] 240 300 360 420

Durée d'extraction (mn

FIGURE 8 : Vitesse - d'extraction par solvant.
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V-1-3- Hydrodistifiation :

 V-1-3-1- Appareillage et mode opératoire :

On procéde au méme mode opératoire decrit pour {'entrainement a la
vapeur, sauf que la matiére végétaleici est en contact direct avec V'eau
qui de préférence soit bouillante afin d'éviter la création des mousses qui
surmontent les graines et risquent de perturber 'extraction . Ce phénomene
est le hlus souvent ohservé lors des graines broyées ( voir figure 9). Le
solvant de séparation utilisé estlether diethylique caractérisé par:

La température d'ébuliiton : Teb =346°C .
La densité . d =0715.
Le point d'éclair - PE =-40°C (trés inflammabile).

Les résultats de I'hydrodistillation sont donnés dahs je tableau 6 suivant :

Durée (h) 1 2 3 4 5 6

Rendement (%) 0.023 | 0.042 | 0.058 | 0.075 | 0.087 |0.093

TABLEAU 6 . Evolution durendement en huile essentielle au cours de
I'hydrodistillation. ' '

Les résultats obtenus et illustrés par la. courbe de la figure 10
conduisent aux mémes remarques que hous avons fait concernant la durée
d'extraction pour l'ehtrainement a la vapeur d'eau. et l'extraction par solvant,
" ainsi I'huile continue a s'extraire jusqu'au dela de six heures, cela est dd au fait
| que la vitesse d'extraction (voir figure 11) décroit concédérablement au cours
du temps.

Duree(mn) 30 60 120 180 | 240 300 360

Vitesse (10-3%/mn) | 367 |3.33 | 287 | 287 253|167 | 1.00

TABLEAU 7 : Vitesse d'hydrodistillation.
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1 - Bailon , 6 - Ampoule a décanter

'_2 - Chauffe bailon 7 - Entrée d'eau
3 - Coude - 8-Sortie d'eau

4 - Réfrigérant 8 - Termomaétre
5 - Eprouvette graduée ‘

=)

FIGURE 9 : Montage de I'hydrodistiliation.
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FIGURE 10 : Evolution du rendement en huile essentielle au cours de
'hydrodistillation

. Vitesse Instantanée
-3 i
5.00 | (107 % mn )

4.00 &
.00+

2.00 ¢

1.00 L
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0 50 120 166 240 300 360 420
' : Durée d'extraction {mn )

FIGURE 11 : Vitesse d'hydrodistillation.
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V-2- Influence de la fermentation sur le rendement en huite essentlelle :

V-2-1- Mode opératoire :

Nous avons procédé a 'hydrodistillation des graines fermentées. Pour
faire cela, nous avons effectué trois essais en variant a chaque fois le
mitieu ‘de Ja fermentation et en maintenant les aufres paramétres
opératoires constants . Ainsi, pour la premiére expérience nous avons traité
une masse de 60 grammes des graines séches. La méme quantitée des
graines est laissée se fermenter pendant 24 heures dans un litre d'eau
avant qu'elle soit fraitée . Pour la troisieme expérience, une quantité égale
est fermentée dans unlitre d'eau salée contenant 30 grammes de NaCi
pendant le- méme temps de contactgraines-eau.Lle débit moyen de
distilation est fixé 4 2.9 mimn et la distilation est arrétée a la sixiéme
heure.

V-2-2- Résultats et discussion :
Les résuitats obtenus sont portés sur le tabieau 8

milieu de : Graines non |- Graines fermentées Graines fermentée

fermentation fermentées al'eau _ a l'eau salée

Rendement 0.078 0141 0472
(%)

TABLEAU 8 : influence de Ia fermehtation sur fe rendement global en
extrait, '

D'aprés ces résultats, on remarque que la fermentation ameéliore le
rendement, cette amélioration est plus importante pour des graines
fermentées dans f{'eau salée que pour celies traitées a l'eau non salée.
Ces résultats sont confirmé par Guergievi*) éffectués sur un autre type de
graine .
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V-3- Planification féctorlelle des expérlenceé :

V-3-1 Définitlon du domaine expérimental :
Nous avons procédé a hydrodistiliation du méme 16t de graines

précédant en

expénences est résumé dans le tableau 9.

realisant une série de neuf expériences . Le domame des

Paramétres - Niveau inférieur Niveau Supérieur coordonnées
de centre

Masse ( g) 30 60 45

Débit de

distillation 3.1 8.5 5.1

(mi/mn) '

Broyage Non broyées Broyées Concassées

- (bm =4mm) (dm=02mm) | (¢y=1mm)

TABLEAU 9 : Domaine expérimental

Afin de simplifier I'exploitation des résultats les variables réelles sont

remplacées par

suivantes :

La masse

Le déhit

Le broyage exprimé en diamatre de 1a graine :

des variables

Xy=(M-M,)/AM

. X3=(D-Dy)/AD

X3=(d-d,, )/ Ad

réduites caiculées 3 l'aide des relations

(V-2)
(V-3)

(V-4) |




Avec :

Mm=(Mj+Mg)/2 = (30+60)/2 =45 (g) (V-S)
Dm=(Dj+Dg)/2=(31+85 )/2=5.8 (mi/mn) (V-6)
dm=(di+am)fz=(4Qo40.2)12=2.1 (mm) - (\}-7)
AM = (Mg -M;)/2=(60-30)/2 =15 (g | (v-s)'
AD=(DS-Di)IZ=(8.5-3.1')12=2,7'(miln.m) '(vwg)
Ad=(dg-d;)/2=(02-04)/2=18 (mm) (V- 10)

4 Le domaine expérimental est alors décrit dans un fepére orthonormé
a trois dimensions, correspondant aux variables réduites (X1, X2, X3), par
un cube centré & [lorigine (0 , 0, 0) dont les sommets ayarnt pour
coordonnées (+1,+1,+1) ; (+1 41 -1) ; (-1,+1,+1) ;'('+1 I B I G 06 & I I
(+1-1 41) | (-1-1,41) |, (-1,-1,-1).

Aprés avoir délimité le domaine d'éfude, nous avons réalisé les 8
essais qué consiste le .plan factoriel 23 ces essais sont effectués dans
- des conditions opératoires correspondantes aux sommets du cube décrit
précédement. Le  giéme gggyi est réalisé dans les conditions qui
correspondent au centre : '
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Les. conditions opératoires  dans lesquelles sont réalisées les g
expériences sont résumées dans le tabieay 10 suivant : |

Cooraonnées réelles  Coordonnées réduites
Expériences -
' Masse | Débit [Broyage X1 X2 |[x3
{9 | (mimn)
1 60 | 3.1 nan #
2 30 3.1 non A0 A
3 60 3.1 oui SO I I S
4 30 | 31 | o | gl o o
5 | e | &s non | a1 | 4
6 ' 30 - 85 non - -1 +1 -1
7 60 A 8.5 oui +1 +1 | +1
8 30 85 oui | -1 +1 +1
s . 45 | 51 [oNEASsee 4| ool o
- Taux d'humidité = 959,

TABLEAU 10.: Conditions opératoires de la planification factorielle des
expériences '
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Lé rendement en huile essentielie obtenu pour chaque expérience est
exprimé par une fonction polynomiale en X1, X2 et X3 . -

'Rh = Rg+ a4Xq + azx2 + aXs ‘+ aqXq4Xy + 313X1X3 + éz3XZX3 + aq23 X1 X9 X4
{V-11)

Ob @ (i=123);a (i=123;]=23)etay (i=123 ;j=23:k=3)
représentent  respectivement, les  effets individdels, les effets

d'int€raction de deux paramétres et les effets d'intéraction de trois
paramétres.

V-3-2 - Résullats et discussion :
Les résultats issus de la planification des expériences de l'extraction
par hydrodistillatioﬁ des graines de coriandre sontrassemblés dans le
tableau 11 et illustrés par la figure 12

Au cours de ces experiences nous avons suivi la variation du rendement
Rp, en huile essentielle en fonction de ia durée d'hydrodistillation.

|~ “Durée dhydradistiianon (heure)
N 1. 2 3 a 1 s s
1 0023 | aoa2 {oose | 0075 | o087 | 0osa
"2 | oo | ooss |oos2 |oor2 {ooss | coer
3 a130 | 0152 lowe |oz7 |o215 | oz1s
4 0125 | 0191 o202 | 0212 |o24 | 0215
TS e [ oss Towe [aos Torad | orar
6 6035 | 0060 | 0085 | 0.112 |0133 | 0144
7 0.047 | Q069 {0102 07 |15 | 013
8 0142 | o191 lozor {oze [o2es | 0226

o 0119 | 0148 {o1sz |a41e5 |o1es | 0179

TABLEAU 11 : Evolution horaire du rendement (%) en huile essentielie.
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FIGURE 12 : Evolution des rendements en hwle essentielle en fonctron de
la durée d'hydrodistiliation.

Nous remarquons en général, que les graines broyées donnent
un mellleur rendement en huile essentielle par rapport aux graines
entieres |, cela est diG au faite que dans le premier cas, la surface
d'échange est frés importante . Ainsi fe rendement maximal est obtenu sur
l'un des sommets de cube qui correspond aux conditions opératoires de
I'essain°8 ol les graines sont broyées.

Ala premiére vue, nous pouvant dire que le paramétre qui a la plus
grande influence sur le rendement en extrait est le broyage dela matiére
végétale, mais pour visualiser limportance des effets simples et conjugués
de ces paramétres au cours de Fhydrodistiflation, nous nous sommes:
proposés de calculer ces effets a des temps différents et de tracer leurs

~ évolutions. '



V-3-3- Détermination des effets des paramétres :

Comme il a déja éte menh’onné, le plan factoriel 23 conduit au modéle
de [I'équation (V-11)précédante . Ceci permet d'exprimer le rendement en
huile essentielle de chaque expérience.

Les valeurs du rendement a linstant t au cours des essais numérotés
de 1 a8 dans le tableau 11, permettent de déterminer les coefficients du _
polynéme a cet instant, aprés résolution du systéme des huit équations
suivantes : '

R1(.t)= Ro+31'-32’33-312;313+323+3123 (V-12)
Rot)=Ro-a1-ay-az+app+ayg+ay-ap;  (V-13)
Ra(t)=Ro+a1*az+a;-a12+313'823'a123 (V-14)
R4(t)=Ro-a1-32;33+a12-313"323+?123 (V-13)
Rs{t) =Ro+aj+az+a3+agp-ag3-ax-a (9-15_)
| l“6(*)’"*13411*‘az-‘v':'.--?'m*-‘='13-é'z:s*é'1723 ) (V-17)

Rt} =Ro+aj+ay+ay+apptaggraypy+agn; (V-18)

Re(t) =Ro-ag+ay+ay-agp-ay+ax-aps (V-19)
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La résolution du systéme ci-dessus donne :

Re =(ZR;)/8 (V-20)
at = (ZXuRit) )18 (V-21)
ax(t) = (X Xy Ri(t) ) / 8 (v-22)
ast) = (X X5 Ri(t)) /8 (v-23)
'312(t)’= (ZX4i Xz Ri(t)) /8 (V-24)
an)=(EZXgX5Ri0)/8  (v-25)
az(t) =( X X5 X3; Ri(t) /8 = | (V-26)
aiéa(t)’( 2 X4i Xzi X3 Ri(t)iIB (V-27)
Avec t=1, ... 6.

La détermination des effets simples et conjugués de trois paramétres 2
chaque instant nous a permis d'obtenir les résultats du tableau 12 . Ainsi,
nous pouvons suivre l'évolution de ces effets au cours dutemps
d'expérience . '

Durée dhydrodistiliation (heure)
Effets (107)
o 1 2 3 4 5 8
a, | 116 | 217} 161 | 134|120 | -1.15
a, 056 | 052 | 031 | 011 | +0.20| +0.30
- a, +t.1.21 +500 [ +529 | +500 | +450 | +4.22
a, 136 | -127 | -154 |-140 | -127 | -1.30
a, | -109 .18 |-124 |-104 | 102|092
ay, | 109 455 |.180 |71 | 192 | 202
a, - |[-1.14 {080 |-006 |-089 {-1.00 |-007

TABLEAU 12 . Evolution des effets des paramétres opératoire au cours
'de I'expérience. | '
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1 Effets 102 ( %)

- -
Durée d'extraction { h)

FIGURE 13 : Evolution des effets individuels et conjugués sur le
rendement en huile essentielle au cours du temps.

Aprés observation de {‘évolution des effets simples et conjugués de ia
masse des graines, du débit de distiliation et du broyage en fonction du
temps d'extractioh, on constate qu'effectivement, l'effet le plus important est
celui du broyage de la matiére végétale et que son influence est positive
sur le rendement. Les autres effets ont une influence plus faible et leur
variation au cours du temps n'est pas trés importante comparée a celle
du broyage.
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Notons que linfluence individuelle du débit de vapeur estnégative au
début d'hydrodistillation et -positive au dela de ia quatrieme heure de
traitement , ce comportement peut étre dd au fait qu'un grand debit de
vapewr n'offre pas = un ternps de sejour. important et par conséguant ne
favorise pas le contact intime vapeur~t|ssu végétal

Ainsi, nous pouvant prédire que pour un débit de vapeur élevé | le

régime permanant, correspondant a une bonne efficacité du procédé, n'est
atteint qu'aprés un temps relativement long ( supérieur a quatres heures ).

47



 CONCLUSION

Afin de contribuer & une éventuelle vaiorisation de nos. espéces
végétaies , nous avons mené létude de r'extraction des essences des
graines de coriandre de la région de Sétif par différents procédés .

Aprés six heures d'extraction. nous avons pu récupéré des quantitées
d'huile  essentielle _proches de celles données par les références Cette
durée n'est pas suffisante pour I'épuisement total des graines. Les quantitées
récupérées different d'un procédé a un autre selon les conditions
opératoires. | ' l

Nous avons également confirmeé les résultats obtenus par Guergiev4d
concemant linfluence de la fermentation sur le rendement global en
extrait . En effet, ce rendement est amélioré par la fermentation qui sera de
pius, plus importante siles 'graihes sont fermentées dans I'eau salée.

La planification factorielle des expériences nous a permis de
déterminer les effets des paramétres opératoires tels que la masse dela
matiére  végetale , le débit de distillation et le broyage des graines sur le
rendement en huile essentielle . Ainsi, nous avons constaté gue les graines
broyées donnent un meilleur rendement , alors que les autres paramétres
ont un effet plus faible

Nous recommandons donc de travailler sur des graines réduites en
poudres pendant une durée d'extraction supérieure a six heures. Dix ‘
heures, 'par exemple, peut étre une durée suffisante pour avoir un résultat
meilleur.
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ANNEXES

DETERMINATION DU TAUX D'HUMIDITE

Pour ce faire, il faut se munir de l'appareil de DEAN & STARK , le

réactif utiisé est le xylene ou le toluéne. Nous procédons alors de la
maniére suwante ' ' :
Dans un ballon de 500 mi, nous introduisant 20 & 30 grammes {+0.001g) de
matiére végétale. Nous version ensuite, 200m! de xyléne dans le ballon
que nous surmontons d'un réfrigérant muni d'un récipient gradué. Ensuite
nous portons le melange a reflux (2 a 4 gouttes par seconde ) jusqu'au
moment oU le niveau d'eau se stabilise et le sojvant surnageant 'eau dans
le récipient devient limpide. Vers la fin du dosage, nous élevons ie
chauffage afin de récupérer toutes les gouttes déposées sur les ‘parois du
réfrigérant. Enfin , nous laissons le tout se refroidir et nous nottons le volume
d'eau dans le récipient.

‘'La teneur en ‘eau dans la matiére veégelale est calculée par la
formule suivante : _
H=(V.0998)100/G

Avec :  H : Lateneur en eay (%).

V . Le volume d'eau (mi).
G : La masse de Ja matiére végétale(g).
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1- Dallon de distribution | ' 4 - Chauffe ballon
%,— éfrigérant 5 - Tube de recette
- Sortie d'eau 6 - Entrée d'eau

G\

FIGURE 14 : Appareil de Dean & Stark.
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