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Résumé:
Lors de notre travail nous avons congu et realisé 3
l'echelle laboratoire un appareil d'extraction 3@ la vapeur
de solvant que nous avons testd en procédant a 1l'extraction
de l'essence du bois de cédre et a 1'étude de 1'influence de
certains paramétres sur le rendement en extrait ainsi qu'en
analysant certains extraits par chromatographie en phase
gazeuse

Abstract
Duwing our work we imagined and realized an apparatus for the
extraction by steam solvant distillation
We tested it by the extraction of cedar wood . the studying of
some operatory parameters influence in the extract yield and
the analysis of the extracts by gas chromatography
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Depuis 1'aube des temps,l'homme a toujours été 1ié a son
environnement végétal qui representait pour lui non seulemnt une
source d'extraits utilisés en parfumerie et en médecine, mais aussi
un moyen pour se nourrir.

Ces =xtraits sont des mélanges compiexes de divers composés
organiques contenus dans les tissus végestaux .

Ces essences peuvent stre extraites par entrainement a la vapeur
d'eau ocu par hydrodistillation gue par épuisement de certaines

partiss spécifiques de la plante dans des solvants organigues
[(1,2,3].

A cet 2ffet , nous avons abordé 1 z2tude de 1'éxtracticn de
l'essence de bois de cedre par entrainecant a la vapesur d= solvant.
Une e2tude c¢inétique a été faite =z2insl qu'une analyse par
chromatographie en phase gazeuse de 1'=uwitrait pour suivre

t
l'evoiution de sa composition au cours Ze 1'extraction



CHAPITRE I : LE CEDRE




Avant de procéder a son éxtraction , il est utile de présenter la
matiere veégétale.

Le cédre est un grand arbre d'asie et d'afrique, a branches etalses
horizontalement en plans superposés

Il eéxiste quatre éspeéces de cédre

_. Cédrus Atlantica Manetti : en Afrique du nord.

~ Cédrus Libani Burel : en Turquie Syrie et au liban
_ Cedrus Brevifolia Dode : a Chypre

_ Cedrus Deodora Loudon : dans l'hymalaya [4]

Notre éetude concernera le c¢édrus Atlantica Manetti ou ceédre
del'Atlas.

I.1 - CaracﬁéEEEEigggs botqgigues du cedrus Atlantica Manetti

Le cédre de l'Atlas est un arbre montagnard de premiére grandeur
il peut atteindre 40 et mémé 60 mstres de hauteur (5]

Le tronc est droit a écorce écailleuse et de couleur grisate . Les
feuilles sont groupees au sommet de courts rameaux en petits
bouquets de 10 a 30 aigquilles ayant un a deux centimetres de long.
Le cédre de ['Atlas trouve son aire naturelle au Maroc et en
Algerie , et couvre environ 145000 hectares [6].

]

La cedraie algerienne occupe environ 2 % de la superficie

forestiere , 28300 hectares , repartis en 20058 hectares dans les
Aures , 4000 hectares dans lta chaine de Hodna , 400 hectares au
mont Babor , 200 hectares au Djurdjura , 1000 hectares a chrea et

1000 hectares a Thniet El-Had (56].

Le cedre de Djurdjura et de Thniet El-Had apparait vers 1300-1400
métres et s'étend jusqu'a 1900 métres d'altitude ; il se localise
entre 1500 et 2000 métres d'altitude sur le versant sud au mont
Babor , par contre sur le versant nord il descend jusgqu'a 1300
métres {7] . A Chrea on le trouve a |'etat naturel entre 1200 et
1600 metres d'altitude , mais il peut trouver les conditions du
milieu les plus favorables a une croissance 4 partir de 1100 matres
d'altitude.

En termes de croissance et de productivité du cadre en Algerie , la
cedrale de Chreéa , relativement jeune { age moyen 80 ans ) , avec
une surface terriére moyenne de 26.25 métres carrés par hectare ,
et un volume sur pied moyen de 318.34 métres cubes par hectares est
classéeparmi les plus productives avec la cédraie sapinére du mont
Babor , alors que les cédraies des Aurés , plus meridionales , sont
soumises a des conditions climatiques tres sévéres . Leur
peuplement constitue de vieilles futaies irréguliéres , présentant
parfois une allure jardinee ayant subi une dégradation accentuée
par le paturage excéssif , les incendies repétes et l'absence de
syviculture [8]
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I.2 — Localisation de l'huile essentielle dans le cédre

Les huiles essentlelles sont présentes dans les veg dtaux sous forme
de déplts exogenes et endogénes .

- Lorsque l'huile essentielle est produlte a la surface des organes
du vegetal les dépdts sont dits exogénes . Par contre les dépbts
endogenes se trouvent a l'intérieur des organes du végétal , dans
ce cas les cellules qui constituent ces dépbts peuvent B&tre
vivantes ou mortes .

Dans le cédre , l'huile essentielle est contenue dans des canaux de
type chisogéne ( formés par la dilatation des espaces inter-
cellulaires ) . Leurs parois sont formées de cellules a se@crétion.
Pour é&viter 1'applatissemnet des canaux , ces derniers sont
entourés d'une couche de cellules mortes .Dans les racines et le
tronc cette couche est mince mais dure

Les canaux sont sous forme d'un réseau infini dans le tronc et dans
les racines , alors que dans les feuilles { algullles } il ne sont
pas nombreux et sont dlsposes sur la longueur des fsuillss

Le cedre,ayant des dépdts endogenes y est relativement riche en
huile essentielle ; il peut &tre siché et stockéd longtenps avant

l'extraction de son essence [9]



CHAPITRE II : TRAVAUX ANTERIEURS



II.l1-Travaux anterieurs relatifs au c&dre

L'huile essentielle de cerde a étd préparée la premiere fois a
Alger en 1899 .Peu aprés la maison Gros et chiris traitant Zans
l'usine de Boufarik du bolis de cedre fu%t un rendement de 5 % {[10].
M.E GRIMAL etablit partiellement sa composition chimique en 1302

{11,121},

D'une manisére générale ,les travaux effectués sur le cédre traizent
des propriétés physico-chimiques ,de lz composition chimique des
huiles extraites de son bois , de 1z structure chimique des
constituants de 1'huile et de leur synthése

II.1.1-Composition chimique des extraits du bois de cédre

Des travaux récents on &t2 menés dans te but de contribuer =
connaissance de l'huile essentielle du bois de cé&dre algsriza |
nous recapitulons dans ce chapitre les principaux resultats aux
quels ces travaux ont abouti.

il.1.1.1-Bois de cedre de ['Atlas

-

La maiorité des travaux effectuéds s'intéressent au bois de c3drz d
1'Atlas marccain ., Néaumcins des recherches récentes {13,14] on
permis d'identifier les principaux constituants de 1'extrai=z du
bois de cédre algérien.

IT.1.1.1.1-Bois de cedre de 1'Atlas algerien

4 -~ s .
Des travaux récents ont é&té menés dans le but de contribuer la
connaissance des huiles essentielles . Les tableaux suivznts
donnent les constituants majeurs de 1'huile ainsi que leur teraur.

[T
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i Tableau 1
]

( Algerie )i{13]

Teneur des principaux constituants de 1'huile
essentielle du bois de cddre de Djurdjura

- 1Anaiyse sur colonne non polaire

Analyse sur colonne

Constituants

Teneur %

Constituants

l

a Himachaléne 1.17 - 7.98| a Himachaléne '1.37 10.75)
i
a Caryophyllane 2.24 - 6.96 a Caryophylléne 1.83 7.32 i
P Himachaléne 1.84 - 20.89| P Himachaléne 3.81 - 26.87
|
Epoxyde du P | Epoxyde du B :
Himachalene 3.58 - 9.30 Himachalene 5.385 17.45
Sesquiterpene 5.21 - 14.55 Alcool 6.91 9.40
seésquiterpénique
Daodorone 2.04 - 2.86 Deodorone 1.34 — 2.04
Alcool _ ) Alcool !
sesquiterpenique sesquiterpenique [4.08 4.37
Cis o Atlantone |2.66 — 3.64 | Cis « Atlantone {2.94 4.20
Trans a Atlantone [14.99-17.00 |(Trans a Atlantone [20.24-22.46 |




'

Tableau 2 : Teneur des principaux constituants de
du bois de c&dre de Chreéa [14]

l'extrait

Constituants

Teneur %

& Himachalzne

0.3 - 13.9

¥ Himachaldn=

c.1 - 7.3

§ Himachal&ne

0.5 - 31.3

Dihydroaryl Himachal&ne

1.3 - 4.9

Epoxy Himachaléns

¥ Altantone 0.6 - 2.4
Cis o Atlantone 0.6 - 5.8
Trans o Atlantone 7.5 - 22.38
o Colarokene 0.8 - 4.2
C1l5H22 3.0 - 3.8
Cl15H220 9.3 - 10.0
C15H260 (a) ﬁ_7 7 - 8.9
C1l5H260 (b)) 5.5 - g 3
Cl5H24 2.5 - 3.5
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II.1.1.1.2-Bois de cédre de l'Atlas marccain

/ /
Nous presenterons les travaux effectues pour connattre la
composition de l'huile essentielle du c&dre de l'Atlas marocain.

En 1902 , GRIMAL (12] signala pour la premiére fois un constituant
de l'huile essentielle du cedre de 1'Atlas ; il s'agissait du
methyl—-1 acetyl-4 cyclohexane(l) . AU cours des années 1932-1934,
A.PFAU et P.PLATTNER {15,16] signalBrent la présence de o atlantone
(2) et du ¥ atlantone (3) comme cétonéa:aractéristiques , a la fois
dans le cedre de l1'Atlas,et dans celui de 1'hymalaya

( cedrus deéodora )

En 1951 , JB.BREDENBERG et H.ERDETMANN ont isoléd 1'd et le Q
himachalé&ne (4) et (5) de 1'huile de 1"Atlas [171. Les
sésquiterp®nes ont &t% isolés également de 1'huile de l'himalaya
par SUKH.DEV & COLL [18,19].

En 1974 M.PLATTIER et P.TEISSEIRE [20] ont réussi & isoler cing
nouveaux teérpénes en |'occurence le § himachala@ne (&) ,le

® dihydro 7.8 aryl-himalachéne (7) , 1l'd epoxy 6.7 himachalsne 2.3
(8) , la dihydro 12.13 , trans o« atlantone (9) et une cétone
sésquitérpénique bicyclique (10) dont la structure exacte n'a pu
8tre determinée , mais qul a fait l'objet d'un autre travail [21]
dans lequel ils signalérent que la structure du composé (10) serait
le résultat d'un réarrangement de l'a epoxy 6.7 himachaléne 2.3 (8)
ils cont aussi determiné la structure exacte et la configuration
absolue

I1.1.1.2-Bois de c&dre des Etats-Unis

Il existe deux catégories de bois de c&dre au Etats-Unis , le bois
de cé&dre de Virginie ( Juniperus Virginiaux ) et celui du Texas

( Juniperus Mexicaux ) , donnant des huiles de composition
similaires

Plusisurs travaux ont &+é menés [22 a 26] depuis 1960 et ont
contribué 3 la connaissance de la composition de ces deux huiles
En 1980 M.LAWRENCE [27] a determiné les compositions de chacune des
deux huilles en wutilisant comme moyen d'identification la
spectroscopie infra-rouge
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Tableau 3 : Composition des huiles des Etats-Unis ]j
Constituants Juniperus Virginiana| Juniperus Mexicana

Teneur({ %) Teneur (%)
a pinéne 0.3 ~ 0.5 0.2 - 0.3
a cédréne 18.2 - 30.9 23.7 - 24.5
Caryophylléne 2.5 - 2.8 ! 0.5 - 0.6
B cédréne } 4.5 - 8.9 5.5 - 5.8

Trgospene i 14.5 - 15.6 ; 30.3 - 34.7 !

Cédrol ? 21.56 - 30.6 ; 14.5 - 17.6 o
¥ Eudesmol 1 4.1, - 6.3 § 2.3 — 2.5

IT.1.2-Proprietes physico—-chimiques des huiles essentielles
des différents types de cédres

Nous rappelons les définitions de certaines grandeurs physico-
- - » 3 Ll 4+
chimigues qui caractérisent une essence végétale

t
II.1.2.1-Densite d 4

C'est le poids d'un certain volume d'echantillon pris a une
température t rapportd au poids du méme volume d'eau pris a
température standard [28]

L
I1.1.2.2-Pouvoir rotatoire a D

C'est l'angle exprimé en milliradians ou en degrés , dont tourne le
plan de polarisation d'une lumiére de icngueur d'onde 589.3+0.3 nm
( raies D du sodium ) 1'orsque celle-ci traverse une epaisseur de
100 millimétres d'echantillon pri a une température t [29].

20
II.1.2.3-Indice de réfraction n 0O

C'est le rapport entre le sinus de l'angle d'incidence et le sinus
de l'angle de refraction d'un rayon lumineux de longueur d‘'onde
589.3 +* 0.3 nm ( radiations D1 et D2 du spectre de sodium )}
passant de 1l'air dans Il'echantillon , maintenu a température
constante . La température de référence est de 20°C , sauf pour les
extraits qui ne sont pas liquides a cette température [30]



I71.1.2.4-Indice d'acide:IA

C'est le nombre de milligrammes de potasse |, nécéssaires pour
netitraliser l'acidite libre contenue dans un gramme de substance
(31])

I71.1.2.5-Indice d'ester:1E

. . /2 R
C'est le nomhre de milligrammes de potasse , nesc¢essaires pour
réaliser la saponification totale des esters—-sels , contenus dans
un gramme de substance [31]

II.1.2.6-So0lubilite dans 1l'alcool a 90 % : 590

Une huile essentielle est dite micible & V wvolumes et plus
d'ethancl de titre alcoomdtrique ddterminé , 4 la tempédrature de
20°C ; lorsque le mélange d'un volume d'huile avec V volumes
d'dthancl est limpide et le reste , aprés addition graduelle
d'ethanol de méme titre , jusqu'a un toktal de 20 volumes [31].

:Tableau 4. Propristes physico—chimigues des huiles assentielles
; des differents types de hbois de ceédre

i
H
i

I 6 Z0 200 E
Type: | dl f @ ! n | IA E IE IECAC) @ 590
region | 4 D | D | ; ;
i ] ; i : !
Djur: | 0.9487,+ 4202'; 1.5095 2.24 | 3.24 ' 4.8 a
Algerie ‘ ! . ' ~ E i
[13] 0.9604(+ 43°7'; 1.5155  2.94 3.70 ; 5.2 VvV
Chréa:| d 20/4 1.5096| 13.7
Algérie| 1.0065 _ | _ o B 1
[14] 1.0331 1.51781 19.1 : ;
i ‘
MAROC | ©0.946 !+ 43°0'| 1.512 ; > 2 3 4 11.16 & 30(1 a 10V
(32] 0.968 |+ 62°0'| 1.517 | ‘ )
| )
MAROC | 0.9384!+ 35°2'! 1.5061, 0.50 3.75 © 28.26 |1 a 6V
{33] 0.9587|+ 40°1'| 1.5132 2.16 B.86 = 40.01
1 i
! : i i
| MAROC | 0.939 ;+ 45°0'] - > 1 : »20 128 a 40, < 0V
{34)] 0.945 |+ 55°0°' f
{
HYMA | 0.9530(+ 34°0' 1.515  1.60 ; 4.90 30.80 |  _
[35a37]| 0.9756:+ 53°8'| 1.523 5.60 20.50 39.20
LIBAN 0.940 |+ 68°0" 1.5125f 0.50 2.0 19.80 Es a 6v
[38] 0.947 |+ 88°0'| 1.5134, 1.50 3.0
¥ ‘ |

{¢]



Suite du tableau 4 :

LIBAN | 0.957 |+ 43°3" N 0.7 . 4.84 | 33.77 v
{39] ‘ ;
Virg | 0.943 |- 18°0'! 1.50 >1.5 . >12 | 26 3
(40 { 0.964 |- 4°1 | 1.51 | : ‘ 28
i { i
Texas| 0.945 |+ 33°5'| 1.5029;  _ _ 18 a 1ov
[43] 0.978 |+ 62°3'; 1.5084, |
1 : \ ; i
Afriguel 0.968 |+ 16°0 & 1.4805! 1 a 15 1.0 70.0 . 0.5
Est(32]] 0.988 |+38°30' 1.5090 3.0 a5V
NB : -~ Djur = Djurdjura
HYMA = HYMALAYA
Virg = Virginie
IE(AC) = Indice d'ester aprds acdtylation

II.2-Les procedés d'extraction

Les caractéristiques de l'huile essentielle extraite doivent se
rapprocher le plus possible de celles de l'essence contenue dans

l'organe de la plante considéréde . C2 qui rend 1'c pération
d'extraction difficile . Neanmoins pour atteindre ce but plusiesurs
technigques ont &té mises en oceuvre [41,42] . Parmi lesquelles nous
citons

II.2.:~Enfleurage

C'est une meéthode trés ancienne , appliquée pour les matidres
végétales fragiles telles que les pétales de rose . C'est une

extraction 4 température ambiante par contact des pétales avec des
corps gras . On renouvelle ensuite les flsures jusqu'a 1'obtention

d'une pommade de plus en plus parfumee . La pommade ainsi obtenue

est eguisée par l'ethancol absolu dans laquel les corps gras sont
P . - - ..

peu solubles . Les composes volatils extraits par 1la rfraction

ethanclique sont isolés par simple evaporation de l'alcool [43]
I1.2.2-Macération

En utilisant les graisses a chaud lors de la maceration ceci a
l'avantage d'augmenter leur pouvoir absorbant [41] . Les fleurs
sont introduites dans la matidre grasse fondue vers 50-70°C , on
laisse en contact 12 & 48 heures . La pommade est ensuite decantée
de 1'eau de végétation apportée par les fleurs [44]

1"



II.2.3-Entrainement & la vapeur d'eau et hydrodistillation

L'entrainement a la vapeur d'eau est le plus ancien des procédés
d'extraction d'huiles essentielles 3 partir des wvégétaux . Le
procédé est basé sur le fait que la plupart des composes odorants
volatils sont susceptibles d'S8tre entrainés par des aerosols de

vapeur d'eau . Du fait. da.leurs points d'ebullition relativement
bas et de leur caractére. hydrophobe , les constituants ne sont
donc ni retenus - dans les bio~polyméres de la plante, ni

solubilis&s dans l'eau.

La plante ou organe de la plante est déposé sur un plateau perfore
4 une certaine distance du fond de l'appareil distillatoire
Traversant la matiere vegetale , la vapeur d4d’'sau entralne les
principes volatils qui sont apres condensation , separés du
distillat par décantation [45]

L'hydrodistillation consiste a2 placer la matisre Végétale
directement dans l'sau , portée ensuite a ebullition . Cette
technique [46] est réservée abituellement au dosage des huiles
essentielles au laboratoire

II.2.4-Extraction par solvant volatil

L'extraction par solvant est de nes jours la methode 1la plus
utilisee pour 1'extraction de nombreux odorants

Ces derniers ont la propriété d'8tre solubles dans la plupart des
solvants organiques aliphatiques ( hexane , pentane ) ou
aromatiques ( benzene , tolndne , xyléne ). La séparation du
solvant de l'extrait se fait par distillation [47]

II.2.5-Extraction par dioxyde de carbone supercritique ou liquide

Le principe du prociéde repose sur la bonne solubilite dans le
- dioxyde de carbone de la majorité des constituants de l'extrait.
Le Co2 est introdui: dans un =xtracteur préalablement rempli de
matisre végétale ou de produit semi-fini , et ou reégne les
conditions opératoires optimalss de pression et de temperature
Aprés absorption des constituants , la solution de Co2 saturéde
d'extrait subit wune d&tente avant d'Btre envoy2e dans un
séparateur, pour la condensation des produits et l'@limination du
solvant (Co2) qui aprés purification dans un piége utilisant du
charbon et recompression dans un compresseur est rocyclé et
introduit dans ['extracteur

I.'extracteur au Co2 peut s'effectuer de deux fagons, scit au Co2

liquide soit encore au Col2 supercritique représentant un etat
intermédiaire entre l'etat liquide et gazeux
Comparativement aux autres procédés , l'extraction au Co2 permet

d'obtenir des produits plus concentrés et d'odesur plus fine qus
ceux extraits par entrainement a la vapeur ou par solwvantsvolatils
moins séléctifs
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De plus , ces produits présentent l'avantage d'Gtre exempts de
solvants et d'artéfacts qui se retrouvent dans‘ les huiles
#ssentielles fraichement distillees que l'on a lalssesmurir (48).

I}‘2.6-§§§£§95}0n au forane

Le forare 113 chargé en extraits végétaux est soumis a une
distillation avec entrainement a 1la vapeur avec entrainement
auxilliaire d'azote . La mise en oeuvre consiste a chauffer le
mélange a 47°C (température d'ebullition du forane 113) tout en
maintenant un bullage d'azote a travers un diffuseur , les vapeurs
du torane 113 sont entrainées pPar l'azote vers deux condenseurs a
liquide cryogénique maintenu a -20°C , le solvant ost ainsi
recupéré . La phase concrite est ensuite fractionnée

Dans une premiere sérfe d'experimentation , cette opératiom est

cteatizde par extraction liguide , au moyen d'un alcocl telgue
t'ethanol , le solvant est ensuite #liming par savaporation sn0us
vide o Pans une deuxieme sériae d'experimentation le frac“ionnement

« lleu var entrainement & la vapeur [49]

ti.2.7-Extraction par circulation continue du solvant

En 1990 , Benyoussef_ E.H [14] congut et réalisa un mqntaqe a
l'echelle laboratiore oQ l'extraction de la matiere vegetale se
failk par circulation continue du solvant . Les résultats trouvés

montrent une amélioration considérable du rendement global en
extrait . La matiére végétale est placde dans une colonne en verre
a4vec support , (diametre : 6 cm longueur : S0 cm ) , et baigne
dans le solvant , le bas de la colonne se termine par un tube relid
au ballon par un flexible muni d'un systeme de réglage du debit de
la miscella sortant de la colonne . Le balion (4) contenant la
miscella , est relié a l'extracteur (1) par l'ensemble colonne
vigreux (10) - réfrigérant (9) , est portéd i la temphrature
d'ebullition du solvant . La vapeur de ce dernier , apres avoir
traversé la colonne vigreux est condensée dans le refrigerant |,
donne du solvant purifie qui s'scoulera sur la charge vegetale dans
Plextracteur |

Sur la tfigure (2) , nous remarquons une symetrie de part et d'autre

de la colonne (1) , mais le fractionnement des deux parties du
montage n'est pas simultané , ce dedoublement a étd fait dans le

but d'obtenir des fractions de miscella en fonction de la durie
d'extraction . L'origine des temps est flxée comme btant l'instant
U la premitire goutte de solvant charge est récupédrize.

A3
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I1.2.8-Préparation de concentrés décolorés 3 partir de concrétes
florales par entrainement aux glycols

Les concrates florales se présentent sous forme d'un liquide foncé
qui se concrétise i froid en une graisse puissament odorante .,
Elles sont constitu#es par un mélange complexe de tous les produits
extractibles de la plante et possédent une coloration intense dont
sont responsables, d'une part , les colorants naturels , pigments
flavoniques , xanthoniques, surtout pigments chlorophylliens et
d'autre part , les produlits condensés et les prodults d'oxydation
formés au cours de leur fabrication , en particulier durant
l1'evaporarion du solvant . La séparation des constituants odorants
et des colorants ne peut etre efficace par une extraction simple
car ils ne présentent pas de différence de solubilite suffisament

marquée . Les polyol. s les plus simples , glycol et glycérine ,
sont couramment employ&s comme agents entraineurs pour préparer &
partir des concrétes des concentrés peu colorés . Le glycol qui

donne des azéotropes avec la plupart de leurs constituants odorants
est un preoduit de choix socus des pressions de 20 a 40 mmHg mais son
point d'ebullition peu élevé , dans ces conditions , ne lui permet
pas de former des mélanges azéotropiques 3 forte teneur en produit
odorant , a poids moleculaire élevé . La glycerine , dont le point

d'ebullition sous les pressions citées est superieur de 80°C a
celui du glycol , est alors préferable

Dans une aopération rationnelle , il convient cependant de ne pas
employer l'un de ces deux entraineurs seul mais de conbiner leur
action . Ces corps entraineurs sont aisément séparés du distillat
par dilution dans une saumureet extractionau pentane , ou misux au
butane qui peut &tre &liminé 4 la température ordinaire sans
laisser de traces

L'appareil mis en oeuvre (figure 3) est formé de trois pidces
principales en pyrex

_ Le ballon de 2 litres contenant le mélange
~ La colonne de type Vigreux a quatre plateaux
de pointes
_ Un tube vertical contenant deux circuits
de réfrigeération {50,51,52]
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IT.3-Mécanisme de 1'extraction par solvant des plantes

ANGELEDIS et COLL décrivent le mécanisme d'extraction par solvant
des matiéres oléagineuses comme suit »
La premiére phase comprend la dissolution de 1'huile situde a la
surface et son voisinage immédiat par le solvant

La seconde phase est controlée par la diffusion de ['huile

& l'interieur des pores , lesquels entre temps ont &te remplis
de solvant . La vitesse d'entrée du solvant dans les pores est
plus importante que la vitesse de diffusion et la quantite
extraite depend de cette derniere

La troisieme phase consiste en un ecoulement du solvant contenu
dans les espaces vides restants des pores capillaires . Leurs
dimensions é&tant trés petites , l'ecoulement est lent et par
conséquent c'est lui qui contrdle la vitesse du processus
durant cette phase 2t non la diffusion [53].

II.4-Meécanisme de 1'extraction par entrainement a la vapeur d'eau

L'entrainement de 1'huile essentielle par la vapeur d’'eau est un
processus de transferk de matidre complexe . Ceci est dfi au fait
que ‘ies dépdts de l'huile essentielle des végétaux sont différents
de nature et de localisation et dans la plupart des cas le contact
entre la vapeur et 1l'huile est emp&ché . Or ce contact direct
vapeur — huile est la condition nécéssaire pour 1'entrainement de
l'huile . Par conséquent , le processus s'effectue en deux étapes:
Hydrcdiffysion de 1'huile jusqu'a la surface de la matidre végétale
suivie d'evaporation {(ou distillation)

Selen la théorie de 1'entrainement I la vapeur d'eau des huiles
essentielles formulées par VON RECHENBERG [9] , la diffusion de
l'huile en milieux aqueux (hydrodiffusion) est la premiére phase du
processus . &n outre ces deux phénoménes influent directement sur
la cingtique de l'entrainement |, l *hydrodiffusion #%tant 1'&tape
limitante . L'orsque la matidre vegetale 3d dépdts exogénes est
traitée avec des organes du végetal dépourvus ou contenant peu
d'huile (tiges ., racines...) , une partie de l'huile peut &tre
absorbée a leur surface et la désorptian ayant lieu ensuite est
trés lente ([54]
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IT.5-Facteurs a considerer pour la mise en oceuvre de l'extraction

. . . 2 .
L'extraction par solvant peut &etre influencée par plusieurs
facteurs , parmi lesquels , nous citons

II.5.1~1La nature du solvant

. 2 . . . .
Un bon solvant doit repondre a plusieurs criteres qui sont

La séléctivite vis a vis du produit & extraire

Le solvant doit Btre chimiquemsnt inerte 3 1'égard des

extraits et de l'appareillage ,

La non corrosivite car les ions metalliques soclubles

dans un solvant corrosif décolcrent et désodorisent

les extraits ; 5

L'ininflammabilite, la non toxizite et la stabilite

Le solvant doit aveir un point 2'ebullition trées bas
. . 3 / -

pour faciliter la récupéeration 3u solvant lors de la

distillation

Le solvant doit avoir un prix raisonnable [55]

P
II.5.2-Teneur en humidite de la matiere v%g%tale

Ed
La diffusien diminue lorsque 1'humidite augmente Qags ie cas
d'utilisation de solvant hydrophobes cui ne peuvent pénetrer dans
la c2llule pour extraire les produits zdorants [56]

ITI.5.3-Hydromodule

C'est le rapport entre la masse de la matiere végétale et le volume
de solvant . Plus il est élevé , plus le rendement est meilleur

’
II.5.4-La duree d'extraction

Il est conseillé d'arréter 1'extracticn a l'instant ou le produit
extrait est de meilleur qualiteé avec un bon rendement car au dela
de cet instant 1'extrait contiendra des composes indesirables [28].

II1.5.5-Température

L'élévatign de température est un facteur qui favorise 1la
solubilite et la diffusion du solute, seulement il ¥'a risque de
dégradation thermique du solute (57]

II.5.5-Degré de division de la matidre vegétale

Le transfert de matié?e est favorise quant la su{face d'echange est
grande . Dans le cas de plantes a depdts endogenes , la division
est conseillée par contre eile conduit 3 une perte de 1'huile dans
le cas de plantes I depdts exogénes [9]
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Chapitre III: Partie Experimentale



Nous avons congu et réalisé a 1'echells laboratoire un nouvel
appareil d'extraction par entrainement & la vapeur de solvant
Ainsi notre &tude a deux aspects

__ Mettre au point une idée nouvelle et voir si on peut améliorer
le rendement de la qualite des extraits

Contribuer & connaitre le phénoméne d= diffusion qui est un
transfert de matidre gaz-liquide entre la vapeur de solvant et
1/essence contenue dans le bois de cédrs

Notre &tude portera ggalement sur la possibilité de séparer des
fractions d'extrait de compositions différentes qui peuvent &tre
intéressantes pour l'industrie
Nous testerons notre nouveau procédé par 1' etude de 1° influence de
certains parametres opératoires sur le randement global en extrait
gquil sont
La durée d'extraction
_ La nature du solvant
_ La masse de matiére végetalis

" Nous procederons également A& une analyse qualitative et
gquantitative de certains extraits en fonction de la durée
d'extraction pour chaque solvant utiliss

III.1-Matiere premiere

Nous présenterons la nature et l'origine des matieres utilisees
lors de nos experiences

III.1.1l-Matiere végetale

Pour réaliser nos expeériences nous aveans utilisé une portion de
tronc d'arbre mort provenant de la cédrzie de Chrea ,
(willaya de Blida ) dont les caracteristiques geographiques sont

_ Altitude : 1500 métreas
_ Pente : 50 degres
Exposition : Sud

L'age de l'arbreest d'environ 60 ans

La masse de bois utilisé est reduite en lamelles de 0.1
millimétre d'épaisseur

III.l1.2-Solvant

s » . - Vi
Dans notre éetude deux solvant ont é&te wu=zilises

19



ITI.1.2.1—-Hexane

L'hexane utlllse fabriqué par la firme FLUKA a les caractéristiques
suivantes

_ Pureteé 95 %

_ Temperature a’ ebullltloq 68°C

_ Densiteé d 20 = 20 0.6839
Indice de retraction n D ' = 1.3782

IIT.1.2.2~-Heptane

L'heptane utilisé fabriqué par la firme Riedel-de Hadn a les
caractéristiques suivantes

_ Temperatuﬁf d'ebullition g98°cC
~_ Densite o= 10 0.685
Indice de ratraction KB D . = 1.3878

[II.2-Appareillage et mode opératoire

La matiére végetale est placée dans une colonne a double paroi (1)
dans laguelle circule de l'eau chaude pour éviter la condensation
des vapeurs de solvant sur la matiére végetale puisque nous voulons
extraire uniquement par la vapeur de solvant et non par le solvant
liquide.Le ballon (2) contenant le solvant et raccordé a la colonne
est porté a la température d'ebullition du solvant . Les vapeurs de
ce dernier , aprés avoir traversé la colonne , sont condensées a
l'aide d'un refrigérant (3) traversé par l'eau maintenue & 0°C a
l'aide de l'apport de glace . Ainsi tout au long de 1l'expérience
1! eau de refrigération est en équilibre eau-glace

Un pi&ge (4) est congu afin de récupérer éventuellement les vapeurs
de solvant non condensées . Le condensat obtenu est récupéré dans
le ballon (5) . Nous suivons ainsi la cinetique de 1l'extraction
L'origine des temps a été fixé comme etant 1'instant ol la premidre
goutte de solvant changé est récupéré ( Fig n®° 4 ).

La séparation de l'extrait et du solvant se fait dans un
evaporateur rotatif ( Fig n°® 5 ) fonctionnant sous vide pour éviter
toute altération thermique de 1'extrait

Dans le cas de 1'extraction a4 la wvapeur d'eau la séparation de
l'extrait et de l'eau se fait par simple decantation
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ITI.3-Variation du rendement avec la durée d'extraction

I11.3.1-Extraction & la wvapeur d'hexane

~Cette étude consiste & suivre l'evolution de la quantite d'extrait
avec la durde d'extraction '

Les paramdtres opératoires sont fixés comme suit

Diamétre de la colonne : 4.67 cm

_ Taux d'humidité : 10.23 %

_ Le débit de solvant varie: 2.10 a 2.25 cm3/mn
dans un intervalle de

Le rendement giobal en extrait sera calcule & partir des relations
suivantes

Rh(%) =(m / mcocH) * 100 (1)
_ . Rs(%) =(m / moS) *“ 100 (2)
ou m : masse de l'extrait en grammes
moH : masse de la matiéres végétale humide en grammes
moS : masse de la matiére végétale s&che en grammes
Rh : rendement en extrait par rapport a la matiére végétale
humide
Rs : rendement en extrait par rapport a la matiére végétale
séche

III.3.1.1-Résultats expérimentaux

Les résultats obtenus sont rassemblés dans les tableaux suivants
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Tableau 5 Variation du rendement global en extrait en
fonction de la duree d'extraction pour M(masse)=30g

Durde (h)| M - diff (g)éM ~ totale (g) Rh (%) Rs (%)

0.25 0.0082 i 0.0082 0.027 0.03

0.5 0.0048 i 0.130 0.043 0.05

i 1 5 0.0884 é 0.1040 0.338 % 0.38

1.5 | 0.0267 | 0.1281 0.427 | 0.48

i 2 g 3.0257 ; 0.1538 0.513 ; 0.37

| 2.3 ? 0.0092 % 0.163 0.543 5 0.561
3 } o E 0.163 0.543 0.581 I
4 0 i 0.163 0.543 { 0.61 ‘

3 0 0.163 0.543 5 0.61

6 L0 0.163 0.543 i 0.61

Tableau & Variation du rendement global en extrait en

fonction de lalduree d'ext;action pour M({masse)= 20g
Durde (h)| M - diff (g)|M - totale (g) anty) | Rs(%) |
. . —— H |
0.25 : 0.0387 é 0.0387 0.19 ; 0.22 |

. 0.5 ! 0.0214 é 0.0601 0.31 i 0.34
1 0.0541 % 0.1142 0.57 0.64
1.5 0.0285 0.1427 0.71 0.80 |

2 0.0472 0.1899 0.95 1.06

2.5 0.0432 0.2331 1.17 1.30

3 0.0414 0.2745 1.37 1.53

4 0.0426 0.3171 1.59 1.77

5 0.0097 0.3268 1.63 1.82

6 0.0141 0.3409 1.7045 1.90
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ﬁ}ableau 7 Variation du rzndement global en extrait en
fonction de la durse d'extraction pour M(masse)= 10g
Durée (h)| M - diff (g)|M - totale (g) Rh(%) | Rs{%)
0.25 0.0331 0.0331 0.33 | 0.37
0.5 0.0112 0.0443 0.44 . 0.49
1 0.0615 0.1058 1.08 1.18
1.5 0.0262 9.132 1.32 1.47
2 0.0254 0.1574 1.57 1.75
2.5 0.0378 9.1952 1.95 ‘ 2.18 7
3 0.0258 5.222 2.22 2.47 |
4 0.0132 . 3.2352 2.35 2.62 f
5 0.0259 5.2611 2.54 ©2.91 ;
6 0.0131 3.2742 2.74 3.05 |

Les courbes rendement en extrait en fonction de 1i{a durés
d'extraction sont représentés sur la figure n° &

I1I.3.1.2-Tnterprétation des resultats

Les courbes rendement global 2n extrait en fonction de la duree
d'extraction ont la méme allure . Celles=ci sont constituges de
deux parties correspondant a dsux phases distinctes du processus :

La premiére phase peut 8tre at=ribuée a la dissolution de l'huile
situéed la surface de la matiZre végétale . Durant cette phase la
quantité d'extrait croit rapidament avec le temps

Au cours de la secoande phase la quantite d'extrait creoit moins
rapidement avec le temps ce qui peut étre attribué a un phénoméne
de diffusion. '
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1I1.3.2-Extraction.a la vapeur d'eau.

Les,parametres:ogerﬁtoires sont -fixes comme suit

_ Diamétre de la colonne. : 4.67 cm

_ Taux d'humidité 7 ¢ 10.23 0%

_ Le debit d'eau varie dans: 2.20 & 2.67 cm3/mn .
un intervalle de =~ 7 °

III.E.?.1Résu1td€é‘expérimentéuxA

N . 1 .
Les resultats obtenus sont rassemblés dans les tableaux suivants

I

Tableau 8 : Rendement global en ,extrait en fonction de la N
durée d'extraction pour M(masse)= 30g

Durée (h)| M - diff (g)lm - totale (g) Rh (%) ! Rs (%)
0.25 0.0782 _ 9.0782 0.26 % 0.29
0.5 0.0651 0.1433 0.48 0.53
1 S _Q:1447 .+, . 0.2880 . 0.89 1.07
1.5 0.1379 | ' 0.4259 " ° 1.42 ] 1.s8
2 | o0tossz ' |77 05211 1.74 1.94
2.5 | 0.1255 0.6466 2.16 | 2.40
3 ) 0. 0812 0.7278 2.43 2.70
3.5 0. 1106 0.8384 2.79 { 3.11
4 0.0835 0.9219 S 3.07 3.42
5 0.1084’ 1.0303 3.43 3.83
6 0.069G 1.0993 3.64 _ 4.06
. ,

Y
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Tableau 9 Rendement global en extrait en fonction de la
durée d'extraction pour M{masse)= 20g

Durée (h) M - diff (g)|M - totale (g) Rh(%) Rs (%)
0.25 0.0882 0.0882 0.44 0.49
0.5 0.0934 0.1816 0.91 1.02
1 0.1242 0.3056 1.53 1.70
1.5 0.1447 0.4305 2,25 2.57
2 0.0930 0.5435 2.72 3.03
2.5 0.1032 0.6487 3.23 ‘7 3.860
3 0.1129 0.7596 3.80 4.23
4 0.1003 0.8599 4.23 4.79
5 0.0855 0.9454 4.73 5.27
6 0.0690 1.0144 5.07 5.65

Tableau 10 Rendement global en extrait en fonction de la

durde d'extraction pour M m.v = 10 g

Durée (h)| M - diff (g) |M - totale (g) Rh(%) Rs (%)
0.25 0.0839 Q.0839 0.84 0.84
0.5 G.1007 0.1846 1.85 2.06
1 0.0457 0.2303 2.30 2.57
1.5 g.0676 0.2979 2.98 3.32
2 0.0776 0.3755 3.75 4.18
2.5 0.0612 0.4367 4.37 4.87
3 0.0951 0.5318 5.32 i 5.92
4 0.0744 0.6062 6.06 6.75
5 0.0772 0.6834 5.83 7.60
& 0.1011 0.7845 7.85 8.74
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Les courbes rendement global en fonction de la duree d'extraction
sont representédes sur la figure n°7

III.3.2.1-Interprétatica des résultats

Les courbes de rendement moyen d'extraction en fonction de la dure€e
d'extraction ont la méme allure que celles de 1l'extraction avec la
vapeur d'hexane, nous pouvons donc dire & priori que les mémes
phénoménes se passent
monbreat

Les résultats obtenusY dgalement que l'extraction a la vapeur d'eau
donne de meilleurs rendements. Ceci pourrait étre du a la polarite
de l'eau car du fait que les constituants de 1'huile essentielle
sdht oxygénés donc polaires ils sont entrainables plus aisement
avec la vapeur d'eau gu'avec la vapeur d'hexane

IIT.3.3—-Conclusion

Comme les coubes de rendement global en fonction de la durée
dtextraction ont la méme allure pour les deux cas d'extraction & la
vapeur d'hexane et 4 la vapeur d'eau , nous pouvons dire que le
phénomé&ne d'extraction a la vapeur d'hexane est semblable a celui
présent dans le cas de l'extraction a la vapeur d'eau . Neaumoins
ce dernier donne de meilleurs résultats :
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III.4-Calcul de vitesse

Les vitesses instantanfes d'extraction ont &té calculédes & partir
du tracé des tangentes & la courbe moyenne rendement en fonction de
la durée d'extraction

Sk
ITII.4.1-Extraction a la vapeur d'hexane
Les resultats obtenus sont rassemblés dans le tableau suivant

Tableau 11 : Vitesse instantande d'extraction en fonction
de la durége d'extraction
Vitesse instantanée(% /h)
Duréde d'extraction (h)
M m.v = 30g M m.v = 20g/M m.v = 1Qg
Q 0.53 0.88 1.69
0.2 .42 0.382 1.40
0.4 ; 0.36 0.75 1.02
0.6 0.29 0.68 0.94
0.8 0.27 0.63 0.80
1 0.30 0.57 0.74
1.4 0.21 O.47 0.64
1.8 0.15 Q.43 Q.56
2.2 0.07 0.39 0.53
2.6 0.04 0.36 a.449
3 0 0.31 0.42
3.4 0] 0.28 0.40
3.8 0 c.1l8 0.35
4.2 0 0.14 0.31
4.6 O .10 - 0.25
5 0 0.08 Q.16
5.5 | 0 0.03 0.15
& 0 | 0.01 0.12
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I.,es courbes vitesse

instantanée
d'extraction dans le cas d'extraction & la vapeur d'hexane sont
representedes sur la figure n°8
Les courbes de vitesses sont constituges de deux parties linéaires
séparédes par une zone intermédiaire

I11.4.2-Extraction 4 la vapeur d'eau

en

fonction

de la

dursge

lLes résultatas obtenus sont rassemblés dans le tableau suivant:

Tableau 12 Vitesse instantanée d'extraction en fonction
de la durée d'extraction
Vitesse instantanée(% /h)
Durée d'extraction (h)
M m.v = 30g Mm.v = 20g|M m.v = 10g

o 0.74 i.lO 1.38
0.2 0.65 1.05 1.31
0.4 0.58 0.91 1.20
0.6 0.53 0.80 1.09
0.8 0.50 0.74 1.01
1 0.48 0.67 0.91
1.4 0.43 0.58 0.83
1.8 0.40 0.51 0.75
2.2 0.39 Q.47 0.73
2.6 0.36 Q.42 0.70
3 0.34 Q.39 0.67

i 3.4 0.32 0.36 0.62
3.8 0.27 0.32 0.57 N
4.2 0.24 0.31 0.55
4.6 0.20 0.27 0.50
3 0.17 Q.22 0.47
3.6 0.12 0.18 0.42
6 0.05 0.15 0.38
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Les courbes vitesse instantanée en fonction de la duréde

. A -
d'extraction ont la méme allure que dans le cas d'extraction a la
vapeur d'hexane .

II1.4.3-Conclusion

Les courbes de wvitesse sont constitufes de trois parties
distinctes: la vitesse décrott rapidement de fagon lingaire ceci
peut correspond a l'extraction de 1'huile superficielle puis vient
une zone intermédiaire pour passer a4 la deuxieme partie lindaire oQ
la vitesse décroit plus lentement,il s'agit alors de 1'extraction
de l'huile se trouvant dans les canaux internes qui est moins
facile & extraire

III.5-Application de certains modeéles mathématiques pour les
courbes rendement en fonction de la durée d'extraction

Nous nous sommes proposes de correler les points experimentaux
Pour ce faire , nous procédons par analogie entre le phénom&ne
d'extraction et d'autres phenomenes connus . Suivant l'allure des
courbes nous pouvons dire gque les courbes rendement global en
extrait sont semblables aux isothermes d'absorption repondant a
l'equation de LANGMMIR: ‘

V/Vm = @ = ap/(1l+ap)

V : Volume adsorbé
_ Vm: Volume nécéssaire pour remplir lammecouche.
_ p : Pression relative de 1 'alsorbat
a : Constante

La transformée de 1'equation de LAGMMIR s'écrit
1/V = 14Vm(1l/p) + 1/Vm

Ainsi le modéle 1/Rs = A(l/t) + B peut &tre verifie pour les
courbes rendement en extrait en fonction de la duréde d'extraction.
Pour cela il faut tracer l'inverse du rendement global en extrait
en fonction de l'inverse du temps qui doit étre une droite de pente
A et d'ordonnée & l'origine B ‘



III.5.1-Application du modéle pour les courbes rendement cbtenues
par extraction d la vapeur d'hexane

Aprés tracé des courbes de modélisation figure n°40 noug obtenons
les résultats suivants

Tablsau 13 : Mod&le 1/Rs = A(l/t) + B
extraction % la vapeur d'hexane

Expression mathématique Hax-M.V(g)| IT - £ (h) : Err-Moy (%)

1/Rs = 1.89 (1/t) + 0.74 30 1i-2.5 0.43
1/Rs = 1.29 (1/t) + 0.24 20 1 - & 2.32

i
1/Rs = 0.71 (1/t) + 0.20 10 1 - 5 3.86

Comme |'erreur moyenne entre =2 modéle et les points experimentaux
n'excede pas 4% nous pouvons dire le modéle 1/Rs = A{l/t)+B est
applicable ‘ ‘

1/Rs = A{1/%t) + B

III.5.2-Application du modéle pour les courbes rendement obtenues
par extraction a la vapeur d'eau

Pour vérifier la validite du modéle nous avons trace les droites et
avons determinéd les constantes . Les calcuis ont donne. les
résultats suivants

Tableau 14 : Modéle i/Rs = A(l/t) + B
extraction 3 la vapeur d'eau j

Expression mathématique |[Max-M.V (g): IT - t (h) @ Err-Moy (%)

1/Rs = 0.77 (1l/t) + 0.14 30 1 - 86 : 3.25
1/Rs = 0.44 (1/t) + 0.10 20 1 - 6 ; 0.45
1/Rs = 0.32 (l1/t) + 0.07 10 1 - 6 5 3,41
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Le moddle 1/Rs=A(l/t)+B a bien été vérifié vue que l'erreur
moyenne entre le modele et les points expérimentaux ne depasse pas
3.5 % ‘

III.5.3-Conclusion

Les resultats montrent que le méme mod2le 1/Rs=A(1/t)+B est
applicable pour les courbes rendement d'extraction par entrainement
a la vapeur d'hexane et a la vapeur d’'eau

III.6-Influence de la masse de matiére végétale

Afin d'evaluer 1'influence de la masse de matiére végétale nous
avons effectué trois extractions avec trois masses differentes pour
chacun des solvants utilisés

II1.6.1-Extraction % la vapeur d'hexane

Le tableau suivant regroupe les resultats obtenus

! !

iTableau 15 : Influence de la masse de matidre végétale sur |
le rendement en extrait
Rendement en extrait Rs (%)
Durée d'extraction (h)

M m.v = 309 M m.v = 20gi{M m.v = 10g

0.25 0.03 0.22 ! 0.37

0.5 0.05 0.34 % 0.49

1 0.38 0.64 | 1.18

1.5 0.48 0.80 % 1.47

2 0.57 1.03 % 1.75

2.5 0.61 1.30 ? 2.18

3 0.61 1.53 é 2.47
; i
4 0.61 1.77 1 2.62 }
5 0.61 1.82 | 2.91 ]
5 0.61 1.30 3.05 ;
D'apres les résultats obtenus , le rendement en extrait augmente

avec la diminution de la masse de matiere vegetale



II1.6.2-Extraction & la vapeur d'eau

Tableau 16 : Influence de la masse de matiére végétale sur
’ le rendement en extralt
Rendament en extrait Rs (%)
Duree d'extraction (h) ,
M m.v = 309 - Mmv=209|M m.v = 10g
0.25 0.29 0.49 0.94
0.5 0.53 1.02 2.06
1 1.07 1.70 2.37
1.5 1.58 . 2.51 . 3.3%2
2 g 1.94 3.03 4.18
2.3 ! 2.40 :— 3.60 4.37 i
3 2.70 4.23 5.92
4 3.41 4.79 6.75
3 3.83 5.27 7.60
6 4.06 5.65 8.74

Les résultats montrent que le rendement en extrait augmente avec la
diminution de la masse de matiére vegatale

II1.6.3-Interprétation des résultats

En passant de 30 a4 10 grammes de matiére vegétale , le rendement
est multiplié par 5 dans le cas ds l'extraction a la wvapeur
d'hexane et il est doublé dans le cas de l'extraction a la vapeur
d'eau

Cette variation est probablement due au degre de tassement de la
matiere végétale dans la colonne . En effet un tassement excessif
empéche le bon contact de la vapeur avec la matiére vegetale
D'autre part , l1'élévation de la hauteur du lit conduit a la
condensation de la wvapeur . Nous pouvons remedier a cet
inconvenient par 1l'augmentation du debit de vapeur

II1.56.4-Conclusion

Il est conseillé d'opérer avec des masses de matiére végétale
faibles , le rendement est ainsi ameliocre

400



IIT.7-Influence de la nature du solvant

III.7.1-Résultats expérimentaux

Dans le but d'étudier 1'infiuence de la nature du solvant nous
avons utilisé trois solvants : l'hexane , 1'eptane ¢ l'eau

Les résultats trouvés sont presentés dans les tableaux suivants

Tableau 17 : Influence d= la nature‘du solvant sur le
rendement en extrait pour M(masse) = 30 g
i Rs (%)

Duree d'extraction (h)

i Hexane Eau

0.25 0.03 0.29

0.5 0.05 ; 0.53

1 _ 0.38 z 1.07

1.5 0.43 % 1.358

2 0.57 1.94

2.5 0.61 | 2.40

3 0.61 2.70

4 0.61 3.41

3 g.61 3.83

6 0.61 4.06

. '4,'15&-»-



Tableau 18

Influence de la nature du solvant sur le

rendement en extrait pour M(masse) = 20 g
Rs (%)

Durée d'extraction (h)
Hexane Eau
0.25 0.22 0.49
0.5 0.34 1.02
1 0.64 1.70
s 1.5 0.80 2.51
i 2 1.06 3.03
é 2.5 1.30 3.60
; 3 1.53 | 4,23
% 4 1.77 4.79
E 3 1.82 5.27
i 6 1.90 5.55
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Tableau 19 Influence de la nature du solvant sur le
rendement en extrait pour M(masse) = 10 g
- Rs (%)
Durde d'extraction (h)
Hexane Eau
0.25 0.37 i 0.94
0.5 0.49 2.06
1 1.18 2.57
1.5 1.47 3.32
2 1.75 ; 4.18
2.5 2.18 j 4.37
3 2.47 : 3.92
4 2.62 ! 6.75
5 2.91 : 7.60
6 3.03 ; 8.74

Lors de l'extraction a la vapeur d'hexane avac une masse de 30g de
il y a ed condensation importante et nous avons
juge utile d'estimer la quantite d'extrait cbtenu par condensation
et ecoulement de la miscella dans le ballon de chauffage

matiere végétale,

Rs(%)

6

i
Durége d'extraction (h)iMasse d‘extrait(g);

i 0.7002

2.6
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L'extraction a |l "heptane dans les conditions opératcires suivantes:

_ Diamétre de la colonne 4.67 cm
_ Taux d'humidite 10.23 %
_ Masse de matidre vegétale : 10 g
_ Debit du solvant 5.00 a 5.33 cm3/mn

a donné . les résultats suivants

!
Extraction par HelExtraction par V - He
Durée d'extraction{mn) ; -
M ext(g) Rs(%} . M oext(g) Rs(%)
15 0.0628 0.7  0.0031 ! 0.034
NB : Hel : Heptanes liquide

V-He: Vapeur d'heptane
M ext: Masse d'extrait

I11.7.2-Interprétation des résultats

Dés résultats obtenus nous pouvons faire les remarques suivantes:

_ L'allure des courbes rendement

en extrait en fonction de la
durée d'extraction est la méme

. ce gquil nous permet de dire
gqu'a priori les mémes phénomenés se produisent dans les deux

cas d'extraction par entrainement a la vapeur d'hexane et &
la vapeur d'e=au

_ L'extraction & la vapeur d'eau donne de meilleurs resultats
gque l'extraction a la vapeur d'hexane

_ L'extraction par entrainement a la vapeur d'heptane a montre
des difficultes pratiques , presque ia quasitotalite des
vapeurs produites se condensent le long du lit de matiére
végétale et nous ne recupérons que des quantites infimes de
vapeur en tete de colonne et ce qu'en début du processus

ITI.7.3-Conclusion

Notre interprétation a portd sur la quantite globale d'extrait mais
reste 3 evaluer la quantite de ces essencespar analyse chromatographique.



ITI.8-Analyse par chromatographie en phase gazeuse

La chromatographie en phase gazeuse (C.P.G) est actuellement 1'une
des méthodes d'analyse les plus utilisées aussi bien au laboratoire
que dans l'industrie pour l'anaiyse GJualitative et quantitative
ainsi que pour 1'isolement et 1'identification des constituants
d'un mélange gazeux ou liquide susceptible d'etre vaporisé

III.B.l-PrinciEe

La C.P.G implique des échanges réversibles entre une phase fixe
liquide et wune phase gaseuse mobile appelde gaz vecteur . La
séparation est basée sur les differences du coefficient de partage
des produits & séparer entre ces deux phases

Un chromatograpne comporte principalemant ;

_ Une chambre d'injectian
_ Une colonne

_ Un détecteur

_ Un enregistreur

Les deux piéces maitresses sont

La colonne ; contenant la phase stationnaire a travers
laquelle circule le gaz vecteur tout au long de l'essali.
_ Le detecteur ; opérant seion un principe physique bien

determiné , permet la détection des composés A la sortie
de la colonne :

Le mélange a analyser est introduit dans l'injecteur et vaporisd ,
il est entrainé a travers la phase stationnaire par le gaz vecteur.
La vitesse de deéplacement de chacun des constituants du melange
étant différente , ils quittent la colonne l'un apres l'autre et
arrivent dans le détecteur , ce dernier envoit vers l'enregistreur
un signal constant correspondant a la ligne de base et le passage
d'un composé modifie ce signal qui se traduit par 1'enregistrement
d'un pic (58]

L'ensemble des pic¢s ainsi obtenus est dit chromatogramme

Le temps de rétention (temps écoulé depuis l'injection jusqu'd la
détection d'un composé), dépend de la nature du composé , de la
nature de la phase stationnaire, de ia vitesse de déplacement du
gaz vecteur et de la tempé€rature de la colonne {59].

Pour un composé analysé dans strictement les mémes conditions, le
temps de rétention est constant 2t représente une grandeur propre
a ce compos€ , permettant donc scn identification [69).



IIT1.8.2-Conditions operatoires

Pour chacun des extraits obtenus , les constituants volatilisables
ont été analyses a4 1'aide d'un appareil chromatographique de type
PYE-UNICAM serie 304 PHYLIPS ,muni d'un détecteur & ionisatoinde
flamme et relié & un 1intégrateur de type PHYLIPS 4310 . La
séparation a été faite sur une colonne capillaire carbowax 20 M de
25 métres de longueur st 0.25 millimétre de diamétre , dans les
conditions suivantes

_ Températures

* Colonne : Programmation de temperature de 90 a 200°C
a ralscn de 4°C/mn , avec un palier de 3 mn
a 200°C

* Détecteur : 300°C.

* Injecteur : 200°C.

* Gaz vecteur : azote avec un debit de 2 mli/man.

* Volume injecté : 0.1 microlitre

* Vitesse du papier : 0.5 cm/mn.

III.8.3-Identification

En se basant sur les travaux anterieurs{14] nous avons pu retrouver
les constituants suivants dans nos extraits

d Himachaléne

¥ Himachaléne

P Himachaléne

a Calaroréne

7.8 dihydro aryl himachaléne
C15H22

Cl15H24

C15H220
Epoxy-himachaléne
Cl15H260(a)
Cl5HZ58C(b)

¥ atlantone

Cis a atlantone
Trans o« atlantone

II1.8.4-Résultats et interpretations

Les extraits obtenus ©pour differentes durédes d'extraction
correspondant a une masse de matiére wvégétale de 209 ont é&té
analysés pour pouveoir suivre 1'evolution de la composition de
l'essence en ses constituants avec la duree d'extraction

Nous nous sommes interesses aux constituantsmajoritaires

suivants

46



== — g
1A, 20
33
o5
. 44 10

{_ & himachaléne
2_ W himachaléne
5-p himachaléne

. o calarsrenc

5. 18 dihydro and himach akire

c. Cis Havn

¥. Cis t\taqo

B. Cis : R
9q_ ‘;’M% jh-kmad«ﬂéhe

1. Cig Bac 0 ()

_ AT M. Cis Hac o(®

R S A . ¥ otlawkene

- §s_ Cis & atlawbene

4 - trans °H“"‘h0he_

X - :_—-.L' b
&

Al VL
0N _

.
-

AT

-

F\-g 12 C‘\ro\v\abo%ramme de  l'exteait ohltenu par enbroiinement

& o Vapeur d' 2au aw bout  de 2 hewres A" exbtrockiom

43



_ & Himachaléne
¥ Himachaléne

_ P Himachaléne

_ C15H22 N
_ Epoxy-himachalane
__ % atlantone

_ Cis a atlantone

_ Trans « atlantone

Le rendement a &té calculé 4 l'aide de la relation suivante
Ri(%) = (mi/Mm.v)* 100 (3)
m : masse du constituant i dans l'extrait

dm.v : masse de matiére végétale

ITI.8.4.1-Extraction a4 la vapeur d'hexane

L'analyse des différents echantillons recupérés lors de cette
extraction a donné les résultats rassemblss dans les tableaux
suivants correspondant chacun i un constituant choisi et presente
sur la figure n° 13

Tableau 20 : Rendement des constituants majoritaires extraits
par la vapeur d'hexane en fonc}%gﬁ)de la dureée d'extraction
. AG -
1 H [l
D-Ext (h)|Me(g) &« -~ H¥ - H/B - H! P-1 {Ep-H |®-atl|C-atl T-atl
0.25 |0.038;0.011|/0.004[0.022 0.229;0.179 0.029[0.035[0.009;
j : ;
0.5 0.02210.029 0.009(0.033 O.296i0.417 0.046(0.078 0.113;
1 0.054;0.111 0.077;0.088!0.574:0.94510.070i0.136 0.143;
i H
1.5 0.029i0.160 0.086(0.593(0.812;1.285;0.073!/0.179 0.164?
: ; :
2 0.04710.21210.108/0.010 1.057f1.773 0.095(0.241{0.190,
‘ : .
. | :
2.5 0.043i0.263 0.126(0.122 1.23351.971 0.110|0.301.0.211 .
3 0.042;0.290 0.135(0.126 1.477&2.510 ¢.130(0.375 0.234;
. ; —
4 0.093EO.310 0.139;0.157 1.88753.235 0.163|0.383 0.246,
H J i
5 0.00910.323 0.142/0.162{1.933,3.347]/0.164(0.402 0.2593
6 0.014/0.324|0.144|0.153 1.995%3.522 0.174[0.427{0.279'
NB: Me: Masse :xtrait(g). P-1 : Ci1s5H212
a - H ! o Himachalene. Ep-H: Epoxy Himachalene.
¥ - H : ¥ Himachalene. ¥—atl: ¢ atlantone
B - H : B Himachalene. C-atl: Cis a atlantone
T-atl : Trans a Himachalene
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L'analyse de l'extrait recupérédans le ballon lors de l'extraction
4 la vapeur d'hexane avec 30 grammes de matiére végétale a donné les

résulats suivants

Lk

Tableau 21 Rendement des constituants majoritaires extraits
: par l'hexane liguide
& - Hi¥ - H B - Hi P-1 §Ep-H s-atl|{C-atliT-atl
Constituants i
[
R 10**3 (%) 0.029(0.044|1.235/0.068,1.502|0.53610.014/4.401
)

II1.8.4.2-Extraction a la vapeur d'eau

Le tableau suivant rassemble les résultats obtenus apres analyse
des extraits obtenus pcur différentes durées d'extraction

vapeur d'eau

a la

Tableau 22 Rendement des constituants majoritaires extraits
par la vapeur d'eau 926£?£ftion de 1la durée d'extraction
D-Ext (h) | Me(g)|a - Hfs - H{® - H| P-1 1Ep—H f-atl|C-atl|T-atl
0.25 0.088 0.026%0.207 0.612 0.13320.222 0.217,0.006,0.767
0.5 0.094 0.05750.219 0.61710.353;0.965/0.338;0.043|1.228
1 0.124 0.123!0.584 1.602 0.45151.561 0.464|0.076|1.835
1.5 0.145 0.207%0.630 1.885[1.068;2.620,0.579|0.154|2.568
2 0.093 0.25810.698 1.979(1.3153.620(0.663|0.200;3.373
2.5 0.103 O.323i0.965 2.23512.629!3.78410.796]0.222|4.009
3 Cc.113 0.41751.153 2.344(2.729(4.207(0.939,0.240,4.704
4 0.101 0.469;1.519'3.279 2.93114.519 1.02410.25015.2838
5 D.086 0.504%1.802 4.065 3.096!4.760 1.108(0.259,5.866
6 0.069 0.534§l 8}9?6.742 3.221;4.900 1.188 O.263l6.303
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ITI.8.4.3-Extraction a la vapeur d'heptane

L'analyse de l'echantillon a donné les resultats suivants

Tableau 23 : Rendement des constituants majoritaires obtenus
par extraction & la vapeur d'heptane

a - H|[T - H|B - H| P~1 |Ep-H |v-atl{C-atl T-atl
Constituants ’ f

R 10**3 (%) 0.078{0.020/0.859|0.332/2.406[0.026 0.07359.116

L'analyse de l'extrait recupéré dans le ballon a donne ie tableau
de résultats suivant

Tableau 24 : Rendement des constituants majoritaires extraits
par 1 'heptane liquide

a - Hiw - H/B - H| P-1 |Ep-H |#atl c-atl T-atl
Constituants

R 10**3 (%) 0.064:0.179;0.287{0.544(1.220{0.198/0.103 0.814

Les resultats montrent que

La quantité des differents constituants evolue de la
méme fagon avec la durée d'extraction . Les courbes
sont aussi semblables a la courbe globale d'extraction.

L'evolution de la gquantite du Bl1hnacha1éne par entrainement
a la vapeur d'eau semble différente de celle par
entrainement a la vapeur d'hexane . Le B himachalene doit se
trouver sur deux sites differents superciel et interne .La
vapeur commence a extraire l'huile supercielle puis 1'huile
interne ce qui explique 1'allure de la courbe

Le trans « atlantone étant une cetone donc polaire est plus
facilement extractible par la vapeur d'eau gue par la vapeur
d'hexane.

IIT.8.5~Conclusion

L'evolution de la gquantité des constituants majoritaires avec le
temps est en général la méme pour les deux extractions a la vapeur
d'hexane et a la vapeur d'eau ’

Quant a l'extraction & la vapeur d'hexane , nous pouveons dire que
le procédé n'est pas selectif vue que les constituants suivent la
méme evolution de leur quantité dans l'extrait



Conclusion



Conclusion

Au cours de ce travail nous avons congu et realisé & 1'echelle
laboratoire un appareil d'extraction par entrainement a la vapeur
de solvant que nous avons testé . '

La premiére partie de 1'étude s'est interdssee a la cinétique
d'extraction de 1'essence du bois de cedre ainsi gu'a deux
paramétres pouvant influencer le rendement global en extrait qui
sont la masse de matiére végétale et la nature du solvant

Nous sommes arrivés aux conclusions et recommandations suivantes :

Aprés six heures d'extraction le palier n'est pas
atteint , la duree d'extraction fixde est donc
insuffisante pour l'epuisement total de la matiére
vegétale.

La masse de matiére végétale la plus rentable est de 10
grammes .

Les rendements en extrait obtenus par entrainement a la
vapeur d'eau sont meilleursque ceux obtenus par
entrainement a4 la vapeur d'hexane

Le modéle mathématique 1/Rs = A(l/t) + B est
applicable pour les courbes rendement en extrait en
fonction de la durée d'extraction .

La seconde partie de notre étude a consisté 34 une estimation
quantitative de la composition de certains extraits par
chromatographie en phase gazeuse

Cette seconde partie s'est egalement intéréssée a l'evolution de la
quantite des constituants majoritaires au cours de 1'extraction
Les résultats obtenus nous amenent a avancer les conclusions
suivantes :

Le procéde n'est pas selectif ,les constituants
suivent la méme cinétique d'extraction avec la méme
proportion pendant toute 1'extraction .

Excepte l=2 F himachalene, les constituants suivent la
méme cinetique d'extraction gue ce solit par
entrainement a la vapeur d'hexane ou par entrainement
a la vapsur d'eau .

Enfin un tel procédé mérite d'étre amélioré ne serait ce que dans
le but de 1'bttude des phénoménes qui regissent 1'extraction des
matiéres végétales
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ANNEXE 1

Détermination du taux d'humidité de la matidre veégetale



Pour ce faire, il faut se munir de l'appareil de DEAN & STARK , le
reactif utilise est le xylene . Nous procedrons de la manisre
suivante

Dans un ballen de 500 millilitres , nous introduisons 20 grammes
(£ 0.01 gramme) de matieére végétale

Nous versons 2nsuite 200 milliiitres de xyléne dans le ballon , gque
nous surmontons d'un réfrigzrant muni d'un recipisnt gradus
Ensuite nous ©portons a reflux ( de 2 a 3 gouttes par
seconde) jusqu'au moment ou le niveau d'eau reste constant et ie
solvant surnageant ['e2au dans le recipient devient limpide ,4 la
fin de l'opération nous augmsntcens le chauffage dans le but de
recupe€rer touves lss gouttes d'szau déposdes sur iess parcis du
réfrigerant ; apré€s refroidissement le volume d'eau 25t note et le
taux d'humidite est calculg par 1'expression

H =(V * 0.9988/G)* 100
ou H : Represente le taux d'humidite (%)

V : Represente le volume d'eau (millilitres)
G : Reprgsente la masse ds matiesre vegétale(grammes)
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ANNEXE 2

Chromatogramme des &chantillons analyses



Chromatogramme des exrtaits obtenus par entrainement a la vapeur
d'hexane
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