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Objectifs

Le cours sur les « Techniques d’extraction des molécules bioactives » vise a :
¢ connaitre quelques méthodes d’extraction des especes naturelles a intérét fonctionnel;
les avantages et les inconvénients de ces méthodes;
les facteurs influen¢ant Uextraction de ces espéces.

e comprendre comment ces especes sont récupérées tout en choisissant la méthode approprice,
mais aussi en faisant attention a leur dégradation;

comment certaines facteurs peuvent modifier le rendement de 'extraction.
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Introduction

(( Types d’extraction ? >>

Il existe deux types d’extraction :
e Extraction liquide-liquide;

e Extraction solide-liquide.

© Introduction du solvant © Extraction © séparation
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A Les étapes de I'extraction liquide-liquide. Dans ce cas, le solvant S est moins dense que I'eau.

Facteurs a prendre en considération avant Pextraction :

»

(( Comment peut-on répartir les techniques d’extraction ?

Les techniques d’extraction peuvent étre classées en :
e Techniques d’extraction conventionnelles
(macération, hydrodistillation, extraction par Soxhlet, extraction assistée par sonication);
e Techniques d’extraction modernes

(extraction assistée par micro-ondes, extraction avec des fluides supercritiques, extraction
accélérée par solvant).

(( Quel solvant d’extraction faut-il choisir ? >>

Le solvant d’extraction est choisi de telle sorte que la molécule a extraire y soit la plus soluble possible.

Généralement, on veut ensuite évaporer le solvant pour récupérer l’extrait seul, il faudra donc aussi que
le solvant soit volatil.

(( Quelle température d’extraction faut-il choisir ? ))

La température d’extraction est choisie de telle sorte que la molécule a extraire soit protégée de la
dégradation.

(( Quelle est la durée d’extraction faut-il fixer ? )>
Il se peut que au-dela d’une certaine durée d’extraction les molécules a extraire seront dégradées.

(( Quel est le milieu d’extraction faut-il choisir ?

Le pH du milieu doit étre approprié a la molécule que l'on veut extraire.

Exemple : I'acide ascorbique qui doit étre extrait dans un milieu acide.
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Introduction

»

Si il y a saturation du milieu d’extraction par U'excés de I’échantillon ajouté, une extraction optimale ne
pourra jamais étre obtenue, de méme si sa concentration est faible.

(( Quel est le rapport échantillon/solvant faut-il choisir ?

Apres avoir fixé tous les facteurs qui peuvent influer sur Uextraction, [a vous pouvez poser la question

suivante :
»

(( Quelle est la technique d’extraction faut-il choisir ?
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Extraction par macération I

Macération % Définition

C’est une technique d’extraction a froid qui permet d’extraire des molécules bioactives. |

- 1. Bécher

. e 2. Barreau magnétique
Dispositif de l'extracteur f magnenas

3. Plaque d’agitation

Principe de fonctionnement * Méthode

1. La matrice a extraire est placée dans un bécher, puis un solvant particulier, ou la molécule
bioactive a extraire est soluble dans ce solvant, esty ajouté ;

2. Pour augmenter le contact entre la molécule a extraire et le solvant d’extraction, une agitation
est mise en place ol un barreau magnétique est posé dans le bécher;

3. Pour que l'opération s’opere, il faut s’assurer que 'agitation est douce et silentieuse.

Avantages Q Remarque

e Les molécules thermolabiles sont conservées ; ‘

e Méthode économique (pas de perte d’énergie).

Inconvénients AAttention

e L’extraction des molécules bioactives n’est pas complete. ‘

AAttention

A ne pas confondre la macération avec la décoction et U'infusion. ‘
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Extraction par décoction |

Décoction

C’est une technique d’extraction des molécules bioactives par dissolution dans l’eau bouillante.

? Exemple

Elle s’applique généralement aux parties les plus dures de la plante (racine, écorce, bois). |

réfrigérant & eau H

sortie d'eau‘:I
entrée d'eau

mélange réactionnel

Dispositif de l’'extracteur et pierre ponce
chauffe-
ballon
Principe de fonctionnement * Méthode

1. Dans un ballon, la matrice végétale et 'eau sont mélangées auquel des pierres ponce sont
ajoutées;

2. Une fois le mélange est chauffé, la température a lintérieur du ballon favorise ’extraction ;

3. Pour ne pas perdre l’eau par évaporation, un réfrigérant est ajouté afin de faire retourner l’eau
dans le ballon.

Avantage Q Remarque

e Lextraction par cette technique est plus complete par rapport a la macération. |

Inconvénient AAttention

e Les molécules thermolabiles peuvent étre dégradées. ‘
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Extraction par infusion 11

Q Remarque

A ne pas confondre avec l'infusion, qui est une technique dans laquelle la préparation est plongée dans
de l’eau bouillante, mais qu’on ne la maintient pas a [’ébullition.

? Exemple

Préparation du thé en sachet dans de l'eau bouillante
sans maintenir la température d'ébullition.
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Hydrodistillation IV

Hydrodistillation % Définition

e L’hydrodistillation est une technique d’extraction qui permet d’obtenir des huiles essentielles. Il
s’agit de la distillation d’un mélange hétérogéne composé d’eau et d’un liquide organique.

e Lextraction se fait a partir d’arbre, de fruit ou de racine qui contiennent des molécules
odorantes. Ces molécules sont peu ou pas solubles dans [’eau, mais souvent volatiles.

Dispositif de l'extracteur

1. Chauffe ballon 6. Eprouvette graduée
2. Eau 7. Echantillon contenant les
3. Thermométre huiles essentielles

Principe de fonctionnement * Méthode

1. Lors du chauffage, les huiles essentielles s’évaporent en méme temps que l'eau.

2.Ces huiles sont entrainées en méme temps vers le réfrigérant (condenseur) ou elles se
condensent au contact des parois froides du réfrigérant.

3. Le liquide est ainsi récupéré, le distillat, qui est hétérogene. On obtient deux phases non
miscibles:

¢ Phase aqueuse : constituée majoritairement d’eau ;

¢ Phase organique : constituée d’huiles essentielles.

Q Remarque

Le thermomeétre permet de suivre I'évolution de la température dans le ballon. La température élevée
peut dénaturer les molécules que l'on veut extraire. C’est pour cela qu’on a intérét a mettre dans le
chauffe ballon des billes en verre ou des grains de pierres ponce pour éviter

la sur-ébullition.

On comprends pourquoi il y a la circulation de l’eau froide au tour de ce réfrigérant.
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Hydrodistillation

Avantages Q Remarque

e Les composés sont entrainés a des températures beaucoup plus basses que leur température
d’ébullition, ce qui évite leur décomposition; ‘

e Extraction de molécules non miscibles avec l’eau (purification)

Inconvénient AAttention

L'extraction que peu de molécules odorantes volatiles. ‘
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Entrainement a la vapeur Vv

Technique d’extaction par ’entrainement a la vapeur % Définition

La technique d’extaction par ’entrainement a la vapeur d’eau differe de celle de ’hydrodistillation par :
¢ la matiere végétale n’est pas mise en contact direct avec l’eau.

Donc, dans ce cas, c’est uniqguement la vapeur d’eau qui entre en contacte avec la matiere
végétale.

Dispositif de l’'extracteur

6. Condenseur

2. Chaudiére 7. Sortie d’eau chaude
3. Vase 8. Entrée d’eau froide

4. Vidange de condensation 9. Distillat
5. Col de cygne

Principe de fonctionnement * Méthode

1. Dans une chaudiére, I'eau s’évapore et passe a travers le vase ou la matiére végétale est déposée
surune grille;;

2.Durant le passage de la vapeur, les cellules éclatent et liberent 'huile essentielle qui est
vaporisée sous 'action de la chaleur;

3. Apres condensation, on aura un distillat constitué de deux phases hétérogenes.

Avantage Q Remarque

La dégradation ou U’hydrolyse des huiles essentielles sensibles a la chaleur, pouvant nuire a leur
qualité, peut étre évitée par cette technique d’extraction.

Gl_ Complément

Ce type d’extraction est appelé : 'entrainement a la vapeur d’eau ascendante : la vapeur d’eau passe a
travers la matiere végétale se dirige du bas vers le haut du vase. Si c’est U'inverse, c’est-a-dire la vapeur
est introduite du haut et se dirige vers le bas du vase, poussée par pression, pour que la vapeur passe a
travers la matiére végétale, [a on parle de : ’entrainement a la vapeur d’eau descendante.
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Entrainement a la vapeur

A)

e Entrainement a la vapeur d’eau ascendante (A)

e Entrainement a la vapeur d’eau descendante (B)  me

vapeur deas

Hydrodiffusion

Entrainement a la vapeur d’eau ascendante (A)
Entrainement a la vapeur d’eau descendante (B)

Avantage de hydrodiffusion Q Remarque

e Moins de vapeur;
e Temps de traitement plus court;

e Meilleur rendement en huiles.
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Extraction par Soxhlet VI

q Définition

L’extraction par Soxhlet est une technique qui permet de faire l'extraction par solvant continue d'une
molécule que l'on veut extraire contenue dans une poudre solide (échantillon). Cet appareil porte le
nom de son inventeur : Franz von Soxhlet.

L'extracteur de Soxhlet est composé de :
1. Agitateur magnétique
2. Ballon a col rodé
3. Tube d'adduction
4. Corps en verre
5. Filtre (cartouche)
6. Haut du siphon
7. Sortie du siphon
8. Adaptateur d'expansion
9. Condenseur
10. Entrée de l'eau de refroidissement
11. Sortie de l'eau de refroidissement

Dispositif de l'extracteur

Principe de fonctionnement * Méthode

1. Lorsque le solvant d’extraction, contenu dans un ballon posé sur une plaque chauffante, atteint
son point d’ébullition, les vapeurs de ce solvant passent par le tube adducteur et atteignent le
condenseur ;

2. Sous leffet du froid de réfrigérant, les vapeurs du solvant se condensent et retombent dans la
cartouche (filtre). Le solvant entre en contacte avec [’échantillon, sous sa forme solide, et la
macération est ainsi faite aprés un moment de contact. Donc, la molécule bioactive contenue
dans ’échantillon est ainsi extraite qui se trouve dans le solvant ;

3. Le solvant passe par le filtre en entrainant avec lui le soluté (la molécule bioactive), et lorsqu’il
atteint le haut du siphon, il retourne dans le ballon accompagné de la molécule bioactive ;

4. Pour extraire encore la molécule en question, le solvant continue a mainte reprises de s’évaporer
et le méme cycle est répété, alors que la molécule bioactive déja extraite reste dans le ballon.

Avantages Q Remarque

e Répétition indéfinie de cycle ;

e Résultats équivalents a une série de macérations successives ;

¢ Une fois le montage est fait, il n’a pas besoin d’étre manipulé ni d’étre surveillé ;
¢ Cette technique ne nécessite pas beaucoup d’opération ;

e Elle requiert moins de solvant par rapport a la méthode de macérations successives.
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Extraction par Soxhlet

Inconvénient AAttention

e Lextraction a chaud peut dégrader certaines molécules bioactives. ‘
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VII

Extraction assistée par sonication

Sonication % Définition
C’est une technique qui permet d’extraire des molécules bioactives en émettant des ondes d’ultrasons.
Sous cette pression, des pores dans la membrane cellulaire se forment, ce qui conduit a la libération du
contenu de la cellule ou les molécules que l'on veut extraire sont libérées.

20Hz 20kHz Fréquance

Ondes ultrasons

Emissions des chauves-souris

20 Hz 450 Hz 15 kHz 110 kHz

q Définition

Bain sonicateur

Dispositif de l'extracteur

1. Sonde

2. Solvant %
contenant la matrice =

3. Générateur d’ultrasons

* Méthode

1. Lorsque les ondes d’ultrasons sont émises dans un solvant d’extraction (en présence de la
matrice), des bulles de cavitation se forment suite a des compressions et décompressions
successives dans le solvant ;

Sonicateur avec sonde

Principe de fonctionnement

2. Ces bulles gagnent de plus en plus en volume, et jusqu’a une tres haute pression, ces bulles
s’implosent et provoquent la rupture des parois cellulaire de la matrice (par formation des
pores) qui permet de faciliter la pénétration du solvant et, par la suite, la libération des
molécules bioactives de la matrice.

Bulles d'eau
Sans effet cavitationnel

Mode pulses continus

Cavitation stable

Mode multipulse
Implosion cavitationnelle

N\ /
~—g YL
-
E- /f »
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Les effets mécaniques des ultrasons induisent une plus
grande pénétration du solvant dans les matériaux
cellulaires et améliorent le transfert de masse.
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Extraction assistée par sonication

Avantages Q Remarque

e Méthode rapide, simple, efficace et peu coliteuse ;

e Améliore le transfert de la matiere;
e Augmentation du rendement d’extraction (le solvant péneétre en grande quantité dans la

matrice).

Inconvénients AAttention

e Cette méthode ne permet pas de renouveler le solvant pendant le processus ; ‘

e Risque d’élévation de la température.
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Extraction assistée par micro-ondes VIII

Micro-ondes

Une Micro-Onde

Les micro-ondes sont des ondes électromagnétiques qui
occupent une bande de fréquence de 300 MHz a 300
GHz, ce qui correspond a une longueur d’onde de 12,2
cm pour une fréquence de 2450 MHz.

Principe du chauffage par micro-ondes

9 Sous Leffet

\ d un champ

‘molécules

mmen Y oS
3 . . les dipoles se A st s U
Le mécanisme du chauffage micro-ondes repose sur le |t / tencint &
. ’ . asard. | Sorienter
fait que les molécules polaires (ex. H,0) ont des ™**~ [ g 2ame1a
extrémités négatives et positives, ce sont des dipodles.

I ~ | champ |
“7UINS

Chauffage conventionnel J| Chauffage micro-ondes

Sous leffet d’un champ électrique alternatif, les dipdles s’orientent dans la direction du champ sur une
demi-alternance, se désorientent lorsque le champ s’annule et se réorientent dans d’autre sens
pendant la seconde demi-alternance : c’est la rotation dipolaire.

Sous l'effet de la rotation dipolaire, 'énergie électrique

apremtere f
demi- alternanceg 9 6 © . .econde| €St convertie en energle cmethue Cette derniere est
demi-
alternance.

L ensuite transformée partiellement en chaleur.

Une fois la chaleur est dégagée, donc le transfert de chaleur se fait de Uintérieur vers l'extérieur du
récipient. Ce qui est le cas inverse du chauffage conventionnel (plague chauffante, flammes). Ce qui fait
que le solvant est lui-méme source de chaleur.

Procédés d’extraction par micro-ondes

Lextraction par micro-ondes regroupe différents procédés, parmi les quels :
e Extraction par solvant assistée par micro-ondes ;
e Entrainement a laire assistée par micro-ondes;

¢ Hydrodistillation assistée par sous pression réduite.
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Extraction assistée par micro-ondes

1. Extraction par solvant assistée par micro-ondes

Ce procédé consiste a irradier la matiére végétale contenant dans un solvant.

? Exemple

En présence d’un solvant absorbant fortement les micro-ondes (ex. méthanol), les composés polaires
sont facilement extraits.

En présence d’un solvant n’absorbant pas les micro-ondes (ex. hexane), les composés apolaires sont

facilement extraits.
Q Remarque

Lensemble était chauffé sans jamais atteindre [’ébullition durant de courtes périodes entrecoupées par
des étapes de refroidissement.

) =———ep Sortie d’eau

N 4———— Réfrigérant
A la fin de lextraction, on procede a la centrifugation,

puis a la filtration.

4~ Entrée d’eau

Ballon avee
matiére végétale
et solvant

Four a micro-ondes-»

Récipient

2. Entrainement a Uair assistée par micro-ondes

Ce procédé consiste a extraire les huiles essentielles par chauffage micro-ondes sans solvant en
utilisant un compresseur a air.

1. Le compresseur a air envoie l'air dans le ballon. Le ballon contenant la matiere végétale est
soumis aux radiations micro-ondes;

2. La vapeur d’eau saturée en molécules volatiles est ensuite entrainée vers un second ballon de
récupération plongé dans de la glace.

Four micro-ondes

L'huile essentielle est extrait en 5min alors que par
@ l’entrainement a la vapeur la process dure 90min.

Compresseur 3 air

Ballon de récupération.
circuit de refroidissement

3. Hydrodistillation assistée par sous pression réduite

Ce procédé consiste a extraire les huiles essentielles par chauffage micro-ondes en appliquant un vide
pulsé.

1. Le matériel végétal est soumis durant une période au micro-ondes dont le réle est d’assurer le
transfert de matiere ;

2. Puis durant une durée, le matériel est soumis a un vide pulsé qui permet 'entrainement des
substances volatiles a une température inférieure a 100°C.
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Extraction assistée par micro-ondes

Cette opération peut étre répétée plusieurs fois selon le
rendement souhaité.

Cette extraction est dix fois plus rapide que
’hydrodistillation pour un rendement équivalent et un
extrait de composition identique.
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Extraction par fluide supercritique IX

Etat supercritique % Définition

L‘état supercritique d‘un fluide est obtenu en menant un gaz au-dessus de sa température critique ou
en comprimant un liquide au-dela de sa pression critique.

La température critique est la température au-dela de laquelle la phase liquide de la substance ne peut
pas exister.

Quelle que soit la pression ; la pression de vapeur a la température critique est la pression critique.

Pression (bar) : (] Oo

e 008063 ! Fluigg o)

ression Q o0 supercritique
Critique + Pc | T @ -cceceem==—

221 Solide Liquide Point Critique

Q el .
Etat supercritique d'un fluide

Pression Gaz

Iriple T P; Q

0,006 Point Triple o

T Tc

+ +

Température Température
Iriple Critique
0,01 374

Température °C

Q Remarque

Comparé aux solvants liquides, les fluides supercritiques ont plusieurs avantages principaux :

e le fluide supercritique a un coefficient de diffusion plus élevé et une tension superficielle plus
faible ainsi qu‘une viscosité inférieure a celle d‘un solvant liquide, menant a un transfert de
masse plus favorable;

¢ la puissance de dissolution d'un solvant liquide supercritique dépend de sa densité, qui est
fortement réglable en changeant la pression et/ou la température.

Principe de fonctionnement * Méthode

1. Pendant l‘extraction par fluide supercritique (EFS), la matiére végétale est chargée dans un
extracteur, équipé de capteurs de température et de soupapes de pression, a ['admission et a
la sortie de |‘extracteur, pour contréler les parameétres d'extraction ;

2. Le réacteur d'extraction est pressurisé avec le fluide par une pompe. Le fluide et les composés
extraits sont transportés vers les séparateurs, ol le pouvoir solvant du fluide est diminué en
diminuant sa pression ou en augmentant sa température ;

3. Le produit est alors récupéré par l'intermédiaire d'une valve située dans la partie la plus
inférieure des séparateurs. Le fluide, quand a lui, est régénéré et recyclé.
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Extraction par fluide supercritique

SCHEMA DE PRINCIPE
EXTRACTION PAR CO2 SUPERCRITIQUE

| “ Chauffage
! du €02
| ‘

€02 liquide Compresseur

Principe d'extraction par CO, supercritique

Condensateur Séparateur —
[ C 4

' l 1 l ¢ Extracteur
[l CO2 & rétat supercriique + extrait a

0-0-0
| = | Conseil

Pour développer une EFS réussie, plusieurs facteurs doivent étre pris en compte. Ces facteurs incluent :

1. le choix du fluide,

2. la préparation de la matiere végétale
3. la définition des conditions d'extraction.

Le choix des fluides supercritiques est trés important pour le développement d'un processus d‘EFS. Le
dioxyde de carbone supercritique est le plus communément utilisé en raison de:

1. son domaine de température et pression critiques (31°C - 304 K et 7.3 MPa);
2. ses propriétés inertes et ininflammable;
3. sa faible toxicité et réactivité;

4, sa haute pureté 3 faible co(it;

5. et enfin des restrictions dans ['utilisation d'autres solvants organiques.

? Exemple

Pourtant, le CO, supercritique n‘est efficace que pour l'extraction des molécules apolaires telles que
les hydrocarbures.

Pour extraire les composés polaires, certains fluides supercritiques polaires tels que le Fréon-22, le
protoxyde d'azote et [‘hexane ont été utilisés. Cependant, leurs applications sont limitées a cause des
risques de siireté et des considérations environnementales.

? Exemple

Bien que |'eau supercritique et |'eau surchauffée aient certains avantages, tels que les grandes
capacités d'extraction des composés polaires, elles ne sont pas appropriées aux composés
thermolabiles;

L'EFS est une alternative potentielle aux méthodes conventionnelles d'extraction pour extraire les
composants biologiquement actifs a partir des plantes. Il a été employée pour extraire divers
métabolites végétaux, particulierement les lipides, les huiles essentielles et les aromes.
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