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Introduction

1. Introduction

Dés son apparition sur terre, I’Homme s’oriente rapidement vers le monde végétal,
omniprésent autour de lui, offrant déja une source de nourriture, pour tenter de calmer ses
maux (Morin, 2008).

Les lipides font partie des éléments essentiels de notre alimentation. Ils regroupent les
huiles et les graisses d’origine animale et végétale .1Is représentent la source d’énergie la plus
importante pour I’organisme avec des besoins qui peuvent atteindre 40% de I’énergie totale.
Selon leurs sources et leurs compositions, les lipides alimentaires ont des propriétés
physiques, chimiques et physiologiques tres variées (Warner et al., 2010).

D’apres Louni (2009) la valeur nutritive d’une huile végétale repose sur son apport en
acides gras essentiels et en vitamines. Les recherches scientifiques (biochimie, physiologie,
médecine clinique et épidémiologie) effectuées ces dernieres décennies, viennent réconforter
les attributs de santé des huiles mono insaturées et leurs propriétés thérapeutiques dans la
prévention des maladies cardiovasculaires, ainsi qu’une meilleure tenue et une stabilité a la
cuisson. Ces huiles sont représentées surtout par des huiles de type oléique, exemple ; huile
d’olive, huile de Moringa oleifera

Moringa oleifera Lam., arbre tropical originaire d'Asie, est aujourd'hui largement répandu
sur le continent africain (Kokou et al., 2001). D’aprés Louni(2009) ; Les nombreuses
propriétés valorisables de cette plante en font un sujet d’étude trés intéressant (Foidl et al.,
2001). Le Moringa oleifera L. est un arbre aux multiples vertus médicinales, nutritionnelles et
industrielles. De plus les graines peuvent étre utilisées pour la clarification et la purification
des eaux usées. Cette plante, tres répondue dans le monde a usages multiple, était connue
depuis longtemps et était utilisée traditionnellement a des fins thérapeutiques et alimentaires
et prouvés scientifiquement (Koul et Chase, 2015).

D’aprés Louni (2009); Les graines de Moringa présentent une forte teneur en huile jusqu’a
40 %. Cette huile est de type oléique (jusqu’ a 76 % d’acide oléique) et elle est trés riche en
Vitamine E (alpha tocophérol) qui est un antioxydant tres puissant. Ainsi, le Moringa peut
représenter une source alternative pour I’huile de table notamment a I’huile d’olive(Anwar et
Bangher, 2003).

L’huile de Moringa est comestible et son extraction commence a étre promue par des ONG

en Afrique, ou beaucoup de pays manquent d’huiles alimentaires. De grands raffineurs
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européens tels que Jan Dekker et Aarhus (1993) s’intéressent a I’huile de Moringa en tant que
matiére premiére de I’industrie cosmétique

Dans ce contexte, notre mémoire a pour objectif d’avoir les résultats les plus fiables
possible en un minimum d’essais en faisant varier I’un de ces parametres : le temps, la
température, le solvant qui conduisent a obtenir des conclusions solides et adéquates d’une
maniére efficace et économique. Afin d'atteindre cet objectif, nous nous sommes basé sur
I'application des techniques statistiques telles que les plans d'expérience.
Le présent manuscrit est structuré en trois chapitres comprenant :
[1 Le premier chapitre présente une synthése bibliographique et est scindée en trois volets : Le
premier englobe des genéralites sur les plans d’expérience; le deuxiéme, nous présente les
propriétés des graines de Moringa tandis que le dernier, intitulé extraction de I’huile des
graines de Moringa oleifera, expose deux titres principaux : le premier intitulé méthode
d’extraction (ultrason), son principe, ses avantages et ses inconvenients et le second parle de

la composition et des utilisations de I’huile de Moringa oleiféra.

[0 Le deuxieme chapitre, intitulé matériel et méthodes, comprend une présentation succincte
du lieu de travail, la provenance du materiel végétal utilisé ainsi que les méthodes d’analyse

employées pour la partie expérimentale.

[0 Le troisieme chapitre présente les résultats et les interprétations.

Une conclusion générale est donnée a la fin de ce manuscrit, et fait ressortir I’essentiel des

résultats de ce travail.



Chapitre |
Synthese
bibliographigque



Partie bibliographique Géneralités sur Moringa oleifera

1.1 Généralités sur Moringa oleifera

1.1.1 Origine et répartition géographique

Moringa oleifera est I'espéce la mieux connue parmi quatorze especes du genre Moringa
famille Moringaceae (Fuglie Lowell, 2002). Cet arbre, est passé, en une décennie, du statut de
plante inconnue a celui de nouvelle ressource alimentaire et économique pour les pays du Sud
(Atakpama et al., 2014). C’est une plante comestible, qui ne meurt jamais (Silvana.; 2013) ;
Elle est aussi appelé arbre de vie ou arbre du paradis (Irénée Modeste Bidima,2016).

La plante Moringa oleifera est considérée comme I'un des arbres les plus utiles au monde.
Elle posséde de nombreuses propriétés intéressantes qui lui conférent un grand intérét
scientifique.Elle est décrite comme I'arbre miracle,et le don de Dieu a I'nomme (ljarotomi et
al., 2013 ; Haldar et Kosankar., 2017).

Le Moringa oleifera est une espece qui semble étre originaire des régions d'Agra et d'Oudh,
au Nord-est de I'Inde, au Sud de la chaine de montagne de I'Himalaya. Mais elle est cultivée
aujourd'hui dans toutes les régions tropicales et subtropicales du monde (Rajangam et al.,
2001) (figure.1). Son introduction en Afrique de I'Est a eu lieu au début du 20éme siecle par
le biais du commerce et des échanges maritimes durant cette période (Foidl et al., 2001). On
peut rencontrer cette espece sur trois continents et dans plus de cinquante pays tropicaux et
subtropicaux (Afrique, Arabie Saoudite, Sud-est asiatique, lles du pacifique, Amérique du
Sud)

v AUV

Figure 01: Zones du monde ou pousse la plante Moringa oleifera (Rongead., 2014)

1.1.2 Systématique et nomenclature
Moringa oleifera appartient a la famille mono générique des arbustes et arbres des

Moringaceae qui comprend environ 14 especes, dont la plus connue et répandue est I’espéce
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Moringa oleifera (Chukwuebuka., 2015). La plupart des langues utilisent un dérivé

phonétique de ce mot pour désigner la plante. Moringa oleifera est un arbre qui est connu

sous diverses appellations. En Afrique francophone, le nom le plus général est nébéday, nom

vraisemblablement dérivé de I'anglais "never die” (immortel). Ce nom fait référence a sa

capacité de résistance a la secheresse, a son aptitude a se propager rapidement a partir de

semis ou de boutures et a se régenérer méme apres des coupes tres severes. En Inde, il est

appelé Dumstick pour rappeler la forme du fruit qui ressemble & une baguette (Fuglic., 2001;

Lim, 2012). La classification systematique de Moringa oleifera est représentée dans le (Tableau 1)

Tableau I: Classification systématique de Moringa oleifera (Laleye et al., 2015)

Botanique de la plante

Régne
Sous-régne
Classe
Ordre
Famille
Division
Genre
Espece

Plantae
Tracheobionta
Magnoliopsida
Capparales
Moringaceae
Magnoliopyte
Moringa
oleifera

1.1.3 Description botanique

Les différentes parties de Moringa oleifera sont décrites dans le tableaull.

Tableau I1: Description botanique de Moringa oleifera

L’arbre peut atteindre 12 métres de
hauteur et son diamétre peut
atteindre jusqu’a 40 centimeétres.

Le tronc est généralement droit,
mais il est parfois tres peu
développé. En général, il atteint 1,5
a 2m de haut avant de se ramifier,
bien qu’il puisse parfois atteindre
les 3m.

Les branches poussent de maniére
désorganisée et la canopée est en
forme de parasol.
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Les feuilles sont caduques,
duveteuses, recouvertes d’un duvet
gris lorsqu’elles sont jeunes, et se
développent principalement dans la
partie terminale des branches, ont
un long pétiole mesurant 20 a 70 cm
de long, comptent 2 a 6 paires de
pinnules comprenant chacune 2 a 5
paires de pinnules secondaires,
divisées elles-mémes en 1 a 2 paires
de folioles opposés plus une foliole
terminale a I’apex plus grande que
les autres, de forme ronde ou ovale
de 1a 2 cmde long

(ljarotomi et al., 2013; Hédji et
al., 2014; Agroconsult., 2016)

Les fleurs apres 8 a 12 mois, I’arbre
commence a fleurir sur une base
continue tout au long de I’année. Le
Moringa est considéré comme une
plante ornementale a cause de sa
floraison exubérante.
L’inflorescence est en panicule
axillaire et tombante de 10 a 25 cm,
aux fleurs irréguliéres mesurent 2,5
cm de large. Ces derniéres sont de
couleur blanche tirant sur le créeme,
avec des points jaunes a la base,
délicatement parfumées, se
composent de 5 sépales sont
symétriques et lancéolés, 5 pétales
inégaux, sont minces et spatulés,
symétriques a I’exception du pétale
inférieur, et entourent, 5 étamines et
5 staminodes. L’ovaire a une seule
loge.

Les fruits forment des gousses a
trois lobes, mesurant 20 a 60 cm de
long et de 2 cm de diameétre, ses
cotés forment un triangle, la capsule
a une extrémité aigué, une surface
bosselée qui pendent des branches.
Les  fruits  (gousses)  sont
initialement vert clair, minces et
tendres, devenant finalement
marron et ferme. Lorsqu’ils sont
secs, ils s’ouvrent en trois parties,
en libérant 12 a 35 graines de forme
ronde. Un arbre peut produire 15
000 a 25 000 graines par an.).

%!

SI°L1 hIR/ED/E

(Hédji et al.,
2014 ;Agroconsult., 2016 ;
Yusoff ., 2016)
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Les graines sont globulaires, a trois
angles, elles ont un diametre de 10 a
12 mm, avec une coque marron
semi-permeable Iégerement boisée.
La coque présente trois ailes
latérales blanches qui s’étendent de
la base au sommet a 120 degrés
d’intervalle, sont de 2 a 2,5 cm de
long, de 0,4 a 0,7 cm de large.
(ljarotomi et al., 2013; Heédji et
al., 2014; Agroconsult, 2016). Le
poids moyen d’une graine est de 0,3
g, le noyau est blanc ou créme et est
responsable de 70% a 75% du poids,
et la coque représente 25% du poids
de la graine. (Leone et al ., 2016)
Les Racines sont blanches,
gonflées, tubéreuses qui ont une
odeur piquante

caractéristique et dotée de racines
latérales plut6t clairsemées

1.1.4 Ecologie de la plante

Moringa oleifera L. est une plante qui s'adapte a des milieux différents. Cependant, certaines
conditions du milieu favorisent son épanouissement (Saint Sauveur et Broin., 2010). Le
Moringa est un arbre peu exigeant en eau et en matieres minérales(Tableau 111). Ainsi, son
introduction dans un environnement riche en biodiversité est bénéfique a la fois pour

I’exploitant et pour I’écosysteme environnant (Foidl et al., 2001).

Tableau I11: Principales exigences écologiques de Moringa oleifera(Saint Sauveur et
Broin,2010).

Paramétres Valeurs/fourchettes
Climat Tropical ou subtropical
Altitude 0-2000 metres
Température 25-35°C

250-2000 mm. Irrigation pour la production de

Pluviometrie feuilles si pluviométrie < 800 mm
Type de sol Limoneux, sableux ou sablo-limoneux
pH du sol Légerement acide a légerement alcalin (pH : 5a 9)

1.1.5 culture de Moringa oleifera
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Moringa oleifera s'adapte a des milieux différents ; il se plait en milieu aride ou semi-aride
mais il peut se trouver aussi dans les zones trés arides comme le Sahara. Il peut se planter par
semis, en repiquage, en plein champ, ou par boutures (Millogo-Koné et al., 2008).

D’aprés Louni (2009) ; 1l peut étre cultivé d’une fagon extensive pour la production des graines
(semence ou Production d’huile) ou d’une facon intensive irriguée pour une production

optimale des Feuilles avec une récolte toutes les six semaines.

1.1.6 valeurs nutritionnelle et utilisation des graines et huile de Moringa

Les graines et les huiles constituent des échelons importants de la filiere de transformation des
graines oléagineuses. Les graines sont principalement utilisées sous forme d’huile et de tourteau
dans le secteur de I’alimentation humaine et animale. Elles aboutissent aussi a une large gamme
de produits de seconde transformation tels que farines, concentrés ou isolés, margarine ou
mayonnaise. Enfin, I’huile et, dans une moindre mesure, le tourteau, ont aussi de nombreux
débouchés non-alimentaires(BOYELDIEU., 1991; Foidl et al., 2001)

1.1.6.1 Composition chimique des graines de Moringa oleifera et valeurs nutritionnelles
Le Moringa oleifera est une plante & hautes valeurs nutritives. Elle constitue une excellente
source de compléments alimentaires. Des analyses nutritionnelles ont montré que les graines
contiennent des minéraux, des acides aminés essentiels, des acides gras et d’autres composés
bioactifs(Dhakar et Maurya., 2011; Aho et Lagasi., 2012).

1.1.6.2 Composition globale des graines de M. oleifera

Les graines de M. Oleifera contiennent des éléments nutritionnels importants, y compris les
protéines, les huiles, les fibres, les carbohydrates, (Leone., 2016). Les minéraux occupent une
part importante dans les graines de M. oleifera. Des analyses réalisées par Abiodu., (2012) et
James., (2017) ont montré la richesse de cette derniére en sodium, potassium, magnésium et
fer(TableulV)

Les graines de Moringa oleifera contiennent également une quantité importante d'huile végétale
entre 38 et 40% du poids de la graine, connue sous le nom d'huile "Behen" ou "Ben". (Abiodun
etal ., 2012; Abd-Rabou et al., 2016; Leone., 2016).
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Tableau IV: la Composition en minéraux dans les graines de M. oleifera (Abiodun et al .,
2012 ; Zikankuba., 2017).

Minéraux Quantité en mg/kg
Sodium 155
Potassium 479
Magnesium 220.10
Calcium 203.85
Fer 31.03
Zinc 8.08

Cette huile contient toutes les graisses insaturées contenues dans I'huile d'olive, a I'exception de
I’acide linoléique (Abd-Rabou et al., 2016),avec une composition d'acides gras de haute
qualité, environ 20.98 % d’acides gras saturés et 78.99% d’acides gras insatures, par rapport
aux huiles végétales classiques qui contiennent généralement de I’acide oléique connu sous le
nom d’Omega 9 de I’ordre de 40 % (Abiodun et al., 2012; Agroconsult., 2016). Cette richesse
en acides gras mono insaturés les rend plus stables a la rancidité oxydative (Nadeem et al.,
2014 ; Agroconsult., 2016) En dehors de I'huile, la graine a une teneur élevée en protéines, en
moyenne31,4%(Aho et Lagasi., 2012 ; Leone., 2016). Les graines de M. olefiera représentent
une source importante de protéines. La qualité nutritionnelle dépend des teneurs en acides
aminés essentiels et de sa biodisponibilité aprées digestion et absorption. Le profil protéique a
révélé des taux de 3,1% d'albumine, 0,3% de globulines, 2,2% de prolamine, 3,5% de glutéline
et 70,1% de protéines insolubles (Foidl et Makkar, 2001). Le tableauV montre les différents

composés isolés des graines de M. oleifera.

Tableau V: la Composition globale des graines de M. oleifera (Leone, 2016)

Composés g/100g %
Protéines (29,4- 33,3) 34 ,51% - 36,5%
Huiles (34,7-40,4) 38,62%- 40,6%
Fibres (6,8-8,0) 10,92-12,16
Carbohydrates (16,5-19,8) 19,00-20,29
Valeur calorique / 450,36 a 451,32 Kcal gt

1.1.6.3 Différents domaines d’utilisation des graines de Moringa oleifera

Cette plante a de nombreuses propriétés valorisables. Ce qui fait d’elle un sujet d’étude trés
intéressant. Historiquement, toutes les parties de la plante ont été consommées comme
nourriture et/ou utilisées en medecine traditionnelle pour le traitement de maladies

métaboliques, inflammatoires, infectieuses, tumorales, respiratoires, I'arthrite, athérosclérose,
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soulagement de la douleur...etc., et un nombre croissant d'études scientifiques soutiennent ces
usages traditionnels (Elgamily et al., 2016 ; Jaja-Chimedza et al., 2017).

v" Plusieurs composés bioactifs isolés a partir de la graine comme les glucosinolates les
isothiocyanates, hémagglutinines qui possédent des effets anticancéreux, antibiotiques,
anti-inflammatoires et agglutinogénes(Katre., 2008)

v' Purification de I’eau : les graines contiennent un poly-électrolyte qui permet la
sédimentation des particules en suspension dans I’eau(Bhuptawat et al. (2007)
;Beltran-Heredia et al. (2009) ;Poumaye et al. (2012)

v' les graines sont consommeées au Nigeria et auraient le méme gout que les cacahuétes et
dans certains endroits les graines sont ajoutées aux sauces pour leur saveur
amere(Abdulkarim et al., 2005) ;

v Moringa oleifera posséde d’autres pouvoirs; ses graines sont utilisées pour purifier le
lait et enrichir le miel. En raison de sa teneur en composés phytohormones de type
cytokinines. Moringa peut étre utilisé comme engrais pour activer la croissance des

arbres et les rendements des plantes(Pamo et al., 2002; Gnangle et al., 2010).

1.1.7 Huile de Moringa oleifera

L’huile de M. oleifera est connue sous le nom commercial d’ « Huile de Ben ou Behen ».
Réputée d’huile d’excellente qualité, elle a connu depuis longtemps multiples usages. Elle est
extraite a partir des graines et posséde une couleur jaune pale. Aprés avoir souffert d’un
embargo a I’exportation des pays producteurs vers les pays occidentaux pendant prés d’une
soixantaine d’année suite a des falsifications, elle suscite actuellement un regain d’intérét
international (Abdulkarim et al., 2005).

1.1.7.1 Composition chimique de I’huile de graines de Moringa oleifera

L'huile de graines de Moringa oleifera est de type oléique avec une teneur élevée en acide
oléique. Cette caractéristique peut étre fortement souhaitable particulierement avec la
tendance courante de remplacer les huiles végétales polyinsaturées par celles qui renferment
des taux élevés d'acides gras mono insaturés qui sont tres stables méme dans des applications
comme les fritures (Anwar et Bangher., 2003). L'huile de Moringa contient tous les acides
gras principaux trouvés dans I’huile d'olive a I'exception de I’acide linoléique (Abd-Rabou et
al., 2016) et peut donc étre employée comme produit de substitution de cette derniére. Le
profil en triglycérides est représenté en grande partie par la trioléine avec une valeur de 36,7%

L'huile de Moringa est riche en tocopherols, vitamines liposolubles et antioxydants naturels
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tres puissants (Corbette., 2003). La teneur en huile des graines décortiquées, c’est-a-dire, des
amandes, est d’environ 42%. L’huile des graines de Moringa contient environ 13% d’acides
gras saturés (AGS) et 82% d’acides gras insaturés (AGI) (Tsaknis et al., 2002). Les
principaux acides gras saturés présents dans les graines sont I’acide palmitique, stéarique,
arachidique et bénin. L'acide oléique est I'acide gras insaturé principal (72,9%), dont la
concentration élevée est souhaitable en terme de nutrition et de stabilité pendant la cuisson et
la friture (Abdlkarim et al., 2005). Le profil en stérols de I’huile de graines de Moringa
oleifera indique que les fractions les plus dominantes sont le sitostérol (47,10%), stigmastérol
(17,40 %) et le campestérol (23,83 %). Les Tocophérols (o et 3) ont été identifiés a des
concentrations de 226,9 et 216,57 mg (Lala et tsaknis., 2002).

1.1.7.2 Utilisations de I’huile de Moringa oleifera
1.1.7.2.1 Utilisation alimentaire de I’huile
C’est une trés bonne huile alimentaire et appréciée comme huile d’assaisonnement dans les
salades, dans beaucoup de pays. Elle est également utilisée dans les fritures, en raison de sa
grande stabilité a I’oxydation et dans la fabrication des margarines soit a I’état fluide, soit
apres durcissement par hydrogénation.L’huile de Moringa peut étre utilisée comme huile
végétale comestible et huile de cuisson (elle rancie trés lentement) (Corbette., 2003).
1.1.7.2.2 Utilisation non alimentaire de I’huile

e L'huile s'est avérée particulierement efficace dans la fabrication de savons produisant

une mousse stable avec I'efficacité de lavage élevée ;

o Grace a sa capacité a absorber et a retenir les substances volatiles, elle est également

intéressante dans I’industrie des parfums pour stabiliser les senteurs ;

e EnInde, I’huile de graines est appliquée extérieurement pour soulager la douleur et le
gonflement en cas de goutte ou rhumatisme et les maladies de la peau (Abdulkarim et
al., 2005)

e L'huile de Moringa est employée pour I'hystérie, le scorbut, les problémes de prostate

et de vessie. Elle est considérée comme un tonique et un purgatif ;

e L ’huile issue des graines est aussi utilisée comme lubrifiant dans la machinerie fine
comme elle a un potentiel pour étre utiliser en tant que biocarburant et fabrication de
colorants a partir du bois et de la pate a papier (Ramachandran et al., 1980 ; Tsaknis,
etal., 1999 ; Rashid et al., 2008 ; Mofijur et al., 2013).
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1.2 Généralités sur le plan d’expérience

Les progres des sciences et de la technologie sont étroitement liés aux réponses que I’Homme
a pu apporter aux interrogations que lui pose regulierement la nature. Ces réponses, résultent le
plus souvent d’une analyse des observations expérimentales obtenues par une approche
méthodologique rigoureuse. L’expérimentation est donc un des moyens privilégiés pour
acquérir ou améliorer les connaissances, cependant elle doit étre optimisée car I’objectif est
d’obtenir des informations les plus fiables possibles en un minimum d’essais. A cet effet, il est
recommandé d’utiliser une stratégie expérimentale moderne telle que les plans d’expériences

afin de pouvoir répondre a toute exigence proclamée en un temps record.

1.2.1 Définition d’un plan d’expérience

Le plan d’expérience est une méthode statistique correspond a une serie d’essais définie a
partir d’une stratégie optimale permettant la prédiction d’une réponse avec le minimum des
erreurs et le minimum d’essais sur la base d’un modele postulé. Selon la Norme ISO 3534
(Poirier., 1993), la planification d'expériences afin d'obtenir des conclusions solides et
adéquates de maniére efficace et économique ou bien définies comme la méthode
mathématique et statistique qui permet de modéliser et d’organiser aux mieux des essais qui
accompagnent une recherche scientifique ou des études industrielles (Goupy et Creighton.,
2006). Ces méthodes visent a établir et analyser les différentes interactions qui existent entre
les grandeurs étudiées, et leurs sources de variations supposées (Vivien., 2002).

1.2.2 Principe d’un plan d’expérience

Il consiste a faire varier simultanément les nivaux d’un ou de plusieurs facteurs, qui sont les
variables, discrétes ou continues a chaque essai, Ceci va permettre de diminuer fortement le
nombre d’expériences a réaliser tout en augmentant le nombre de facteurs étudiés, en
détectant les interactions entre les facteurs et les optimaux par rapport a une réponse
(Faucher., 2006).

1.2.3 Terminologie des plans d’expériences

Facteur : c’est un parametre qualitatif ou quantitatif dont sa variation est susceptible de
modifier le fonctionnement de ce dernier. Ces différents traitements sont nommés modalités
ou encore niveaux, ces facteurs peuvent étres quantitatifs lorsqu’ils sont naturellement
exprimés a I’aide de valeurs numériques (pression, température, durée) ou étre qualitatifs dans

le cas contraire (couleur, type de matériau, sexe) ; la connaissance de I’ensemble de tous les

11
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niveaux utilisés par chaque facteur est nécessaire pour la réalisation des expériences
(Tinsson., 2010).

Domaine du facteur

, Facteur 1
| v >
| |
/1 + 1\
niveau bas niveau haut

Figure 02 : Le niveau bas du facteur est noté par - 1 et le niveau haut par +1. Le domaine de
variation du facteur est constitué de toutes les valeurs comprises entre le niveau bas et le

niveau haut(Goupy.,2006)

Réponse : c’est la grandeur observée pour chaque expérience réalisée, qui doit étre prise une

seul fois au cours d’une observation afin d’évaluer I’effet du facteur étudié (Tinsson., 2010).

Domaine d’étude : c’est le regroupement des niveaux inférieurs et supérieurs des facteurs
étudiés, qui est une étude ; un ensemble de plusieurs expériences bien définies (Goupy et
Creighton., 2006).

A

Facteur 2
. O ®
® o
¢ ®
@
1 @ —
-1 +1 Facteur 1

Figure 03 : le domaine d’étude d’un plan d’expérience (Goupy.,2006)

Espace expérimental : Le domaine de variation du facteur ou le domaine du facteur est

I'ensemble de toutes les valeurs que peut prendre un facteur entre les niveaux bas et haut. Par

12
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convention, le niveau bas est souvent noté par (-1) et le niveau haut par (+1) (Goupy., 2006)
L’existence d’un second facteur est représentée également par un axe gradué et orienté, dont
ces niveaux et son domaine de variation sont definis. Ce second axe est disposé
orthogonalement au premier. Ainsi un repere cartésien est obtenu. Il définit un espace

euclidien a deux dimensions qui est appelé I'espace expérimental (Goupy., 2006).

Facteur 2 4

Espace expérimental

o

Facteur 1

Figure 04 : I’espace éxpérimentale(Goupy.,2006)

1.2.4 Méthodologie des plans d’expérience.

Lors de I’étude d’un phénomene, plusieurs questions se posent, auxquelles répondent
différents types de plans. On peut distinguer 3 grandes étapes dans I’acquisition des
connaissances :

1.2.4.1 Recherche des facteurs influents

Les plans qui permettent de rechercher les facteurs influents sont les plans factoriels complets
ou fractionnaires.

1.2.4.2 Modélisation

Quand les facteurs influents ont été identifiés et leur importance quantifiée, on recherche
ensuite I’équation permettant de décrire les variations de la réponse étudiee en fonction de
celles des facteurs influents ; cette seconde étape constitue la modélisation. Les plans
factoriels suffisent parfois. 1l se peut, dans d’autres cas, que I’on soit obligé de faire appel a
des plans plus complexes tels que les plans composites centrés (Pharmacopée britannique.,
2007).

13
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1.2.4.3 Optimisation

L’optimisation consiste a atteindre les spécifications imposées et ce, de fagon optimale, en
suivant les variables qui correspondent aux paramétres opératoires du systeme étudié. Quand
un modéle mathématique est construit pour décrire un phénomene, il peut étre utilisé pour
prédire les réponses dans le domaine d’étude ou pour trouver les conditions expérimentales

qui conduisent a la réponse optimale (Yahiaoui et al., 2010)

1.2.5 Plan Box-Behnken a trois facteurs (BBD)

1.2.5.1 Définition du plan

En 1960, Box et Behnken ont proposé ces plans faciles a mettre en oeuvre qui permettent
d’établir des modéles du second degré dans lesquelles chaque facteur prend trois niveaux (-1,
0 et +1). Le plan de Box-Behnken a trois facteurs est construit sur un cube dont les points
expérimentaux sont placés au milieu, ses arrétes avec une répartition de tous les points
expérimentaux a égales distance du centre de domaine d’étude. Les plans Box-Behnken a
trois facteurs contient 15 points expérimentaux, dont 12 essais sont situés au milieu de chaque

arrétes (Saraphirom et Reugsang., 2010).

~
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\
1
Facteur 1

Figure 05 : Plan de Box- Behnken pour trois facteurs(Goupy.,2006)
1.2.5.2 Modéles mathématiques

Le modele mathématique utilisé avec le plan de Box—Behnken pour trois facteurs est un

modele du second degré classique:
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Y= do + Zaixi + Zainin + ..+ z aiiXiZ +e

Ou:

Y : laréponse ou la grandeur d’intérét mesurée au cours de I’expérimentation et obtenue avec
une précision donnée ;

xi: Le niveau attribué au facteur i par I’expérimentateur pour réaliser un essai, valeur connue
a0, ai, aij, aii : les coefficients du modéle mathématique, adoptés a priori, doivent étre calculés
a partir des résultats des expériences ;

e : I’erreur expérimentale calculée par le logiciel (Goupy., 2006).

Ce modéle comporte dix coefficients, donc au minimum dix équations pour les estimer. Le
plan classique de Box-Behnken a trois facteurs comporte 13 équations indépendantes, une
solution mathématique au probleme les 15 points expérimentaux fournissant chacun une
équation, dont dix équations servent a calculer les coefficients, et cing pour le résidu.
L’existence des points répétés au centre du domaine d’étude servent a calculer, grace a un

logiciel, I’erreur expérimentale et le mangue d’ajustement (Goupy., 2006).
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1.3 Extraction d’huile de graine de Moringa oleifera

1.3.1 Extraction assisté par ultrasons

La diversité des équipements ultrasons et leurs actions offre un large éventail d’applications
dans le domaine de I’agroalimentaire tels que la transformation, I’extraction et la préservation
des produits alimentaires (Mason et al., 2003).

Les ultrasons (US) sont des ondes mécaniques dont la fréquence est comprise entre 16
kilohertz (KHz) environ (limite de I’audibilité humaine) et quelques centaines de Mégahertz
(Mhz). Comme pour toutes les ondes acoustiques, le milieu de propagation des ultrasons
contient des zones soumises a des dépressions et compressions successives (Suslick et al.,
1999). Les vibrations dues aux ultrasons sont la source d’énergie permettant le re-largage des
métabolites dans les matrices complexes. Le phénoméne principal durant la sonication est la
création de cavités (plus particulierement la création et I’effondrement de ces cavités), la
friction et I’accroissement des débits de diffusion (Grégory Genta-Jouve., 2007) (Figure 06).

Sample Vessels

Water Reservoir

C N %%
Cavitation Bubble Grows Implosion & Resulting
Ultrasonic Horn in Negative Pressure Shearing Forces

Figure 06: appareil d’ultrason et ses vibrations (Grégory Genta-Jouve2007)

Amplitude Pressure

1.3.2 Principe des ultrasons

Les ultrasons sont des ondes acoustiques générées par un transducteur par effet
Piézoélectrique(PZT) inverse. En effet, une différence de potentiel alternative appliquée entre
les deux faces d'un cristal conduit & des oscillations avec une fréquence propre au cristal. La
propagation de cette onde dans un milieu liquide n'est pas continue et entraine une succession
de compressions et de dépressions autour d'une valeur moyenne (FigureQ7).

L'organisation du milieu réactionnel est perturbée par I'onde qui va jusqu'a provoquer la
rupture de cohésion du milieu (Suslick et al., 1999). Les ultrasons mettent en jeu des
phénomeénes dits de cavitation, correspondant a la formation de bulles de gaz dans un liquide
lorsque la pression en un point de celui-ci devient inférieure a sa pression de vapeur saturante
(Mason et Lorimer., 1988).
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Les bulles de cavitation ainsi formées sont alors soumises a I'onde ultrasonore qui provoque
leur oscillation, leur croissance, leur résonance et leur implosion. Cette phase engendre, a des
endroits tres localisés, des températures de I'ordre de 5 000 K et des pressions d'environ 1 000

atmosphéres(Atm), ce qui constitue la théorie du point chaud (Suslick., 2001).

rarefaction raref action rarefaction rarefaction rarefaction

compression compression compression compression compression compression

Apparition Implosion
des bulles - *® . . des bulles

L ]
T

Augmentation Dimensions
de la taille des bulles instables

Figure07: Génération des bulles de cavitation par I’action des ultrasons. (Mason et al.,2000)

1.3.3 Avantages (Mufiz-Marquez et al., 2013)

e Technique de faible codt ;

e Fort rendement d’extraction ;

e Réduction du temps d’opération ;

e Peut-étre utilisée avec différents solvants ;

e Laréduction du volume de solvant utilisé.

1.3.4 Inconvénients

e L ’effet des ultrasons sur le rendement et la vitesse d’extraction peut étre lié a la nature

de la matrice de la matiére végétale (Royer et Houde., 2010) ;

e Cette méthode ne permet pas de renouveler le solvant pendant le processus
d’extraction (Penchev., 2010).
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Chapitre I1. Matériel et méthodes

1.1 Matériel

La partie expérimentale de ce mémoire est réalisée entierement au niveau du laboratoire de recherche de
biomathématiques, biophysique, biochimie et scientométrie «L3BS» de I’université de Bejaia, Algérie
début du mois de Février jusqu’au mi-mars. Du fait de I’utilisation courante de solvants devant servir a
I’extraction de I’huile, nous avons été contraints de travailler sous une hotte ventilée afin d’éviter
I’inhalation des vapeurs des solvants.

11.1.1 Matériel végétal

11.1.1.1 Provenance des échantillons

Les graines de Moringa oleifera (Figure08) utilisées pour ce travail sont récoltées pendant le mois de

novembre — décembre de I’année 2019 au niveau du Sahara algérien (Wilaya de Tamanrasset).

Figure 08: Photographie des graines de Moringa oleifera (Cliché Khelfaoui & Atmani, 2020)

11.1.1.2 Préparation des échantillons

> Décorticage
les graines de Moringa oleifera sont nettoyées débarrassées des impuretés ensuite décortiquées
manuellement afin de récupérer les amandes (Figure09). Elles sont séchées a I’étuve a 40°C et a I’abri de

la lumiére jusqu’a stabilisation de leurs poids.

» Broyage
Une fois le séchage terminé,cles graines décortiquées sont broyées a I’aide d’un broyeur électrique afin
d’obtenir une poudre trés fine (Figurel0). Cette derniéere est tamisée en utilisant un tamis manuel a
porosité descendante (Retsch AS200), et les poudres ainsi obtenues, de ® <500 pum sont conservees a
température ambiante, a I’abri de la lumiére et de I’humidité dans un récipient hermétique et opaque au

fur et a mesure de I’utilisation.
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Figure 09 : Photographie montrant les graines entiéres (1) et les amandes (2) (Cliché Khelfaoui &
Atmani, 2020)

Figure 10 : Photographie de broyeur et de la poudre des graines de Moringa (Cliché Khelfaoui &
Atmani, 2020)

11.2 Méthodes
11.2.1 Extraction par Ultrasons
11.2.1.1-Principe
L'application des ondes ultrasonores améliore la cinétique de I'extraction par solvant de I’huile car certains
auteurs ont relevé que I'effet mécanique de ces vibrations favorise le transfert de masse et ce, pour plusieurs
raisons (Tritiaux et al., 1997).

— Le pouvoir des ultrasons facilite une meilleure pénétration du solvant dans les cellules ;

— lls provoquent la destruction des parois cellulaires et par conséquent la libération de I'huile.
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11.2.1.2- Mode opératoire
5 a 10 g de farine de graines de Moringa oleifera ont été ajoutés a des quantités entre 50 a 100 ml d’éther
de pétrol-méthanol. Le mélange est soumis a l'ultrason a un niveau d'intensité correspondant a 40 w/cmz2,

pendant un intervalle de temps qui varie entre 20 & 35 minutes (Figurel0).

Figurell : Photographie de I’appareil de I’ultrason (Cliché Khelfaoui & Atmani, 2020)

11.2.3 Optimisation

Les plans de Box-Behnken (Box and Behnken, 1960) répondent a un critére d'optimisation particulier :
I'erreur de prévision des réponses est la méme pour tous les points d'une sphere (ou une hyper sphére)
centrée a l'origine du domaine expérimental. C'est le critére d’isovariance par rotation. Le plus connu des
plans de Box-Behnken est celui qui permet d'étudier trois facteurs.

Le modeéle expérimental est divisé en deux parties. Des essais préliminaires sont effectués selon le
modeéle classique d’extraction en variant un paramétre et fixant les autres (Al-Farsi et al., 2005). Afin de
pouvoir choisir le meilleur solvant pour extraire I’huile des graines de Moringa oleifera, une série
d’essais est réalisée avec trois solvants. L’extraction est effectuée en utilisant 1g de poudre dans 20 ml
de solvant pendant 20 minutes a 30°C.

Le choix du solvant adéquat est déterminé selon le rendement en huile. En modifiant la concentration de
ce solvant et en maintenant les mémes conditions expérimentales. Nous déterminons, de la méme facon,
le meilleur solvant et sa concentration.

Apreés avoir identifié le solvant ainsi que sa concentration adéquate, nous déterminons le temps et la
température optimale pour I’extraction. Une fois ces conditions fixées, nous procédons a I’optimisation.
11.2.3.1-Etude préliminaire

Une combinaison est effectuée pour déterminer le rapport optimal solide — liquide (huile de graines de

Moringa oleifera). Elle se présente comme suit:
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- Tableau VI: Variation du solvant

Ether de pétrole |  Méthanol | Ether de pétrole-méthanol
30°C
20min

- Tableau VII : Variation de la température

20°C | 25°C | 30°C | 35°C | 40°C | 45°C
20min
Ether de pétrole —méthanol

-Tableau 11X : Variation du temps

5min | 10min | 15min | 20min | 25min | 30min | 35min
30°C
Ether de pétrole- méthanol

11.2.3.2- Optimisation des conditions d’extraction

L’optimisation des conditions d’extraction d’huile a partir des graines de Moringa oleifera est réalisée
selon un modele mathématique polynomial, qui est le box-behenken.

Trois facteurs (X1, X2, X3) a 3 niveaux (-1 ,0 et +1) sont appliqué pour optimiser I’extraction de I’huile

des graines de Moringa oleifera qui sont utiliser dans le tableau numéro VIIII.

- Tableau IX: Niveaux des variables choisies pour les essais :

Variables (-1) ()] (+1)

Quantité de solvant (ml) 25 50 100
Temps (min) 5 20 35
Température (°C) 20 35 45

I’erreur type Le plan Box - Behnken comprend 15 essais dont I’essai centré (0, 0, 0) est répété trois fois
pour Vérifier et la reproductibilité du procédé d’extraction.

11.2.3.3 Etude statistique

Les logiciels de plans d'expériences sont devenus des outils absolument indispensables pour la
construction de plans complexes et l'interprétation approfondie des résultats du plan.

Les résultats des essais préliminaires et les résultats expérimentaux du plan d’expérience de Box—
Benhken de notre étude ont été analysés par le logiciel JIMP version 2007 qui est un logiciel de

statistiques dans lequel une partie est consacrée aux plans d’expérience
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- Tableau X: Optimisation des conditions d’extraction par le plan d’expérience Box-Behnken

Matériel et méthodes

Quantité de solvant (ml)

Temps (min)

Température (°C)

75
100
75
75
75
50
100
100
75
50
50
50
100
75
75

15
15
20
10
10
15
20
10
15
20
15
10
15
15

25
30
35
35
30
35
30
25
35
30
25
30
30
30
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Chapitre 111 : Résultats et discussions

Dans ce qui suit, nous présenterons les résultats obtenus sous forme de graphiques afin de mieux
apprécier la variabilité du rendement d’extraction selon les méthodes d’extraction utilisées. Un
test de comparaison des moyennes (test de Tukey) est appliqué aux différents résultats. Sur
chacun des graphiques, il y a de lire: La barre verticale représente I'écart-type ; La valeur
représente la moyenne de 3 mesures + écart type; Les différentes lettres a, b sont
significativement différentes (Tukey, p < 0.05) pour les différentes variétés ; Les résultats sont
classés en ordre descendant : a > b.

l. Optimisation et conditions d’extraction d’huile de Moringa oleifera
I.1. Essais préliminaires
1.1.1. Choix du solvant

La sélection du solvant d’extraction est une étape fondamentale dans I’optimisation des
conditions d’extraction solide-liquide. Afin d’extraire I’huile, trois types de solvant sont utilises,

a savoir : I’éther de pétrole, le méthanol et I’éther de pétrole-méthanol.

Chague extraction est effectuée a une température ambiante avec un temps d’agitation égale a 30
min. Le rendement obtenu par la méthode d’extraction par ultrason est indiqué dans la figure
12.

40 -+ 37
35 1 30,9
30 - I
25 -
20 4 16,4
15 - T

Rendement %

10 -

ether de pétrole méthanol Mélange ether -méth
Type de solvant

Figure 12 : effet de solvant sur le rendement en huile
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Le choix du solvant d’extraction est primordial. Il joue un réle déterminant sur la quantité ainsi

que la qualité de I’huile extraite.

D’apreés les résultats représentés dans la figure 12, I’extraction par I’éther de pétrole-méthanol
donne un meilleur rendement avec un pourcentage de 37% suivie de I’éther de pétrole avec un

rendement de 30.9%et enfin le méthanol avec 16.4%.

Les résultats de I’étude statistique, ont démontré que I’éther-méthanol est le meilleur solvant

d’extraction de I’huile.

A la lumiére de ces résultats, nous notons que le rendement obtenu par la méthode ultrason est
relativement important comparé en se référant aux travaux de Louni (2009) qui a obtenu un
rendement de 30.8 %. Les ondes sonores ultrasoniques provoguent la destruction des parois

cellulaires. Ce qui facilite une meilleure pénétration du solvant dans les cellules et par

consequent la libération de I’huile.

I-2 Effet de la quantité du solvant

Selon les résultats de I’étude statistique représentés dans la figure 13, la variation de la
concentration du solvant d’extraction influence le rendement en huile extraite. La quantité de
solvant donnant le meilleur rendement est de 50 a 100 ml avec un pourcentage de 37% suivi des

quantités de 25 ml et 75 ml qui représentent un pourcentage de 36.8 % et 36%, respectivement.

37,2 - 37,1
37 -
36,8
36,8 -
= 36,6 -
T 36,4 -
5
36,2 -
g 36
o 36 -
35,8 -
35,6 -
35,4
25 50 75 100
Solvant ml

Figure 13 : Effet de la concentration du solvant sur le rendement en huile
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I-3 Effet de température

La sélection de la température d’extraction est I’une des étapes des essais préliminaires. Selon les
résultats de I’étude statistique présenter dans la figure 14, 1l apparait que le rendement de 37%,
obtenu avec des températures de 20°C et 30°C, est le plus élevé, suivi de la valeur de 36.7 %
obtenue a une température de 25°C et enfin les valeurs obtenues aux températures de 35°C et
40°C qui sont de 28% et 25.7 %, respectivement.

La diminution de rendement en huile en augmentant la température est expliquée par I’oxydation
de cette derniere. L’exposition de I’huile a des chaleurs éleves déstabilise les doubles liaisons C

= C des acides gras et peut amorcer la réaction d’oxydation.

40 -

37
35 -
30 -
25
20 -
15 -
10
5
0
20

Figure 14 : Effet de la température sur le rendement en huile

36,66 3

7
28
I 25,66
25 30 35 40

Température °C

Rendement %

I-3 Effet du temps

Le temps d’extraction est un autre paramétre entrant dans la procédure d’extraction. Il
correspond au temps pendant lequel le solvant et le matériel végétal sont mis en contact. Ce
dernier peut influencer la libération progressive du soluté (huile) a partir de la matrice végétale
vers le solvant donc influencer I’efficacité de I’extraction.

Les résultats de I’étude statistiques (Fig 15) nous révélent que le meilleur rendement de 39% est
obtenu a t = 15 min suivi de celui obtenu a t = 10 min qui est de 38% apres vient le rendement a t
=5 min et t = 25 min qui est 37%. Nous remarquons qu’au-dela de 25 min le rendement devient
tres faible et cela est confirmé par les résultats des rendements de 11% et 10% obtenues a t = 30

min et a t = 35min, respectivement.
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Les faibles teneures en huiles obtenue en augmentant la durée d’extraction  est due au
phénoméne d’oxydation qui est dans ce cas une auto-oxydation de cette huile .la langue duré
d’extraction augmente le risque de contacte de I’oxygéneé présent dans I’air et I’huile qui conduit
a la déstabilisation des doubles liaisons des acides gras acides gras qui conduit a la formation des

radicaux libres donc dénaturation de la structure de I’huile qui s’exprime par un faible

rendement.
45 -
| 38 39
40 37 355 37
35 -
= 30 -
€
o 25 -
IS
L 20 -
S
10 -
5 _ l
O |
5 10 15 20 25 30 35
Temps min

Figure 15 : Effet du temps sur le rendement en huile
I11-Optimisation par la méthodologie de surface de réponse

L’ optimisation des facteurs d’extraction de I’huile a partir des graines de Moringa oleifeira est
réalisée en utilisant le plan de surface de réponse (RMS) a 3 niveau (-1, 0 et 1) pour chaque
facteur choisis X1, X2 et X3 mis en place. Les facteurs choisis dans ce travail sont présentés

comme suit :

e Letemps 10, 15 et 20 min représenté par Xi.
e Latempérature 25, 30 et 35 °C représentée par Xo.

e Concentration du solvant 50, 75 et 100 ml représentée par Xa.

Les résultats obtenus par le Box-Behenkn (Tab. X) nous révelent la variation de la quantité
d’huile extraite variant entre 23% et 38%. Ce qui confirme I’influence des 3 facteurs, la

température, le temps et la concentration de solvant sur le rendement en huile extraite.
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I11-1 validation du modele

Les plans d’expériences utilises pour évaluer le design expérimental sont basées sur le modele
mathématique qui est nécessaire pour relier la réponse de la variable aléatoire en fonction des
facteurs qui I’influencent dans le but d’avoir une bonne réponse. Pour cela plusieurs conditions
doivent étre vérifiées. Dans notre étude les conditions sont :

» Température ;

» Temps;

» Solvant

Tableau X : Optimisation des facteurs d’extraction par le plan Box-Behenken

Valeurs

Essaie Configuration Temps  Temperature  Solvant réelles de Va,'g!”s

X1 X2 X3 rendement P'° Ites
1 +0+ 20 30 100 36 35.38
2 --0 10 25 75 26 27.88
3 +0 - 20 30 50 23 24.13
4 0+- 15 35 50 33 33.75
5 0-- 15 25 50 34 31.50
6 ++0 20 35 75 26 24.13
7 +-0 20 25 75 34 35.38
8 -+0 10 35 75 43 41.63
9 000 15 30 75 37 38.67
10 000 15 30 75 38 38.67
11 -0- 10 30 50 36 36.63
12 0-+ 15 25 100 37 36.25
13 -0+ 10 30 100 34 32.88
14 000 15 30 75 41 38.67
15 0++ 15 35 100 34 36.50

111-2 Coefficient de détermination R?

L’efficacité d’ajustement globale est exprimée par le coefficient de détermination R? (Goupy,
2006 ; Tinsson, 2010). Le R? du modele de notre étude est égale a 0,91. Ce qui indique que 9%

seulement des variations ne sont pas expliqué par ce dernier.
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¥ Observe

Figure 17 :

25

a0
¥ Prévue RMSE=2 6988 Rcarré=0,91 P-
value=0,0327

35 40

45

Plan de prédiction d’extraction de I’huile

L’analyse de la variance de la régression montre que le modele est trés significatif P =
0.0327 < 0.05. Ce qui confirme que le modéle est satisfaisant (Fig. 17).

111-3 Effet des facteurs

L’analyse de la variance des résultats de la régression des coefficients consiste a analyser

I’impact des variables X1, X2et X3 a p < 0.05, et ce, dans le but de déterminer la signification de

chaque coefficient et de révéler I’intensité de I’interaction entre les parametres.

Les P-value sont utilisés comme un moyen pour Vvérifier la signification de chaque coefficient ce

qui indique aussi I’intensité de I’interaction de chaque parametre. Les plus petites P-value

présentent la plus grande signification du facteur correspondant (Liu et al., 2010). Les résultats

obtenus sont représentés dans le tableau XI.

Tableau XI : Coefficients de régression estimés du modeéle polynomial de second degré

Terme Estimation Erreur standard t ratio Prob. > [ t]
Constante 38.666667 1.558133 24 .82 0.001"
Linéaire
X1 -2.5 0.954158 -2.62 0.0471*
X2 0.625 0.954158 0.66 0.5414
X3 1.875 0.954158 1.97 0.1066
Quadratique
(X1)? -6.25 1.349383 -4.63 0.0057*
(X2)? 3.75 1.349383 2.78 0.0389*
(Xs)? -0.5 1.349383 -0.37 0.7262
Interaction
XXz -4.333333 1.404482 -3.09 0.0273*
X1X3 -2.083333 1.404482 -1.48 0.1981
X2X3 -2.083333 1.404482 -1.48 0.1981
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111-3-1 Effet linéaire

Les résultats de la présente étude montrent que le facteur qui possede une influence hautement
significative sur I’extraction de I’huile est le temps (X1) avec une probabilité p=0.0471 et un

coefficient négatif de I’ordre de (-2.5).

Cependant I’impact est non significatif pour les deux autres facteurs, a savoir la température et la
quantité de solvant. La non-signifiance des deux parameétres d’extraction pourrait étre attribuee

au choix effectué dans les études préliminaires.

111-3-2 Effet quadratique

Les résultats de la présente étude (Tab. XI) indiquent que I’effet quadratique X (temps-temps) et
(température—température) est hautement significatif sur la teneur en huile extraite,
contrairement au (solvant-solvant). Ces résultats montrent I’importance du temps et de la

température par rapport a la concentration de solvant.

111-4 Effet d’interaction

Les résultats du tableau XI nous renseignent que I’interaction X1X> (temps et température) est
significative avec une probabilité P= 0.0273, contrairement aux autres interactions qui sont non
significatives, tel que I’interaction X1Xs (temps concentration de solvant) et X>X3 (température

concentration de solvant) avec des probabilités p = 0.1981 pour les 2 interactions.

Les surfaces de ces interactions sont présentées dans les figures 18, 19 et 20.

A8mens

Figure 18 : Surface de réponse pour I’interaction temps-température
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Figure 20 : Surface de réponse pour I’interaction température — concentration de solvant.

111-5 Modéle mathématique

D’aprés les résultats obtenus, les valeurs des constantes des coefficients linéaires, des

coefficients des interactions et des coefficients quadratiques des différents facteurs sont connues.

Cependant ces valeurs seront attribuées dans la fonction de réponse Y (extraction de I’huile),

avec I’élimination des parametres non significatifs Tinsson (2010). Le modéle mathématique
polynomiale de second degré du plan Box-Behenken est présenté par la relation suivante :
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Y = 38.666667 + (—2.5)X; + (0.625)X, + (—4.33333)X,X, + (6.25X,)?

Conclusion

Cette etude montre qu’un modéle polynomial d’ordre deux peut modéliser correctement le
phénomene étudié. 1l apparait que les conditions optimales, c’est- a-dire celles conduisant & une
maximisation de I’extraction de I’huile de Moringa oleifera sont obtenues au sein du domaine

expérimental.

Tableau XII : Les conditions optimales de I’extraction de I’huile de Moringa oleifera

Variable Valeur critique
Température 16.30

Temps 28.37

Solvant 93.07
Rendement 41.63%
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Conclusion genérale

Conclusion et perspectives
Ce travail a pour objectif d’extraire de I’huile des graines de Moringa oleifeira assisté par les ultrasons,
tout en optimisant les conditions d’extraction afin d’élaborer un procédé d’extraction simple, rapide et
efficace pouvant étre employé a des fins analytiques et industrielles.
Un plan Box-Behenkn a été mis en place pour étudier I’effet de trois variables indépendantes, & savoir : la
concentration de solvant, la température et le temps, sur I’extraction de I’huile des graines de Moringa
oleifeira afin de définir un modéle mathématique permettant I’optimisation des conditions d’extraction.
Une étude préliminaire a permis de définir les niveaux hauts et bas pour chaque facteur. Cette approche a
permis de tirer les conclusions suivantes:

v le meilleur solvant pour I’extraction est le mélange éther de pétrole — méthanol qui donne un

rendement en huile de 37% ;
v'la concentration de solvant adéquate est de 50 a 100 ml ;
v" le temps nécessaire est de 10 a 20 minutes ;

v latempérature est de 25 a 35 °C.

L’optimisation pour I’extraction de I’huile a partir des graines de Moringa oleifeira, testée grace a une
analyse statistique de I’ensemble des résultats obtenus avec la matrice de Box-Behenkn, a permis de
sélectionné, parmi les facteurs testées, deux facteurs a effet significatif sur I’extraction de I’huile qui sont
le temps d’extraction et la température du milieu d’extraction.

L’utilisation du plan Box-Behenkn pour optimiser I’extraction de I’huile a révélé que les conditions
optimales sont : une température de 16.30°C, un temps de 28.37min et une concentration en solvant de
93.07ml. Ces conditions nous ont permis d’obtenir un rendement d’extraction de 41.63%.

En termes de perspectives et dans le but de compléter ce travail, il serait intéressant de faire :

- Une optimisation avec d’autres parameétres influencant le taux d’extraction tel que la granulométrie des

particules ;
- Une caractérisation qualitative et quantitative de cette huile ;

- Une étude sur la contribution de I’huile de Moringa oleifeira dans la formulation de mélanges d’huiles

alimentaires dans le but d’enrichir le profil nutritionnelle de ces huiles.
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Abstract

Abstract

The objective assigned to this work is the contribution to the optimization of the yield of oil
extraction from the seeds of Moringa oléifera planted in southern Algeria (Tamenrasset) using
three factors (time, solvents and temperature) by ultrasound. The oil is extracted with two
different solvents petroleum ether and methanol and a mixture of the latter (petroleum ether-
methanol). The choice of the correct solvent is determined by the oil yield. The experimental
model is divided into two parts. Preliminary tests are carried out according to the classic
model by varying one parameter and fixing the others. The preliminary result of the extraction
indicates that the petroleum ether-methanol mixture exhibits a better yield of 37% over
methanol and ether with yields of 16.4% and 30.9%, respectively. After identifying the
solvent and its correct concentration, we determine the optimum time and temperature for the
extraction. Once these conditions are set, we proceed to optimize the conditions for extracting
oil from Moringa seeds, which is carried out using a second degree box-Behnken plane-type
mathematical model. The final result reveals that the optimum of the three factors of our study
is as follows: time = 15 min, T ° = 30C ° and a quantity of the petroleum ether-methanol
mixture of 75ml with a percentage of 41%.

Keywords: Optimization, Yield, Extraction, Moringa oleifera Qil, Ultrasound.



Résumeé

Résumé

L’objectif assigné a ce travail est la contribution a I’optimisation du rendement de
I’extraction, par ultrason, de I’huile des graines de Moringa oléiféra plantées dans le Sud
algérien (Tamanrasset) en utilisant trois facteurs : le temps, les solvants et la température.
L’extraction de I’huile se fait avec deux solvants différents éther de pétrole et méthanol et un
mélange de ces derniers : éther de pétrole-meéthanol. Le choix du solvant adéquat est
déterminé selon le rendement en huile. Le modéle expérimental est divisé en deux parties.
Des essais préliminaires sont effectués selon le modéle classique en variant un parametre et
fixant les autres. Le résultat préliminaire de I’extraction indique que le mélange éther de
pétrole-méthanol présente un meilleur rendement de 37% par rapport au méthanol et a I’éther
avec des rendements de 16.4% et de 30.9%, respectivement. Apres avoir identifié le solvant
ainsi que sa concentration adéquate, nous déterminons le temps et la température optimale
pour I’extraction. Une fois ces conditions fixées, nous procédons a I’optimisation des
conditions d’extraction de I’huile a partir des graines de Moringa en utilisant un modéle
mathématique de second degrés de type plan de Box-Behnken. Le résultat final révele que
I’optimum des trois facteurs de notre étude est le suivant : temps = 15 min, T° = 30C° et une

quantité du mélange d’éther de pétrole-méthanol de 75ml avec un pourcentage de 41%.

Mots clés: Optimisation ; Rendement ; Extraction ; Huile Moringa oleifera ; Ultrasons.



