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Résumé

La carence en vitamine A est une cause majeure de la malnutrition, car sa carence
entraine un désequilibre dans presque tous les organes chez I'nomme. L'utilisation de
caroténoides contribue a l'inhibition de nombreuses maladies en gagnant une immunité
lorsqu'ils sont consommeés. Au cours de cette étude, nous avons extrait la vitamine caroténe
par un solvant organique, ou ce processus est passe par trois étapes essentielles : la
préparation et caractérisation des tomates suivies d'un protocole d'extraction des
caroténoides avec des solvants : séchage a I'étuve, broyage des poudres séchées, trempage
sous agitation, filtration, décantation, saponification, filtration aprés saponification,
évaporation du solvant, séchage de l'extrait. Enfin, nous avons effectué une analyse
qualitative par chromatographie sur couche mince (CCM). Ou ce travail a abouti a
I'extraction d'une bonne quantité de vitamine carotene. Apres avoir étudié le projet

économiquement, nous avons constaté qu'il était un succes en Algérie.

Mots clés : tomate, extrait, caroténoides, chromatographie, vitamine A.



sSummary:

Vitamin A deficiency is a major cause of malnutrition, as its deficiency leads to
imbalance in almost all organs in humans. The use of carotenoids helps inhibit many diseases
by gaining immunity when consumed. Therefore in this study, we extracted the vitamin
carotene by an organic solvent, where this process went through three essential steps: the
preparation and characterization of the tomatoes followed by a protocol for extracting
carotenoids with solvents: drying in an oven, grinding the dried powders, soaking with
stirring, filtration, decantation, saponification, and filtration after saponification, evaporation
of the solvent, drying of the extract. Finally, we performed a qualitative analysis by thin
layer absorption chromatography (CCM). Where this work resulted in the extraction of a
good amount of vitamin carotene. After studying the project economically, we found that it

was a success in Algeria.

Keywords: tomato, extract, carotenoids, chromatography, vitamin A.
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Introduction générale

INTRODUCTION GENERAL

Des nombreuses études épidémiologiques ont démontré les effets bénéfiques d'un
régime riche en fruits et légumes. Ces effets pourraient étre en partie dus, aux
microconstituants (caroténoides, composés phénoliques, vitamines, minéraux, composés
soufrés...) contenus dans ces produits. Des effets protecteurs vis-a-vis des maladies cardio-
vasculaires et de certains cancers ont été mis en évidence pour certains d’entre eux. La
tomate Lycopersicon esculentum L. est I’'une des légumes la plus consommé a 1’échelle
mondiale, connu principalement par s’apport en provitamine A sous forme de terpene
caroténoide. C’est un produit agricole riche en éléments nutritifs, notamment en lycopene,
Bcaroteéne. Le principal pigment responsable de la couleur rouge foncé caractéristique des
fruits mars de la tomate, le lycopene a suscité beaucoup d'attention ces derniéres années en

raison de son effet bénéfique
Les objectifs de notre étude sont :

¢ Une meilleur compréhension et maitrise de ’extraction et purification des
caroténoides issus de tomate produit en Algérie, il s’agissait principalement de
comparer les performances et les intéréts de procédés d’extraction par solvants
organiques volatiles a pression atmosphérique.

% Etudié les principes actifs en particulier les caroténoides pour la valorisation
de tomate produit en Oued Souf.

¢+ Une étude techno-économique d’une unité de production des caroténoides par

extraction.

Ce travail s’articule autour de deux grandes parties: La premiere partie, théorique, est
composé de deux chapitres. Dans le premier chapitre nous présenterons les caroténoides,
(définition, structure etc..) puis nous énoncerons les propriétés physico-chimiques et
biologiques propres a la famille des caroténoides. Deuxiéme concerne les procédés
d’extraction des caroténoides. La deuxiéme partie, pratique, traite I’étude expérimentale a
savoir : matériels et méthodologies utilisées, ainsi que les traitements et 1’analyse des
résultats obtenus et leurs discussions, aussi une étude techno-économique bien détaillée

d’une unité de production des caroténoides a eté réalisée.

Nous terminons ce travail par une conclusion générale.
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CHAPITRE I: Etude bibliographique

.1 Origine et historique

La tomate Lycopersicon esculentum originaire d’ Amérique du sud fut domestique au
Mexique. En 1544, elle est Introduite en Espagne, en lItalie, puis dans les autres pays
européens. Elle s’est ensuite propagée en Asie du sud et de I’est, en Afrique et en Moyen
Orient [1]. En 1905, la tomate est introduite en Algérie par les espagnols dans la région ouest
(Oran) puis elle s’étendit vers le centre [2]. Etymologiquement, le mot tomate est une
déformation du mot inca Tomat et le mot Lycopersicum qui signifie en latin "Péche de loup™,
appellation peu alléchante a laquelle on a ajouté au XVIlle siecle I'adjectif esculentum a

cause des propriétés gustatives de ce Iégume fruit [3].

1.2 Généralités sur la tomate

La tomate (Solanum lycopersicumL.) est un type de plante herbacée de la famille des
solanacées. C'est un fruit annuel, bien qu'il soit possible de récolter un seul plant de tomate
pendant plusieurs années. En I'absence de toute taille, la tomate est une plante buissonnante
pouvant atteindre une hauteur de plus de 2 metres. Elles nécessitent une différence de
température entre le jour et la nuit de 6 a 10 degrés Celsius pour produire un maximum de
fruits. La température optimale en journée est de 25°C et 17°C la nuit, mais lorsque les
températures depassent les 30°C, la fructification est difficile et s'arréte au-dessus de 35°C.

De plus, les tissus végétaux peuvent étre endommagés si la température dépasse 38 °C ou

descend en dessous de 10 °C. Il existe différentes variétés adaptées au climat tropical chaud
et humide [4]

Figure 1.1: photo de tomate (Solanum lycopersicumL.)
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1.3 Lavaleur nutritionnelle

La tomate largement consommeée, joue un réle bénéfique dans notre alimentation. Ce
fruit contenant 93% a 95% d’eau, trés pauvre en calories, ne fournit guere plus de 19 K
calories aux 100g, soit 63 K Joules. 1l est tres riche en carotene et lycopene et fournit des
quantités appréciables de vitamines C, ainsi que de la provitamine A et de nombreuses
vitamines du groupe B. Ses minéraux sont abondants (notamment en potassium, magnesium
et phosphore) [5]. Ces principales qualités font d’elles un régime alimentaire trés apprécié.

En outre, la tomate possede également quelques propriétés médicinales :

= Un antibiotique (Feuilles).

= Un antifatigue.

= Elle est excellente pour la santé du foie.
= Elle diminue I'hypertension.

= Elle soulage les coups de soleil.

.4 Les caroténoides

Les caroténoides sont des pigments liposolubles synthétisé par les végétaux. Les plus
importants sont le béta-carotene, 1’alpha-carotene, la lutéine, la zéaxanthine et le lycopene.
Ce sont eux qui donnent aux fruits et légumes des couleurs orange, rouge et jaune. Leur
fonction essentielle est de protéger les plantes. La plupart des caroténoides ont une propriété
anti-oxydant. Comme ils le font pour les plantes, ils ont des effets bénéfiques sur notre sante.
Ce sont d'excellents piégeurs d'espéces radicalaires particulierement vis-a-vis de la

lipoperoxydation des phospholipides membranaires grace a leurs structures. [6]

1.4.1 Structure chimique

Les caroténoides constituent une classe de composés chimiques comprenant les
carotenes et les xanthophylles. IIs font partie d’une grande classe de composées caractérisées
par la présence d’un enchainement de 8 unités isopréniques (C5H8) qui forment ainsi la
structure de base C40H56, représentée dans la figure 1.2. Les différents caroténoides dérivent
de cette structure acyclique par hydrogénation, déshydrogénation, cyclisation, oxydation ou

tout autre combinaison de ces réactions [7]

= /\/‘f\)\\/‘~

UNITE ISOPRENIQUE :

Figure 1.2 : Structure chimique générale des caroténoides.
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1.4.2 Classification
Les caroténoides sont devisés en deux grands groupes qu'on les répertorier selon deux

grandes classes :

e Les caroténes ou les caroténoides hydrocarbonés composés uniquement d’atomes de
carbone et d’hydrogéne (a-caroténe, B-carotene, phytoéne, lycopéne, etc.)

e Les xanthophylles ou les caroténoides oxygénes, qui contiennent en plus de la chaine
carbonée des fonctions époxy, carbonyle, hydroxyle, méthoxy ou acide carboxylique
(violaxanthine, canthaxanthine, zéaxanthine, spirilloxanthine, torularhodine) Rivera et
Canela-Garayoa (2012). On peut classer les caroténes en deux sous-classes : les caroténes
acycliques et les caroténes cycliques. Tableau 1.1 représente la structure de quelques

xanthophylles et carotenes.

Classes Structures chimiques
2

aCarotene
p-carotene
Lycopenex
Lutéine
B-Zéaxanthine

Cryptoxanthine

Tableau I.1 : structure de quelques caroténoides [8]
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1.4.3 Propriétés physico-chimiques
1.4.3.1 Solubilité

De nature lipidique, les caroténoides sont solubles dans des solvants organiques plus
ou moins polaires (hexane, dichlorométhane, tétrahydrofurane, acétone, méthanol, éthanol,

...) en fonction du degré d’oxydation ou de substitution des caroténoides.

1.4.3.2 Interactions moléculaires

Les caroténoides ont par ailleurs tendance a s’associer a d’autres lipides (triglycérides,
acides gras, phospholipides) et a des structures hydrophobes comme les membranes
biologiques. En fonction de leur taille et de leur configuration, ils prennent une orientation

spécifique au cceur des bicouches lipidiques et modifient ainsi leurs propriétés.

1.4.3.3 Réactivité

Les caroténoides sont sensibles a la lumiere (surtout aux UV), au chauffage, a
I’oxygene, a certains réactifs chimiques (acides et dans quelques cas des bases), et aux
especes oxydantes (métaux de transition, hydroxydes lipidiques). En effet, la chaine polyéne
riche en électrons est la cible d’attaque par des réactifs électrophiles ou des radicaux

oxydants [9]

1.4.4 Fonctions biologiques
1.4.4.1 ROle dans la photosynthése

Chez les organismes photosynthétiques, les caroténoides interviennent essentiellement
au niveau de I’antenne photosynthétique. Ils sont impliqués dans la photosynthese selon

plusieurs mécanismes [10]

Leur role principal consiste a capter I’énergie lumineuse et a la transmettre a la chlorophylle
1.4.4.2 ROles de signalisation et de reproduction

Chez les végétaux, les caroténoides participent, avec les béta laines et les polyphénols,
a la couleur des fleurs, des fruits et des racines. Les couleurs attirent les insectes et les
oiseaux, favorisant la pollinisation et la dispersion des graines. Les produits enzymatiques
et non enzymatiques de la degradation des caroténoides contribuent par ailleurs au parfum
et a ’ar6me, ainsi qu’a ’attraction ou & la répulsion des insectes [11]. Les caroténoides sont

aussi précurseurs de métabolites ayant des fonctions de phytohormones, comme 1’acide
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abscissique (r6le dans 1’abscission des feuilles et la dormance des bourgeons), qui est formé
a partir de la xanthoxine (produit d’oxydation et de coupure de la 9-cis-néoxanthine issue du

[-carotene).

1.4.4.3 Défenses antioxydants

L’intérét des caroténoides tient également a leurs propriétés antioxydantes [12]. A un
stade précoce de 1’oxydation, les caroténoides peuvent blogquer les composés initiateurs
d’oxydation (radiations UV, métaux de transition, réactifs chimiques...) et ainsi empécher

la formation des espéces réactives de I’oxygene.

1.4.4.4 Les propriétés nutritionnelles des caroténoides

Certains caroténoides sont des éléments nutritifs importants pour 1’organisme [13]
notamment en raison de leur role en tant que précurseurs de la vitamine A (rétinol), que I’on

retrouve dans la circulation sanguine apres 1’ingestion de ces caroténoides

1.5 Intéréts des caroténoides dans I’alimentation.

L’intérét le plus connu des caroténoides est son activité provitamine A. Pourtant il en
existe plusieurs autres. En effet, une corrélation inverse est établie dans la plupart des études
entre apports ou concentrations plasmatiques en caroténoides et risques de cancers et de
maladies cardiovasculaires. Les caroténoides ont un effet protecteur dans d’autres

pathologies comme les atteintes rétiniennes ou dermatologiques

1.5.1 Caroténoides et cancers

Dans cette pathologie, comme dans d’autres, plusieurs types d’études ont été réalisées;
soit mise en parallele des apports alimentaires en caroténoides totaux ou d’un caroténoide
particulier (évalués avec plus ou moins de précision) et I *apparition de différentes formes
de cancers, soit corrélation du taux plasmatique de caroténoides soit du risque de cancer.
L’effet d’une alimentation riche en caroténoide serait bénéfique vis 4 vis du cancer de la
bouche, du pharynx et du poumon [14]. Toutefois une étude datant de 1990, n’a pas mis en
évidence I’association entre alimentation enrichie en fruits et Légumes et les risques
d’apparition du cancer du poumon. D’autres études portant sur le -caroténe montrent qu'il
existe une relation inverse entre apport et risque de cancer de I'endometre, du sein, de |
’estomac particulierement chez les non-fumeurs. La consommation de lycopéne ne diminue

pas celui du cancer du tractus digestif et de la prostate.
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I n’y a pas été observé de relation entre les apports de cryptoxanthine et le risque

d’apparition de cancers du poumon [15].

Toutefois, ces ¢tudes doivent étre interprétées en tenant compte du fait qu’une alimentation

riche en caroténoides, en flavonoides dont le réle protecteur vis & vis des cancers est connu

1.5.2 Caroténoides et maladies cardiovasculaires

L’athérosclérose est une des causes les plus importantes de décés dans les pays
industrialisés. A la différence de la France, les régions du nord de la Finlande sont des
régions ou la mortalité par pathologies cardiovasculaires, et en particulier par maladie
coronarienne est exceptionnellement basse. Cette déférence semble liée & un statut anti-
oxydant éleve, grace & une alimentation riche en poisson, en Légumes verts et fruits
contenant des caroténoides. Il en est de méme pour des populations asiatiques (Malaisie,

Chine) malgré le pourcentage élevé de fumeurs [16].

Par ailleurs, de nombreux travaux font une relation entre la diminution des risques
cardiovasculaires et des concentrations plasmatiques élevées en g-carotene [17].La plupart
des études épidémiologiques sur les caroténoides et le risque de maladie cardiovasculaire
ont montré un lien entre un faible taux de caroténoides et un risque accru de maladie ou entre
une concentration plasmatique de caroténoides plus élevée et un risque cardiovasculaire plus

faible [18-19] Caroténoides et pathologies rétiniennes

Deux caroténoides sont présents dans 1'ceil : la zéaxanthine au niveau de la macula et
la lutéine au niveau de la rétine [20]. La possibilité d’une transformation dans la rétine de la
lutéine en zéaxanthine a été rapportée; cette derniére a une capacité a neutraliser I’oxygéne
singulet supérieure a celle de la lutéine. La lutéine et la zéaxanthine peuvent donc agir
comme anti-oxydants pour protéger la macula des radiations a courte longueur d’onde et
peuvent jouer un réle important dans la prévention de la dégenérescence maculaire liee a |

’age.

Il a été démontré que des sujets ayant une consommation importante en caroténoides
(particulierement de zéaxanthine et lutéine) présentaient un risque moindre de
dégenérescence sénile maculaire. De méme, des concentrations sériques élevées de B -

carotene, vitamine C et de lycopene sont associées & une diminution du risque de

développement d’une dégénérescence maculaire sénile [21]
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1.5.3 Caroténoides et dermatologie

Les caroténoides jouent un réle important dans de tels cas de maladies de la peau ; Des
effets bénéfiques du B -caroténe ont été rapportés dans le traitement de la photosensibilité
dans I'anémie [22]. Une relation inverse a été trouvée entre le psoriasis et la consommation
d'aliments riches en caroténoides (carottes, tomates, fruits). Enfin, I'application & doses
moderées de caroténe avant et apres I'exposition solaire associée a I'utilisation de créme
solaire permet d'obtenir une belle protection plus efficace que celle associée a l'utilisation de

creme solaire seule. [23]

1.5.4 Caroténoides et autres maladies

Un faible statut en vitamines anti-oxydants (A, E et B-caroténe) semble étre un facteur
de risques accrus de polyarthrite rhumatoide [24] Une étude portant sur les taux des
vitamines A, E et caroténoides a mis en évidence chez des patients atteints de sclérose
vasculaire multiloculaire, des concentrations sériques de B-caroténe diminuées par rapport

aux contréles.

Dans la maladie d’Alzheimer, les mémes observations sont faites alors qu’il existe dans

cette maladie une accumulation de -caroténe dans les tissus sous-cutanés.
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CHAPITRE II: Les procedeés d'extraction des caroténoides

Introduction :
L’extraction est utilisée pour extraire sélectivement un ou plusieurs composés d’un

mélange initial, sur la base de propriétés chimiques ou physiques.

L’homme utilise des colorants, des parfums, des ardmes, et des extraits de produits naturels

depuis la haute Antiquité, par différentes techniques:

e La filtration: Depuis les temps préhistoriques, I’homme utilise un lit de sable ou de
mousse pour rendre une eau boueuse (pleine de boue) limpide (claire et transparente).

e Le pressage: Consiste a exercer une pression sur une orange pour obtenir le jus, ou a
écraser des fleurs pour extraire les aromes.

e L’enfleurage: Est une forme d’extraction utilisée en parfumerie. Il repose sur le pouvoir
d’absorption d’une huile essentielle par les corps gras. Par exemple, les fleurs fragiles
sont posées sur des cadres enduits de graisse animale trés pure et inodore qui absorbe le
parfum des fleurs au contact; en fin de séchage, les graisses sont imprégnées de substances
odorantes.

e La deécoction: Cette méthode est trés ancienne. Elle consiste a chauffer la racine ou
I’écorce d’une plante avec de I’eau; jusqu’a ce que cette derniere soit bouillante et les
constituants se dissolvent.

e L’infusion: Elle consiste a verser de I’eau bouillante sur des plantes (les feuilles ou les
fleurs) finement broyées puis les laisser tremper pour dissoudre leurs principes actifs.

e La macération: Consiste a laisser séjourner a froid un solide dans un liquide pour en
extraire les constituants solubles dans ce liquide.

e L’extraction par solvant: C’est un procédé qui permet d’extraire des composés qui ne
peuvent pas 1’étre avec de I’eau.

e L’entrainement a la vapeur et ’hydrodistillation: Cette technique date de I’Egypte
ancienne. Elle consiste a extraire les parfums des plantes (huiles parfumeées ou huiles

essentielles) par de la vapeur d’eau.

Nous ne pourrons appliquer que les méthodes d’extraction par hydrodistillation ou bien
par solvants, I’enfleurage étant trop long et coliteux en matiere premiere (pour un litre

d’absolu de jasmin, il faut compter une tonne de fleurs).
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I. Définitions

Les caroténoides sont retrouvés a I’intérieur de la cellule, au niveau de la paroi. Ainsi,
pour la récupération des colorants, il est nécessaire de faire une extraction en cassant la paroi
de la cellule. Plusieurs techniques, de type chimique, mécanique ou physique, sont proposees
dans la littérature [25]. La plupart des caroténoides peuvent étre extraits par 1’utilisation de
solvants, en particulier chez les 1égumes. Cependant ce type d’extraction est difficile pour
certain légume, car elle posséde une paroi trés résistante a 1’action des solvants alors ils
nécessitent un prétraitement avant 1’extraction. La Figures II.1 montre différents types de

techniques existants pour I’extraction des caroténoides a partir des légumes.

Méthodes

d’extraction

Physique Chimique Mécanique

Figures II.1 : Techniques de désintégration de la paroi des microorganismes, d’apres

la proposition modifiée de Edebo et Magnusson (2008).

Il. Types d'extraction des caroténoides

1.6 Extraction par Soxhlet
1.6.1 Appareil de soxhlet et Principe

L’extracteur de Soxhlet est un appareil utilisé en chimie analytique et chimie organique
qui permet de faire a chaud I’extraction par solvant d’un solide avec une grande efficacité.
Cet appareil porte le nom de son inventeur: Franz VVon Soxhlet. 1l est utilisé pour dissoudre
sélectivement des composés solides [26]. Cette technologie est supérieure aux autres
techniques d'extraction traditionnelles, du fait du contact continu entre le solvant pur et la
matrice solide d'une part, et I'absence d'étape de filtration aprés extraction d'autre part.

Cependant, le temps d'extraction est long (plusieurs heures).
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1.6.2 Technique
Le solide contenant le composé souhaité est placé a I'intérieur d'un tube de papier filtre
épais qui est placé dans la chambre principale de I'appareil Soxhlet. L'appareil est installé

dans un bécher contenant le solvant d'extraction. Installez ensuite le condensateur.

La vapeur de solvant monte au sommet du bras de distillation, puis s'‘écoule dans la
chambre contenant le solide a extraire. Le condenseur garantit que toute vapeur de solvant

est refroidie lorsqu'elle s'égoutte sur la chambre contenant le solide.

Le solvant est éliminé apres extraction, généralement avec un évaporateur rotatif, pour
libérer le composé extrait. La partie non dissoute du solide reste dans le tube et est

généralement jetée. [27]

Figures 11.2 : Appareil de Soxhlet

Les caroténoides (alpha et -caroténe) ont été extraits de tomates, en utilisant de
I'éthanol comme solvant d'extraction, (astaxanthine, B-cryptoxanthine, alpha-caroténe, trans-
[ -caroténe et cis-p-carotene) ont été extraits avec un extracteur Soxhlet, avec différents
solvants d'extraction, tels que le n-Hexane et I'éthanol, I'acétone, I'isopropanol et le mélange
(isopropanol/hexane) (50/50) (v/v) [28].

1.7 Extraction par solvant organique a haute pression

Ce type d’extraction est généralement appliqué a des matrices broyées. Cette méthode
repose sur un mélange mécanique du solvant d’extraction avec la matrice végétale, suivie
d’un temps de repos qui peut aller de quelques minutes a plusieurs heures, suivie d'une
filtration. Une étape d’évaporation sous agitation suit I’étape d’extraction, afin d’éliminer le

solvant [29].

L’extraction des caroténoides par agitation est utilisée en particulier pour 1’extraction

des caroténoides a partir des pelures de tomate lyophilisées en utilisant I’éthanol et I’acétate
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d’éthyle [30] ou sur les déchets de tomate (pelures et pépins), en utilisant des mélanges

hexane/éthanol, (1/1) hexane/acétone (1/1) et hexane/éthyle acétate (1/1).

1.8 Extraction par solvants organiques accélérée par la pression (ASE ou PLE)
L’extraction par solvant accélérée par la pression aussi nommé ASE ou PLE, est une
technique d’extraction qui utilise les solvants organiques a température et pression élevées,
ce qui maintient le solvant d’extraction a son état liquide durant 1’extraction [31]. Cette
technique a été décrite pour la premiéere fois en 1996 par [32]. On peut considérer la PLE
comme une nouvelle modalité d’extraction par Soxhlet mais en opérant a des pressions et
températures élevées [33]. Cette combinaison engendre une extraction rapide, et demande
des petits volumes de solvant. L’augmentation de la température d’extraction favorise la
solubilisation du composé ciblé [34]. D’autre part, la viscosité et la tension de surface du
solvant diminuent, ce qui facilite la diffusion du solvant au niveau des surfaces de la matrice

d’extraction.

1.8.1 Principe et instrumentation

L’extraction par ASE commence par I’ajout de la matrice a extraire dans une cellule
avec le solvant d’extraction qui va étre chauffé par I’intermédiaire d’un four a la température
désirée, en pressurisant la cellule afin de maintenir le solvant a 1’état liquide [35-36]. Pendant
un temps t, la pression est maintenue a I’intérieur du systeme par une vanne de pressurisation.

Apres ’extraction, 1’extrait est collecté dans des tubes placés a la fin du systéme d’extraction.

1.8.2 Paramétres influencant ’extraction accélérée par solvant organique

Différents paramétres interviennent dans 1’extraction par solvants organiques
accélérée par la pression. Les plus importants sont la nature du solvant d’extraction, la
température, la pression, le temps d’extraction statique et le nombre de cycles. La présence
d’eau dans la matrice végétale est aussi importante [37]. La température est un facteur

critique dans I’extraction,

L’utilisation d’une énergie thermique permet d’atteindre plus facilement les énergies
d’activation nécessaire au processus de désorption, ce qui augmente la solubilisation du
composé a extraire et la vitesse de transfert de matiére. La température diminue la viscosité
et la tension de surface du solvant d’extraction ce qui facilite son contact avec la matrice

[38]

L’effet de la pression durant I’extraction dépend de la température : a une température

¢levée, la pression maintient 1’état liquide du solvant d’extraction. Quand la température
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dépasse le point d’ébullition, ceci favorise une meilleure pénétration du solvant a travers les
pores de la matrice pour extraire les molécules ciblées et augmente le transfert de masse des
molécules de la matrice vers le solvant [39]. L’effet de la pression reste négligeable sur le
rendement d’extraction [40].et en général une pression proche de 100 bars environ est
utilisée. Dans certains cas, 1’utilisation d’un mélange binaire de solvants améliore I’efficacité
de I’extraction. Par exemple, dans un mélange binaire, un premier solvant peut solubiliser le
compos¢ a extraire tandis que le deuxiéme solvant favorise la désorption [41] L’ ASE est une
technique au cours de laquelle une large gamme de solvants peut étre utilisée, méme ceux
qui ne sont pas efficaces en extraction conventionnelle a pression atmosphérique, car
I’ajustement des paramétres température et pression au cours de I’extraction augmente le

pouvoir solubilisant du solvant d’extraction [42]

1.9 Extraction des caroténoides par CO:2 supercritique

L’extraction des caroténoides par CO2 supercritique est une alternative nouvelle a
I’extraction conventionnelle, qui présente différents avantages tel que 1’utilisation de
températures peu élevées, un procédé peu énergétique, une possibilité de recyclage du
solvant, la prévention des réactions d’oxydation car on utilise des températures peu élevées
et une qualité du produit final du fait de I’absence de traces de solvant dans la phase
contenant le soluté [43], Beaucoup d’auteurs ont discuté 1’utilisation de 1’extraction par
fluide supercritique (SFE : Supercritical Fluide Extraction) des caroténoides durant les deux

derniéres décennies.

Il existe un intérét croissant dans I’extraction du p-caroténe et du lycopene dans les
secteurs industriel, alimentaire et pharmaceutique. Cependant, la faible solubilité des

caroténoides dans le CO2 permet d’utiliser le CO2 comme anti-solvant de précipitation [44]

Le premier facteur affectant I'efficacité d'extraction des caroténoides est leur solubilité,
qui augmente avec la pression et donc la densité de CO; [45-51]. D'autre part, certaines
études ont montré que I'extraction des caroténoides diminue lorsque la pression atteint 35-
50 MPa [52-54] A ces pressions plus elevees, la sélectivité du CO> supercritique diminue,
ce qui contribue a l'atténuation. Parmi d'autres composés indésirables dans I'alimentation. La
non polarité du caroténe tend a augmenter sa solubilité dans le dioxyde de carbone
supercritique. Cependant, leurs masses moléculaires elevées (536,87 g/mol pour le béta-

carotene et le lycopéne) limitent cette solubilité. [55]
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Comme vu plus haut, la température est également un facteur limitant dans I'extraction
des caroténoides en milieu CO. supercritique. Cependant, une augmentation de la
température peut conduire a sa détérioration lors de I'extraction. Lorsque la température est
élevée a basse pression, la densité du dioxyde de carbone supercritique diminue, ce qui réduit
la solubilité du solvant. Avec I'augmentation de la pression, la densité diminue et la solubilité
augmente. Ce phénomene est un comportement de déplacement ou de point de croisement.
Ce point de croisement est observé entre 20 et 35 MPa et dépend de la matrice solide. [56]
Il a été observe, lors de I'extraction des caroténoides de la tomate, que le point de croisement
du rendement d'extraction se situe entre 150 et 200 bars. Cependant, a des pressions
inférieures a 150 bars, le comportement d'extraction est similaire a celui d'une condensation
a faible solubilité, qui réduit la solubilité des caroténoides avec l'augmentation de la

température.

1.10 Autres extractions conventionnelles

Outre I’extraction liquide/liquide et solide/liquide utilisant les solvants organiques a
pression atmosphérique pour I’extraction des caroténoides, il existe d’autres techniques
telles que (i) I’extraction assistée par micro-ondes (EMA) [57-59]. L’extraction assistée par
ultrasons (EUA) [60-61] Cette derniére technique se base sur 'utilisation de fréquences
élevées, souvent plus que 16 kHz et une quantité de solvant limitée, dans le but de réaliser
une extraction effective en augmentant le transfert de matiére et facilitant la solubilisation

du composé a extraire dans le solvant, ceci par le biais de la perturbation de la matrice [62].
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CHAPITRE III:

Méthodologie d’expérimentations et résultats

Introduction:

Dans ce chapitre, nous présenterons les méthodologies d’expérimentations et les résultats de

notre étude de choix des procédés d’extraction par solvants organiques des caroténoides.

Nous mettrons ici I’accent sur, essentiellement 1’amélioration de rendement d’extraction qui

est un point important de ce travail de fin d’étude.

Nous allons essayer de montrer le potentiel de choix des procédés d’extraction pour la

production des antioxydants et des vitamines, appuyé par 1’é¢tude de comparaison entre

plusieurs solvants plus utilisés dans la littérature. Nous présenterons les améliorations

obtenues pour tous les procédés d’extraction par solvants.

1.11 Matériels et méthodes

1.11.1 Matériel

1.11.2 Produits chimiques

Thermométre
Cristallisoir

PH métre
Buchner

Fiole & vide
Ballon a fond rend
Plaque CCM

Vert de montre
Lampe UV

La centrifugation

Etuve

Des ampoules & décanté ;
Evaporateur rotatoire ;

Mortiers et pilons ;

Une éprouvette (25, 50, 100mL);
Des papiers filtres ;

Béchers (25 et 50 mL) ;
Erlenmeyers (25 et 50 mL) ;
Petits entonnoirs ;

Pipettes (1, 5 et 10ml) ;

Une poire ;

Un agitateur magnétique, des

barreaux magnétiques.

Dans notre étude nous avons utilisé les produits chimiques suivants

Méthanol

L’eau distillée

Les solvants acétate d’éthyle, dichlorométhane, toluéne, hexane de qualité, Ethanol,

Ether de pétrole, la soude (NaOH), KOH
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1.11.3 Matériel végétal

v Expériences préliminaires

Les variétés de tomates utilisées dans les premieres expériences réalisées au laboratoire
sont des tomates d’industrie, tomates allongées, riches en matiére séches et cultivées non
tuteurées. Elles ont été cultivées sous serre a Biskra avec des procédures de fertilisation et

d’irrigation standards. Les fruits ont été récoltés a maturité et stockés a 12°C.
v Expériences principales

Les tomates utilisées pour notre étude d’optimisations sont des tomates achetées dans un
marché local (marché de Tébessa). Des variétés généralement utilisées pour 1’alimentation
humaine. La tomate solanum lycopersicum L ; dont la partie étudiée est le fruit ; la récolte
de mateériel végétal se fait durant toute la période d’étude. Elles ont été choisies les plus

rouges possible.

.12 Procédés d’extraction des caroténoides.

Par définition, I’extraction est une méthode (ou procéd¢) utilisée dans le but d’isoler
des composés a partir d’'un mélange de solides ou d’une solution complexe. L’extraction
joue un role-clé dans la recherche expérimentale du point de vue de préparation
d’échantillons et analyses qualitatives et quantitatives de divers produits naturels ou
synthétiques. Quand il s’agit de cibles actives naturelles telles que les caroténoides, il existe
plusieurs procédés d’extraction parmi lesquels I’extraction par solvants organiques a

pression atmosphérique, qui représente la technique la plus conventionnelle utilisée.

L’augmentation du rendement d’extraction, la limitation de 1’'usage des solvants
organiques d’ou réduire le risque de pollution et la réduction du colt de 1’extraction.
Cependant, presque toutes les techniques d’extraction des caroténoides suivent une méme
voie impliquant la libération des pigments a partir de la matrice par destruction tissulaire,
suivie par 1’élimination des composés indésirables et enfin une extraction liquide-liquide ou

liquide-solide.

Notre approche consiste a optimiser 1’extraction et I’analyse des caroténoides a partir
de tomate connus pour leur richesse en ces pigments, utilisant I’extraction conventionnelle
avec solvant organique a pression atmosphérique. Pour ce faire, une méthodologie de plan
d’expérience a été mise en place a partir de plusieurs facteurs influant a priori sur la qualité

de ’extraction.

Page | 16



CHAPITRE III: Méthodologie d’expérimentations et résultats

Dans ce qui suit, nous irons détailler la technique d’extraction utilisée dans cette étude,
puis nous aborderons les différentes techniques de purifications et enfin la méthodologie des

plans d’expérience.

1.13 Préparation et séchage du matériel végétal
1.13.1 Préparation et caractérisation de tomate

Les tomates sont traitées de la méme facon : aprés collecte, chaque lot est divisée en
sous-lots, aprés avoir été rincé et lavé a 1’eau. Ils ont ensuite été stockés a 4°C dans des

récipients en polystyrene.

Au laboratoire, notre échantillon a été bien lavé avec de 1’eau de robinet suivi de 1’eau
distillée, puis découpé en tranches d’épaisseur de 0.5cm, 1cm et 1.5cm. Ces différentes

tranches ont subi de séchage a I’étuve (procédé conventionnel a différentes températures).

.14 Protocole d’extractions des caroténoides par solvants

L’extraction des caroténoides se déroule comme suite :
v Pour expériences préliminaires sur la matiere fraiche

Une quantité de 500 g de purée de tomates est introduits dans un bécher, puis 300 ml du
mélange solvant [Hexane (120 ml) + Acétone (100 ml) + méthanol (80 ml)] sont ajoutés.
Les coupelles sont incubées par agitation pendant 15 minutes, puis filtrées, puis saponifiées
en ajoutant 20 ml de KOH (1M) et une pincée de sel, et incubées 17 heures a l'obscurité.

La méthode d’extraction que nous avons adoptée est 1’extraction par solvants organiques.
Les huit opérations principales composantes le processus d’extraction sont le séchage de la
matiere végétale et le broyage, la macération avec agitation, la filtration, décantation et

I’évaporation de solvant, saponification, séchage de I’extrait, qui sont les suivants :

1.14.1 Séchage a I’étuve

Cette méthode, l'air chauffé est mis en contact avec le matériel humide pour faciliter la
chaleur et le transfert massif ; la convection est principalement impliquée. Il faut préciser la
consigne de température de I’étuve, le temps de sé€jour, et la taille de 1’échantillon a tester.
Le choix de ces deux critéres (taille et temps de séjours) doit étre adapté au rapport
surface/volume. Afin d’éliminer 1’eau des fruits, 5 kilogrammes de tomate (fruits entiers)
sont découpés manuellement en petits morceaux d’environ 1 cm3, apprit sont placées dans

un étuve a une température de 45°C pour une durée de 72 H afin d’empécher la reprise
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d’humidité. Une série de pesés est effectuée avant et aprés séchage afin de déterminer le

pourcentage de matiére seche et la teneur en eau avant broyage.

1.14.2 Broyage des poudres séchées :

Apres le séchage, les morceaux de fruits subissent une étape de broyage immédiate avec un
broyeur a café jusqu'a obtention d’une poudre fine et homogene. Ensuite, les poudres de
chaque lot de tomate obtenues sont placées dans un dessiccateur, a 1’abri de la lumiére, avant

étude de I’extraction.

Figure I11.1 : Tomates apres séchage

1.14.3 Détermination des % en matiere seche et eau :
Apres séchage et séchage, la proportion de matiére seche (% MS) et d'eau (% eau) est
mesurée par méthode gravimétrique selon les équations 1 et 2 :

MS% = (2/m1) 100 (1)
(aw)% = ((1 - m2) / m1) -100 (2)

Les deux tableaux suivants indiquent le pourcentage de matiére seche et le pourcentage
d'eau. Pour déterminer la teneur en 1’eau, un test d'humidité a été effectué dans lequel des
tomates de différentes épaisseurs (0,5, 1, 1,5 cm) ont été portées a différentes températures
(50, 60, 70 et 80 °C) a I'étuve jusgqu'a obtention d'une masse stable.

- m1l : masse de matiére fraiche
- m2 : masse de poudre apres séchage

L'eau restant dans la poudre apres séchage a I'étuve pendant 24 heures a 45 °C est déterminée.
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eau 01 eau 02 eau 03
500 g de tomate Ms eau Ms eau Ms eau
(Solanum
lycopersicum) 26.04 473.96 26.78 473.22 26.68 | 473.32
Pourcentage(%) 5.20 94.80 5.35 94.65 5.33 94.67
eau 01
] ] Ms eau
500 g de tomate industrielle
29.5 470.5
Pourcentage(%) 5.9 94,1

Tableau I11.1 : Le pourcentage d'eau dans les tomates industrielles et Solanum

lycopersicum

1.14.4 Macération Avec Agitation

Disposer cette masse dans I’erlenmeyer puis ajouter 500ml d’éther de pétrole acétone.

Laisser macérer pendant une heure tout en mélangeant au moyen d’agitateur magnétique.

Figure 111.2 : Agitation par solvant
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1.14.5 Filtration

Laisse reposer 5 mn et récupérer de filtrat a 1’aide de filtre Biichner. Les débris cellulaires
sont retenus par le filtre ; le filtrat renferme les pigments chloroplastiques en solution de
I’éther de pétrole. Les débris cellulaires sont passés par la deuxiéme macération dans
300ml d’éther de pétrole pendant une nuit et ensuite verser la préparation sur un filtre

Bichner. On obtient le deuxiéme filtrat.

Figure I11.3: Filtration par Buchner

1.14.6 Décantation

L'extraction des pigments caroténoides se fait avec des solvants organiques dans une
ampoule a décante, en prenant les précautions d'usage pour éviter toute trace de peroxyde.
On divise les extraits en deux groupes suivant leur partition entre deux solvants non

miscibles : méthanol, hexane par exemple.

Les caroténoides hypophasiques a deux ou plusieurs groupes hydroxylés solubles dans le
méthanol « phase lourde; les caroténoides hydrocarbures, solubles dans 1'éther de pétrole.
Phase légére. On peut ajouter un troisieme groupe, intermédiaire, dont les constituants
monohydroxylés se partagent entre I'hypophase et I'épiphase. Ont été utilisés les solvants et

mélanges de solvants suivants :
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v" L'hexane ou I'éther de pétrole qui permet de se passer de la déshydratation,  le benzéne,
le sulfure de carbone, le chloroforme

L'acétone, le dichlorométhane, le méthanol,

Le mélange : acétone-hexane 40/60

Le mélange, éthanol-hexane 80/20.

Le mélange : toluéne, acétate d'éthyle, éthanol, eau 150/ 150/150/22,5

Pour les poudres séches le mélange : éther de pétrole, éther éthylique, éthanol 20/10/10,

N N N N R

Pour les jus de tomate fraiche, éther de pétrole, isopropanol 1/3.

Figure II1.4 : Séparation entre deux 1’extrait

1.14.7 Saponification.
La saponification constitue un premier stade dans la purification des extraits.

Elle répond a deux objectifs :

1. I'élimination des cires et I'obtention de xanthophylles sous la forme hydroxylée, a partir

de leurs esters d'acides gras,

2. I'élimination des chlorophylles dont le noyau tétrapyrol perturbe la détermination

spectrophotométrique des caroténoides.
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Diverses techniques ont été utilisées : extraits acétoniques traités par une solution de
potasse aqueuse & 15% pendant 12 heures ;

Solution éthéropétrolique, agitée 3 heures avec de la potasse méthanolique a 12% ;

v’ extraits amenés a sec et dissous dans la potasse méthanolique a 12%. Apres 3
heures d'action, extraction des pigments a I'éther de pétrole ;

v’ extraits éthéropétrolique évaporés au 1/3, lavés deux fois a la potasse méthanolique
a 10%, puis lavés a I'eau jusqu'a pH 7,5. La saponification peut, dans certains cas,

provoquer la formation d'artefacts.

1.14.8 Filtration apreés saponification

Récupérer de filtrat a I’aide de filtre Biichner

Figure I11.5 : Filtration aprés saponification

1.14.9 L’évaporation de solvant

Combiner les deux filtrats et évaporer de solvant a 1’évaporateur rotatif en chauffant
modérément de 40 °C. On obtient un concentré de couleur jaune foncée. Répéter trois fois
les mémes opérations de macération-filtration-évaporation sur le méme échantillon de

maniére a assurer I’effectivité de 1’extraction.
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Figure 111.6 : Evaporateur rotatif

1.14.10Séchage de I’extrait
Apreés la concentration de I'extrait par rotavapor on le met encore au niveau de I'étuve sous
température de 40°C dans des cristallisoirs et verres de montre pour éliminer le solvant

définitivement et en fin avoir le caroténoide

Figure II1.7 : I’extrait aprés séchage

.15 Analyse qualitative par chromatographie d’adsorption sur couche mince
(C.C.M)

L’analyse qualitative des caroténes est réalisées par la chromatographie sur couche mince le

principe consiste a déposer et a faire adsorber les caroténoides sur une plaque

chromatographique a gel de silice puis a éluer les différents constituants chimiques par un

solvant. Ces derniers migrent alors sous forme de taches.
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1.16 Processus

L’extrait pateux obtenu par saponification et apres filtration contient différentes molécules,
notamment les caroténoides et les chlorophylles. L’analyse sommaire de ce mélange peut
étre réalisée par chromatographie sur couche mince (CCM) en utilisant comme éluant le

mélange de solvants : éther de pétrole /éther diéthylique (40/60 en volume).

Prendre une plaque chromatographique en couche mince (plaque d’aluminium ou de

plastique recouverte d’une fine couche de gel de silice).
Découper la surface nécessaire (environ 10 cm pour 5 ou 6 échantillons).

Tracer une ligne de base a environ 1cm du bord inferieur et marquer d’une croix, au crayon
de bois, les points au niveau desquels vont étre déposeé les extraits a analyser sans abimer la

couche de silice.

Dissoudre la pate d’extrait obtenue précédemment dans quelques millilitres de

dichlorométhane.

Tremper la pointe d’un capillaire ou d’une fine pipette propre dans la solution diluée et
déposer une microgoutte de solution sur la croix. Laisser sécher et renouveler le dépét trois
ou plusieurs fois afin de concentrer la tache et donc augmenter I’intensité des couleurs aprés

chromatographie.

Disposer I’¢luant dans une cuve chromatographique sur une hauteur d’environ 0,5 cm, puis
fermer la cuve avec son couvercle afin de la saturer en vapeur d’éluant avant la

chromatographie pendant 15mm.

Déposer soigneusement la plaqgue CCM dans la cuve et laisser le solvant monter par
capillarité jusqu’a environ lcm du bord supérieur. Il est important de ne pas bouger le flacon
jusqu’a la fin de I’élution. Le développement est assuré par migration du solvant par

capillarité.

On sort la plaque et on marque le front de solvant a I’aide d’un trait au crayon de papier

(endroit ou s’est arréte le solvant).
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Figure 111.8 : migration des échantillons dans la plaque CCM

On observe les différentes taches sur la plaque CCM puis on mesure les distances frontales

de chaque substance puis on en déduit leur rapport frontal Rf.
Se définit par la relation :

distance parcourue par le centre de la tache de la substance (dx)

distance parcourue par le front de solvant (ds)

Dimensions de la plaque :

- Largeur : 5cm

- Longueur : 10 cm

Solvant d’¢lution : Hexane et acétone de rapport volumique 50/50

la figure ci-dessous représente le principe du processus d’extraction par solvant
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MACERATION

(Avec agitation)

Matériel végétal

V

BROYAGE

J

MACERATION

(Avec agitation)

v

FILTRATION

ﬂ

SAPNOFICATION

EVAPORATION

<+— de SOLVANT

J

EXTRAITS SECS

RESIDUS

!

COMPOSTAGE

Figure 111.9 Le principe du processus d’extraction par solvant

1.17 Résultat et discussion

1.17.1 le rendement d’extraction

Les résultats des différant procédés d’extraction par solvants organique volatile a pression

atmosphérique sont réunit dans le tableau 111.2
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Procédés Températures Poids avant saponification Poids aprés saponification

~ Méthanol 70%  Ambiante Extrait (hexane) = 0.1772g
HEEN DY Extrait (méthanol) = 4.256g 2.6208g
(non miscible)
45°C Extrait (hexane)= 0.09869
Extrait (méthanol)= 5.096g 2.88g
Méthanol 60 % 45°C Extrait (hexane)= 0.1598g
Hexan 10 %
Ether de petrol 30 % Extrait (méthanol et ether de 3.3438¢g
(non miscible) petrol)= 4.905g
Ambiante Extrait (hexane)= 0.1473g
Extrait (hexane et ether de 1.8372¢g
petrol)= 3.7801¢g
Ambiante
Méthanol Extrait (1) = 1.2373g 1.0792¢g
Ether de petrol Ambiante
Acétat d'ethyle Extrait (1) =3.024g 1.2661g
(miscible)
L'eau 50 % Ambiante Extrait (I'eau)=H/2.3007¢ -
Acétat d'ethyle 50 % Extrait (acétat i
(e el ) dethyle)=0.1941g
45°C Extrait (I'eau)= 3.4991g -
Extrait (acétat -
d'ethyle)=0.3238g
Ambiante -
Ethanol 60 % Extrait =0.5563g
Chloroforme 40 % Ambiante -
(miscible) Extrait =0.4294g
Méthanol 60 % Ambiante Extrait (hexane) = 0.0428g -
Hexan 40 %
(non miscible) Extrait (méthanol) = 5.0505 -
45 °C Extrait (hexane) = 0.23g -

Extrait (méthanol) = 4.653g 2.952¢g
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Chloroforme 50 % Procédé (1) -
Acétone 30 % Etrait = 2.4441g
Hexane 20 %
(miscible)
Ambiante Extrait (hexane) = 0.062g
Meéthanol 60 % Extrait (méthanol) = 3.3795¢g 2.3405¢
Hexan 40 % 40 °C Extrait (hexane) =0.071 g -
(Non miscible) Tomate Extrait (méthanol) =3.892 g 2.6140¢
Fraiche

Tableau III.2 : Les résultats des différant procédés d’extraction des caroténoides a partir

d’un 5009 tomate fraiche.

Dans un premier temps, nous avons réalisé des extraits de caroténoides de tomate. A partir
de ces premiers résultats, le meilleur rendement est le procédé qui utilise le mélange des
solvants (Méthanol 60 %, Hexane 10 %, Ether de pétrole 30 %) a une température de 45 °C.
Les résultats ont permis de mettre en évidence que les fruits de tomate sont riches en

caroténoides

Les résultats obtenus des rendements d’extraction, illustrés dans le tableau III.2 montrent

que les procédés qu’on a utilisé le méthanol comme solvant donne les meilleurs rendements

On observe que l’effet de 1’augmentation de la température de macération influence

positivement le rendement d’extraction des caroténoides.

1.18 Chromatographie sur couche mince
Apres les différents affrontements par les différents solvants la phase organique obtenue est

la phase hexane /acétone (50/50) regroupant les pigments caroténoides.

Les différents extraits obtenus a partir des fruits de tomate ont été analysés par
chromatographie sur couche mince afin en premiére lieu d’identifier les composés

présents dans la plante, Ces résultats sont repris dans les tableaux 111.3.
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les échantillons Rapport frontal = Rf

Extrait (méthanol/eau) 0.8507
Extriat (méthanol et ether de petrol) 0.8582
Extrait (méthanol) 0.8432
Méthanol 0.8721
Ether de petrol
Acétat d'ethyle 0.5119
(miscible)
(hexane et ether de petrol) 0.84320
Méthanol 0.8208
Ether de petrol
Acétat d'ethyle 0.5125
(miscible

Tableau I11.3 : Rapport frontal (Rf) des taches

Les plaques obtenues pesentent une bonne migration, les spots sont bien distincts et montrent
la présentent de substances lycopene (Rf=0.85-0.88) et B-caroténe et a-caroténe (Rf=0.45-
0.65).
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CHAPITRE IV: Etude techno-économique d’unité de production des caroténoides

Introduction

Selon un rapport de 'UNICEF établi en 1988, les carences en vitamine A sont
responsables, chaque année, de la cécité de plus de 500 000 enfants dont plus de la moitié
meurent en 1’espace de quelques mois. De plus, ce rapport mentionne également que le
mangue de vitamine A semblé influencer la fréquence des infections diarrhéiques

responsables chaque année du décés de 4 millions d’enfants.

Cependant, la totalité des caroténoides (provitamines A) partagé a 1’ Algérie sont importées

de la France

Dans le but de diminuer cette importation et aussi pour éviter la perte de fruits et légumes a
carotéene pendant la saison de récolte, nous envisageons de réaliser une étude techno-
économique d’une unité pilote de production de caroténes selon le procédé d’extraction par
solvant volatile a partir de la tomate, suivi d’étapes de purification par voie chimique. Il

s’avere alors utile d’effectuer en ce sens une étude de faisabilité de notre projet.

Dans notre estimation économique, nous suggérons de monter une usine pilote a capacité de
traitement de 250 tonnes de tomate permettant la production annuelle de 1000 kg de

caroténoides.

La production de caroténoides par la méthode d’extraction par solvant volatil nécessite les

opérations unitaires suivantes :

e Broyage
e Macération (avec agitation)
e Essorage (filtration sous vide) ou centrifugation
e Distillation (récupération de solvant).
Ainsi, pour la réalisation de ce projet, notre unité de production doit nécessairement

disposer des materiels cités ci-dessous :

e Pompe a vide e Broyeur
e Balance e Cuve de maceration avec systeme
e Cuve de stockage d’agitation mécanique

e Unité de filtration a centrifugation
e Unite de récupération de solvant
(distillation)

e Armoire réfrigérateur
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111.Les couts d’investissement :

1.19 Les codts des appareillages :

Désignation Nombre PU (DzZD) @ PT (DZD) Caractéristiques

Puissance : 1,8 CV
Broyeur [63] 1 55000 55000
Charge : 400kg/h

Cuve de macération »
Capacite : 650 L

Avec systeme
1 110000 110000 Charge : 600 L

D'agitation mécanique

Moteur de puissance:2CV
[64]
Capacité : 40 L
Unité de filtration a
5 92000 640000 Charge : 30 L/15mn
Centrifugation [65]
Moteur de puissance: 2CV

s . Capacité : 500 L Charge :
Unité de récupération

1 2200000 2200000 500 L

De solvant [66
[66] Débit de vapeur : 100 L / h

Armoire réfrigérateur

1 130000 13000 Capacité : 500 L
[67]
Pompe a vide [68] 1 20000 20000
Balance : Portée max : 60 Kg Portée
1 15000 15000 _
- & peser de portée 50 kg max : 500 g
1 11000 11000

- de précision [69] Ordre de précision : 10-%g
Cuve de stockage 2 12000 240000 Capacité : 2 m®
Tableau IV.1: Colt des appareillages.

Codt total des appareillages :

T =3421000 DZD

Page | 31



CHAPITRE IV: Etude techno-économique d’unité de production des caroténoides

1.20 Divers accessoires et verrerie

e Verrerie de purification : 200000 DZD

e Thermométre :
-Utiliser a la distillation de portée de — 10°C a 150°C : 1300 DZD
-a salle, de portée de — 10°C a 110°C : 1200 DZD

e Climatiseur de portée de 200 m?: 240000 DZD

e Extincteur, de poids P =5 kg : 4500 DZD

TOTAL = 447000 DZD

.21 Coiits de construction d’atelier et magasin de stockage des matiéres premiéres :

Désignations Unité Quantité P.U. (DzZD) Total (DZD)
Terrain m? 150 10000 1500000

Construction - - - 6000000
TOTAL 7500000

Tableau 1.2 : Colt de construction d'atelier et magasin de stockage.

.22 Coiit total d’investissement en matériel principal : I
Cott total d’investissement en matériel principal est la somme de colit de construction et

co(t des appareillages : 11 = 3421000+ 447000+ 7500000

I1 = 11368000 DZD

.23 Coiit de transport et d’installation : I2
Oued Souf est la premiére région de production de tomates en Algérie, donc pour réduire les
colts de transport, nous prévoyons d'implanter notre unité de production car les colts de

transport s'élevent a 200 000 DZD par ans.

I2 = 200000 DZD

.24 Frais d’ingénierie :
Ce frais d’ingénierie est de 10 % des investissements en limite des unités de fabrication : 13
=0,1x (11+12) = 1156800 DZD

I3= 1156800 DZD
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1.25 Le Frais Opératoire
1.25.1 Charge variable
1.25.1.1 Matieres premiéres
1.25.1.1.1 Consommation de matieres premieres

L’étude économique estimer ici est basé par I’obtention des caroténoides par voie
d’extraction par solvant et suivie par la méthode de purification par voie chimique. Durant
cette opération, 1’utilisation est comme le suivant :

e Extraction : Acétone
e Purification : Ether de pétrole, alcool méthylique et potasse caustiqgue KOH

La consommation de matiére premiére pour chaque une opération d’extraction est indiquée

dans le tableau ci-dessus.

Désignation Unité Quantité Prix Unitaire (DZD) Montant (DZD)
tomate Kg 200 10 2000
Acétone L 41.12 830 34129.6
Ether de pétrole L 44.84 3580 160527.2
hexane L 42.31 8000 33848
Méthanol L 56 330 18480
KOH 85% kg 0.5 1200 600
TOTAL 249584.8

Tableau IVV.3: Consommation des matiéres premiéres.
1.25.1.1.2 Consommation annuelle des matieres premiéres

On effectue 5 opérations dans une journée et 250 jours ouvrables par an.

Désignation Quantité Valeur (DZD)
Tomate 250000 kg 2500000
Acétone 51400L 42662000
Ether de pétrole 56050 L 200659000
hexane 52887.5L 42310000
Méthanol 70000 L 23100000

KOH 625 kg 750000

TOTAL 311981000

Tableau 1V.4: Consommation annuel des matiéres premiéres.
Finalement, nous pouvons donc calculer I’investissement dii aux charges initiales : 14 =

311981000 DZD
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1.25.2 Fourniture de bureau :

350000 DzZD

1.25.3 Utilités :
L’utilité est la consommation en énergie utilisée pendant 1’opération.

v' Gaz oil pour la motopompe : elle consomme 60000 DZD par an.
v' Electricité : la consommation d’électricité annuelle en dinars pour les différents appareils
est citée ci-dessous
* Chaudiére : 60000 DZD
e Broyeur : 15000 DZD.
*  Moteur de I’agitation : 20000 DZD.
* Un appareil de filtration : 60000 DZD.
e Congélateur : 6500 DZD.
e Climatiseur et éclairage : 25000 DZD.
¢ Consommation d’eau en dinars : 35000 DZD. TOTAL = 316500 DZD

Donc, la somme de charge variable est :

CV = 312647500 DZD

1.25.4 Organisation et charge en personnel :

Salair mensuel

Personnel (DZD) Effectif Salaire annuel (DZD)
Gérant 150000 1 1800000
Chef d’Atelier 100000 1 1200000
Ouvriers 70000 6 5040000
Total 8040000
Charges patronales (sociale)= 18% 1447200
Masse salariale 9487200

Tableau IV.5: Organisation et charge en personnel.
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1.26 FRAIS DE DEMARRAGE :

Les frais de démarrage sont composeés par les frais dus aux produits et réactifs utilises
pendant les premiers mois de la production, ceux dus aux utilités (eau, vapeur et électricité)
consommeés pendant cette période, ainsi que les salaires du personnel de production et de

maintenance.
Is = (Charge variable /12) + (main d’ceuvre /12) = 26053959 + 790600
Is =26844559 DZD

1.27 Montant Des Charges Fixes :
Valeur totale des charges fixes (CF) par an.

Désignation Montant (DZD)
Rémunération des personnels 9487200
TOTAL 9487200

Tableau IV.6: Montant de charge fixe.

1.28 Cout Opératoire :
Le colit opératoire CO comprend les charges fixes, ainsi que I’ensemble des charges

variables.
CO =CF + CV =9487200+312647500 = 322134700 DZD

1.29 Chiffre D’affaire : (CA)
D’apres 1’étude bibliographique, nous avons relevé le prix de caroténe suivant sur le

marché international : 1 mg de caroténe codte 0,43 Euro. En convertissant en dinars, comme

1 Euro vaut environ 162.15 DZD, le caroténe sur le marché international se vend alors a
69,896.30 DZD par gramme.

Le rendement d’extraction en caroténes a partir de tomate séché est de 4 g par 1 kg.
Pour atteindre la production annuelle de 1000 kg de carotenes, il faut 250 tonnes de carotte

fraiche.

Nous proposons, a titre indicatif selon notre procédé de production, de vendre sur le
marché local a 15000 dinars le gramme de caroténe (a peu pres 1/3 du prix européen).

D’ou le chiffre d’affaire annuel récapitulé dans le tableau suivant : Chiffre d’affaire annuel
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Quantité annuelle des carotenes (g) 1000.000
Prix de vente pour 1 g (DZD) 15.000
Chiffre d’affaire annuelle (DZD) 15.000.000.000

Tableau V.7 : Chiffre d'affaire annuel.
1.30 Seuil De Rentabilité Et Le Délai Pour Atteindre Ce Seuil :

Calcul de la marge sur cotit variable (MCV) et le résultat d’exploitation

Rubriques Montant (DZD)
Chiffre d’affaire (CA) 15.000.000.000
Charges variables (CV) 312.647.500
Marge sur colt variable (MCV)
14.687.352.500
MCV = CA-CV
Charge fixe (CF) 3.752.400
Résultat de ’exploitation (RN)RN =
14.683.600.100
MCV - CF

Tableau IV.8 : Résultat de I'exploitation.

Seuil de rentabilité (SR) :
CA X CF
mcv
15.000.000.000 X 3.752.400
- 14.687.352.500

SR =

= 3.832.276,78 DZD

SR =3.832.276,78 DZD

1.31 Investissement Global :

Il se détermine par la formule :

Investissement globale lo = Immobilisation + Fond de roulement interne (FRI). Le fond de
roulement interne est prévu pour assurer les dépenses pendant deux mois.Donc,

FRI =2 x Is =2 x 26366659 DZD

FRI1=52.733.318 DZD
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Nous obtenons ainsi de I’investissement global. Montant d’investissement global.

Désignation Montant (DZD)
Immobilisation 8.771.800
Fond de roulement interne 52.733.318
TOTAL 61.505.118

Tableau IV.9 : Montant d'investissement global.

1.32 Resultat Previsionnel De La P

Désignation

Chiffre d’affaire (CA)

Total des charges

(Rémunération et charge variable)

remiere Annee De Fonctionnement :

Valeurs (DZD)

15.000.000.000

312.647.500

Excédent brute d’exploitation (EBE)

(CA - total des charges)
Intérét

Bénéfice fiscal
(EBE - intérét)

Impot sur les bénéfices (IBS)
30 % du bénéfice fiscal
Cash flow

(Benefice fiscal — IBS +)

Tableau I1V.10 :

14.687.352.500

14.361.931.900

325.420.600

97.626.180

227794420

Résultat de la 1ere année d'extraction.
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1.33 Récapitulation Génerale :

Résultat (Excédent brute d'exploitation)
Chiffred'affaire

Rentabilité comerciale =

AN : rentabilité commerciale = 567.360.906/ 6.150.000.000= 0,92

Rentabilité comerciale = 9,2 %

Résultat
Capitale investi

Rentabilité économique =

AN : rentabilité économique = 567.360.906/ 5.685.623.838 = 0,1

Rentabilité comerciale = 10 %
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Conclusion générale

Le lycopene et le B-caroténe sont des composants intéressants pour les aliments
fonctionnels parce qu’ils sont des antioxydants puissants et une source de provitamine A. La
tomate (Lycopersicon esculentum) est devenue un des légumes les plus importants du
monde, C’est une source importante de vitamines ainsi qu’une culture de rente importante
pour les petits exploitants et pour les agriculteurs commerciaux qui ont une exploitation
moyenne.

Dans cette recherche, Nous avons d'abord commencé par une étude bibliographique
pour recueillir des données sur les tomates d'un point de vue historique et descriptif, en plus
de parler sur les caroténoides présents dans ce fruit qu’ils ont des avantages médicaux car
ces caroténoides ont plusieurs usages en medecine tels que : renforce I'immunité, excellent
pour la santé du foie, bénéfique pour la vision.

Dans la deuxieme partie, nous avons parlé de plusieurs méthodes d'extraction des
caroténoides des tomates, et nos recherches se sont principalement concentrées sur
I'extraction avec des solvants organiques volatils a pression atmosphérique.

La troisieme partie de la recherche est une application de la méthode d'extraction
précédente puis a travers trois étapes de base : préparation des fruits, extraction du carotene
a l'aide de mélanges des solvants (60% méthanol, 40% hexane), (60% méthanol, 30% éther
de pétrole, 10% hexane), (70% méethanol, 30% hexane) aussi a différentes températures de
macération puis une analyse qualitative par chromatographie d’adsorption sur une couche
mince (C.C.M).Ce dernier nous a permis de connaitre la présence de deux types de caroténe
: le béta-caroténe et l'alpha-caroténe.

Les résultats de notre étude montrent que la meilleure procédure d’extraction par
solvant volatil et celui de mélange méthanol /hexane/ éther de pétrole (60/30/10) a une
température de macération 45°c. Les tomates présentent deux caroténoides majoritaires qui
sont le lycopéne et B et a-caroténe. Les caroténoides demeurent des molécules difficiles a
extraire et a purifier. Ceci est en partie due a leur sensibilité vis-a-vis de 1’oxygéne et de la
lumiere nécessitant une protection maximale vis-a-vis de ces deux éléments durant la phase
d’extraction /purification/stockage. Ce sont également des molécules trés coliteuses sous
forme pure et rarement disponible commercialement.

Au final, nous avons incarné nos résultats dans un projet économique représenté par une

start-up pour extraire le caroténe et le commercialiser localement et globalement.
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