Technigues chimigues pour la biologie

TECHNIQUES D’EXTRACTION

Chapitre |



L'extraction liquide-liquide est une méthode de purification basée sur la différence
de solubilité d’un soluté dans deux phases non miscibles.

On utilise habituellement une phase agueuse et une phase organique.




TECHNIQUES D’EXTRACTION

EXTRACTION LIQUIDE-LIQUIDE
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TECHNIQUES D’EXTRACTION

EXTRACTION LIQUIDE-LIQUIDE

Solvants Tép. en “C | densité Avantages Inconvénients
Acétate déthyle - 0.90 Bon pc.rqvoi.r de lnﬂm}lma.blc: rflt?dcjrémcm
- solubilisation difficile a éliminer
Cyclohexane 81 0.78 Peu toxique Facilement inflammable
Dichloro-1,2-6thane | 83 1.26 | Peu inflammable | \0dérement toxique, vapeurs
irritantes
Dichlorométhane 40 1.34 | Facile a éliminer | Forme des émulsions, nocif
Ether éthylique 35 0.71 | Facile a éliminer Tres inflammable
Hexane 69 0.66 | Facile a éliminer Trés inflammable
Pentane 36 0.63 | Facile a éliminer Tres inflammable
Toluéne 111 0.87 Peu toxique Inflammable
Trichloroéthyléne 87 1.46 Ininflammable Modérément toxique

Notez bien la densité des différents solvants. Cela nous permettra de savoir si la
phase organique se retrouve au dessus ou en dessous de la phase aqueuse dans
I'ampoule a décanter.
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Principe de I’extraction

L’extraction consiste a faire passer un produit d’un solvant dont il est difficile a séparer
(exemple: eau) a un autre solvant dont il sera facilement isolable (solvant organique).
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Vidéo extraction liquide-liquide




La solubilité d'un corps pur dans un solvant est en fonction de sa polarité.

Deux composeés de polarité proche sont solubles entre eux, alors qu'un composé_non
polaire est insoluble dans un solvant_polaire (et vice versa).
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TECHNIQUES D'EXTRACTION

EXTRACTION LIQUIDE-LIQUIDE

Coefficient de partage

Lors de la mise en présence d’un composé et de deux liquides non
miscibles, il s’établit un équilibre caractérisé par le rapport des
concentrations du soluté dans chacune des deux phases.

Cet équilibre est fixe pour des conditions thermodynamiques fixes.
Soit un produit A qu’on veut extraire d’'une phase agueuse:

Coefficient de partage
A
K _ org

A
Cho
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TECHNIQUES D'EXTRACTION

EXTRACTION LIQUIDE-LIQUIDE
Coefficient de partage

Soit un produit A qu’on veut extraire d’'une phase aqueuse:

Soit: my la masse initiale du composé A dans I'eau
m, la masse restante du composé A dans 'eau apres une extraction

m la masse du composé extraite par le solvant

Corg m Vagq
K= — = X
C aq Vorg my
Puisque m1 = my-m:
(mgm;)Vagq Mo Vaq
K= my=- i
m; Vorg K Vorg +Vaq

Si I'on effectue une deuxieme extraction avec le méme volume de solvant;

. . 2
m; Vagq Vaq
msy = =My
K Vorg + Vag K Vorg + Vag
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TECHNIQUES D'EXTRACTION

EXTRACTION LIQUIDE-LIQUIDE

Coefficient de partage

On obtient la formule suivante avec n extractions:

Vaqg n
mp=mg
K Vorg + Vag

Soit 100 g d’'un composé dans I'eau (50 mL), avec un coefficient de partage
de 1. Comparons:

- 4 extractions de 50 mL m, =100 x (50/100#=6.25¢g
- 2 extractions de 100 mL m, =100 x (50/150)>=11.11 ¢

Il reste plus de produit dans la phase aqueuse apres deux extractions avec
100 mL de solvant, qu’apres quatre extractions avec 50 mL

Il vaut mieux faire 4 extractions avec 50 mL que deux extractions avec 100 mL.
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Vidéo extraction liquide-liquide + séchage




E‘ml

Solvant eau ethanol ether
température . - .
d'ébullition 100°C 80°C 35°C
densité 1,0 0,80 0,71
miscibilité a . .
I'eau oul oul nhon
;é}l:::;{l;;ﬁ:;e peu soluble | tres soluble | tres soluble

On introduit dans un tube a essai 2mL d’eau et 2mL d’éthanol, puis on agite et on
laisse reposer le mélange. Décris ce que I'on observe en le justifiant.

L'eau et I'alcool sont des liquides miscibles donc en les mélangeant on obtient un
seul liquide homogene.




TECHNIQUES D'EXTRACTION

EXTRACTION LIQUIDE-LIQUIDE

Exetcices 1
Solvant eau ethanol ether
température . . .
d'ébullition 100°C 80°C 35C
densité 1,0 0,80 0,71
e Cibilita: - -
M ey oui oui hon
tf:}r:;gllgéﬁﬁdue peu soluble | tres soluble | tres soluble

On introduit dans un tube a essai 2mL d’'eau et 5mL d’éther, puis on agite et on
laisse reposer le meélange. Décris ce que I'on observe en le justifiant.
Fais un schéma de I'expérience apres avoir laissé reposer le mélange.

L'eau et I'éther sont des liquides non miscibles donc, méme apres agitation, on
obtient 2 phases séparées. L'éther qui est moins dense que I'eau se trouve au
dessus de |'eau.
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TECHNIQUES D'EXTRACTION

EXTRACTION LIQUIDE-LIQUIDE

Exercices 2

Solvant eau ethanol ether
S | 100C | soc | 3sc
densité 1,0 0,80 0,71
miscibilite a oui oui hon
tf:}r:ggligéﬁﬁdue peu soluble | tres soluble | tres soluble

Le sirop d’orgeat est une solution aqueuse sucrée contenant un arbme a I'odeur
d’amande amere : le benzaldéhyde.
On se propose d’extraire le benzaldéhyde de ce sirop.

Pour effectuer cette extraction, on introduit 20mL de ce sirop dans une ampoule a
décanter et on rajoute 50mL d’un solvant a choisir parmi I'éthanol et I'éther.

1- Lequel de ces deux solvants n’est pas utilisable pour cette extraction ? pourquoi ?

L'éthanol n'est pas utilisable car il est miscible a I'eau, donc il va se mélanger au sirop

d’orgeat et on obtiendra une seule phase liguide.
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TECHNIQUES D'EXTRACTION

EXTRACTION LIQUIDE-LIQUIDE
Exercices 2

Solvant eau ethanol ether
S | 100C | soc | 3sc
densité 1,0 0,80 0,71
miscibilite a oui oui hon
tf:}r:ggligéﬁﬁdue peu soluble | tres soluble | tres soluble

Le sirop d’orgeat est une solution aqueuse sucrée contenant un aréme a l'odeur
d’amande ameére : le benzaldéhyde.
On se propose d’extraire le benzaldéhyde de ce sirop.

Pour effectuer cette extraction, on introduit 20mL de ce sirop dans une ampoule a
déecanter et on rajoute 50mL d’un solvant a choisir parmi I'éthanol et I'éther.

2- L’'autre solvant te parait-il bien adapté a cette extraction ?

L'éther est bien adapté a cette extraction car il n’est pas miscible a I'eau, et le
benzaldéhyde que I'on souhait extraire du sirop d’orgeat est tres soluble dans I'éther

mais peu soluble dans I'eau.
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TECHNIQUES D'EXTRACTION

EXTRACTION LIQUIDE-LIQUIDE

Exercices 3

Le coefficient de partage de l'iode (I,) entre les deux solvants non-miscibles :
tétrachlorométhane et eau, est égal & 100 a 25 °C. A 10 ml de solution
aqueuse d'iode a 10 g/l, on ajoute 10 ml de tetrachloromeéthane (CCl,).

Donnée : |, est plus soluble dans le tétrachlorométhane que dans l'eau.

Question : Déterminer la concentration en iode dans le tétrachlorométhane et
dans l'eau, apres agitation et décantation.

Concentration dans le tétrachlorométhane (solvant organique) = 9,9 g/l
Concentration dans l'eau (solvant aqueux) = 0,099 g/l
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TECHNIQUES D'EXTRACTION

EXTRACTION LIQUIDE-LIQUIDE

Relargage

Un sel (tres souvent du chlorure de sodium NaCl)) peut étre ajouté a la
phase aqueuse, ce qui modifie I'équilibre de partage. Cette étape, appelée
relargage, permet de mobiliser les molécules d’eau encore piégées dans la
phase organique (déshydratation de la phase organique) et de diminuer la

solubilité du produit d’intérét dans la phase aqueuse.
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TECHNIQUES D'EXTRACTION

EXTRACTION LIQUIDE-LIQUIDE

Lavage de la phase organigue

Généralement, les phases organiques recupérees sont lavées par un solvant
Aqueux (I'eau) afin d’en éliminer certaines impuretés (traces d’'acides, de sels...). Le

produit d’intérét reste alors dans la phase organique : il ne change pas de

phase durant cette opération contrairement a I’extraction.

Dans le cas d'impuretés acides ou basiques, le pH de la solution aqueuse utilisée
pour le lavage doit étre judicieusement choisi de sorte a ioniser les impuretés

pour les faire passer plus facilement dans la phase aqueuse.
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TECHNIQUES D'EXTRACTION

EXTRACTION LIQUIDE-LIQUIDE

Séchage d’une phase organique

L'eau est partiellement miscible avec la majorité des solvants, il en reste
donc toujours des traces dans les phases organiques aprées extraction et
lavage méme si ces traitements sont parfaitement réalisés. Le séchage
d’'une phase liquide organique consiste alors a eéliminer I’eau encore
présente.
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TECHNIQUES D'EXTRACTION

EXTRACTION LIQUIDE-LIQUIDE

Séchage d’une phase organique

Les desséchants sont des sels anhydres. lls doivent étre inertes chimiquement et
absorber I'eau rapidement et efficacement sans se dissoudre dans le milieu
organique a sécher. Pour cela, les sels les plus couramment utilisés sont le sulfate
de magnésium anhydre MgSO, (s) ou le sulfate de sodium anhydre Na,SO, (s).
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TECHNIQUES D'EXTRACTION

EXTRACTION LIQUIDE-LIQUIDE
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L’évaporateur rotatif permet d’éliminer le solvant par une distillation rapide et efficace de ce
dernier, sans exposer les molécules extraites (parfois fragiles) a un chauffage important et
prolongé. Le produit débarrassé de tout solvant est obtenu généralement sous forme d’une huile

ou d’'une poudre
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Evaporateur rotatif

Solvants Tep (/°C) | Pression requise /mbar
sous 1 bar | pour ébullition a 40 °C

Toluene 110 76

Eau 100 72

Cyclohexane 81 235

Ethanol 79 175

Tétrahydrofurane (THF) 67 357

Méthanol 65 337

Acétone 56 556




Vidéo évaporateur rotatif



EXTRAGTION SOLIDE - LIQUIDE
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TECHNIQUES D’EXTRACTION

EXTRACTION SOLIDE - LIQUIDE

L'extraction solide-liquide est une opération physique de transfert de matiére
entre une phase solide, qui contient la substance a extraire et une phase liquide

(le solvant d’extraction)

Suite au contact entre le solvant et le solide hétérogene, les substances ayant
une affinité pour le solvant sont solubilisees et passent de la phase solide
vers la phase liquide. Au cours de I'extraction, leurs teneurs (fractions) dans la

phase solide diminuent et leurs concentrations dans la phase liquide augmentent

MODULE: TECHNIQUES CHIMIQUES POUR LA BIOLOGIE
28



réfrigérant
aeau
appareil vidange
siphon de Soxhlet
cartouche 'ﬂ-'lbe o l
poreuse d'admission
Matiére solide
Solvant + substance extraite
solvant (solutés)

Soxhlet




TECHNIQUES D’EXTRACTION

EXTRACTION SOLIDE - LIQUIDE

la matiere vegetale est placée dans une cartouche, et remplie de solvant frais
condensé a partir d'un ballon a distiller. Quand le liquide atteint le niveau de
débordement, un siphon aspire la solution de la cartouche et la décharge de
nouveau dans le ballon a distiller, portant les corps dissous extraits dans le

liquide en bloc. Dans le ballon, le corps dissous (soluté) est separé du solvant

par distillation. Le soluté reste dans le flacon et le solvant frais passe de
nouveau dans le lit de solide. L'opération est répétee jusqu'a ce que
I'extraction complete soit réalisée.
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Vidéo Soxhlet
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TECHNIQUES D’EXTRACTION

HYDRODISTILLATION

L’hydrodistillation est une méthode d’extraction dont le role est d’entrainer les composes
volatiles des produits naturels avec la vapeur d’eau.

Ve {I réfrigérant & eau
e, e S O T |
h . - ‘ 1 |
TN —— huile de
Iy h y e rlav:nd!
_-. h -_. ot _:-..,_\_‘H I.
e /
| . A
i’ _‘J W &
# — -_- — -___. .-"I ll'
F o | 7 —bécher
| wvau de¢ flewr
— - __]

On porte a ébullition un meélange eau + vegétal : les cellules du vegétal éclatent et
liberent alors les especes chimiques odorantes qui (non solubles dans I'eau) sont
entrainées par la vapeur d’eau puis réecupérees dans un autre récipient apres
condensation dans le réfrigérant.
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TECHNIQUES D'EXTRACTION
—_—

Réfrigéranta | -4
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L’hydrodistillat obtenu contient une phase aqueuse ainsi qu’une phase organique
constituée par I'huile essentielle. Lorsque les densités de ces deux phases sont proches
on peut observer une émulsion.




TECHNIQUES D'EXTRACTION

Rendement

1- la quantité d’extrait sec par rapport a la quantité initiale de la source solide
(végétale, animale ...etc) ;

2- la quantité de la substance d’intérét extraite (ou du groupe de substances
d’intérét) par rapport a la quantité initiale de la source végétale ;
3- la quantité de la substance d’intérét extraite par rapport a la quantité de cette

substance initialement présente dans la source végétale.
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TECHNIQUES D'EXTRACTION

Exercices

Apres une hydro distillation de 150 g d’origan (séché pendant 7 jour a 'ombre), on a
obtenu 2,2 ml d’huile essentielle (H.E) avec une masse volumique = 0,87 kg/l.

Calculer le rendement de I'extraction de I' E.H en % (masse/masse de matiere seche).
Calculer le rendement de I'extraction de I' E.H en % (volume/masse de matiere seche).

Calculer le rendement de I'extraction du carvacol en % (masse/masse de matiere
seche).
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Composition chimique de I'huile essentielle d’Origan

Constituent Percentage Constituent Percentage
athujene 090 ferpinolene 0.12
a-pinene 0.73 linalool 153
camphene 0.15 camphor 0.36
1-octon-3-0l 061 bomeol 148
f-pinene 0.38 torpinen-4-ol 0.13
myrcene 1.52 p-cymen-7-ol 083
a-phellandrene 0.10 a-terpineol 0.13
8-3-carene 0.14 thymol 157
a-ferpinene 1.39 carvacrol 49.52
pcymene 1.2 p-caryophyliene 094
limonene 0.70 d-cadinene 044
Yerpinene 1421 caryophyllene oxide 0.25
fenchone 0.2

i




	Diapositive numéro 1
	Diapositive numéro 2
	Diapositive numéro 3
	Diapositive numéro 4
	Diapositive numéro 5
	Diapositive numéro 6
	Diapositive numéro 7
	Diapositive numéro 8
	Diapositive numéro 9
	Diapositive numéro 10
	Diapositive numéro 11
	Diapositive numéro 12
	Diapositive numéro 13
	Diapositive numéro 14
	Diapositive numéro 15
	Diapositive numéro 16
	Diapositive numéro 17
	Diapositive numéro 18
	Diapositive numéro 19
	Diapositive numéro 20
	Diapositive numéro 21
	Diapositive numéro 22
	Diapositive numéro 23
	Diapositive numéro 24
	Diapositive numéro 25
	Diapositive numéro 26
	Diapositive numéro 27
	Diapositive numéro 28
	Diapositive numéro 29
	Diapositive numéro 30
	Diapositive numéro 31
	Diapositive numéro 32
	Diapositive numéro 33
	Diapositive numéro 34
	Diapositive numéro 35
	Diapositive numéro 36
	Diapositive numéro 37
	Diapositive numéro 38

