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INTRODUCTION

Dans le cadre de notre deuxième année à Centrale Marseille, nous avons choisi le Projet Transverse « Gastronomie Moléculaire ». Notre intérêt s’est porté sur ce sujet pour son côté concret et abordable et avant tout pour notre goût pour la cuisine.

Dans un premier temps, nous présenterons le sujet et l’organisation du groupe, nous considèrerons ensuite les éléments de théorie de gastronomie moléculaire, puis les démarches expérimentales, et nous terminerons enfin par la réponse à la demande.

Analyse du sujet et organisation du projet

Analyse du sujet

Présentation des clients :

Ce projet transverse nous a été proposé par deux excellents chefs cuisiniers Patrice Noël et Lionel Lévy.

Ils sont tous les deux membres de Génération.c, une association de jeunes chefs et de producteurs engagés, qui réinventent la cuisine : c’est un groupe de cuisiniers, ouvert sur les cultures et les cuisines du monde.

Patrice Noël est le chef cuisinier du restaurant « Urbain Dubois » à Saint Zacharie, sa cuisine est basée sur le goût et la recherche des saveurs. Ainsi essences, aromates d’ici et d’ailleurs sont les ingrédients fédérateurs de sa démarche culinaire.

Lionel Lévy est, quant à lui, le chef cuisinier du restaurant « Une Table Au Sud » à Marseille, jamais en manque de créativité, il ose des saveurs inédites. 

Demande des clients :

Le projet qu’ils nous ont soumis est le suivant : obtenir des huiles essentielles de fleurs pour Patrice Noël, d’agrumes et de poivres pour Lionel Lévy. Toujours soucieux d’obtenir une qualité irréprochable pour leurs plats, ils ont choisi d’utiliser des huiles essentielles provenant de produits frais dont ils connaissent la provenance plutôt que d’utiliser des huiles essentielles achetées dans le commerce qui sont très coûteuses, moins fidèles, moins naturelles. Grâce aux techniques que nous leur fournirons ils pourront extraire les huiles essentielles de toutes les variétés de fleurs, d’agrumes et de poivres.
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 Réponse à la demande :

Pour répondre à leur demande nous avons décidé de leur fournir plusieurs protocoles expérimentaux applicables en cuisine et de leur lister le matériel nécessaire. Ensuite, nous nous proposons de former le personnel aux techniques proposées (fiches d’instruction).

Pour répondre au mieux à la demande de nos clients, nous avons testé plusieurs techniques d’extraction que nous décrirons ultérieurement afin de choisir la méthode qui fournit le meilleur rendement et le meilleur rendu au niveau du goût.

Contraintes imposées :

Les deux contraintes principales sont les suivantes :

Utiliser des techniques utilisables en cuisine, par exemple on ne peut pas utiliser l’extraction au CO2 supercritique car cela nécessite des installations et des conditions non réalisables en cuisine.

Utiliser des solvants et des produits chimiques de qualité alimentaire comme l’éthanol, l’huile, l’eau, le glycérol, l’acide citrique, le bicarbonate de soude, le glucose et le saccharose. Par exemple on ne peut pas utiliser le benzène car c’est un produit cancérigène.

Organisation du projet

Outils de gestion de projet

QQOQCC-P

(Qui ? Par Qui ? Quoi ? Où ? Quand ? Comment ? Combien ? – Pourquoi ?)

	 
	 
	POURQUOI ?

	QUI ?
	Lionel Lévy et Patrice Noël : chefs cuisiniers
	Pour utiliser des huiles essentielles dans leurs plats

	PAR QUI ?
	Groupe de Projet transverse n°25
	Projet de deuxième année à Centrale Marseille

	QUOI ?


	Extraction d'arômes d'agrumes, de poivres et de fleurs
	Pour répondre à la demande des deux clients

	
	Fournir des solutions applicables en cuisine
	 

	OU ?
	A la faculté de St Jérôme dans une cuisine du département chimie
	Pour faire des expériences

	
	Dans les restaurants de nos clients
	Pour tester nos résultats

	
	A l'école dans une salle de cours 
	Pour faire des réunions et pour rédiger le rapport

	QUAND ?
	Un à plusieurs créneaux par semaine de octobre à mai
	Pour tenir dans l'année scolaire

	COMMENT ?


	Tests de différentes techniques d'extraction
	Pour juger de l'efficacité des différentes techniques

	
	Tests gustatifs
	Pour connaître le rendu du goût

	COMBIEN ?
	Budget de 500 euros
	Somme fournie par l'école

	
	2 clients
	 

	
	1 tuteur
	 

	
	5 étudiants à charge du Projet
	 


FAST

(Function Analysis System Technic)

	1.0Extraction d’huiles essentielles
	1.1 Techniques d’extraction
	Enseignants de chimie

	
	
	Recherches bibliographiques

	
	1.2 Matériel
	Fourni par l’école

	
	1.3 Local
	Fourni par l’école

	
	1.4 Matières premières
	Achat grâce au budget alloué

	
	
	Fourni par les restaurateurs

	
	1.5 Savoir faire
	Recherches Bibliographiques

	
	
	Cours antécédents

	2.0 Livraison au client
	2.1 Formation du personnel en cuisine
	Visites croisées en labo et en cuisine

	
	
	Fiches d’instruction

	
	2.2 Protocole expérimental
	Choix du meilleur protocole
	Test de goût

	
	
	
	Essais de différents protocoles en labo.

	
	2.3 Liste du matériel nécessaire
	Evaluation budgétaire

	
	
	Commande du matériel

	3.0 Logistique
	3.1 Communication
	Liste de diffusion (adresse courriel)

	
	
	Contact téléphonique avec le client

	
	
	Compte-rendu de séance au tuteur

	
	3.2 Budget
	Avance sus nos fonds propres

	
	3.3 Déplacement
	Bus/Métro

	
	
	Minibus de l’école pour Saint Zaccharie

	
	3.4 Local
	Entretien et nettoyage du local

	
	3.5 Approvisionnement en matières premières
	Boutiques de Noailles, Fleurs d’antan

	4.0 Sécurité
	4.1 Lunettes de protection pour les manipulations dangereuses (évaporateur rotatif)

	
	4.2 Présence de 2 personnes au minimum pour manipuler

	
	4.3 Enseignants à proximité
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Servuction
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L’outil de servuction permet de mettre en lumière :

- Les acteurs et les moyens au service du projet : RH et Moyens,

- Les attentes du client,

- Le service à rendre aux clients.

QFD :

(Quality Function Development)

	Pondération des cellules : forte (3), moyenne (2), faible (1) 

	
	Protocole
	Formation
	Etudiants du PT
	Tuteur et enseignants de chimie
	Clients
	Local
	Matériel
	Matières premières
	Totaux

	Extraction huiles essentielles
	3
	3
	3


	1


	1
	3
	3
	3


	20

	Rendu au client
	3
	3
	3


	1


	2
	2
	3
	1


	18

	Logistique
	1
	1
	2


	3


	1
	3
	3
	3


	17

	Sécurité
	3
	3
	3


	3


	1
	3
	3
	1


	20

	Totaux
	10
	10
	11


	8


	5
	11
	12
	8


	


Le QFD est une matrice de pondération. En colonne, on retrouve les éléments du FAST, en ligne la réponse finale à la demande, les intervenants du projet et les moyens à disposition. Cet outil permet de déterminer les éléments importants du projet.

Ici, il ressort que le matériel est un élément primordial, en effet il est important pour réaliser les extractions et doit être fourni au client. Nous avons dû également être attentifs à l’état du matériel pour notre propre sécurité.

Les fonctions « sécurité » et « extraction des huiles » ressortent comme les deux fonctions majeures.

WBS

(Work Breakdown Structure)
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Synthèse

La création du FAST (Function Analysis System Technic) permet de mettre en évidence 4 fonctions principales :

- Extraction d’huiles essentielles

- Livraison aux clients

- Logistique

- Sécurité

Le FAST a permis montrer quels étaient les éléments qui permettent de construire et de mener à bien ces 4 fonctions. 

L’outil de servuction met en lumière tous les acteurs du projet qui peuvent apporter main d’œuvre, expérience et savoir faire. Il permet également de montrer quels sont les moyens qui nous sont nécessaires pour mener à bien ce projet. Enfin cet outil a montré quelles étaient les attentes du client explicites ou implicites.

Le WBS se présente comme une feuille de route du projet. Il y a 3 étapes-clé du projet :

- L’analyse du sujet,

- La conduite des expériences,

- Le rendu aux clients.

Les outils de gestion de projet ont été un moyen d’appréhender globalement le sujet posé, de définir les missions que nous avons dû conduire, et de savoir dans quel ordre mener à bien le projet.
Organisation et outil créé

Organisation de l’équipe :

Le chef de projet est non tournant pour optimiser la centralisation des informations. Le groupe est divisé en deux équipes de travail qui changent toutes les semaines afin de ne pas toujours effectuer les mêmes tâches. Cette division du groupe permet d’augmenter l’efficacité du travail et de palier au manque de matériel, qui n’est pas suffisant pour que tout le groupe manipule en même temps.

Après chaque séance de projet transverse, nous avons réalisé un compte-rendu pour capitaliser nos résultats. Le compte-rendu était fait au tuteur de manière informelle ou par courriel.

Organisation spatiale :

Une équipe est sur le site de Saint-Jérôme dans une cuisine du département chimie pour faire des expériences et l’autre équipe est mobile. Cette dernière peut être amenée à se déplacer dans les deux restaurants de nos clients pour leur faire goûter les échantillons d’huiles essentielles obtenus. Cette équipe est aussi chargée d’acheter les matières premières dans des épiceries du centre de Marseille pour les poivres et les agrumes et sur le marché du Cours Julien pour les fleurs. Enfin, elle s’occupe de tous les documents administratifs tout au long de l’année et de la rédaction du rapport. 

Organisation temporelle : GANTT
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Toujours par manque de matériel, nous avons dû conduire les expériences sur les différents produits séquentiellement.

Outil créé :

Afin de comparer les expériences, du point du vue de la technique, du goût et du rendement, nous avons créé une fiche protocole-goût. Cette fiche regroupe à la fois le protocole intégral de l’expérience avec le rendement obtenu, ainsi que les résultats d’appréciation de notre produit par les cuisiniers, ou par nous-mêmes lorsque nous n’avions pas rencontré les cuisiniers.

	Date :
	Expérience (Résumé)

	Protocole :


	Commentaires :



	Rendement : 

	Test du goût

	Piquant : 

	Goût  :



	Odeur: 


Echelle d’appréciation : 

	Piquant/Force
	Goût


	Odeur



	1 : Puissant

2 : Corsé

3 : Relevé

4 : Doux
	1 : Indétectable

2 : Apparition timide

3 : Saveur correcte

4 : Saveur puissante
	1 : Insignifiante

2 : Faible

3 : Modérée

4 : Puissante


Budget

	
	Crédit
	Débit

	Budget Ecole
	500 €
	

	Orange
	
	45,45 €

	Poivres …
	
	1,60 €

	Fleurs
	
	10 €

	« Produits chimiques »
	
	107,93 €

	Logistique (carte photocopie, impression)
	
	90 €

	Solde
	245,02 €
	


Eléments de théorie de gastronomie moléculaire

Composition et propriétés des produits utilisés

Huiles alimentaires

Propriétés générales sur les huiles alimentaires

Les huiles alimentaires sont constituées à 100% de lipides (environ 95 % de triglycérides, le reste étant composé principalement de lécithines et de vitamine E).

Chaque huile a une composition en acides gras différente :

	Acides Gras majoritaires

dans la composition des huiles

	Saturés
	Mono-insaturés
	Poly-insaturés

	
	Oméga-9
	Oméga-3
	Oméga-6

	Coco

Coprah

Palme
	Amande

Arachide

Avocat

Canola

Colza

Noisette

Noix de cajou

Olive

Pistache

Tournesol oléique
	Cameline

Lin


	Bourrache

Carthame

Chanvre

Germe de blé

Maïs

Oeillette

Orge

Pépin de raisin

Pois

Sésame

Soja

Tournesol

	
	
	Noix de Grenoble


Les acides gras oméga-3, notés également ω3 sont des acides gras polyinsaturés que l'on trouve en grandes quantités dans certains poissons gras, dans le lin, la noix et le colza.

Les acides gras oméga-6, notés également ω6 (ou encore n-6) sont des acides gras polyinsaturés que l'on trouve dans la plupart des huiles végétales, graines et les céréales. On les retrouve dans les oeufs ou certaines viandes en quantités variables selon l'alimentation des animaux.

Les acides gras oméga-9 sont des acides gras mono insaturés possédant une double liaison carbone-carbone en neuvième position à partir de l'atome noté ω. Le principal acide gras oméga-9 est l’acide oléique. Les oméga-9 sont liquides à température ambiante, ils supportent bien la chaleur et peuvent donc être utilisés pour la cuisson.

Composition d’huiles alimentaires courantes
	
	
	Huile d’olive
	Huile de coprah
	Huile de palme
	Huile de tournesol
	Huile de pépin de raisin
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	Acide oléique
	72,6%
	5,5-7,5%
	38%
	20%
	15-20%
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	Acide palmitique
	11,8%
	8-10%
	44%
	6%
	5-11%
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	Acide linoleique
	7,9%
	<2,5%
	10%
	67%
	69-78%

	C18 :1 trans
	Acide cis-vaccénique
	2,3%
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	Acide stéarique
	2,2%
	1-3%
	4,5%
	5%
	3-6%

	[image: image7.png]



	Acide laurique
	
	44-51%
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	Acide myristique
	
	13-18%
	1%
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	Acide caprique
	
	6-10%
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	Acide caprylique
	
	6-9%
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	Acide palmitoléique
	
	
	
	
	0,5%


Remarques sur les huiles alimentaires que l’on a utilisées

( Huile de tournesol

Elle est composée à 98% de triesters d'acides gras. Le reste contenant entre autres des stérols et du tocophérol (vitamine E).

L'huile de tournesol est donc l'huile végétale la plus riche en acide gras essentiel oméga-6. On note cependant sa pauvreté en acide gras essentiel oméga-3.

( Huile de pépin de raisin

L’huile de pépin de raisin n’apporte pratiquement aucune saveur. C’est pour cette raison que nous avons choisi cette huile pour nos expériences. Grâce à cette huile les échantillons obtenus ne voyaient pas leur goût modifié.

Molécules

(Acide oléique :     

                         

L’acide oléique est un acide gras monoinsaturé oméga-9, sa forme saturée est l’acide stéarique.

Aspect : Liquide jaune pâle ou jaune brunâtre à forte odeur de lard 

Solubilité : insoluble dans l'eau 

Point de fusion : 15,3 °C 

Point d'ébullition : 360 °C 


( Acide stéarique:

Apparence : solide blanc mou à température ambiante

Température de fusion : 70°C

Température de vaporisation : 361°C

(Acide linoléique : 

                                      

L'acide linoléique est un acide gras polyinsaturé oméga-6, c’est un acide gras essentiel.

Aspect : liquide et incolore

Température de fusion : -12 °C

( Acide α-linolénique :
                                   

L'acide α-linolénique, est un acide gras polyinsaturé qui fait partie du groupe des oméga-3, c’est un acide gras essentiel.

(Acide palmitique :


L’acide palmitique est un acide gras saturé.

Température de fusion : 63,1°C

( Acide laurique :     

L'acide n-dodécanoïque ou acide laurique, est un acide gras saturé.

Du fait que la molécule d'acide laurique a une queue non-polaire hydrocarbonée et une tête polaire carboxylique, il peut réagir avec les solvants polaires (dont le plus important est l'eau) aussi bien qu'avec les graisses, ce qui permet à l'eau de dissoudre les graisses. 

L'acide laurique est solide à température ambiante mais fond aisément dans l'eau bouillante.

Apparence : solide blanc pulvérulent avec une faible odeur d'huile de laurier 

Température de fusion : 44-46 °C 

Température d'ébullition : 225 °C à 100 mm Hg 

Pression de vapeur : 1 mm Hg à 121 °C 

Point éclair : > 113 °C 

Utilisation

Pour chaque huile, il existe une température critique (ou point de fumage) au-dessus de laquelle il ne faut pas chauffer l'huile. Quand l'huile atteint la température critique, ses composants se dégradent, forment des composés toxiques et l'huile fume. 

Température critique de quelques huiles :

	Origine

	Température critique en °C

	Arachide
	220

	Olive
	210

	Tournesol
	160

	Pépin de raison
	150

	Sésame
	150

	Soja
	150

	Germe de maïs
	140

	Noix
	140

	Pépin de courge
	140


Dans le domaine de température (20-30°C) dans lequel nous utilisons les huiles cette température critique n’est pas une contrainte.

Conservation

Les huiles doivent être protégées de l'air et de la lumière (à cause de l'oxydation), ainsi que de la chaleur. La réaction d'oxydation se produit lorsque les acides gras insaturés fixent l'oxygène de l'air : les doubles liaisons sont cassées et elles sont remplacées par des liaisons avec des atomes d'oxygène. 

Fabrication

Il existe deux grands processus de fabrication :

méthode mécanique : qui permet d'obtenir l'appellation huile vierge, cette appellation est réglementée strictement par l'Union Européenne;

méthode industrielle : qui donne les huiles raffinées, obtenues par pressage à haute température suivi de différents procédés chimiques; elles sont parfois même recolorées.

( Huile vierge

L'huile vierge est issue d'une seule pression à froid, d'où la dénomination complète huile vierge de première pression à froid sans additifs. Elle conserve ainsi tous ses nutriments (vitamines, oméga-3, oméga-6, ...) et donc une saveur et une couleur très marquées. Elle est toujours pure (pas de mélange des matières premières ni des produits finis).

( Huile raffinée

Des procédés industriels permettent d'extraire quasiment toute l'huile (chauffage à hautes températures lors du pressage, traitement chimique, raffinage). 

Huiles essentielles

Agrumes

La principale molécule entrant dans la composition des huiles essentielles d’agrumes est le limonène, qui est un hydrocarbure non polaire faisant partie de la famille des terpènes :

Orange : 95%

Citron : 70%

Pamplemousse : 92%

Mandarine : 97%

	Limonène
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	Point d’ébullition
	176°C
	

	Point d’éclair
	50°C
	

	Formule brute
	C10H16
	

	Point de fusion
	-95,2°C
	


Cependant, le limonène n’est pas principalement responsable de l’odeur et de l’arôme des huiles essentielles, c’est la partie oxygénée des huiles qui détient les substances caractéristiques :

En ce qui concerne l’orange, ces constituants, qui n’entrent que dans 1,6% de la composition de l’huile essentielle, sont l’octanal et le decenal, additionnés au citral (aldéhyde assez polaire).

En ce qui concerne le citron, la molécule caractéristique à l’origine de son goût et de son odeur est le citral (2,5 à 5,5% de la composition de l’huile essentielle).

En ce qui concerne le pamplemousse, c’est la molécule de nootkatone, appartenant à la famille des sesquiterpènes, qui est responsable de l’odeur et de l’arôme de pamplemousse.


	Citrals

	géranial[image: image13.png]
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néral

	Apparence
	Liquide jaune pâle à forte odeur de citron

	Formule brute
	C10H16O

	Température de vaporisation
	502K

	Solubilité
	Insoluble dans l’eau et très soluble dans les solvants organiques

	Point d’éclair
	99,5°C


Remarques sur les terpènes:

Les terpènes sont des dérivés de l'isoprène C5H8 et ont pour formule de base des multiples de celle-ci, c'est-à-dire (C5H8)n. Leurs squelettes de carbone sont constitués d'unités d'isoprène reliées à la queue-leu-leu. C'est ce que l'on appelle la règle de l'isoprène. Ces squelettes peuvent être arrangés de façon linéaire ou bien former des anneaux.

En fonction du nombre n (entier) d'unités pentacarbonés (C5) ramifiées, on peut distinguer pour:

n = 2 : les monoterpènes (C10)

n = 3 : les sesquiterpènes (C15) 

n = 4 : les diterpènes (C20) 

n = 5 : les sesterpènes (C25) 

n = 6 : les triterpènes (C30) 

n = 8 et le caoutchouc naturel : les polyterpènes

Poivres

L’huile essentielle de poivre noir est constituée à 80% de monoterpènes : sabinène, alpha-pinène (16%), béta-pinène (13%), limonène (19%), 1,8-cineol (et de phellandrène pour le poivre long). Ces monoterpènes sont responsables de l’arôme âcre du poivre.
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L’huile est constituée à 20% de sesquiterpènes, caractéristiques de l’odeur du poivre : béta-caryophyllène (16%), humulène.
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	Pipérine
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	Formule brute

	C17H19NO3

	Point de fusion
	130°C

	Point d’ébullition
	Décomposés


Le piquant du poivre est quant à lui dû à la seule molécule de pipérine, qui est un alcaloïde non-volatile.

	Eucalyptol (1,8-Cineol)
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	Formule Brute
	C10H18O

	Point de fusion
	1,5°C (274,66K)

	Point d’ébullition
	176-177°C


Fleurs

	La composition chimique de l’huile essentielle de tagete

	alpha-terpineol
	20,8%
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	(Z)-béta-ocimene
	17,7%
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	dihydrotagetone
	13,7%
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	(E)-ocimenone
	13,3%
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	(Z)-tagetone
	8,4%
	[image: image24.png]




	(Z)-ocimenone
	6,1%
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Méthodes d’extraction

Extraction à froid
( Macération

Méthodes traditionnelles

La macération
La macération ou "enfleurage à chaud" est une invention grassoise. On mélange des graisses très pures dans lesquelles on fait infuser les fleurs à une température de 60° environ. 

Les fleurs sont agitées avec une palette de bois pendant 2 heures et remplacées par des fleurs fraîches tous les jours jusqu'à concentration de leur odeur dans la graisse. On obtient ainsi des pommades qui, traitées, donneront l'essence absolue. 

L'enfleurage à froid
Cette méthode était utilisée pour extraire le parfum des fleurs fragiles comme le jasmin et la tubéreuse. Sur les deux faces d'un châssis de verre on étale une couche de graisse que l'on recouvre de fleurs. 

Chaque jour on renouvelle les fleurs jusqu'à saturation de la graisse. A la fin de la saison, la graisse parfumée est fondue et stockée dans des cuves, dans des caves fraîches. Elle est ensuite lavée à l'alcool, celui-ci absorbant le parfum. Cet alcool parfumé est alors évaporé sous vide et le résidu constitue l'absolu. 

Ces 2 procédés ne sont plus utilisés de nos jours.

 Nos procédés expérimentaux à froid

Nous avons effectué des macérations dans l’éthanol et dans l’huile (l’huile de tournesol lavée dans l’éthanol ou l’huile de pépin de raisin, plus neutre).

Les arômes passent plus ou moins facilement et rapidement dans la phase liquide (l’huile ou l’éthanol) selon leur polarité, c’est pourquoi nous avons expérimenté les macérations fractionnées : on effectue plusieurs macérations à la suite sur le même solide (avec des durées de macération de plus en plus longues) et on compare les différents extraits obtenus.


Extractions à chaud


i. La distillation
La distillation est un procédé de séparation et de purification d’un mélange liquide mené sous pression atmosphérique ou sous pression réduite. Elle consiste à porter le mélange à ébullition et à recueillir une fraction légère appelée distillat, et une fraction lourde appelée résidu.
Le procédé utilise la différence de volatilité (capacité à s'évaporer dépendant de la température) entre les constituants afin de les séparer : le plus volatil a une température d'ébullition plus petite que le moins volatil, etc. Ainsi, en chauffant le liquide, chaque constituant va être séparé successivement (on parle de coupe de distillation). La vapeur ainsi produite peut être condensée (distillat), et la substance restante est appelée résidu. Attention cependant, le distillat n'est pas toujours un produit pur. Il peut être un mélange défini de deux constituants (même non miscibles) : on parle d'azéotrope, ou de mélange azéotropique.

Procédé industriel
Dans l’industrie et dans le cas d'une distillation discontinue, les premières vapeurs qui passent en tête de colonne sont appelées « têtes de distillation », ensuite vient le cœur (souvent le cœur est la substance qui est recherchée dans le mélange introduit dans le distillateur), puis en fin de distillation apparaissent « les queues de distillation ».

Il existe aussi des distillations sous vide qui visent à abaisser les températures d'ébullition des différents constituants du mélange à distiller.

Lorsque les températures d'ébullition sont très voisines, on peut avoir intérêt à utiliser un processus de distillation fractionnée, qui consiste en plusieurs étapes de raffinements successifs. Il est également possible d'introduire une partie du distillat en tête de colonne (dans le cas d'une distillation continue) afin d'améliorer la pureté de la phase vapeur.


La distillation est une technique de séparation et de purification d’un mélange liquide mené sous pression atmosphérique ou sous pression réduite.
Liquides totalement non-miscibles

Le mélange bout à TH (la température de l’hétéroazéotrope) et la vapeur qui est émise a une composition xH (la fraction molaire du mélange azéotropique). Cette vapeur condensée donne un liquide de même composition qui est à nouveau porté à ébullition donc à TH et donne une vapeur de même composition que lui, etc.

Il n’est pas utile d’établir des équilibres liquide/vapeur, donc il n’y a pas besoin de colonne à distiller : il s’agit d’une distillation simple (la tête de colonne est posée directement sur le ballon).

Hydrodistillation : C’est une distillation simple d’un mélange hétérogène liquide dont l’un des constituants est l’eau.

On choisit l’eau car sa quantité est illimitée et sa température de vaporisation est de 100°C sous 1bar.

Intérêt : extraire un composé (qui est sujet à la dégradation à haute température) à une température TH < 100°C (chimie fine : arômes, parfum…).

TH est la température de l’hétéroazéotrope (l’hétéroazéotrope est plus volatil que les corps purs).

Liquides totalement miscibles


Distillation fractionnée : Il s’agit d’une suite de distillations élémentaires réalisées dans une colonne à distiller.

La colonne à distiller présente une grande surface interne (pointes de verre = pointes de Vigreux sur lesquelles se font les équilibres liquide/vapeur).

ii. Extraction en continue solide-liquide
( But 

Extraire les composés aromatiques d'une phase solide en les faisant passer dans une phase liquide, le solvant. Dans ce type d’extraction, se pose le problème de la diffusion du solvant dans la phase solide, qui peut être très lente. Il peut dons se révéler nécessaire de réaliser un grand nombre d’extractions successives pour obtenir une séparation satisfaisante.

( Mise en oeuvre
L'appareil (ou extracteur) de SOXHLET permet de réaliser les conditions ci-dessus. 

Le matériel nécessaire est : 

- extracteur de Soxhlet

- ballon à col rodé, et fond rond

- réfrigérant à eau  

- chauffe-ballon

- tuyaux en caoutchouc 

- support, pinces, noix


On distingue trois parties dans le montage :

	
	Le ballon qui contient le solvant (Nous avons utilisé l’éthanol). 

La quantité de solvant doit être suffisante puisque ce dernier doit remplir l’extracteur soxhlet (Nous avons donc toujours utilisé 300 mL de solvant). 

Dans le ballon, le solvant est maintenu en ébullition constante, grâce au chauffe-ballon. Les vapeurs qui montent dans la cartouche sont du solvant pur.

	
	L'extracteur de Soxhlet, partie spécifique du montage, en verre, qui assure le meilleur contact possible entre le solvant et le solide placé dans une cartouche poreuse.

 Les vapeurs de solvant pur montent dans le tube adducteur (le tube de gauche) et se recondensent dans le cylindre de verre contenant la cartouche poreuse. Le solvant baigne le solide qui se trouve dans la cartouche blanche et se charge en composé le plus soluble.  


Lorsque le niveau du solvant liquide atteint le sommet du siphon (à droite sur la photo), la cartouche se vidange ce qui provoque alors le retour du liquide dans le ballon, accompagné des substances extraites : le solvant contenu dans le ballon s'enrichit donc progressivement en composés solubles.


Le cycle peut alors recommencer. Le (ou les) composé(s) le plus soluble dans le solvant est donc progressivement concentré dans le ballon. L'extraction est réalisée en continu, et de manière optimale, puisque le solvant qui arrive au contact du solide est toujours pur.

	
	Un réfrigérant à eau, qui joue le rôle de reflux : les vapeurs de solvant sont condensées et retombent dans la cartouche poreuse. Le montage fonctionne ainsi sous la pression atmosphérique et n'est pas fermé.


Après une soigneuse vérification du montage :
        - fixation ferme de la verrerie 
        - bon serrage des embouts des tuyaux d'eau 
        - quantité de solvant suffisante dans le ballon 
Le chauffage peut commencer. 

Il faut que le recyclage du solvant se fasse à la plus grande fréquence possible : il faut chauffer assez vigoureusement. Mais pas trop pour que le siphon puisse fonctionner correctement. 

Dans nos expériences avec les poivres et les agrumes nous avons effectué deux cycles, en revanche avec les fleurs nous n’avons effectué qu’un seul cycle.
L’avantage de l’extraction continue avec le Soxhlet est que le cycle peut se répéter indéfiniment, jusqu'à épuisement complet du solide, d'où l'efficacité remarquable de cette technique par rapport à la simple macération.

Toutefois elle présente quelques inconvénients : l'extraction à chaud peut dégrader certaines substances chimiques ; après le deuxième cycle, lorsque le solvant chauffe dans le chauffe ballon, ce qui a été extrait lors du premier cycle peut « cuire » c’est ce qui nous est arrivé avec les fleurs.

Démarches et résultats expérimentaux

Déroulement des expériences
Matériel à disposition
Nous disposons, dans les locaux qui nous été alloués à Saint-Jérôme, d’un matériel de chimie « de qualité alimentaire », c’est à dire qu’il a été désinfecté et que son utilisation est uniquement destinée au Projet Transverse « Gastronomie Moléculaire ».

Ce matériel est restreint dans le sens où il ne nous permet pas d’effectuer des expériences similaires en parallèle (ex : un seul évaporateur rotatif) : nous avons donc été contraints d’étaler les expériences dans le temps (voir 3.1.2).

Nous disposons donc de :

Verrerie : ballons, erlenmeyers, burette graduée, cristallisoirs, ampoules à décanter, pipette, piluliers…

Appareils de chauffage : chauffe-ballon, agitateur magnétique chauffant.

Soxhlet

Colonne à distiller, réfrigérant…

Évaporateur rotatif

Balance

Chronologie des expériences

Le début d’année scolaire ne correspondant pas à la saison de la tagette, nous avons choisi de débuter avec les produits proposés par Lionel Lévy. Nos expériences ont concerné successivement :

Les Agrumes : oranges & clémentines.

Les Poivres / Piment : poivre long de Java & piment d’Espelette.

Les Fleurs : capucines, tagette.

Travail sur les oranges

Matières premières


Au début, nous avons utilisé, par négligence, des oranges traitées. Résultat : les extraits récupérés présentent des traces de produits chimiques et qui plus est, de façon concentrée ! 


Nous avons vite réorienté nos achats vers des oranges non traitées, de type « Maltaise », plus chères, mais les seules compatibles pour un travail sur le zeste.




On veut extraire les huiles essentielles contenues (en très grande majorité) dans le zeste de l’orange (épicarpe), c’est à dire uniquement la peau de l’orange constituée des petites alvéoles, sans la peau blanche (mésocarpe) intermédiaire entre l’écorce et le fruit. 

Cette peau blanche est responsable de l’amertume de l’orange. Si on en laisse un peu avec le zeste sur lequel on va travailler, on obtiendra un extrait concentré d’huiles essentielles extrêmement amères ! !


Dans la pratique, nous utilisions au début un économe classique qui ne permettait pas de récupérer seulement le zeste… Nous avons donc par la suite utilisé une râpe très fine, prêtée par notre client.


Méthodes utilisées


Nous avons utilisé deux méthodes (à chaud et à froid) qui se sont révélées plus ou moins efficaces et intéressantes, en partant d’une quantité d’environ 15g de copeaux de zeste.

A] Les Macérations 

Dans de l’eau sucrée : en ajoutant du glucose à la limite de solubilité dans l’eau, nous avons fait macérer les écorces d’oranges durant une semaine.

Dans de l’éthanol : pendant environ 1 heure.

Dans de l’huile de tournesol : pendant environ 1 heure.

Dans du glycérol : pendant environ 1 heure.

B] L’Hydrodistillation 

C] Extraction continue au Soxhlet

Résultats & Satisfaction



La macération dans le glycérol est peu intéressante : nous n’avons pas extrait les saveurs de façon satisfaisante et le glycérol est difficilement utilisable, car difficilement évaporable.


La macération dans le glucose est intéressante : on retrouve bien la saveur de l’orange. Cependant, il nous est impossible de concentrer la solution. Il faut utiliser la solution telle quelle (sirop), ce qui n’offre pas assez de possibilités d’utilisation en cuisine. De plus se pose le problème d’une eau sucrée qui voit vite l’apparition de champignons…


Les macérations dans l’huile et l’éthanol permettent de concentrer, après filtration, la solution obtenue. Le bilan est moyen : le goût comme l’odeur ne sont pas assez puissants bien que fidèles.

En ce qui concerne l’Hydrodistillation, le résultat a été très décevant : la quantité récupérée est tellement infime qu’il est impossible de faire un calcul de rendement. Par ailleurs, le goût est dénaturé et pas assez satisfaisant : il manque des saveurs car cette technique ne permet pas d’extraire tous les composés (on récupère seulement les plus volatils).


C’est avec le montage du Soxhlet que l’on obtient un résultat intéressant : nous avons des extraits très fidèles au fruit, que ce soit pour le goût et pour l’odeur ; la « puissance » relative des solutions concentrées permet des utilisations en cuisine. A noter que cette méthode appliquée aux clémentines permet un résultat encore meilleur qu’avec les oranges.

Travail sur les Poivres & le Piment d’Espelette
Le Poivre long de Java


Ce poivre exotique est connu pour sa saveur très intéressante. Le piquant se fait plus discret que dans la plupart des autres poivres, laissant place à un goût et une saveur très prononcés.


Il se présente sous forme de baies oblongues, de couleur brune, très dures :


La dureté des baies de poivre long nous a amené à utiliser celles-ci sous forme de poudre. Grâce à un mixeur électrique, nous mixons une certaine masse de baies et travaillons sur cette poudre immédiatement après pour ne pas perdre de saveurs. Extraire des saveurs à partir d’une poudre présente aussi l’énorme avantage de pouvoir maximiser le rendement d’extraction.


Nous avons utilisé cinq techniques : 

l’extraction après macération dans l’éthanol, 

l’extraction liquide-liquide (à l’aide d’EtOH) après macération dans l’huile,

l’extraction après macération dans un mélange Eau-Glycérol,

l’Hydrodistillation,

et enfin l’extraction grâce au Soxhlet.

Echelle d’appréciation : 

	Piquant/Force
	Goût


	Odeur



	1 : Puissant

2 : Corsé

3 : Relevé

4 : Doux
	1 : Indétectable

2 : Apparition timide

3 : Saveur correcte

4 : Saveur puissante
	1 : Insignifiante

2 : Faible

3 : Modérée

4 : Puissante


Le tableau suivant résume les méthodes et indique les résultats obtenus :

	Méthodes à CHAUD
	Méthodes à FROID

	Hydrodistillation
	Soxhlet
	Huile
	Ethanol
	Eau-Glycérol

	70 g 
	15 g
	15 g
	15 g
	15 g

	EXTRACTION

	1 heure
	2 cycles (2h)
	1 heure
	1 heure
	1 heure

	FILTRATION sur BUCHNER

	
	DECANTATION
	

	
	Rajout de EtOH

50%-50%
	

	EVAPORATION à l’évaporateur rotatif

	Rendement :

Non mesuré (trop faible)
	Rendement :

11%
	Rendement :

3,5%
	Rendement :

11%
	Rendement :

Non mesuré (trop faible)

	TESTS en CUISINE

	NON TESTE
	Piquant/Force :

1


	Piquant/Force :

1
	Piquant/Force :

2
	NON TESTE

	
	Goût/Saveur :

4


	Goût/Saveur :

3
	Goût/Saveur :

3
	


Résultat problématique : les notes de « 1 » et « 2 » concernant le « Piquant/Force » traduisent un extrait avec TROP DE PIQUANT ! ! La saveur récupérée, qui peut être très fidèle au poivre d’origine, est pourtant totalement masquée par le piquant…

Atténuer le PIQUANT du poivre :


Nous avons réfléchi à plusieurs méthodes qui nous permettraient d’avoir un rendu « moins piquant ». La principale contrainte est qu’il faut que les techniques utilisées assurent un rendu de « qualité alimentaire ».


Nous avons donc testé 3 méthodes :

Extraction à froid (Huile, EtOH) :

Extraction fractionnée à l’huile : jusqu’à l’étape de décantation, le principe est le même. On récupère l’éthanol pour constituer, après concentration à l’évaporateur rotatif, le premier extrait (riche en piquant) et on GARDE l’huile de macération dans l’ampoule. On ajoute alors un volume d’éthanol dans celle-ci, on laisse décanter, on évapore : on obtient le deuxième extrait, moins piquant. Etc.….jusqu’à obtenir 4 extraits.

Rem : cette expérience a été remplacée par l’expérience d’extraction de la pipérine, plus efficace et plus intéressante.

Fractionnement temporel à l’éthanol : on laisse le poivre macérer pendant 5 minutes, sous agitation. On met de côté cette solution d’éthanol (qui constituera l’extrait 1), en GARDANT LE POIVRE. On lui fait alors subir une deuxième opération de macération dans l’éthanol, de 10 minutes : on récupère l’éthanol (qui constituera l’extrait 2, bien moins piquant) et on refait une macération toujours sur ce poivre peu à peu « appauvri » pendant 20 minutes (extrait 3).

Utilisation de l’eau bouillante / eau bouillante salée : dans un montage à reflux, on fait barboter du poivre pendant 10 minutes dans de l’eau (resp. eau salée). On filtre sur Büchner : on se DEBARASSE DE L’EAU, on RECUPERE LE POIVRE. On extrait alors ce poivre à l’éthanol.

Extraction de la pipérine au Soxhlet : cette molécule est la principale responsable du piquant du poivre. On effectue une extraction au Soxhlet à l’éthanol. On ajoute alors une solution de bicarbonate de soude à saturation dans la solution issue du Soxhlet (que l’on a concentrée jusqu’à obtenir 10% du volume initial). On ajoute de l’eau glacée, et on place le tout dans un bain d’eau glacée pendant 5 minutes et on filtre : on jette le filtre qui contient une certaine proportion de pipérine ayant précipité. En milieu basique la pipérine retrouve une forme neutre peut soluble dans l’eau. On appauvrit encore la solution d’éthanol de son « piquant » en effectuant des décantations successives à l’huile : la pipérine migre plus facilement dans l’huile avec qui elle a le plus d’affinité. Afin d’éliminer la moindre trace d’huile dans l’extrait obtenu on utilise une cuve à ultrasons et une centrifugeuse.

Les résultats sont présentés dans le tableau récapitulatif suivant :

	
	Extraction pipérine au Soxhlet
	Extraction fractionnée :

5 min
	Extraction fractionnée :

10 min
	Extraction fractionnée :

20 min
	Eau bouillante 
	Eau bouillante salée

	Rendement
	Impossible:bicarbonate encore présent
	7 %
	4 %
	2 %
	5 %
	13 %

	Piquant/Force 
	2
	1
	4
	3
	2
	2

	Goût/Saveur 
	4
	2
	4
	2
	3
	1

(dénaturé)



Les résultats concernant l'extraction de la pipérine sont un peu en deçà de ceux attendus : le piquant de cet échantillon, encore trop présent, a la « note » de 2 (testé dans un jus de volaille préparé à Une Table au Sud). On constate donc que l'efficacité est limitée par la base utilisée, le bicarbonate de soude (pKa = 9), la seule base de qualité alimentaire utilisable!! L'expérience d'extraction de la pipérine utilisait originellement de la soude (pKa = 14), beaucoup plus forte donc faisant précipiter beaucoup plus de pipérine (bien entendu prohibée pour un usage alimentaire).

Cette méthode peut néanmoins être utilisée dans un plat corsé...


Les meilleurs résultats proviennent de l'extraction fractionnée à l'éthanol de 10 minutes. Les 5 premières minutes de macération permettent de récupérer une quantité importante de molécules responsables du piquant. Les 10 minutes suivantes de macération, à partir de ce poivre rendu « plus doux », extraient au mieux les saveurs.


Fier de ce résultat, au cours d'une autre expérience, nous avons remplacé la deuxième macération par une extraction au Soxhlet, d'un cycle seulement : le résultat est identique avec les notes de 4 pour le « piquant » et la « saveur » (le rendement est encore meilleur : environ 6%).

Le Piment d’Espelette


Nous avons travaillé sur cette épice pendant seulement quelques séances, les méthodes utilisées étant les mêmes que pour le poivre long de Java. Nous l'avons utilisé sous forme de poudre, ce qui a permis d'obtenir de très bons rendements.



Les techniques utilisées sont les suivantes :

Macérations :

D'une semaine

D'une heure

Fractionnée

Extraction continue au Soxhlet

 Résultats et satisfaction :

La macération d'une semaine permet d'atteindre un rendement d'environ 20 % mais le résultat est bien trop piquant !! (note = 1)

La macération d'une heure aboutit à un rendement de 13 %  mais le rendu est toujours trop piquant !! (note = 1)

La méthode du Soxhlet, avec 2 cycles, permet d'atteindre un rendement de 23 % avec trop de piquant !! (note = 1)

La macération fractionnée permet d'avoir des extraits plus intéressants, notamment l’extraction de 10 minutes.

	
	Extraction fractionnée :

5 min
	Extraction fractionnée :

10 min
	Extraction fractionnée :

15 min
	Extraction fractionnée :

20 min

	Rendement
	11 %
	8 %
	6 %
	2,5 %

	Piquant/Force
	2
	3
	3
	4

	Goût/Saveur 
	3
	3
	2
	1


Travail sur les fleurs

Matière première


Au départ, nous devions travailler sur la Tagette, fleur orange-rouge, d'arôme intense et fruité et d'odeur de pomme verte. Cette fleur ne poussant pas toute l'année, nous nous sommes d'abord orientés vers les oranges puis les poivres. A la fin de l'année (à partir de mai), nous avons travaillé sur les capucines, des fleurs comestibles de saison, à la fois sucrées et poivrées et dont les feuilles ont un goût de cresson.


Méthodes utilisées


Après des recherches bibliographiques sur les techniques couramment utilisées pour extraire les saveurs des fleurs, nous avons sélectionné les techniques suivantes : 

l'hydrodistillation

la macération dans l'huile

la macération dans l'éthanol

l'utilisation du Soxhlet

Résultats & Satisfaction

Capucines :

L'hydrodistillation amène une fois de plus à penser que son emploi est plutôt réservé à la parfumerie car le rendement est extrêmement faible, le goût très timide (bien que l'on ait concentré l'extrait...) et seul le parfum est intéressant (en restant assez faible).

La macération dans l'huile peut être très intéressante si l'on se contente d'utiliser l'huile telle quelle (en salade par exemple). Car la décantation n'enrichit que très peu l'éthanol, le coefficient de partage entre l'huile et l'éthanol devant être très faible.

La macération dans l’éthanol est très intéressante : elle permet une extraction intense des molécules responsables de la saveur de cette fleur mais aussi de celles responsables de la couleur!!

L'utilisation du Soxhlet se révèle désastreux : la fleur est ébouillantée par l'éthanol, dénaturant le goût et la couleur... (il faudrait essayer avec un seul cycle).

Réponse à la demande

Protocoles expérimentaux

Pour chaque type de produit plusieurs méthodes sont proposées (l’une à chaud et l’autre à froid).

La préparation des produits est nécessaire quelle que soit la méthode utilisée.
Les agrumes

Préparation des zestes :

- Peler 3 oranges avec la râpe (pour éviter d’avoir le « blanc » de la peau de l’orange qui est trop amer).

Méthode à chaud : Extraction continue avec le soxhlet

Mettre en place le montage du Soxhlet.

Placer les copeaux dans la cartouche poreuse.

Extraction pendant 2 cycles (environ 2h).

Récupérer l’éthanol contenu dans le ballon (dans lequel les composés aromatiques sont dissous).

Evaporer l’éthanol afin de concentrer les huiles essentielles.

Méthodes à froid : Macérations

Macération dans l’éthanol

Laisser macérer les zestes d’agrumes dans 100 mL d’éthanol pendant 1h en agitation.

Filtration de l’éthanol sur le Büchner (on peut éliminer les zestes).

Evaporer l’éthanol afin de concentrer les huiles essentielles.

Macération dans l’huile

Laisser macérer les zestes d’agrumes dans 100 mL d’huile de pépin de raisin (la plus neutre au niveau de son goût) pendant 1h en agitant.

Filtration de l’huile sur le Büchner (on peut éliminer les zestes).

Extraction liquide- liquide : 

Ajouter 100 mL d’éthanol aux 100 mL d’huile.

Laisser décanter dans l’ampoule à décanter jusqu’à ce que 2 phases distinctes apparaissent.

Séparer les 2 phases : éliminer l’huile et conserver la phase alcoolique (au-dessus de l’huile dans l’ampoule à décanter) qui contient l’éthanol et les arômes.

Evaporer l’éthanol afin de concentrer les huiles essentielles.

Le poivre long de Java

Préalablement :

Mixer 15 g de poivre 

Laisser macérer le poivre dans 100 mL d’éthanol pendant 5min en agitant.

Filtration de l’éthanol sur le Büchner, on élimine l’éthanol et on récupère le poivre sec.

Cette première étape permet d’extraire préalablement le piquant.

i. Méthode à froid : Macération fractionnée

Recommencer une macération sur le poivre récupéré : Ajouter 100 mL d’éthanol et laisser macérer le poivre dans l’éthanol pendant 10 min.
Filtration de l’éthanol sur le Büchner : on récupère l’éthanol qui contient les arômes du poivre.

Evaporer l’éthanol afin de concentrer les huiles essentielles.

ii. Méthode à chaud : Extraction continue avec le Soxhlet

Mettre en place le montage du Soxhlet.

Placer le poivre mixé dans la cartouche poreuse.

Extraction pendant 1 seul cycle.
Récupérer l’éthanol contenu dans le ballon (dans lequel les composés aromatiques du poivre sont dissous).

Evaporer l’éthanol afin de concentrer les huiles essentielles.

Le piment d’Espelette

Préalablement :

Peser 15 g de piment d’Espelette 

Laisser macérer le piment dans 100 mL d’éthanol pendant 5min en agitant.

Filtration de l’éthanol sur le Büchner, on élimine l’éthanol et on récupère le piment d’Espelette sec.

Méthode à froid : Macération fractionnée

Recommencer une macération du poivre récupéré : Ajouter 100 mL d’éthanol et laisser macérer le poivre dans l’éthanol pendant 10 min.
Filtration de l’éthanol sur le Büchner : on récupère l’éthanol qui contient les arômes du poivre.

Evaporer l’éthanol afin de concentrer les huiles essentielles.

Les fleurs

Préalablement, découper les pétales des fleurs.

Méthodes à froid : Macérations

Macération à l’éthanol

Laisser macérer les pétales de fleurs dans 100 mL d’éthanol pendant 1h en agitation.

Filtration de l’éthanol sur le Büchner (on peut éliminer les pétales).

Evaporer l’éthanol afin de concentrer les huiles essentielles.

Macération à l’huile

Laisser macérer les pétales dans 100 mL d’huile de pépin de raisin (la plus neutre au niveau de son goût) pendant 1h en agitant.

Filtration de l’huile sur le Büchner (on peut éliminer les pétales).

Extraction liquide- liquide : 

Ajouter 100 mL d’éthanol aux 100 mL d’huile.

Laisser décanter dans l’ampoule à décanter jusqu’à ce que 2 phases distinctes apparaissent.

Séparer les 2 phases : éliminer l’huile et conserver la phase aqueuse (au-dessus de l’huile dans l’ampoule à décanter) qui contient l’éthanol et les arômes.

Evaporer l’éthanol afin de concentrer les huiles essentielles.

Méthode à chaud : Extraction continue avec le soxhlet

Mettre en place le montage du Soxhlet.

Placer les pétales dans la cartouche poreuse.

Extraction pendant 1 seul cycle.
Récupérer l’éthanol contenu dans le ballon (dans lequel les composés aromatiques sont dissous).

Evaporer l’éthanol afin de concentrer les huiles essentielles.

Fiches d’instruction

Fiche d’instruction : Le Soxhlet


• Mettre le chauffe-ballon sur le support élévateur. Le support élévateur doit être déplié afin de pouvoir descendre le chauffe-ballon à la fin du chauffage.


• Introduire 300 ml d’éthanol dans le ballon du Soxhlet (il faut que le volume d’éthanol soit supérieur au volume de l’Extracteur du Soxhlet).

• Dans la cartouche du Soxhlet, mettre les zestes d’oranges, le poivre finement haché, ou bien les fleurs.

• Mettre en route le réfrigérant. Le débit n’a pas besoin d’être trop fort.

• L’éthanol s’évapore du ballon et se recondense dans l’extracteur du Soxhlet.  Pour les zestes d’oranges ou le poivre, laisser se remplir et se vider deux fois le Soxhlet. Pour les fleurs, un seul cycle suffit (sinon elles « cuisent »).

Une fois l’extraction terminée, descendre le chauffe-ballon, et attendre que ça refroidisse un peu pour  récupérer le produit.

Fiche d’instruction : Evaporation de solvant
Une fois que l’on a obtenu l’alcoolat, après une extraction au soxhlet par exemple, on peut le concentrer en évaporant l’éthanol. L’évaporation sous vide permet de moins chauffer le mélange et donc de moins abîmer les extraits obtenus.

• Brancher la trompe à vide  au robinet: le débit d’eau doit être maximal afin que la pompe soit très efficace.

• Brancher la fiole à vide sur la trompe à vide.

• Mettre le produit à évaporer (par exemple, le résultat du soxhlet).

• Boucher la fiole à vide. Faire tremper la fiole à vide dans de l’eau tiède (≈40°C).

• Débrancher la trompe à eau, lorsque la préparation est suffisamment concentrée.

ATTENTION : DEBRANCHER LA POMPE ET ENSUITE SEULEMENT COUPER L’EAU DU ROBINET. Sinon de l’eau va retourner dans la fiole à vide !!!



Fiche d’instruction : Séparation Huile/eau ou Huile/Ethanol

(Extraction liquide/liquide)

Lors de la macération à l’huile, on extrait tout d’abord les oranges, les poivres ou les fleurs avec l’huile. Puis on fait une extraction dite « liquide-liquide »entre l’huile qui contient les arômes et l’éthanol. L’extraction liquide-liquide permet de faire passer les arômes de l’huile à l’éthanol.

Une fois dans l’alcool, on peut faire évaporer l’alcool afin de concentrer le produit. 


• Introduire la partie huileuse dans l’ampoule à décanter.

• Introduire un volume équivalent au volume d’huile d’éthanol.

• Agiter doucement le mélange, en faisant attention de ne pas faire une émulsion.

• Laisser les deux phases se séparer. Des petites gouttes d’huile auront tendance à rester sur les parois, pour les faire « descendre » tapoter l’ampoule. La phase alcool est au-dessus, l’huile en dessous.

• Jeter la partie du dessous, et récupérer la partie alcool. Ensuite on peut éventuellement concentrer l’alcool.

Fiche d’instruction : Filtration sur Büchner

Après une macération dans l’huile ou dans l’alcool, d’oranges, de poivre ou de fleurs, il est nécessaire de filtrer le mélange afin d’obtenir un liquide clair. La filtration sur Büchner sous vide accélère considérablement la filtration. 

• Brancher la trompe à vide sur le robinet et ouvrir à fond le robinet. Le robinet doit être ouvert à fond afin que la pompe soit efficace.

• Brancher la pompe sur la fiole à vide.

• Mettre le filtre, et le « mouiller » avec de l’alcool ou de l’huile selon le type de mélange à utiliser. Le fait de mouiller le filtre permet qu’il soit bien plaqué au fond du Büchner, et que le vide soit meilleur.

• Verser petit à petit le mélange à filtrer.

• Lorsque la filtration est terminée. Débrancher le tuyau de la fiole à vide avant d’éteindre le robinet. Si on fait l’inverse, il va y avoir un retour d’eau dans la fiole à vide.

CONCLUSION

Durant ces huit mois, nous avons effectué un travail concret, intéressant et enrichissant mêlant gestion de projet, travail en équipe et travaux de laboratoire.

Nous avons mis nos connaissances techniques et scientifiques au service de la gastronomie, nous avons partagé savoir scientifique et savoir culinaire.

Ce projet aura été pour nous l’occasion de parfaire notre formation d’ingénieur généraliste en exerçant notre sens des responsabilités et de décision tout en favorisant le relationnel au sein du groupe.

	Date : 14/11/06
	Hydrodistillation à l’eau : Oranges

	Protocole :

Copeaux d’écorces de 3 oranges traitées : 66,14g. (Avec le blanc sous la peau).

Copeaux écrasés au mortier

Ballon : 250mL d’eau + copeaux

Chauffage pendant 1h15.

Volume distillat recueilli 210mL.


	Commentaires :

- Oranges traitées (produits chimiques dans le distillat)

- Blanc de l’écorce ( amertume

- Méthode peu efficace à cause du mortier.

- L’eau est un mauvais solvant. (par rapport à l’EtOH)

	Rendement : 

	Test du goût

	Amertume : 2

	Goût : 2

	Odeur : 3


	Date : 14/11/06
	Extraction à froid : Oranges

	Protocole :

Copeaux d’écorces de 3 oranges traitées : 60,84g. (Avec le blanc sous la peau).

Ajout de 210 mL d’huile de tournesol aux copeaux

Copeaux et huile écrasés au mortier

Filtrage avec un papier filtre

Volume récupéré : 171 mL

Ampoule à décanter : 171 mL d’huile de tournesol aromatisée à l’orange + 171 mL d’éthanol

Récupération de l’éthanol  aromatisé à l’orange

Extraction de l’huile essentielle à l’évaporateur rotatif


	Commentaires :

- Oranges traitées (produits chimiques dans le produit final)

- Blanc de l’écorce ( amertume

- Méthode peu efficace à cause du mortier.



	Rendement

	Test du goût

	Amertume : 1

	Goût : 3

	Odeur : 3

	Date : 14/11/06
	Extraction à froid : Oranges

	Protocole :

Copeaux d’écorces d’oranges traitées : 47,34g. (Avec le blanc sous la peau).

Dans un cristallisoir : 100g d’eau + 200g de sucre + copeaux d’oranges

Macération pendant une semaine

Au bout d’une semaine apparition de champignons 

Récupération de 150 mL après filtration


	Commentaires :

- Oranges traitées (produits chimiques dans le produit final)

- Blanc de l’écorce ( amertume



	Rendement : 

	Test du goût

	Amertume : 1

	Goût : 3

	Odeur : 3


	Date : 14/11/06
	Macération : Oranges

	Protocole :

Copeaux d’écorces d’oranges traitées : 54g. (Avec le blanc sous la peau).

Dans une cristallisoir : 100 mL de glucose saturé + copeaux d’oranges

Macération pendant une semaine

Au bout d’une semaine apparition de champignons 

Récupération de 100 mL après filtration


	Commentaires :

- Oranges traitées (produits chimiques dans le produit final)

- Blanc de l’écorce ( amertume



	Rendement : 

	Test du goût

	Amertume : 3

	Goût : 3

	Odeur : 2


	Date : 21/11/06
	Soxhlet : Oranges

	Protocole :

Cartouche du soxhlet : fines lamelles de copeaux d’écorces d’oranges traitées : 26,78g. (Avec le blanc sous la peau).

Ballon : 300 mL d’éthanol

2 cycles en 1h57

Récupération de l’huile essentielle à l’évaporateur rotatif
	Commentaires :

- Oranges traitées (produits chimiques dans le produit final)

- Blanc de l’écorce ( amertume



	Rendement : 

	Test du goût

	Amertume : 1

	Goût : 3

	Odeur : 4

	Date : 21/11/06
	Hydrodistillation à l’éthanol : Oranges

	Protocole :

Copeaux d’écorces d’oranges traitées : 147g. (Avec le blanc sous la peau).

Ballon : 400 mL d’éthanol + copeaux d’oranges

Chauffage pendant 1h

Volume de distillat récupéré : 260 mL
	Commentaires :

- Oranges traitées (produits chimiques dans le distillat)

- Blanc de l’écorce ( amertume



	Rendement : 

	Test du goût

	Amertume : 2

	Goût : 3

	Odeur : 2


	Date : 28/11/06
	Extraction eau/glycérol : Clémentines

	Protocole :

Copeaux d’écorces de clémentines traitées : 48,77g. (Avec le blanc sous la peau).

Copeaux broyés au mixeur

Dans une cristallisoir : 100 mL d’eau + 100 mL de glycérol + copeaux d’orange mixées

Après filtration récupération de 160 mL

Macération pendant une semaine

Volume obtenu après une semaine : 126 mL (évaporation)

Obtention de 50 mL d’huile essentielle après extraction à l’évaporateur rotatif
	Commentaires :

- Clémentines traitées (produits chimiques dans le produit final)

- Blanc de l’écorce ( amertume



	Rendement : 

	Test du goût

	Amertume : 2

	Goût : 2

	Odeur : 1

	Date : 28/11/06
	Extraction liquide/liquide à l’éthanol : Clémentines

	Protocole :

Copeaux d’écorces de clémentines traitées : 85,67g. (Avec le blanc sous la peau).

Copeaux broyés au mixeur

Ajout de 200 mL d’huile

Récupération de 100 mL après filtration

Ajout de 100 mL d’éthanol

Décantation dans une ampoule à décanter pendant 10 minutes

Récupération de 95 mL d’éthanol aromatisé

Evaporation pendant une semaine

Récupération de 50 mL après une semaine

Obtention de 10 mL d’huile essentielle après extraction à l’évaporateur rotatif
	Commentaires :

- Clémentines traitées (produits chimiques dans le produit final)

- Blanc de l’écorce ( amertume

- Odeur fidèle



	Rendement : 

	Test du goût

	Amertume : 2

	Goût : 4

	Odeur : 3


	Date : 09/01/06
	Macération dans l’huile : Oranges

	Protocole :

Copeaux d’écorces d’oranges traitées : 36,94g. (Avec le blanc sous la peau).

Copeaux broyés au mixeur

Ajout de 50 mL d’huile et 5mL d’éthanol

Macération pendant 1h

Filtration

Ajout de 100 mL d’éthanol pour l’extraction liquide/liquide

Décantation pendant environ 30 minutes

Récupération de 95 mL d’éthanol aromatisé

Evaporation sous pression réduite

Obtention de quelques mL


	Commentaires :

- Oranges traitées (produits chimiques dans le produit final)

- Blanc de l’écorce ( amertume



	Rendement : 

	Test du goût

	Amertume : 2

	Goût : 3

	Odeur : 2


	Date : 16/01/06
	Macération dans l’éthanol : Oranges

	Protocole :

Copeaux d’écorces d’oranges traitées : 16,6g. (Avec le blanc sous la peau).

Copeaux broyés au mixeur

Ajout de 73 mL d’éthanol

Macération pendant 1h15

Filtration

Récupération de 68 mL d’éthanol aromatisé

Evaporation sous pression réduite


	Commentaires :

- Oranges traitées (produits chimiques dans le produit final)

- Blanc de l’écorce ( amertume



	Rendement : 

	Test du goût

	Amertume : 2

	Goût : 3

	Odeur : 2


	Date : 23/01/06
	Soxhlet : Oranges

	Protocole :

Dans la cartouche : copeaux d’écorces d’oranges non traitées : 19,1g. (sans le blanc sous la peau, seul le zeste est récupéré).

Dans le ballon : 300 mL d’éthanol

Arrêt du chauffage après 2 cycles

Evaporation sous pression réduite

Obtention de 1,6g d’extrait à sec


	Commentaires :

- Oranges non traitées (pas de produits chimiques dans le produit final)

- Plus le blanc de l’écorce ( moins d’amertume

- Résidus collés aux parois à la fin

- Fond très visqueux



	Rendement : 11,5 %

	Test du goût

	Amertume : 3

	Goût : 4

	Odeur : 4

	Date : 30/01/06
	Macération dans l’huile : Oranges

	Protocole :

Copeaux d’écorces d’oranges non traitées : 12,2g. (sans le blanc sous la peau, seul le zeste est récupéré).

Dans un cristallisoir : 100 mL d’huile + copeaux d’oranges

Macération pendant 1h avec agitation

Filtration

Ajout de 100 mL d’éthanol 

Décantation

Evaporation sous pression réduite

Obtention de 0,4g d’extrait à sec


	Commentaires :

- Oranges non traitées (pas de produits chimiques dans le produit final)

- Plus le blanc de l’écorce ( moins d’amertume



	Rendement : 3,27 %

	Test du goût

	Amertume : 2

	Goût : 3

	Odeur : 3


	Date : 30/01/06
	Macération dans l’éthanol : Oranges

	Protocole :

Copeaux d’écorces d’oranges non traitées : 11,6g. (sans le blanc sous la peau, seul le zeste est récupéré).

Dans un cristallisoir : 100 mL d’éthanol + copeaux d’oranges

Macération pendant 1h avec agitation

Filtration

Evaporation sous pression réduite

Obtention de 1,3g d’extrait à sec


	Commentaires :

- Oranges non traitées (pas de produits chimiques dans le produit final)

- Plus le blanc de l’écorce ( moins d’amertume



	Rendement : 11,2 %

	Test du goût

	Amertume : 2

	Goût : 3

	Odeur : 3


	Date : 30/01/06
	Macération dans le glycérol : Séchuan

	Protocole :

Dans un cristallisoir : 60 mL de glycérol + 1,04g de séchuan

Macération pendant une semaine

Filtration

Ajout de 60 mL d’eau

Evaporation sous pression réduite

Obtention de 40 mL

Ajout de 40 mL d’eau

Evaporation sous pression réduite pendant 30 minutes

Obtention de 36 mL


	Commentaires :



	Rendement : 

	Test du goût

	Piquant/force : 2

	Goût : 2

	Odeur : 1

	Date : 10/05/07
	Hydrodistillation : Capucine

	Protocole :

4,7g de capucine

200ml d’éthanol

Evaporation sous vide


	Commentaires :



	Rendement : 17%

	Test du goût

	Piquant/Force : 2

	Goût : 2

	Odeur : 1


	Date : 11/05/07
	Macérations : Capucine

	Protocole :

6,5g de capucines broyées au mortier.

2 macérations pendant 1h : 100ml d’huile de pépin de raisin ; 100ml d’éthanol.


	Commentaires :



	Rendement : macération huile : 14% (Attention ! il reste de l’huile) ; macération éthanol : 8%.



	Test du goût

	Piquant/Force : 

Huile : 1

Ethanol : 2



	Goût : 

Huile : 2

Ethanol : 4



	Odeur : 

Huile : 2

Ethanol : 3




	Date : 30/01/07
	Macération huile/éthanol : Poivre

	Protocole :

Poivre long de Java mixé : 8,7g

100ml d’huile lavée à l’éthanol

1h d’agitation dans un erlenmeyer

Filtration

Décantation avec 100ml d’éthanol

Evaporation sous vide


	Commentaires :

- Rendu : quelques gouttes très visqueuses dans le fond du ballon.

- Rajout de 10ml d’éthanol pour la conservation de l’extrait obtenu.



	Rendement : 5,7%

	Test du goût

	Piquant/Force : 1

	Goût : 3

	Odeur : 2


	Date : 30/01/07
	Soxhlet : Poivre

	Protocole :

Poivre long de Java mixé : 9,1g

300ml d’éthanol

2 cycles

Evaporation sous vide

Décantation avec 100ml d’éthanol

Evaporation sous vide


	Commentaires :

- Travailler à froid pour évaporer.

- Rajout de 10ml d’éthanol pour la conservation de l’extrait obtenu.



	Rendement : 7,7%

	Test du goût

	Piquant/Force : 1

	Goût : 4

	Odeur : 2


	Date : 06/02/07
	Hydrodistillation : Poivre

	Protocole :

Poivre long de Java mixé : 9,5g

200ml d’éthanol

Durée : 1h25

Evaporation sous vide


	Commentaires :

- T=75°C

- Couleur translucide, sent un peu le poivre (beaucoup l’éthanol)



	Rendement : 0%

	Test du goût

	Piquant/Force : 0

	Goût : 0

	Odeur : 0


	Date : 06/02/07
	Macération dans l’éthanol : Poivre

	Protocole :

Poivre long de Java mixé : 9,5g

100ml d’éthanol

1h d’agitation dans un erlenmeyer

Filtration sur Büchner

Evaporation sous vide


	Commentaires :

- Rajout de 10ml d’éthanol pour la conservation de l’extrait obtenu.

- Odeur très fidèle au poivre, piquant extrêmement bien récupéré.



	Rendement : 5,3%

	Test du goût

	Piquant/Force : 2

	Goût : 3

	Odeur : 2


	Date : 06/02/07
	Macération dans l’éthanol : Piment d’Espelette

	Protocole :

Piment d’espelette en poudre : 10g

100ml d’éthanol

Agitation pendant une semaine (Vitesse : 5 ; à l’abri de la lumière).

Filtration sur Büchner

Evaporation sous vide


	Commentaires :

- Lors de la macération, perte de produit sur le papier aluminium au niveau du col de l’erlenmeyer, et pendant la filtration : rendement faussé.

- Rajout de 10ml d’éthanol pour la conservation de l’extrait obtenu.



	Rendement : 7%

	Test du goût

	Piquant/Force : 1

	Goût : 3

	Odeur : 4


	Date : 13/02/07
	Macération dans l’éthanol : Piment d’Espelette

	Protocole :

Piment d’espelette : 10g

100ml d’éthanol

1h d’agitation à vitesse 5 dans un erlenmeyer

Filtration sur Büchner

Evaporation sous vide


	Commentaires :

- Rajout de 10ml d’éthanol pour la conservation de l’extrait obtenu.



	Rendement : 13%

	Test du goût

	Piquant/Force : 2

	Goût : 3

	Odeur : 3


	Date : 13/02/07
	Soxhlet : Piment d’Espelette

	Protocole :

Piment d’Espelette : 10g

300ml d’éthanol

Thermostat : 6

Durée : 2h20

2 cycles

Evaporation sous vide


	Commentaires :

- Rajout de 10ml d’éthanol pour la conservation de l’extrait obtenu.



	Rendement : 23%

	Test du goût

	Piquant/Force : 1

	Goût : 4

	Odeur : 3


	Date : 13/03/07
	Macération fractionnée : Piment d’espelette

	Protocole :

Piment d’espelette : 15g

100ml d’éthanol

4 macérations : 5/10/15/20 minutes.

Chauffage à 50°C + agitation.

Filtration sur Büchner

Evaporation sous vide


	Commentaires :

- Rajout de 10ml d’éthanol pour la conservation de l’extrait obtenu.



	Rendement : 1er échantillon : 10,67% ; 2ème échantillon : 8% ; 3ème échantillon : 6% ; 4ème échantillon : 2,67%.



	Test du goût

	Piquant/Force : 

1er échantillon : 2

2ème échantillon : 3

3ème échantillon : 3

4ème échantillon : 4

	Goût : 

1er  échantillon : 3

2ème échantillon : 3

3ème échantillon : 2

4ème échantillon : 1

	Odeur : 

1er échantillon : 2

2ème échantillon : 3 

3ème échantillon : 3

4ème échantillon : 2


	Date : 19/03/07
	Extraction huile / éthanol : Poivre

	Protocole :

Poivre long de Java mixé : 10g

Extraction à l’huile dénaturée à chaud (10 min).

Extraction à l’éthanol à froid (15 min).


	Commentaires :

- Rajout de 10ml d’éthanol pour la conservation de l’extrait obtenu.



	Rendement : 8%

	Test du goût

	Piquant/Force : 1

	Goût : 3

	Odeur : 2


	Date : 19/03/07
	Extractions multiples : Poivre

	Protocole :

3 extractions à l’éthanol à froid 100ml + 10g de poivre : 5/10/20 minutes.


	Commentaires :

- Rajout de 10ml d’éthanol pour la conservation de l’extrait obtenu.



	Rendement : 1er échantillon : 7% ; 2ème échantillon : 3% ; 3ème échantillon : 2%.

	Test du goût

	Piquant/Force : 

1er échantillon : 1

2ème échantillon : 4

3ème échantillon : 3



	Goût :

1er échantillon : 2

2ème échantillon : 4

3ème échantillon : 2

 

	Odeur : 

1er échantillon : 2

2ème échantillon : 3

3ème échantillon : 3




	Date : 27/03/07
	Technique de l’eau bouillante : piquant du poivre

	Protocole :

200 ml d’eau bouillante

10 min : eau bouillante + 10g de poivre mixé (montage à reflux).

Filtration sur Büchner : récupération du poivre mixé.

Extraction liquide à l’éthanol : 100 ml d’éthanol ; 10 ml de macération + agitation, poivre mixé + éthanol.

Filtration sur Büchner : récupération de l’éthanol.

Evaporation de l’éthanol.


	Commentaires :



	Rendement : 5%

	Test du goût

	Piquant/Force : 2

	Goût : 3

	Odeur : 2


	Date : 27/03/07
	Technique de l’eau salée : piquant du poivre

	Protocole :

200 ml d’eau chaude

70,4g de sel : saturation

10,1g de poivre mixé

Agitation eau salée + poivre

Montage à reflux : faire bouillir le mélange pendant 10 minutes.

Filtration sur Büchner : récupération du poivre mixé.

Macération avec l’éthanol (100 ml) pendant 10 minutes.

Filtration sur Büchner : récupération de l’éthanol.

Evaporation de l’éthanol.


	Commentaires :

- Récupération de beaucoup de sel en fin de réaction.

	Rendement : Faussé !!

	Test du goût

	Piquant/Force : 2

	Goût : 1

	Odeur : 2


	Date : 03/04/07
	Extraction de la pipérine

	Protocole :

Poivre long : 28g

300 ml d’éthanol

Soxhlet : 2h

Solution de bicarbonate : 40,5g d’éthanol (50ml), 12,5g de bicarbonate, pH=7,8.

Filtration sur Büchner : élimination du bicarbonate en excès.

Bain eau glacée : mélange de éthanol+bicarbonate avec de l’extrait du Soxhlet évaporé.

Laisser reposer 1h : précipitation.

Filtration.


	Commentaires :



	Rendement : 

	Test du goût

	Piquant/Force : 1

	Goût : 3

	Odeur : 3


	Date : 10/04/07
	Extraction de la pipérine

	Protocole :

28g de poivre mixé

Soxhlet : 300 ml d’éthanol

50ml d’éthanol + 11,3g de bicarbonate : agitation dans un erlenmeyer chauffé à environ 50°C.

Filtration de la solution de bicarbonate.

Evaporation du contenu du Soxhlet.

Ajout de bicarbonate : attente de 5min (eau glacée)

Filtration sur Büchner

Extraction huile (ampoule)

Centrifugeuse (+ultra-sons)

Evaporation


	Commentaires :

- 1ère décantation : huile très piquante, éthanol encore très piquant.

- 2ème décantation : huile piquante, éthanol piquant.

- Restes d’huile sur la paroi de l’ampoule.

	Rendement : 

	Test du goût

	Piquant/Force : 2

	Goût : 4

	Odeur : 3


	Date : 10/05/07
	Macération poivre + Soxhlet

	Protocole :

10,1g de poivre long moulu

100ml d’éthanol

Macération pendant 5min avec l’agitateur à 4.

Evaporation sous vide.


	Commentaires :



	Rendement : 8%

	Test du goût

	Piquant/Force : 4

	Goût : 4

	Odeur : 3
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