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Nomenclature

Symbole
Aoy
a*, b*

A, B, C, D, k

Qst
qst

R2

RMSE
RSS

Unité

KJ/mol

°C

min

m/s

kg d’eau/kg masse seche
kg d’eau/kg masse humide
kg d’eau/kg masse seche
kg d’eau/kg masse seche

Signification

Activité de I'eau

Coordonnées chromatiques
Constantes des modeles

Indice de brunissement

Saturation

Coefficient de diffusion effectif
Facteur pré exponentiel

Energie d’activation

Différence de couleur

Angle de nuance

Variation d’enthalpie

Humidité relative

moitié de I'épaisseur de 1’échantillon
Luminosité

Chaleur latente de vaporisation de I’eau pure
Masse du produit humide

Rapport d’humidité

Masse du produit sec

Déviation relative moyenne

Chaleur isostérique de sorption
Chaleur isostérique nette de sorption
Constante des gaz parfaits
Coefficient de corrélation
Coefficient de corrélation

Erreur quadratique moyenne

La somme des carrés des écarts résiduelles
Erreur standard

Variation d’entropie

Température de I'air asséchant
Temps de séchage

Vitesse d’air asséchant

Teneur en eau en base seche

Teneur en eau en base humide
Teneur en eau initiale

Teneur en eau a 1’équilibre

Teneur en eau réduite

Chi carré



Résumé

L’Algérie peut se targuer de disposer d’une réserve de plantes aromatiques et médicinales
(plus de 600 especes) riche, immense, dont certaines sont uniques. Les plantes aromatiques et
médicinales sont, généralement issus de =zones tres localisées avec des saisons de
production souvent courtes. La consommation est, quant a elle, étalée dans 'espace, étendue
dans le temps d’ou la nécessité de les conserver pour pouvoir étaler la période de
consommation sur toute I'année et de les stocker sur quelques années. Dans ce cadre, le présent
travail de these avait pour objectifs de valoriser certaines plantes médicinales du Sud Ouest
Algérien par le procédé de séchage convectif en couche mince. Différentes conditions de séchage
ont été considérées et traitées expérimentalement et mathématiquement afin d’obtenir un
produit adéquat aux caractéristiques qualitatives requises en terme de changement de couleur et
de teneur en huiles essentielles.Dans un premier temps, une étude expérimentale des isothermes
de désorption et d’adsorption des deux especes pour trois températures (30°C, 40°Cet 50°C) a
été menée. Huit équations mathématiques (GAB, BET, Henderson-Thomson, modified Chung
Pfost, Halsey, Oswin, Peleg, et Adam and Shove) ont été utilisées pour décrire les isothermes
d’adsorption et de désorption des feuilles des deux plantes.Les chaleurs isostériques nette
de sorption des feuilles d’Asteriscus graveolens et du Ziziphus spina christi, pour différentes
teneurs en eau, ont également été déterminées. L’étude des cinétiques de séchage des deux
especes nous a permis d’analyser le comportement de séchage des deux plantes choisies.Onze
models (Page, Newton, Henderson et Pabis, Logarithmique, Two-term, Wang et Sing, Midilli
et Kucuk, Henderson et Pabis modifié, Two-term exponentiel, Approximation de la diffusion,
verma et al)mathématiques de séchage en couche mince ont été utilisés.Comme la couleur et la
teneur en huiles essentielles, sont les caractéristiques de qualité les plus importantes des produits
secs, une analyse de couleur et de la teneur en huiles essentielles a été entrepris. Le changement
de couleur total (AFE) et I'indice de brunissement (Bl)ont été les parametres considérés pour
I’évolution globale de la différence de couleur, entre un échantillon frais et un échantillon sec.

Mots clés Asteriscus graveolens; Ziziphus spina christi; isotherme de sorption;
modelisation ; courbe caractéristique de séchage; cinétiques de séchage; analyse de couleur;
teneur en huile essentielle ; Sud Ouest Algérien.



Abstract

Algeria boasts a rich and immense reserve of aromatic and medicinal plants, some of
which are unique. Medicinal and aromatic plants are distributed in highly localized areas
often short production seasons. However, consumption is extended overtime, hence the need
to conserve them in order to spread the period of consumption throughout the year. In this
context, the aim of this thesis work was to promote the use of medicinal plants in the South
West of Algeria by the convective thin layer drying process. Different drying conditions were
considered and treated experimentally and mathematically in order to obtain a suitable product
with the qualitative required characteristics in terms of color change and essential oil content.

First, an experimental study of the desorption and adsorption isotherms of the two species
at three temperatures (30 °C, 40 *Cand 50 °C) was carried out. Eight mathematical equations
(GAB, BET, Henderson-Thomson, modified Chung Pfost, Halsey, Oswin, Peleg, and Adam
and Shove) were used to describe the adsorption and desorption isotherms of the two plants.
The net isosteric heats of sorption of the leaves of Asteriscus graveolens and Ziziphus spina
christi, for different water contents, were also determined.The study of drying kinetics of the two
species allowed us to analyze the drying behavior of the two selected plants.Eleven mathematic
models (Page, Newton, Henderson and Pabis, Logarithmic, Two-term, Wang and Sing, Midilli
and Kucuk, Henderson and Pabis modified, Two-term exponential, Diffusion approximation,
verma et al) have been used. As color and essential oil content, are the most important quality
characteristics of dry products, a color and essential oils content analysis have been undertaken.
The total color change (AFE) and the browning index (BI) were the parameters considered for
the overall change in the color difference, between a fresh sample and a dry sample.
Keywords

Asteriscus graveolens ; Ziziphus spina christi ; moisture sorption isotherm ; modelling ; drying
curves ; drying kinetics; color analysis; essential oil content ; southwestern Algeria.
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Introduction générale

Le premier objectif du séchage est de diminuer la teneur en humidité d’un
produit, visant a prévenir I’activité enzymatique et microbienne, et par conséquent,
prolonger sa duré de vie. Cependant, durant le séchage des plantes médicinales, de
nombreux changements se produisent simultanément, conduisant a une
modification globale du produit. En général, le séchage conduit a une réduction des
caractéristiques organoleptiques et fonctionnelles qui affectent significativement la
qualité finale. Le changement de couleur, perte d’ar6mes, changements de texture,
réduction de la teneur en huiles essentielles sont les principales réactions qui se
produisent dans les plantes au cours de séchage. Ces réactions sont provoquées a la
fois par I’augmentation de la température du produit et I’élimination de I’humidité.
Pour ces raisons, il est nécessaire de proposer une stratégie de séchage adéquate
et de connaitre les valeurs optimales des parametres du procédé afin d’obtenir les

caractéristiques de qualité requises et de minimiser la consommation d’énergie.

Dans ce cadre, le présent travail de these avait pour objectifs de valoriser
certaines plantes médicinales du Sud Ouest Algérien par le procédé de séchage
convectif en couche mince. Différentes conditions de séchage ont été considérées et
traitées expérimentalement et mathématiquement afin d’obtenir un produit adéquat
aux caractéristiques qualitatives requises en terme de changement de couleur et de

teneur en huiles essentielles.

Dans le chapitre 1, un apercu du probleme, contexte, objectifs et méthodologie
de recherche sont présentés. Le chapitre 2, fait état des connaissances actuelles sur
les conséquences d’une sélection inadéquate des parametres de séchage a air chaud
dans le traitement des plantes médicinales et aromatiques, en particulier la couleur et
la teneur en huile essentielle. Le chapitre 3 se concentre sur le contexte scientifique
de notre étude. Le reste de ce mémoire concerne notre travail personnel et s’articule
autour de trois parties distinctes, 1I’étude des isothermes de sorption (chapitre 3 et
4), étude des cinétiques de séchage des deux especes (chapitre 6), et I’étude des
caractéristiques de qualité (chapitre 7 et 8). A la fin de ce travail, une conclusion

générale qui retrace I’essentiel de notre étude et énonce les travaux futur envisagés.
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1 Apercu du probleme

1.1 Contexte

Le séchage des plantes médicinales et aromatiques est un processus important
dans leur chaine de production afin d’obtenir des produits d’une valeur ajoutée. A
I’état frais, les plantes possedent une teneur en eau élevée, c’est pour cette raison

qu’elles sont exposées aux différentes attaques microbiennes.

L’eau dans une plante possede des propriétés similaires a celle de 1’eau pure.
Cette derniere peut servir de milieu pour différentes réactions chimiques,
enzymatiques et microbiennes, dont beaucoup menent a la perte ultime de la
qualité et de la valeur nutritionnelle. Donc, a I’état frais, les plantes se détériorent et
s’alterent a température ambiante. A des valeurs inférieurs d’humidité, 1’eau est
fortement liée et ne peut pas intervenir dans les réactions de détérioration. Par
conséquent, ce n’est pas la teneur en eau qui joue un rdle dans le processus de

détérioration mais plutot son état, sa nature et disponibilité dans la plante.

Le changement de disponibilité de 1’eau, en réduisant la teneur en eau peut
prévenir une plante de la détérioration (Joachim Muller et Albert heindl, 2007). Par
conséquent, le séchage immédiat et adéquat est I’opération la plus importante dans
le traitement poste-récolte pour éviter toute perte de qualité. Les plantes médicinales
sont largement utilisées dans 1’industrie pharmaceutique en raison de leur richesse
en substances actives telles que : les huiles essentielles, saponines, flavonoides,
alcaloides, tanins, etc. Elles sont aussi utilisées en d’autres secteurs tels que :

cosmétique, colorants, parfums, aromatisants, aliments, pesticides, etc.

La demande croissante pour les produits naturels a la place des composés
synthétiques a créer un marché de niche pour les plantes médicinales et aromatiques.
Le marché mondial des plantes aromatiques et médicinales est estimé a environ 62
milliards de dollars us. Selon les estimations de 1’ organisation mondiale de la santé,
la demande pour les plantes médicinales peut atteindre 5 trillions de dollars us en
2050 (Aneesh et al, 2009).
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L’entrée sur le marché dépend, non seulement de la demande mais aussi sur
le prix concurrentiel de la production, la qualité des produits et la capacité de
fournir les quantités requise par I’acheteur. Ces exigences impliquent d’avoir a faire
une gestion systématique des variables du processus de séchage. L’ objectif de ce

dernier est d’améliorer les conditions d’utilisation et de conservation du produit.

Le séchage est défini comme étant la diminution de la teneur en humidité d’un
produit, visant a empécher I’activité enzymatique et microbienne, et par conséquent
de préserver le produit pour une durée de conservation prolongée (Joachim Muller
et Albert Heidl, 2007). Le séchage permet une réduction du poids et du volume
qui a un effet positif pour le transport et le stockage ainsi que pour la préparation
pour d’autres procédés industriels tels que : la distillation, I’extraction, etc. Pour une
application adéquate et efficace, le séchage doit satisfaire aux exigences suivantes :

— La teneur en humidité doit étre réduite a un niveau d’équilibre (pour une

température et humidité relative bien définies)

— Préserver la qualité en terme d’ingrédients actifs, couleur, saveur et arome

— Le taux de germe doit étre inférieur aux limites prescrites.
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1.2 Définition du probleme

L’Algérie  dispose  d’énormes  potentialit€és tant animales  que
végétales, elles sont représentées par 3 164 especes végétales (UNEP, 2015). Parmi
ces especes végétales, I’ Algérie peut se targuer de disposer d’une réserve de plantes
aromatiques et médicinales (plus de 600 especes) riche, immense, dont certaines
sont uniques. Ce potentiel doit étre exploité de fagon a ce que la filiere des plantes
aromatiques et médicinales devienne, sur 1’échelle industrielle, une source de
richesse et de valeur (en pharmacie, médecine, agroalimentaire, etc.).

Les plantes aromatiques et médicinales sont, généralement issus de zones tres
localisées avec des saisons de production souvent courtes. La consommation est,
quant a elle, étalée dans 1’espace, étendue dans le temps d’ou la nécessité de les
conserver pour pouvoir étaler la période de consommation sur toute I’année et de
les stocker sur quelques années.

Les méthodes couramment employées pour la conservation des aliments sont :
la congélation, le conditionnement sous vide, I’irradiation, ajout de conservateurs

et la déshydratation ou séchage.

En Algérie, malgré ces ressources végétales importantes, la collecte des plantes
aromatiques et médicinales, pour leur utilisation reste un champs vierge. La
majorité des especes sont récoltées et s€chées a 1’air libre, exposant les plantes aux
différentes contaminations par la poussiere, les insectes, microbes et autres. En plus
de la longue durée de séchage.

Bien que la méthode de séchage a I’air libre est encore commune, il ya eu de
nombreux efforts pour développer des méthodes de séchage de pointe, car il est
nécessaire d’améliorer les techniques de séchage afin de réduire la détérioration des

produits et d’améliorer la qualité a un colit minime.

11
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1.3 Les objectifs de la these

Compte tenu des aspects nécessaires pour résoudre les problemes liés au séchage
de certaines plantes médicinales de la région sud ouest de 1’ Algérie, les objectifs de
recherche suivants sont proposés :

— Ftablissement des isothermes de désorption et d ’adsorption a trois
températures, de certaines variétés de plantes médicinales et aromatiques
provenant du sud ouest algérien.

— Mener une étude expérimentale des cinétiques de séchage de deux variétés
de plantes, tester I’influence des différents parametres tels que température et
débit d’air sur le processus de séchage et déterminer les courbes
caractéristiques de séchage pour chaque plante .

— Comparer les différentes valeurs expérimentales aux différents modeles
disponibles dans la littératures.

— Analyser les caractéristiques qualitatives (teneur en  huiles
essentielles et couleur) avant et apres séchage pour les deux

plantes en question.

1.4 Meéthodologie

Voici ci apres les différentes stratégies pour atteindre les objectifs cités en haut :

— Pour obtenir les isothermes de sorption, la méthodologie recommandée par
le projet Cost 90 (Spiess et Wolf, 1983) a été envisagée. En outre, un
lissage mathématique, en utilisant I’analyse de régression non linéaire, pour
différents modeles proposés dans la littérature a été réalisée et le modele le
plus approprié est choisi selon des criteres statistiques appropriés.

— Les cinétiques de séchage ont été décrites par la détermination des courbes
de séchage obtenues a différentes températures et vitesses d’air, les essais
ont été effectués dans une soufflerie de Laboratoire. De plus, 1’analyse
mathématique des modeles proposé€s dans la littérature a été réalisée en
utilisant une régression non linéaire et le model le plus adéquat a été choisit
selon des criteres statistiques.

— Pour observer I’effet des parametres de séchage sur la qualité des deux
plantes, la différence de couleur et de teneur en huiles essentielles entre la

plante fraiche et séchée a différentes conditions, a été réalisée.

12
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2 Etat de Dart

Les plantes qui nous entourent ne font pas seulement partie du décor ou du
paysage. Bien que nous allons parfois jusqu’a les considérer comme des
parasites ou des mauvaises herbes, elles ont, elles aussi, leur raison d’étre. Nous les
foulons quelquefois au passage, alors qu’elles peuvent nous sauver la vie, d’ailleurs

beaucoup d’entre elles sont des médicaments(Amélie metuedjo, 2003).

L’utilisation de médicaments a base de plantes, de phytonutriments ou
nutraceutiques continue a se développer rapidement a travers le monde. Beaucoup
de gens ont recours, maintenant a ces produits pour le traitement de divers problemes
de santé (OMS, 2004). Cette dernicre décennie a évidemment connu un véritable
élan dans I’acceptation et I’intérét publique pour les thérapies naturelles, a la fois
dans les pays développés et ceux en voie de développement. On estime que jusqu’a
quatre milliards de personnes (soit 80% de la population mondiale) comptent sur les
médicaments a base de plantes comme source primaire de soins de santé (Booker.c
et al; 2005).

En ce qui concerne plus particuliecrement le marché des plantes médicinales, la
demande industrielle est soutenue en raison du développement de :

— Formulations thérapeutiques de plantes,

— Cosmétiques a base de plantes,

— Compléments alimentaires a base de plantes.

Apres la récolte, la plupart des plantes ont une teneur en humidité de 60 a 80% et
ne peuvent étre stocker sans séchage, afin de limiter les dégats dus aux moisissures
et autres agents microbiens (Sukhdev S.H. et al, 2008). Les plantes médicinales
peuvent étre séchées de plusieurs manieres : a 1’air libre, dans des étuves seches,
des enceintes de séchage, des séchoirs solaires, pres d’un feu, au fours, par lyophi-

lisation, au four au micro ondes, dispositifs a infra rouge.

13



Etat de Part

La méthode et la température de séchage peuvent avoir une influence
considérable sur la qualité des plantes (WHO, 2003). Par exemple, le séchage a
I’ombre, est préféré pour maintenir et minimiser la perte de couleur des feuilles
et fleurs et le séchage a basse température est utilisé pour les plantes médicinales

contenant des substances volatiles (Akos Mathé, 2015).

L’optimisation du procédé de séchage contribue a la stabilité
physique, chimique et microbiologique des plantes médicinales. Le choix des
conditions de séchage dépends de la teneur en humidité de la plante au moment de
récolte, des parties de plante utilisées et la température qui convient le mieux pour
préserver les ingrédients actifs requis. Pour cette raison, les séchoirs appropriés sont
nécessaires, en utilisant des valeurs de température, de vitesse et d’humidité de 1’air
asséchant qui assure une réduction rapide de la teneur en humidité sans affecter la
qualité des ingrédients actifs des plantes médicinales (Araujo. M.G.F et Bauab.T.M,
2012).

Le séchage est une opération a forte intensité énergétique, qui représente

jusqu’a 15% de tous les usages de I’énergie industrielle. Ceci est du a la forte chaleur
latente de vaporisation de I’eau a éliminer du produit (Delgado et De lima, 2015).
I1 est nécessaire donc, de conduire une analyse thermodynamique pour optimiser
la conception et le fonctionnement d’un systeme de séchage en terme d’efficacité
énergétique et exergétique (Lijun Wang, 2008).
Selon les expériences menées par (Muller, 1992), dans un séchoir de laboratoire, les
résultats montrent une influence élevée de la température de séchage sur 1’énergie
spécifique de séchage de Salvia officinalis. Elle était a 13 Mj/Kg a 30°Cet augmente
jusqu’a 42Mj/Kg a 40°C.

Généralement, une température élevée influe sur la qualité et la quantité des
huiles essentielles des plantes médicinales et aromatiques, non seulement pendant
le séchage, mais la réduction de ces principes actifs se poursuit pendant la période
de stockage. Des études portées sur le séchage de la sauge et le thym ont montré un
taux élevé des principes volatils au cours du séchage a air chaud a 30 °C, mais de

fortes pertes ont été remarquées a 60°C(Diaz-Maroto et al., 2003).
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La couleur, elle aussi, est un élément important de la qualité dans 1’industrie
agroalimentaire, parce qu’elle est étroitement liée aux facteurs tels que : la fraicheur,
la maturité et la sécurité alimentaire. Elle est souvent la principale considération des
consommateurs lorsqu’ils prennent des décisions d’achat. L’effet de Ila
chaleur sur la couleur des plantes médicinales a été utilisée par plusieurs chercheurs,
et différents systemes de couleur ont été utilisés pour décrire les changements de
couleur des produits. La couleur peut étre utilisée pour définir les conditions de
séchage adéquat pour maximiser la qualité du produit final, si les cinétiques de

dégradation sont déterminés (Mujumdar, 2000).

Pour la mesure de la couleur, le systeme CIELAB est souvent appliqué, en
utilisant “lightness”L *, “chroma”C *, et “hue”h *, comme parametres (Muller et
heindl, 2006). L’effet des conditions de séchage sur la couleur des plantes
médicinales a été largement étudiée. Arabhosseini et al, 2011, ont étudié I’effet de
la température de 1’air asséchant sur la couleur des feuilles d’Artemisia dracunculus
L. Le plus faible changement des parametres de couleur L * a * b * a été observé a

40 °C, qui représente la température la plus basse.
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3 Théorie et contexte scientifique

3.1 Le séchage, pourquoi et comment ? principes fonda-
mentaux

Selon 1I’état de 1’eau (liquide et/ou vapeur)dans un produit, on trouve 1’eau liée
et I’eau libre(non liée). L’eau liée corresponds a I’eau présente comme solution dans
un solide ou piégée dans les microstructures d’un solide. L’eau non liée est I’eau en
exces. En général, I’eau non liée dans un produit peut étre éliminer par des méthodes

thermiques ou mécaniques (Delgado et De lima, 2015).

Le séchage est, peut €tre, la plus ancienne, la plus courante et la plus diversifiée
des opérations unitaires de génie chimique. Plus de quatre cents types de séchoirs,
ont été rapportés dans la littérature, alors que plus d’une centaine de types distinct
sont communément disponibles. Il est en concurrence avec la distillation en terme
de consommation d’énergie, en raison de la forte chaleur latente de vaporisation
et I’inefficacité inhérente de 1’usage de I’air chaud comme moyen le plus courant
utilisé de séchage (Arun S.Mujumdar, 2012).

Il est tres important de comprendre les concepts de base de séchage, avant
de mener une étude détaillée de ce phénomene complexe de transfert de masse
et de chaleur. Ce chapitre traite principalement les termes de base utilisés dans le
domaine de séchage.

Il est utile de noter les caractéristiques unique du processus de séchage, qui
en font un domaine fascinant et stimulant, non seulement pour les secteurs de
I’agroalimentaire, mais aussi pour d’autres applications (Jangam et
Mujumdar, 2010) :

— Lataille du produit peut varier de microns a quelques dizaines de centimetres

d’épaisseur (ou profondeur).

— La porosité du produit peut varier de zéro a 99,9%.

— Le temps de séchage varie de 0.25 secondes a cinq mois.
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— La capacité de production peut varier de 0.1 kg/heure a 100 tonnes /heure.

— La température de séchage varie de dessous du point triple au dessus du

point critique du liquide.

— La pression peut varier de fraction d’un millibar a 25 atmospheres.

— La chaleur peut étre transférée en continu ou de facon intermittente, par

convection, conduction, rayonnement ou champs électromagnétique.

Le processus de séchage peut étre défini comme étant un processus de
transfert de masse et de chaleur qui génere I’élimination par évaporation d’une
partie de I’humidité contenue dans un produit. Ce processus se déroule
simultanément avec des variations géométriques (rétrécissement, dilatation et
déformation) et des modifications physiques et microstructurales (couleur, saveur,
apparence, valeur nutritive, germination, tout dépend du produit)(Delgado et
Barbosa De Lima,2014). La chaleur nécessaire pour le séchage, peut €tre fournie,
fondamentalement, par un des mécanismes suivants :

Par convection : Le gaz porteur (généralement I’air) fournit la chaleur pour
I’évaporation du liquide par conversion de la chaleur sensible a une chaleur latente.
Ce gaz porteur entraine, par la suite la matiere volatile.

Par conduction : La chaleur est fournie indirectement et le gaz porteur sert
seulement a éliminer le liquide évaporé. Le débit d’air représente
approximativement, 10% de celui du processus convectif. La conduction de
chaleur est le mécanisme de transfert de chaleur par contact.

Par radiation : Ce type de séchage peut étre, non pénétrant comme le séchage
par radiation infrarouge, ou pénétrant comme le séchage diélectrique. Le séchage
diélectrique (séchage par fréquences radio et séchage par microondes) est le seul
processus dans lequel la chaleur est développée dans le produit a sécher au lieu
d’étre diffusée (Van’t Land, 2011).
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3.2 Caractéristiques d’un solide humide

En général, les produits soumis au processus de séchage consistent en un
substrat solide et une quantité d’humidité, souvent a 1’état liquide. Les solides
dits "humides” ont des propriétés substrat solide et I’état de I’eau a I'intérieur du
solide. Bien que tous ces parametres peuvent influencer de maniere significative, le
processus de séchage, et déterminent par conséquent, la technique et la technologie
de séchage, les plus importants, dans la pratique, sont les propriétés mécaniques
et structurales, le type de I’eau dans le solide et la liaison eau-solide (Strumillo et
Kudra, 1986).

La teneur en eau d’un produit peut étre définie en deux facons :

En base seche

My — M, (kg d eau)

X
M, (kg de produit sec)

En base humide

My — M, (kg d' eau)

X
M, (kg de produit frais)

(2)

La teneur en eau d’un produit est souvent exprimée en pourcentage. La relation

entre les deux termes est :

X' X
X=—"__ X =
r—xy ™ (1+X)

3.3 Activité de I’eau et isothermes de sorption

Dans le domaine agroalimentaire, lorsque 1’on parle du role de I’eau, ce n’est
pas tellement la teneur en eau qui importe mais plutdt ce qu’on appelle I’activité de
I’eau, a,,, et sa mesure.A la différence du taux d’humidité qui ne symbolise qu’une
quantité, ’activité de 1’eau est une grandeur qui indique son potentiel d’hydratation
ou sa capacité de migrer vers un endroit du produit ou I’activité de I’eau est plus
faible (Bauer et al., 2010).
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Lactivité de I’eau est définie a une température donnée, comme le rapport de la

pression de vapeur de 1’eau du produit a celle de 1’eau pure :

Pyroduit
T P @
Dans un aliment, I’activité de I’eau est inférieur a celle de 1’eau pure, et donc
inférieur a 1, en raison de I’abaissement de la pression de vapeur de 1’eau lorsqu’elle
est contenue dans un espace capillaire, ou quand elle contient des solutés (Dupin H

et al, 1992).

Les principales propriétés li€es a la notion d’activité de 1’eau sont les suivantes :
La relation entre I’humidité relative de 1I’atmosphere au-dessus d’un produit et son

a,, est la suivante :

HR% = a,,.100 (5)

Plus un produit contient des solutés qui donnent avec 1’eau des liaisons ioniques

(sels) ou hydrogene (glucides) et plus son aw est faible.

Parallelement a la mesure de a,,, il existe une relation entre 1’activité d’eau et la
teneur en eau du produit (kg d’eau/kg de matiere seche) a une température donnée.
Cette relation, qui présente généralement une forme sigmoide, est appelée isotherme
de sorption; on parla d’isotherme d’adsorption lorsqu’on I’établit en réhydratant un
produit initialement sec, et d’isotherme de désorption dans le cas contraire. Pour un
méme produit, le décalage existant entre isotherme d’adsorption et de désorption a

une température donnée est appelé “hystérésis” (Schuck et al., 2011).
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FIGURE 1 — Isotherme de sorption

Un agrandissement de la boucle d’hystérésis est indicatif d’une augmentation
de la stabilité des produits. L’hystérésis donne également une idée de 1’énergie a
fournir pour sécher un produit; si la boucle est importante, il faudra plus d’énergie
pour le séchage (Sakho et Crouzet., 2009).

Plusieurs théories et hypotheses ont été formulées pour expliquer le phénomene
d’hystérésis. Parmi les hypotheses les plus adoptées, on peut citer 1’effet de 1’eau
condensée dans les capillaires, ou ce qu’on appelle la théorie de la bouteille d’encre
”ink bottle theory”, comme schématisé sur la figure 2. Il est entendu que les ca-
pillaires ont des ouvertures(orifices) étroites (r) menant vers de larges cavités (R),
le capillaire ne sera pas rempli completement durant 1’adsorption jusqu’a atteindre
une activité d’eau élevée. Par contre, durant le processus de désorption, le vidage
est contr0lé par le petit rayon (r) des capillaires, abaissant ainsi I’activité de 1’eau
(Barbosa-Canovas et Vega-Mercado, 1996)
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L’hystérésis des produits déshydratés peut varier selon la nature du produit, la
température, le temps de stockage et les cycles d’adsorption-désorption. Cependant,
aucun model n’a été trouvé pour décrire quantitativement la boucle d’hystérésis
(Ratti Cristina, 2008).

Capillaire non remph Capillaire rempli

FIGURE 2 — Théorie de la bouteille d’encre

Les isothermes sont souvent divisés en trois régions, désignées par A, B, et C
sur la figure 1. Dans la région A, les molécules d’eau sont fortement liées a des
sites spécifiques sur le solide. De tels sites peuvent €tre des groupes hydroxyles des
polysaccharides, les groupes carbonyle et amines des protéines et d’autres sur
lesquels I’eau est maintenue par des liaisons ioniques ou autres interactions fortes.
Cette eau liée est considérée comme étant indisponible en tant que solvant, et par
conséquent, ne contribue pas a I’activité microbienne, enzymatique ou chimique.

Cette région est connue sous le nom “mono moléculaire” ou "monocouche”.

Au-dessus de la région A, I’eau peut encore étre lié a la matiere solide, mais
moins fortement que dans la région A. Dans la région C, 1’eau est soit condensée
dans de larges capillaires ou libre en solution, dans de nombreux cas, la teneur en
eau la plus stable corresponds a la région "mono moléculaire” (Brennan G.J, 2006 ;
Lund.B et al., 2000).
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Brunauer et al, (1940) ont classé les isothermes de sorption, selon leur forme et
leur processus en cinq types différents (voir figure 3) :

Type I : Dit de Langmir, ce type d’isotherme de sorption est généralement
applicable pour le processus d’adsorption de la couche monomoléculaire d’eau a

la surface interne du produit.

Type II : Ce sont des isothermes de sorption sigmoides, dans lesquels, les
courbes sont concaves vers le haut. Ils tiennent compte de 1’existence des

multicouches a la surface interne du produit.

Type III : Connu sous le nom de I’isotherme de Flory-Huggins, il représente

les solvants ou plastifiants au dessus de leur température de transition vitreuse.

Type IV :l décrit I’adsorption d’un solide hydrophile gonflable jusqu’a

atteindre un maximum de sites d’hydratation.
Type V : appelé I’isotherme d’adsorption en multicouches de Brunauer-Emmett-
Teller (BET), il est observé dans 1’adsorption de la vapeur d’eau sur charbon et il

est lié aux isothermes type II et I1I.

Les isothermes les plus fréquemment trouvés dans les produits
alimentaires sont de type Il et IV (Andrade et al., 2011).
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F1GURE 3 — Les différents types d’isothermes de sorption

Les données des isothermes de sorption sont, le plus souvent lissées par un
ou plusieurs models théoriques ou empiriques. Il n’existe pas une seule équation
qui décrit avec précision les isothermes de sorption de tout types de produits et
pour toute la gamme de a,. En conséquence, les données des isothermes sont
étudiées individuellement, et le model qui décrit mieux les données expérimentales,
est

utilisé.

Nous présenterons dans ce qui suit, les modeles les plus utilisés pour le lissage

des courbes d’isothermes de sorption :

— Model de Langmir (1918) : C’est un model pour I’adsorption physique, sur
la base des couches unimoléculaires avec des sites de sorption identiques et
indépendants (Serpil et Servet, 2006).

Xy est la teneur en eau en monocouches.
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— Model de Brunauer, Emmett, et Teller (BET) (1938) : Utilisé le plus
fréquemment pour caractériser les isothermes des aliments. L’équation
contient une seule constante, C, qui est liée a la chaleur nette de sorption.

Cette équation convient les valeurs de a, comprise entre 0.45 et
0.5 (Heldman et Lund, 2007).

oy 1 a,(C —1)
1—aw.X) Xy (Xu.C) 0

— Model de Guggenheim, Anderson and De Boer (GAB) (1966) : Ce mo-
del prends en compte les propriétés de I’eau dans la région multicouches.
Il est considéré parmi les meilleurs équations pour le lissage des produits
alimentaires. Il possede deux constantes et exige au moins cing points

expérimentaux, il est valable pour a,, jusqu’a 0.94. (Heldman et Lund, 2007).

X C.K.ay

X (1— K.a,)[1+(C—1).K.a,) (8)

— Model d’Oswin (1946) : C’est un model empirique a deux parametres, sous
la forme d’un développement en série des courbes d’allure sigmoide (Bar-
bosa et al., 2007)
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— Model de Smith (1947) C’est un model a deux parametres qui décrit mieux la
partie terminale (région C) de la courbe des isothermes de sorption (Barbosa
et al., 2007).

X =A+Bln(1l —ay) (10)

— Model de Halsey (1948) : Il fournit une expression décrivant les multi-
couches a distance relativement longues de la surface. Il est utilisé pour les
produits ayant des a,, de 0.1 a 0.8 (Heldman et Lund, 2007)

Ay = exp(—) (11)

— Model de Handerson (1952) : Largement utilisé pour le lissage des iso-
thermes de sorption des aliments.

In(In(1—A)) =InC + Blnm (12)

— Model de Peleg (1993) : 1l est le plus simple des modeles a quatre pa-
rametres. Il est utilisé pour les courbes a allure sigmoide et non sigmoide.
L’usage de ce model est semblable ou méme meilleur que celui de GAB
(Serpil et Servet, 2006).

X = Aaf + B.a? (13)
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3.4 Propriétés thermodynamiques : chaleur isostérique
de sorption, enthalpie et entropie

La détermination des propriétés thermodynamiques de sorption, peut conduire a
une meilleur compréhension des interactions moléculaires entre les molécules d’eau
et le substrat . La variation d’enthalpie (A H) mesure la variation d’énergie due aux
interactions moléculaires entre les molécules d’eau et le substrat durant le processus
de sorption; Tandis que la variation d’entropie (AS) peut étre associée aux forces
de liaison ou de répulsion dans le systeme. Les propriétés thermodynamiques de
sorption sont obtenus lorsque les isothermes de sorption sont disponibles a partir de

deux ou plusieurs valeurs de température (Caballero-Ceron et al., 2015).

La capacité de sorption des aliments peut diminuer avec la température,
indiquant que les caractéristiques hygroscopiques du substrat diminuent aussi, ce
qui peut étre expliqué thermodynamiquement en utilisant la relation de Clausius-
Clapeyron :

gy = —-%— 14
na T (14)

Ou # est la pente, Q est la chaleur isostérique de sorption. R, constante des
gaz parfaits.
La chaleur isostérique nette de sorption, est utilisée pour calculer 1’énergie de

liaison entre les molécules d’eau comme suit :

AH AS
In(a,) = — — — 15
n(aw) = 2= - = (15)
AH est la chaleur isostérique nette de sorption, en kj.kg~' (Arana Ignacio,

2012).
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3.5 Cinétique de séchage

Pendant le séchage d’un produit, plusieurs mécanismes de transport d’humidité
peuvent avoir lieu, pour ramener 1’eau de I’intérieur du solide vers la surface (Doran,
2013).0On trouve :

— La diffusion moléculaire de 1’eau liquide,

— Ecoulement capillaire de I’eau liquide dans les solides poreux,

— Diffusion moléculaire de la vapeur évaporée dans le solide,

— Transport convectif de la vapeur évaporée dans le solide.

Pour sélectionner un séchoir, il est nécessaire de déterminer la vitesse de séchage
a une température d’air et humidité spécifique. Ces données ne sont pas toujours
disponibles et doivent étre obtenues expérimentalement en tracant la teneur en eau
en fonction du temps. Ce tracé est ensuite converti en une courbe de vitesse de
séchage en calculant la dérivée de la courbe dans le temps. Des courbes typiques
sont représentées dans la figure 5.

3=:

o o
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o
no
9)

o
—

\ E
2 4 6 8 10 12 14
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o

Teneur en eau X(kg eau/kg m.s)

o

FiGUuRrE 4 — Courbe typique de la teneur en eau en fonction du temps
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F1GURE 5 — Courbe typique de la vitesse de séchage en fonction de la teneur
en eau.

Au temps 0 : la teneur en eau d’un produit est notée A, si le produit est en basse
température (froide) et A’ si le produit est en haute température (chaude). La courbe
de séchage est divisée en deux parties distinctes, la premiere est la période a vitesse
constante, dans laquelle I’eau libre “non liée” est éliminée (ligne BC dans la figure
4).L’eau s’évapore comme s’il n y a pas de substrat solide.

Cela continue jusqu’a ce que 1’eau de I’intérieur ne soit plus disponible a la surface
du produit. Le point C distingue la période a vitesse constante de la période a vitesse
décroissante, et il est appelé la teneur en eau critique. La surface du produit n’est
plus humide.

La période a vitesse décroissante a deux sections comme le montre la figure 5.
Du point C au point D, les zones humides sur la surface deviennent complétement
seches. Lorsque la surface est seche (point D), I’évaporation continue a se déplacer
vers le centre (intérieur) du produit, ceci est illustré par la courbe D a E, I’eau
qui est enlevée du centre de 1’aliment se déplace vers la surface sous forme d’une
vapeur. Bien que la quantité d’eau éliminée dans la période a vitesse décroissante est
relativement faible, elle peut prendre beaucoup plus de temps par rapport a la période
a vitesse constante. D’une manicre générale, une température et vitesse d’air
accrues augmentent la vitesse de séchage, tandis que une humidité et épaisseur du
produit accrues diminuent la vitesse de séchage. (Heldman et Lund, 2007 ; Sinha et
al, 2011 ; Mujumdar, 1995).
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3.6 Diffusivité effective et énergie d’activation

Il est admis que le phénomene de séchage des produits naturels durant la période
a vitesse décroissante est controlée par le mécanisme de diffusion du liquide et/ou
vapeur. En supposant que le coefficient de diffusion est constant, et que le
rétrécissement est négligeable, la seconde loi de Fick, qui établit une relation entre
le coefficient de diffusion et le gradient de concentration dans un environnement

donné, peut étre utilisé :

aM )
at N ar

(16)

Ou M est la teneur en eau locale, r est le chemin de diffusion, t est le temps
et Dy est le coefficient de diffusion effectif. La solution analytique de I’équation
(16) est :

(M - Me) 8 1 (2n + 1)27T2Deff.t
M = " = —Z i
B= M- M) =2 nr1) P AL

(17)

Ou M, est la teneur en eau initiale, M, est la teneur en eau a I’équilibre, M est
la teneur en eau a I’instant t. My est le rapport d’humidité “moisture ratio” et n=1, 2,
3. est le nombre de termes pris en considération. D.sr est la
diffusivité effective (mTQ), t est le temps en secondes et L est la moitié de 1’épaisseur
de I’échantillon(m). Avec I’augmentation du temps de séchage, tous les termes sauf
le premier sont négligeables. Il serait possible de calculer D.f; comme

suit (Delgado et Baebosa, 2014) :

8 (7T2D€ff.t)

lnMR:lnP— e (18)
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Le tracé de In MR en fonction de temps de séchage donne une ligne droite de

pente "K” :
(7*Deyy)
(4L2)

La relation entre la diffusivité effective et la température de séchage a été décrite

K = (19)
a I’aide de I’équation d’ Arrhenius :

E,
R(T + 273,15)

D est le facteur pré-exponentiel (m?/s) , E, est I’énergie d’activation (kj/mol),

Deff = DO exXp (20)

R est la constante universelle des gaz parfaits (kj/mol.K), T est la température de

I’ air asséchant (°C).

3.7 Influence du séchage sur la qualité des produits séchés

La qualité des produits séchés et leurs couts sont grandement influencés par
I’opération de séchage. Le temps de séchage, la température et 1’activité de 1’eau
influent sur la qualité du produit final.(Joan Shi, 2006).

Les réactions biologiques et chimiques qui se produisent durant le processus de
séchage ne sont pas décrites théoriquement. Par conséquent, la relation entre les
propriétés du produit, les parametres de séchage et les caractéristiques qualitatives
doivent étre déterminés expérimentalement (Bloss et Pfisterer, 2013).

Le terme “qualit¢” comprend un certain nombre de parametres du produit a
sécher. Bien que ces propriétés ne sont pas nécessaires pour la prédiction du temps
de séchage et la modélisation du processus, ils sont importants pour la caractérisation
et la prédiction de la qualité du produit séché (Mujumdar, 2000).

Les propriétés liées a la qualité sont :

— Les propriétés structurales (densité, porosité, volume spécifique).

— Les propriétés optiques (couleur, aspect).

— Les propriétés texturales (test de compression, essai de relaxation, essai de

traction).

— Propriétés thermiques (état du produit : vitreux, cristallin, caoutchouteux)

— Propriétés sensorielles (ardbme, gout, saveur).

— Caractéristiques nutritionnelles (vitamines, protéines)

— Propriétés de réhydratation (vitesse de réhydratation, capacité de réhydratation).
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3.7.1 Les réactions biochimiques

Plusieurs réactions biochimiques peuvent étre induites par augmentation de
température : les réactions de Maillard, dégradation des vitamines, oxydation des
lipides, dénaturation des protéines, et les réactions enzymatiques. Certaines de ces
réactions biochimiques génerent des composants recherchés, par exemple pour leurs
propriétés sensorielles (développement de 1I’ardme). D’autres peuvent étre plus au
moins indésirables pour des raisons nutritionnelles ou de potentiel de toxicité (pertes
de vitamines, changements de couleur, gout ou ardme, formation de composés

toxiques (Tsotsas et mujumdar, 2011).

3.7.2 Les transformations physiques et structurales

Au cours du séchage, lorsque la température augmente d’une certaine valeur,
la plupart des propriétés physiques d’un produit changent. Parmi les changements
les plus importants, on trouve : une augmentation du volume moléculaire libre,
augmentation de la capacité calorifique, augmentation du coefficient de dilatation
thermique et le coefficient diélectrique et des changements dans les propriétés
viscoélastiques (Genin et René, 1995). A températures élevées, les sucres
cristallisent de leur état amorphe, ce qui affecte la stabilité des produits. Plus
fréquemment, les substances volatiles sont perdues par évaporation, les substances
ayant une faible affinité pour 1’eau s’évaporent a des températures au dessous de
leur température d’ébullition (Tsotsas et Mujumdar, 2011 ; Oliveira et al, 2016).
L’acceptabilité des produits séchés dépend principalement de leur propriétés
structurales, étant donné que la texture est un des attributs utilisé pour juger leur
qualité. Le rétrécissement, la destruction du systeme cellulaire, et la perte des
composants aromatiques volatils sont les plus importants des changements phy-

siques et structuraux qui se produisent au cours de séchage (Lozano et al, 2000).
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4 Caractéristiques des plantes étudiées

4.1 Zizaphus spina christi
4.1.1 Description de la plante
Ziziphus spina christi est un arbre a usage multiples appartenant a la famille

des Rhamnacées. La plante est originaire du Moyen-Orient et se propage a travers
I’ Afrique Subsaharienne. (Arbonnier, 2002 ; Eyog et al., 2000 ; FAO, 1988).

FIGURE 6 — Ziziphus spina christi dans la nature

4.1.2 Propriétés pharmacologiques

Les extraits de diverses parties de la plante ont montré des effets analgésiques,
antipyrétiques, antitumeur, astringents, émollients, dépuratifs, laxatifs,
antidiabétiques et toniques (James, 2002; Nazif, 2002; Hussein et al., 2006;
Atta-ur-rahman, 2000 ; Watson et Ross, 2010).
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4.1.3 Principaux constituants

Parmi les phytoconstituants qui ont été isolés de la plante, en plus des métabolites
primaires, on trouve : les flavonoides (quercetin, kaempferol, phloretin, etc), les
terpenes, les alcaloides, les stéroides et les saponines. (Lim, 2013 ; Asgarpanah et
Haghighat, 2012 ; Al-Jassabi et Abdullah, 2013 ; Ibrahim et al., 2015).

4.1.4 Appellation vernaculaire et usages

La plante est appelée “sidr”, en arabe et son fruit "nebg”. La population du
Sahara Algérien utilisent différentes parties de cette plante pour traiter plusieurs
affections, telles que : les douleurs abdominales, la diarrhée, la fievre, herpes des
levres, le diabete, les plaies et les brulures (Maiza et al, 1993 ; Ould el hadj et al.,
2003 ; Hammiche et Maiza, 2006).

4.2 Asteriscus graveolens

4.2.1 Description de la plante

Asteriscus  graveolens est une plante herbacée appartenant a la
famille des astéracées. C’est une plante aromatique endémique qui s’étend de
I’ Afrique du Nord vers les régions désertiques de 1’Asie. Elle est principalement
distribuée dans le Sud-Ouest Algérien et le Sud-Est Marocain (UICN, 2005). Au
cours des vingt dernieres années, une attention considérable a été accordée au genre
Asteriscus (Akssira et al., 2006).

4.2.2 Propriétés pharmacologiques

L’huile essentielle de cette plante a été largement étudiée pour ses activités
antioxydantes et antifongiques (Alilou et al., 2014). Des extraits de la plante ont été
utilisés pour controler la maladie "Bayoud” du palmier dattier causé par le Fusarium
oxysporum f.sp.albedenis (Mebarki et al, 2015). Cette espece Saharienne possede
aussi des activités antimicrobiennes, hypoglycémiques et cytotoxiques (Rauter et
al., 2015).
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FIGURE 7 — Asteriscus graveolens dans la nature.

4.2.3 Principaux constituants

Plusieurs chercheurs ont mis en évidence la présence des huiles essentielles,
flavonoides, phénols, tanins, stéroides et glycosides dans la partie aérienne de cette
plante (Allilou et al, 2014). D’autres études ont décrits sa teneur en sesquiterpenes
lactones et en dérivés d’Humuleéne.(Cristofari et al., 2012 ; Ahmed et al., 1991 ; El-
Dahmy et al., 1985).

4.2.4 Appellation vernaculaire et usages

La plante est appelée localement " Tafs”, elle est utilisée par la population locale
Saharienne pour dégager les sinus. Une décoction de la plante est utilisée par les
femmes pour lutter contre la stérilit¢ (Hammiche et Maiza, 2006) La partie aérienne
de la plante est aussi utilisée pour le traitement de diabete, rhumatisme, migraine,

et pour soulager les problemes respiratoires (Ramdane et al., 2015).
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5 Mesure des caractéristiques de qualité

5.1 Teneur en eau

Pour déterminer la teneur en eau des deux especes, avant et apres séchage, la
méthode de I’étuve a été utilisée. Dans cette méthode, 1’échantillon est placé dans
une étuve a 105°C( 2°C) pendant 24 heures. Apres, on les pese et on calcule la
teneur en eau, exprimée en pourcentage par unité de masse, de la fagcon suivante
(AOAC, 1990) :

X — (mh - ms) _ Meau (21)

ms ms

Ou X est la teneur en eau en base seche, m; est la masse de
I’échantillon humide, m, est la masse de 1’échantillon sec. La teneur en eau en
base humide peut étre calculée en utilisant I’équation (22) et est exprimée en pour-
centage :

(mp, — ms)

M = %100 (22)

mp
Larelation entre X et la teneur en eau en base humide M est représenté par I’équation
(23)(Singh et Heldman, 2013) :
M

X = A= (23)

5.2 Teneur en huiles essentielles

Les huiles essentielles ont été extraite selon la méthode décrite par I’association
of official analytical chemistry(AOAC, 1984), voir figure 8. L’ opération consiste a
introduire une masse (20g pour I’Asteriscus g et 45g pour le Ziziphus sc.) dans un
ballon, on y ajoute une quantité d’eau distillée correspondant a 2/3 du volume du
ballon.
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L’opération  d’extraction dure trois heures a partir du début
d’ébullition. Les échantillons wutilisés dans I’extraction étaient ceux
obtenus par les différentes conditions de séchage (températures et
vitesses d’air). D’autres échantillons ont été mis a sécher a I’ombre (pendant 12

jours), a température ambiante, et ce pour étre utilisés comme référence.

Une  extraction liquide/liquide du  distillat  obtenu avec le
dichlorométhane ~ permet  d’extraire  les  huiles  essentielles. Le
rendement est calculé a partir du poids de I'huile essentielles par

rapport au poids de la plante seche utilisée dans 1’extraction.

Les pertes en huiles essentielles ont été calculées en pourcentage, basé sur la
différence entre la teneur en huiles essentielles de la plante séchée a I’ombre et

celle des échantillons séchés en soufflerie.

F1GURE 8 — Montage de distillation a la vapeur d’eau utilisé pour 'extraction
des huiles essentielles
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5.3 Mesure de la couleur

La mesure de la couleur a été réalisée sur des feuilles séchées et fraiches des
deux plantes en question, a I’aide d’un appareil photo, un logiciel Photoshop et le
mode de couleur Lab. Le mode Lab, ou CIELab est un modele colorimétrique, qui
couvre la totalité du spectre vu par 1’ceil humain et le représente de fagon uniforme.

Une couleur est codée sur trois valeurs(voir figure 9)

Blanc

FIGURE 9 — Diagramme de coordonnées chromatiques L*, a* et b*.

L* , clart¢ ou Iluminosité (0% noir, 100% blanc), elle caractérise la
capacité de I’échantillon a réfléchir plus ou moins de lumiere.

a* (-120/+120) pour une gamme de couleurs du vert(-120) au rouge(+120).

b* (-120/+120) pour une gamme de couleurs du bleu(-120) au jaune(+120).

Pour toutes les expériences, la mesure de couleur du produit frais a été considérée
comme référence. Pour cette procédure, quelques feuilles, récoltées le jour méme de
I’expérience ont été choisis au hasard pour

obtenir 1’échantillon de référence.
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Ensuite, quelques feuilles du produit séché, ont été choisies au
hasard et la couleur a été mesurée avec le méme protocole que
celui du produit frais. Pour la détermination de la différence de couleur, des valeurs
de I’échantillon de référence ont été comparées avec celles des échantillons séchés.
Par la suite, la moyenne des différences de

couleurs a été calculée.

Les valeurs de L* a*,et b* de la référence sont comparées avec les
valeurs respectives de [1’échantillon en cours d’analyse afin de
déterminer AL*, Aa*etAb*. De ces valeurs, la différence de couleur AE* est

calculée, en utilisant I’expression suivante :

AE* = VAL®? + Aa*? + Ab*2 (24)

Un AF plus grand indique un changement de couleur plus
important de 1’échantillon de référence. Il existe d’autres parametres polaires plus
significatifs qui correspondent plus étroitement a
I’expérience  visuelle humaine des couleurs que les parametres
cartésiens. Ces coordonnées chromatiques cylindriques sont : la
saturation (chroma) et I’angle de nuance ou tonalité chromatique (hue), tels que

donnés par les équations (25) et (26), respectivement

C=vVa+b? (25)

h* = arctan

) (26)

Ou C est la saturation et h* est I’angle de nuance. La saturation (C) représente la
force percue de la couleur d’une surface et peut étre définie comme la ’coloration’
d’un produit par rapport a la luminosité d’un objet blanc éclairé de la méme maniere.
Une valeur positive de C, indique que la couleur de I’échantillon est plus vivante,

sinon, la couleur est plus opaque.
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L’angle de nuance (h*) est définie comme [Dattribut d’une
sensation visuelle selon laquelle une zone semble étre semblable a une des
couleurs pergues (rouge, jaune, vert, bleu) ou une combinaison de deux couleurs
d’entre elles. L’angle de nuance h* est la valeur chromatique qui commence de
I’axe positif de a*et est exprimée en degré : 0°(rouge), 90°(jaune), 180°(vert) et
270°(bleu).

L’indice de brunissement (BI) représente la pureté de la couleur brune et est
considéré comme un parametre important dans les

processus ou le brunissement enzymatique et non enzymatique a lieu.

(BI) a été calculé en utilisant les coordonnées Lab, selon 1’équation suivante :

~100(x — 0.31)

BI
0.17

(27)

*+ 1.75LF
z = (a” + ) (28)
(5.645L* + a* — 3.012b%)
une valeur plus élevée de (BI) correspond a une grande mesure de noircissement

(Caivano et Buera, 2012).
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6 Deétermination expérimentale et modélisation
mathématique des isothermes de sorption

L’évaluation expérimentale des caractéristiques de sorption peut contribuer a
I’amélioration de la qualité des plantes médicinales et
aromatiques . Dans la littérature, de nombreuses équations ont été
proposées pour représenter la relation entre la teneur en eau a
I’équilibre et 1’humidité relative (Andrade et al., 2011). La
connaissance de la teneur en humidité d’équilibre (X.) est importante pour la
modélisation et la planification du processus de séchage et de sélectionner les
conditions de stockage du produit. La connaissance des propriétés de sorption des
plantes médicinales a une grande importance dans 1’analyse de la déshydratation,
en particulier dans la prédiction de la durée de vie des produits séchés. Les équations
pour la modélisation des isothermes de sorption sont elles aussi d’un intérét
particulier pour de nombreux aspects de la conservation du produit par
déshydratation, y compris 1’évaluation des fonctions thermodynamiques de la
sorption de I’eau dans les plantes médicinales. Ces propriétés thermodynamiques

aident a la conception et I’optimisation des unités et des équipements de séchage.

6.1 Matériel et méthodes

6.1.1 Détermination des isothermes de sorption

Les feuilles de Zizphus spina christi et d’Asteriscus graveolens, ont été récoltées
un peu avant leur période de floraison, dans la région de Bechar, située au Sud Ouest
de I’ Algérie. La récolte a été réalisée dans la période s’étalant du mois de Mars au

mois de Mai 2011. Les feuilles dis colorées et seches ont été rejetées.

Les feuilles utilisées dans les expériences, ont €té choisies au
hasard pour compléter la taille choisie de 1’échantillon. Pour
mesurer la masse des échantillons, une balance analytique de précision, avec une
résolution de 0.0001 a été utilisée. Pour obtenir les conditions
requises de température pour chaque essai, une étuve a ventilation forcée a été
utilisée. Les conditions requises d’humidité, ont été
obtenues, en utilisant des solutions salines qui génerent des conditions d”humidité

différentes en fonction de la température.
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La teneur en eau a [D’équilibre des feuilles des deux plantes a
températures 30, 40 et 50 °C, ont été déterminés par la méthode
gravimétrique, qui  est basée  sur  lutilisation = de  solutions
salines saturées pour obtenir une humidité relative constante de I’air ambiant
(selon la méthodologie recommandée par le projet Européen Cost 90)(Spiess et
Wolf, 1983).

Six solutions salines saturées (KOH, MgCly, KosCOs, NaNO3, KCI et
BaCly) ont été préparées en dissolvant une quantité appropriée de sel, dans de
I’eau distillée a une température supérieur a celle d’équilibre pour assurer qu’elles

restent saturées lorsqu’elles sont refroidies.

Le dispositif expérimental utilisé est constitué de six bocaux en verre de 1 L
chacun, avec fermeture hermétique. Chaque bocal est rempli au quart de son volume
avec une solution saturée de sel préparée. Une couche solide de sel a été mainte-
nue pendant toute la période d’équilibration pour s’assurer que les solutions restent
toujours saturées. Un trépied en verre a également ét€é mis dans chaque
bocal, pour permettre le dépot de I’échantillon. Les bocaux sont placés, au préalable,
dans I’étuve a température contrdlées pendant 24 heures pour se stabiliser a la
température de I’expérience. Comme cela est
indiqué dans le tableau 1, les solutions salines saturées permettent

d’obtenir une activité d’eau allant de 0.07 a 0.89. (Greenspan, 1977).

Les échantillons dupliqués, chacun de 0.02g (£0.0001g ) pour la
désorption et 0.01g( £0.0001g) pour I’adsorption, ont été pesées et placées dans les
bocaux décrits en haut. Les bocaux contenant les  solutions
salines et les échantillons, ont été ensuite, hermétiquement fermés puis mis dans une
étuve a température fixe (30, 40 et 50°C) pour
équilibration. les échantillons utilisés dans 1’adsorption, ont été séchés a 50°C
pendant 24 heures. Les échantillons ont été pesés, tout les deux jours, jusqu’a
ce qu’il n y’a aucun changement dans la masse . A ce stade, 1’équilibre entre le
produit et son environnement est atteint, ensuite , la teneur en eau a 1’équilibre de
I’échantillon a été déterminée en utilisant la méthode de I’ étuve, dont la température
a été maintenue a 105°C pendant 24 heures (AOAC, 1990).
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L’équilibre hygroscopique des feuilles d’Asteriscus graveolens et du Ziziphus
spina christi a été atteint en huit jours pour la désorption et six jours pour
I’adsorption. La différence de masse avant (my) et aprés (m;) séchage a 1’étuve

donne la teneur en eau a I’équilibre en base seche, comme suit :

x, = W= ms) (20)

TABLE 1 — Sels utilisés pour la préparation des solutions salines saturées et
leurs activité d’eau correspondantes

Activité de I'eau
Sel 30°C  40°C  50°C
KOH 0.073 0.062 0.057
MgCly 0315 0.315 0.305
K,CO5 0.431 0.423 0.409
N,NOs 0.727 0.710 0.690
KCl 0.836 0.823 0.812
B,Cl,  0.898 0.891 0.882

6.1.2 Modélisation des isothermes de sorption

Huit équations mathématiques (GAB, BET, Henderson-Thomson, modified
Chung Pfost, Halsey, Oswin, Peleg, et Adam and Shove) ont été utilisées pour
décrire les isothermes d’adsorption et de désorption des feuilles des deux plantes,
dans la gamme de température variant de 30°Ca 50°C. Les expressions et les
parametres des huit modeles utilisés pour le lissage des données sont représentés
dans le tableau 2. Une analyse de régression non linéaire a été utilisée pour estimer
les constantes des modeles a partir des résultats expérimentaux des

isothermes de sorption.

Defficacit¢ d’un modele est déterminée a partir des parametres
statistiques tels que le coefficient de corrélation (r), ’erreur standard (S) et la

déviation relative moyenne (P), définis comme suit :
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N
(Xei - Xepr@i)
é; — =0

N - nparam

et

avec

X, : laieme teneur en eau d’équilibre expérimentale

X, : la ieme teneur en eau d’équilibre prédite

Eprei

N : nombre de points expérimentaux

n : nombre de parametres du model

X, est la moyenne arithmétique de la teneur en eau expérimentale
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TABLE 2 — Models mathématiques utilisés pour le lissage des isothermes de
sorption des feuilles des deux plantes étudiées

Nom du model Equation du model Références
CABa,,
AB X, = Iglesi hirifi(1
G c= s Bawj)q(l ~Ba, T Aa) glesias and Chirifi(1995)
a
BET X, = = BET (1938
(= a1+ (A~ D) 93
Henderson-Thompson X, = (M)l/ ¢ Henderson (1952)
° “—A(T +B)
Modified Chung
and Pfost X.=A-Blna,In(—BT) Chung and Pfost (1967)
B
Halsey X = A(— )e Halsey (1948)
In aw
Oswin X, = A((lil—waw))B Chia-Chung Chen (1990)
Peleg X, = AaB + Ca? Peleg. M.(1993)
Adam and Shove X.= A+ Bay + Cd? + Da3, Chirife and Iglesias(1978)

ou A, B, C et D sont les parametres des équations, T est la température (°C), X,

est la teneur en eau a l’équilibre (kg/kg m.s) et a,est Iactivité de [’eau.
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6.1.3 Détermination de la chaleur isostérique nette de sorption

La chaleur isosterique nette de sorption peut €tre déterminée a partir des données
de sorption, a I’aide de I’équation (34), qui est dérivée de 1’équation de Clausius-
Clapeyron. L’application de cette dernicre aux isothermes de sorption a température
différentes, est une procédure amplement utilisée pour le calcul de la chaleur
isosterique de sorption ou I’enthalpie différentielle de sorption, qui n’est valable

qu’a des teneurs en eau constantes (Rockland et Beuchat, 1987).

Olnay,  Qu—Ly _ qs
o(1/T) R R (34)

Ou ¢, est la chaleur isosterique nette de sorption en (KJ/mol), a, est
I’activité de I’eau, T est la température en (K), R est la constante universelle des gaz
(KJ/mol.K), @ est la chaleur isostérique de sorption en (KJ/mol), tandis que Ly
est la chaleur latente de vaporisation de I’eau pure (43.53 KJ/mol) a 35°C.

La chaleur isostérique nette représente 1’énergie de fixation de 1’eau au substrat,
c’est a dire la chaleur supplémentaire a la chaleur de vaporisation de 1’eau pure,
qu’il faudrait fournir au produit pour le déshydrater.la chaleur isostérique nette de
sorption est calculée a partir des pentes des isosteres, obtenus en tracant les courbes
In (aw) en fonction de (1/T), pour une teneur en eau constante. On trace,
ensuite, la courbe ¢; = f(X,). la chaleur isostérique est calculée par la relation

suivante :

Qst = (st + Lv (35)
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6.2 Résultats et discussions
6.2.1 Isothermes de sorption
Les teneurs en eau initiales des feuilles de Zizphus spina christi et du Bubonium

graveolens sont :52.6% et 75 %, respectivement. Les isothermes d’adsorption et de

désorption obtenus pour 30°C, 40°C et 50°C, sont représentés dans les figures 10-15.

o
o
»

o
[}
1
1

A Désorption 30°C

2
S
2
= 04 . o
= A Adsorption 30°C
&
:UJ
=03 A
g A
g
=024 i
50,
5 &

0,1 N 4

0,0 — —

0,0 0,2 0,4 0,6 0,8 1,0

Activité de 'eau a,

F1GURE 10 — Isotherme d’adsorption et de désorption du Bubonium graveolens
a 30°C

Les isothermes de sorption ont une allure sigmoidale de type II, selon la
classification de BET. Ce type de courbe est typique pour les produits végétaux
comme les plantes, tel que rapporté par ( Touati et al., 2008 ; Ait-Mohammed et
al., 2004). On remarque que a température constante, la teneur en eau a I’équilibre
augmente avec 1’augmentation de I’activité de ’eau. Deux zones de flexion sont

observées, une dans I’ordre de 0.1 2 0.3 et I’autre de 0.6 2 0.7.
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FI1GURE 11 — Isotherme d’adsorption et de désorption du Bubonium graveolens
a 40°C.
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FIGURE 12 — Isotherme d’adsorption et de désorption du Bubonium graveolens
a 50°C
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FI1GURE 13 — Isotherme d’adsorption et de désorption du Ziziphus spina christi
a 30°C.
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FIGURE 14 — Isotherme d’adsorption et de désorption du Ziziphus spina christi
a 40°C.
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FI1GURE 15 — Isotherme d’adsorption et de désorption du Ziziphus spina christi
a 50°C.

Les isothermes sont donc divisés en trois zones distinctes. Selon Aguilera et
Stanley(1999), dans la zone I (activité de ’eau comprise entre 0.05 et 0.2), un
minimum d’eau est contenu dans le produit, et les molécules d’eau présentes sont
étroitement liées aux sites actifs du substrat (par exemple : les groupements polaires
des molécules), principalement par des liaisons hydrogenes .

Dans la zone II (activit¢ de 1’eau entre 0.2 et 0.6), I’eau est plus
faiblement liée, d’abord comme multicouche au dessus de la
monocouche, ensuite quand la teneur en eau augmente, cette eau
remplit, successivement les micro et macro pores dans le systeme. Dans cette région,
les réactions chimiques et biochimiques nécessitant de I’eau, commencent a avoir
lieu en raison de la mobilité accrue des solutés.

Dans la zone I1I, (activité de I’eau entre 0.6 et 0.9), I’exces d’eau est présent dans
les macro capillaires, présentant presque toutes les
propriétés de ’eau liquide. La croissance microbienne devient la réaction de

détérioration majeur dans cette région.
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Les figures montrent aussi I’effet d’hystérésis entre 1’adsorption et la désorption
sur presque toute la plage d’activité de 1’eau, pour les trois températures, dans
lequel, la teneur en eau dans I’isotherme de désorption est supérieur a celle de

I’adsorption, a la méme activité de 1’eau.

Une des hypotheses utilisées pour expliquer le phénomene d’hystérésis est de
considérer un pore connecté a son environnement par un petit capillaire, au cours
de I’adsorption, comme 1’humidité relative augmente, le capillaire commence a se
remplir, alors que le pore est vide. Uniquement lorsque la pression partielle de la
vapeur dans I’air est supérieur a la pression de vapeur du liquide dans les capillaires,

sera le passage de I’eau dans les pores.

Une fois saturé, le pore est plein de liquide, ce liquide ne peut s’échapper que
lorsque la pression partielle de 1’air ambiant devient au dessous de la pression de
vapeur du liquide dans le capillaire, et comme le systeme de pore a généralement,
une large gamme de diametres capillaires, il en résulte que la différences entre

I’adsorption et la désorption seront observées (Mujumdar, 2014).

Les figures 16-19 montrent une diminution de la teneur en eau a I’équilibre
avec ’augmentation de la température, a une activité de 1’eau constante, ceci peut
étre expliqué par, la variation de I’enthalpie de liaison ou de dissociation de 1’eau,
ou par I’augmentation de la solubilité des solutés dans 1’eau, lorsque la température
augmente (Ronald et al., 2005). Des résultats similaires, pour de nombreuses especes

de plantes ont été relevés (Touati et al., 2007 ; Lamharrar et al., 2007).
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FIGURE 16 — Comparaison entre les données expérimentales et prédites (model
Peleg et Oswin) de la désorption des feuilles de Ziziphus spina christi & 30°C,
40°C et 50°C.. pre : prédite.
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FIGURE 17 — Comparaison entre les données expérimentales et prédites (model
Peleg et Oswin) de 'adsorption des feuilles de Ziziphus spina christi & 30°C,
40°C et 50°C.. pre : prédite.
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FIGURE 18 — Comparaison entre les données expérimentales et prédites (model
Peleg et Halsey) de la désorption des feuilles d” Asteriscus.g a 30°C, 40°C et
50°C. . pre : prédite.
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FIGURE 19 — Comparaison entre les données expérimentales et prédites (model
Peleg et Halsey) de I’Adsorption des feuilles d’ Asteriscus.g a 30°C, 40°C et
50°C. pre : prédite.
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6.2.2 Modélisation des isothermes de sorption

Les tableaux 3-6 montrent, respectivement, les résultats de
I’analyse de régression non linéaire des isothermes de désorption et
d’adsorption des feuilles de Ziziphus spina christi et d’Asteriscus
graveolens, obtenus a 30°C, 40°C et 50°C, les valeurs des constantes des huit modeles,

ainsi que leurs valeurs de (1), (S) et (P) sont aussi données.

Les modeles présentant une valeur de (r) élevée ou qui tend vers 1, et une valeur

de (S) petite ou tend vers 0, sont choisit pour le lissage des données.

Les résultats indiquent que tous les modeles sont acceptables pour prédire la
teneur en eau a 1’équilibre. Cependant, le model de Peleg et de Halsey ont donné
le meilleur lissage des isothermes d’adsorption et de désorption de I’Asteriscus
graveolens et ce pour les trois températures choisies, avec les plus faible valeurs
de (S) et (P) et les plus grande valeurs de (r). Pour le Ziziphus spina christi, le

meilleur model est celui de Peleg et d’Oswin.

Les équations de Peleg et d’Oswin ont été jugées satisfaisantes pour beaucoup
d’autres especes de plantes (Moreira et al., 2005 ; Bahloul etal., 2008 ; Singh et
Kumari, 2014), tandis que I’équation de Halsey a été adaptée pour les produits ayant
les isothermes de type I, II, et III, et elle a été utilisée pour décrire 220 isothermes

de sorption pour environ 69 aliments différents (Mujumdar, 2014 ; Rao et al., 2014).
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TABLE 3 — Résultats de lissage des isothermes de désorption des feuilles de

Ziziphus sc

Model TCC A B C D r S P(%)
30 0.012 0.684 3.171 - 0.98 0.028 14.74
GAB 40 0.012 0.487 4.324 - 0.97 0.030 18.40
50 -0.70  -0.438 0.678 - 0.96 0.037 22.76
30 0.018 15.42 - - 0.98 0.027 14.44
BET 40 0.019 13.47 - - 0.97 0.028 18.19
50 0.096 17.70 - - 0.99 0.017 17.30
30 11.05 17.08 -29.39 - 0.99 0.019 10.97
Henderson 40 34.72 1.838 -38.6 - 0.99 0.017  8.900
50 10.51  1.195 -49.05 - 0.98 0.020 17.99
30 7.683 -29.1 15.60 - 0.97 0.107 57.06
Chung and Pfost 40 8.256  -39.7 17.28 - 0.97 0.024 11.34
50 8.180 -48.8 18.330 - 0.93 0.040 28.41
30 -6.51  0.063  2.092 - 0.98 0.028  9.080
Halsey 40 -6.64 0.058 2.140 - 0.98 6.980 0.019
50 -9.26  0.102 1.558 - 0.99 0.009 6.990
30 0.142 0.356 - - 0.99 0.017 9.170
Oswin 40 0.132 0.341 - - 0.99 0.010 4.910
50 0.095 0.500 - - 0.99 0.009 8.380
30 0.108 0.216 0.251 2.544 0.99 0.010 5.510
Peleg 40 0.200 0.544 0.262 9.730 0.99 0.012 6.150
50 0.343 6.529 0.120 0.474 0.99 0.004 3.160
30 0.023 0.178 -1.12 1.261 0.98 0.018 19.80
Adam and Shove 40 0.019 0.209 -1.16 1.226 0.98 0.013 15.34
50 0.016 0.044 -1.07 1.313 0.97 0.013 21.09
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TABLE 4 — Résultats de lissage des isothermes d’adsorption des feuilles de

Ziziphus sc

Model TCC A B C D r S P(%)
30 1.084 0.318 0.633 - 0.98 0.026 16.59
GAB 40 0.091 0.323  8.037 - 0.97 0.025  18.20
50 0.047 1.061  3.329 - 0.99 0.006 9.510
30 0.030 7.880 - - 0.98 0.023 1547
BET 40 0.007 31.97 - - 0.97 0.025 18.41
50 0.114 1.339 - - 0.99 0.009 13.32
30 11.12  1.517 -29.24 - 0.99 0.019 12.15
Henderson 40 17.98 1.989 -39.59 - 0.99 0.011  7.820
50 10.98 1.086  -48.90 - 0.99 0.014 16.17
30 7.529 -29.0 15.97 - 0.96 0.035 20.63
Chung and Pfost 40 8.487 -39.1 20.47 - 0.98 0.015 8.980
50 8.081 -48.6 19.01 - 0.92 0.041 36.65
30 -6.44  0.065  1.928 - 0.98 0.027 10.74
Halsey 40 -6.91 0.049  2.259 - 0.98 0.017  6.900
50 0.127 0.072  1.460 - 0.99 0.009 10.07
30 0.127 0.395 - - 0.99 0.017  7.860
Oswin 40 0.117 0.317 - - 0.99 0.006 3.32
50 0.084 0.542 - - 0.99 0.005  4.23.
30 0.143 0.420 24.601 4.147 0.99 0.014 7.02
Peleg 40 0.157 0.446 0.157 5.892 0.99 0.007 4.25
50 0.155 0.832 0.374 9.498 0.99 0.006 8.32
30 0.018 0.142 -1.11 1.278 0.98 0.021  8.740
Adam and Shove 40 0.017 0.205 -1.18 1.205 0.98 0.020  7.400
50 0.011 0.026  -1.06 1.320 0.98 0.013 10.59
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TABLE 5 — Résultats de lissage des isothermes de désorption des feuilles

d’Asteriscus g

Model TCC A B C D r S P(%)
30 21.93 2360 0.243 - 0.87 0.103 37.54
GAB 40 0.281 0.907 13.515 - 0.92 0.073 29.62
50 0.278  6.876  13.062 - 0.92 0.078  36.18
30 0.279  0.579 - - 0.98 0.038 27.24
BET 40 0.253  0.66 - - 0.98 0.028  23.33
50 0.306  0.509 - - 0.99 0.023 24.14
30 4.643 0.699 -28.77 - 0.96 0.058  38.51
Henderson 40 6.247 0.756 -28.47 - 0.97 0.043 33.10
50 6.264 0.718 -28.37 - 0.98 0.037 34.43
30 6.542 -28.75 10.45 - 0.87 0.105 38.84
Chung and Pfost 40  6.622 -28.71 11.040 - 0.88 0.092  38.89
50 6.286 -28.69 10.856 - 0.88 0.094 43.06
30 -7.66  0.153  1.209 - 0.98 0.031 4.130
Halsey 40  -7.637 0.150 1.230 - 0.99 0.020 3.760
50  -5.542 0.085 1.143 - 0.99 0.010 3.970
30 0.105 0.712 - - 0.98 0.038 26.61
Oswin 40 0.106  0.688 - - 0.98 0.027 21.04
50 0.101  0.739 - - 0.99 0.022 22.38
30 0.126 0.229 1.121 9.749 0.99 0.009 4.13
Peleg 40 0.109 0.238 0.839 7.396 0.99 0.007 3.76
50 0.113 0.355 0.863 7.220 0.99 0.009 3.97
30 0.052 -0.243 0.367 0.367 0.93 0.092 33.33
Adam and Shove 40 0.041 -0.207 0.342 0.342 0.95 0.069 30.09
50 0.032 -0.197 0.346 0.346 0.95 0.066 31.52
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TABLE 6 — Résultats de lissage des isothermes d’adsorption des feuilles d’

Asteriscus g

Model TCC A B C D r S P(%)
30 0.373 5.778 11.231 - 0.84 0.130 43.65
GAB 40 0.281 6.477 11.999 - 0.91 0.075  29.20
50 0.289  6.061 12.141 - 0.93 0.065 39.33
30 0.589  0.167 - - 0.97 0.049 37.49
BET 40 0.255 0.615 - - 0.99 0.023 24.26
50 0.351 0..357 - - 0.99 0.011 16.07
30  14.867 0.439 -24.96 - 0.95 0.070 49.54
Henderson 40 6.213 0.763 -28.56 - 0.97 0.041  34.77
50 6.329 0.678 -28.43 - 0.99 0.023 30.35
30 6.285 -28.63 9.866 - 0.82 0.136 43.85
Chung and Pfost 40 6.522 -28.69 11.650 - 0.88 0.086  26.43
50 6.199 -28.61 12.137 - 0.87 0.086 53.84
30  -7.466 0.156 1.933 - 0.98 0.047  31.58
Halsey 40  -7.564 0.146  1.208 - 0.99 0.017 12.77
50  -5.628 0.085 1.087 - 0.99 0.007 8.55
30 0.066  0.976 - - 0.97 0.050 39.84
Oswin 40 0.098  0.695 - - 0.98 0.023 22.55
50 0.083 0.779 - - 0.99 0.011 15.84
30 0.169 0.515 3.064 18.34 0.99 0.008 5.91
Peleg 40 0.146 0.482 0.968 10.020 0.99 0.007 5.60
50 0.105 0.521 0.748 7.173 0.99 0.009 10.05
30 0.046 -0.306 0.415 0.415 0.89 0.127 44.60
Adam and Shove 40 0.031 -0.146 0.296 0.296 0.94 0.069 30.31
50 0.024 -0.202 0.326 0.326 0.96 0.052 30.91
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6.2.3 Chaleur isostérique de sorption

Les chaleurs isostériques nettes de sorption des feuilles d’Asteriscus graveolens
et du Ziziphus spina christi, obtenues pour différentes
teneurs en eau, ont été déterminées, a 1’aide de 1’équation (14) et le meilleur model
utilisé pour le lissage des données.

Les figures 20 et 21 représentent, respectivement, la variation de la chaleur
1sostérique de sorption (adsorption et désorption) avec les teneurs en eau a 1’équilibre.
Comme il est indiqué sur les deux figures, les chaleurs isostériques de sorption sont
plus élevées que la chaleur latente de vaporisation de 1’eau pure. Cette
observation, indique que I’énergie de liaison entre les molécules d’eau et le
substrat est supérieur que 1’énergie de liaison entre les molécules d’eau a 1’état

liquide. Les mémes conclusions ont été rapportées par Choudhury et al (2011).

B Doints experimentaux(Adsorption)
A — Courbe de lissage(Adsorption)
Y A Points experimentaux(Désorption)

60 N e Courbe de lissage(Désorption) —

[ S Chaleur latente de vaporisation de I'eau

50 +

Chaleur isostérique de sorption(KJ/mol)

40 T 4 T 4 T T T y
0,10 0,15 0,20 0,25 0,30

Teneur en eau a I'équilibre (kg/kg.b.s)

F1GURE 20 — Chaleurs isostériques de désorption et d’adsorption d’Asteriscus
g en fonction de la teneur en eau a I’équilibre
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A faible teneur en eau, la chaleur isostérique de sorption est élevée, puis elle
diminue avec 1’accroissement de la teneur en eau. Cette augmentation de la
chaleur isostérique de sorption, a des teneurs en eau faibles, pourrait étre due au
fait que, I’eau est étroitement liée au substrat, ce qui correspond a une haute énergie
d’interaction. En augmentant la teneur en eau, les sites actifs deviennent occupés et
la sorption se fait sur les sites moins actifs, donnant lieu a une faible

chaleur de sorption (Tsami et al., 1990; Iglesias et Cherifi, 1976).

150 T T T T u T
A B Points experimentaux(Adsorption)

Courbe de lissage(Adsorption)
\, A Doints experimentaux(Désorption)

A bt Courbe de lissage(Désorption)

N Chaleur latente de vaporisation de I'eau

100

Chaleur isostérique de sorption(KJ/mol)

50

Teneur en eau a I'équilibre (kg/kg.b.s)

F1GURE 21 — Chaleurs isostériques de désorption et d’adsorption du Ziziphus
spina christi en fonction de la teneur en eau a 1’équilibre

Pour les deux especes en question, on remarque que la chaleur de désorption
présente une magnitude supérieure a celle de la chaleur d’adsorption
correspondante. Iglesias et cherifi (1976), ont considéré que ceci, soit en raison des
modifications structurales qui ont lieu lors de la désorption, ce qui modifie I’énergie
globale de la liaison au substrat par des liaisons coopératives ou par
I’effet de piégeage. Ce phénomene explique, non seulement, la différence entre les
chaleurs d’adsorption et de désorption, mais il peut aussi expliquer la différence
entre la teneur en eau de 1’isotherme d’adsorption et de désorption pour une activité

de I’eau donnée (EI- Muhtaseb et al., 2002).

39



Détermination expérimentale et modélisation des isothermes de sorption

Une régression logistique a été utilis€ée pour décrire la relation entre la chaleur
isostérique de sorption et la teneur en eau a 1’équilibre pour les deux plantes.

Pour le Ziziphus spina christi (Désorption)

40.7

1 — 1.67 exp 919X (36)

Qst =

r=0.999, S=0.61

Pour le Ziziphus spina christi (Adsorption)

40.4
1 — 1.15exp—6-86Xe

Qst =

r=0.999, S=0.61

Pour I’ Asteriscus graveolens (Désorption)

40.4
14 51.9 exp—5-14Xe

Qst =
r=0.998, S=0.61

Pour I’Asteriscus graveolens (Adsorption)

44.2

t =
@s 1 — 53.5exp93Xe

r=0.999, S=0.25

Les parametres statistiques (r) et (S), indiquent que la fonction
logistique peut étre utilisée pour calculer les chaleurs isostériques de sorption des

deux especes, pour différentes teneurs en eau d’équilibre.
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7 Etude des cinétiques de séchage

Le séchage par air chaud est un processus de transfert de masse par contact
solide/gaz, ou I’humidité contenue dans la matiere solide est transférée par
évaporation dans la phase gazeuse en fonction de la différence entre la pression
de vapeur exercée par le solide humide et la pression partielle de vapeur du courant
gazeux. Lorsque ces deux pressions sont égales, il est dit que le solide est le gaz

sont en équilibre et le processus de séchage cesse (Alapati, 2002).

7.1 Matériel et méthodes

7.1.1 Procédure expérimentale de séchage

Les plantes ont été récoltées durant les mois de février, Mars et Avril 2016 dans
la région de Béchar (Sud Ouest Algérien). On ne récolte que les plantes saines
durant une journée ensoleillée. Le végétal récolté a été ramassé dans des endroits
ou il n’y a pas I'utilisation des engrais chimiques. On a évité d’écraser la récolte
et éviter de I’enfermer dans des sacs en plastique. Avant chaque expérience de
séchage, les feuilles ont été soigneusement séparées des tiges. La teneur en eau
initiale de chaque récolte a ét€ mesurée immédiatement.

La masse introduite dans la soufflerie était 100g pour les deux
especes étudiées. Pour déterminer la teneur en eau des plantes, avant et apres séchage,
la méthode de I’étuve a été utilisée. Dans cette
méthode, I’échantillon est placé dans une étuve a 105°Cpendant 24 heures et la perte
de masse est enregistrée afin de déterminer la teneur en eau initiale de 1’échantillon.

Le dispositif expérimental utilisé pour I’étude de la cinétique de séchage des
plantes en question consiste en une soufflerie de
laboratoire  (voire figure 22) a condition de séchage contrdlées
(température, vitesse d’air et humidité) de type Gunt-Hambuer (CE130).

La soufflerie comporte quatre plateaux résistants a la corrosion, placés dans la
veine d’essai. Les plateaux contenant le produit a sécher sont exposés a un flux
d’air. Le flux d’air chauffe le solide et élimine également toute trace d’humidité
libérée. La vitesse d’air peut étre ajustée a 1’aide d’un ventilateur, et un dispositif de

chauffage réglable permet le chauffage de I’air.
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La porte transparente dans la veine d’essai permet d’observer le processus de
séchage. Une balance numérique est utilisée pour suivre les variations du poids
du solide due a I’évaporation d’eau pendant le fonctionnement. La température et
I’humidité relative de I’air sont mesurées et affichées a 1’aide d’un capteur de
température et d’humidité avant et apres 1I’écoulement de I’air a travers le produit a

sécher. Un autre capteur mesure la vitesse de 1’air.

FI1GURE 22 — Dispositif utilisé pour le séchage

Les  parametres  mesurés  (changement du  poids,  humidité,
température et vitesse d’air) peuvent €tre transférés directement a un pc, ou ils
peuvent étre traités ultérieurement Les différentes

composantes de la soufflerie sont présentées dans la figure ci -apres :
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F1aure 23 — Différentes composantes de la soufflerie. (1) Veine d’essai, (2)
Plateaux de séchage, (3) Porte transparente, (4) Schéma du processus, (5)
Capteur de la vitesse d’air, (6) Point de mesure de température et d’humidité,
(7) Balance digitale, (8) Support pour plateaux de séchage, (9) Point de mesure
avec capteur d’humidité et de température, (10) Armoire de commande avec
affichage numérique, (11) Ventilateur.

Le principe de D’expérience consiste a fixer la vitesse et la
température de 1’air asséchant pour chaque essai. On laisse le systeme se
stabiliser (environ 1h), ensuite le produit est réparti en couche mince sur les plateaux
de la veine d’essai. Dé&s ce moment, on commence a suivre la variation de la masse
du produit. L’intervalle de temps entre deux mesures successives est de quelques
secondes(10s). Les expériences de séchage ont été effectués jusqu’a ce qu’il n’y ait

plus de changement de poids entre trois mesures consécutives.

La masse humide étant connue, et pour connaitre la masse seche, on place le
produit dans une étuve réglée a 105°Cjusqu’a déshydratation complete (24heures).
La teneur en eau a chaque temps de séchage est ainsi calculée, et on trace la courbe
de séchage en variant la teneur en eau en fonction du temps. On a choisi trois
températures (30, 40, et 50°C) et trois vitesse d’air (0.5, 1, 1.5 m/s) qui représentent
les conditions les plus souvent utilisées pour le séchage des plantes

médicinales et aromatiques.
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Lobjectif de I’étude cinétique est d’analyser le comportement de séchage des
deux plantes choisies, en tragant les courbes donnant la teneur en eau en fonction
du temps, la vitesse de séchage en fonction du temps et la vitesse de séchage en
fonction de la teneur en eau. Le rapport d’humidité MR (ou la teneur en eau réduite),

et la vitesse de séchage( E) sont calculés comme suit :

X, — X,
MR=2L—"2¢ 4
R X, X (40)
dX _ Xipa — X, )

At dt
Ou X, est la teneur en eau a 1’équilibre, X, est la teneur en eau initiale, dX/dt
est la vitesse de séchage, X ;141 et X; sont les teneurs en eau a I'instant t+dt et t,

respectivement, t est le temps de séchage.

7.1.2 Modélisation des courbes de séchage

La  détermination des modeles appropriés qui  décrivent le
comportement de séchage des deux especes, a consisté a établir a I’aide de la
méthode de régression non linéaire, en utilisant le programme informatique (Curve
expert 1.4), une corrélation qui donne 1’évolution de la teneur en eau réduite (MR)

en fonction du temps.

Onze models (Page, Newton, Henderson et Pabis, Logarithmique, Two-term,
Wang et Sing, Midilli et Kucuk, Henderson et Pabis modifié, Two-term exponentiel,
Approximation de la diffusion, verma et al) mathématiques de séchage en couche

mince (Table.7), ont été utilisés.
Le meilleur model a été choisi a I’aide de I’analyse de parametres statistiques,

Le coefficient de corrélation R? a été 1'un des principaux criteres de sélection du

meilleur modele.
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La qualité de I’ajustement a également ét€é déterminée en utilisant divers
paramétres statistiques tels que les valeurs de chi-carré réduit (y?) et de 'erreur
quadratique moyenne (RMSE). Pour un meilleur ajustement, la valeur R2 devrait
étre plus élevée et les valeurs y2et RMSE devraient étre plus faibles (Ross, 2005 ;

Erenturk et al., 2004). Les parametres statistiques sont calculés comme suit :

N
(MR; = MRypei) > (MR; — M Reyy)
1=0

.MZ TCLMZ

R? = - (42)
N
(MR; — MRyei)* Y (MR; — MRepp;)?
=0 i=0
N
Z(MReazpi - MRpredi)2
2= (43)
N
1
RMSE = > (MReypi — MRyei)? (44)
1=0

avece

M R.,piest la iéme teneur en eau réduite expérimentale

M R,,cq; est la ieéme teneur en eau réduite prédite

M R; est la teneur en eau réduite observée moyenne.

N est le nombre d’observations

n est le nombre de constantes de séchage.
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TABLE 7 — Models mathématiques utilisés pour décrire les cinétiques de séchage
des feuilles des deux plantes étudiées

Nom du model Equation du model Références

Newton MR = exp(—Kt) Jayas et al, 1991

Page MR = exp(—Kt") Page, 1949

Henderson et Pabis MR = aexp(—Kt) Henderson et Pabis, 1961

Wang et Singh MR =1+ at + bt? Wang et Singh, 1978

Logarithmique MR = aexp(—Kt)+c Chandra et Singh, 1995

Midilli et Kucuk MR = aexp(—Kt")+bt  Midilli et Kucuk, 2003

Two terms MR = aexp(—Kt) Henderson, 1974
+bexp(—kit)

Two terms MR = aexp(—kt) Shraf-Edeen et al, 1980

exponentiel +(1 — a) exp(—kt)

Approximation MR = aexp(—kt) McMinn, 2006

de la diffusion +(1 — aexp(—kbt))

Henderson et Pabis MR = aexp(—kt) Karathanos, 1999

modifié +bexp(—gt) + cexp(—ht)

Verma et al MR = a exp(—kt) Verma et al, 1985

+(1 — a) exp(—gt)

7.2 Résultats et discussion

7.2.1 Cinétique de séchage des feuilles des deux especes

Les expériences de séchage ont été réalisées pour trois températures d’air asséchant(30°C,
40°Cet 50°C), et ce pour trois vitesses d’air (0.5m/s, 1m/s, et 1.5m/s).
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La teneur en eau initiale est de 3%(+0.3%, b.s ) et de 1.1% (+0.3%, b.s) pour les
feuilles d’Asteriscus g et de Zizphus sc, respectivement. Cette derniere a été réduite
a une teneur en eau finale qui varie de 0.1 2 0.4% (b.s) pour I’ Asteriscus g et de 0.09

2 0.18% (b.s) pour le Ziziphus sc.

La température ambiante et 1’humidité absolue de I’air durant la période de
séchage variaient de 24°Ca 33°Cet de 32% a 40%,
respectivement. Le processus de séchage a été supposé étre terminé lorsque les

changements dans la perte d’humidité étaient négligeables.

Les figures 24 et 25 représentent les courbes de séchage des feuilles d’
Asteriscus g et de  Ziziphus sc, respectivement, ces  courbes
représentent la perte de masse en fonction du temps, pour différentes conditions

de I’air asséchant.

Comme cela est évident, dans ces courbes et dans celles des essais expérimentaux
restants, on constate que les parametres aérothermiques influent significativement

sur I’allure des courbes de séchage.

Les figures 26 et 27 montrent le temps total de séchage des deux especes en
fonction de la température a vitesse d’air constante. Il est clair qu’a basse température,
le temps total de séchage est beaucoup plus grand que celui a haute température, et
ce pour les trois vitesses d’air. En effet, lorsque le séchage est effectué a une vitesse
d’air
constante de 1 m / s, le temps de séchage diminue d’environ 3 fois lorsque la

température de séchage augmente de 30°C a 50°C.

En outre, on remarque que I’effet de la vitesse d’air sur le temps de séchage
a basse température est supérieur a celui a haute température. En d’autres termes,
I’effet de la température de 1’air sur le temps de séchage est significatif, par rap-
port a celui de la vitesse d’air. Des résultats similaires ont été obtenus pour le
séchage en couche minces d’abricots (Mirzaee et al, 2009) et du Zizyphus jujube
Mill (Montevali et al, 2012).
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FIGURE 24 — Variation de la teneur en eau d’Asteriscus. g pour différentes
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FIGURE 25 — Variation de la teneur en eau du Ziziphus sc pour différentes
conditions de I'air
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FIGURE 26 — Temps de séchage des feuilles d’Asteriscus. g en fonction de la
température de lair a différentes vitesses d’air.
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FIGURE 27 — Temps de séchage des feuilles du Ziziphus sc en fonction de la
température de lair a différentes vitesses d’air.
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Les vitesses de séchage des deux especes ont été€ calculées et leur variation avec
le temps est illustrée dans les figures 28 et 29. Comme prévu, le séchage a eu lieu
principalement dans la période a vitesse décroissante, en raison de 1’élimination
rapide de I’humidité. Durant cette période, la migration de I’humidité se fait par le
mécanisme de diffusion. Ces résultats sont similaires avec des études réalisées pour
le séchage de certaines especes de plantes (Demiray et al, 2016;

Rayaguru et Routray, 2011).
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FIGURE 28 — Vitesse de séchage des feuilles d’Asteriscus g en fonction du
temps pour différentes conditions de 'air asséchant
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FIGURE 29 — Vitesse de séchage des feuilles du Ziziphus sc en fonction du
temps pour différentes conditions de 'air asséchant.

7.2.2 Effet de la température d’air sur la vitesse de séchage

Les figures 30 et 31 illustrent les courbes de séchage des
deux plantes pour différentes températures de 1’air aux vitesses d’air 0.5, 1, et 1.5
m / s. Il est évident que la vitesse de séchage augmente avec I’augmentation de
la température de I’air asséchant et par conséquent diminue le temps de séchage.
En effet, une élévation de la différence de température entre 1’air asséchant et les
feuilles des deux especes, augmente le coefficient de transfert de chaleur, ce qui

influe sur la vitesse de transfert de chaleur et de masse.
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Les variations des vitesses de séchage par rapport a la teneur en
humidité a différentes températures sont indiquées sur les figures 32 et 33. On

constate  que, lorsque la  teneur en  humidit¢  diminue, la

vitesse de diffusion de ’humidité dans le produit et donc la vitesse de séchage
diminue. Comme I’indiquent aussi les figures, la vitesse de séchage augmente en
augmentant la température jusqu’a atteindre son maximum a T= 50°C. Des résultats

semblables ont été rapportés par Ong et Law (2009) et Meisami et al (2009).
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FIGURE 33 — vitesse de séchage en fonction de la teneur en eau du Ziziphus sc
a différentes températures et a vitesses d’air constante.
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7.2.3 Effet de la vitesse d’air sur la vitesse de séchage

Les courbes de séchage des feuilles des deux plantes en question a 0.5, 1 et 1,5
m / s et a différentes températures 30 °C, 40°C et 50°C sont présentées dans les
figures 34-37.

On constate que la vitesse de ’air n’a pas d’effet significatif sur la cinétique de
de

humidité pendant le processus de séchage. Ces résultats indiquent que le facteur

séchage et n’a pas affect¢ I’évolution la  teneur en

limitant de séchage est le transfert d’eau a I’intérieur des feuilles et non I’évaporation

de I’eau a la surface du produit.

Selon Hui (2008), Tleffet de de

principalement le transfert de masse externe. Il a peu d’effet sur le séchage lorsque

et al la vitesse I’air affecte
la vitesse de diffusion interne est le facteur limitant dans le processus de séchage. Le
mouvement de 1’air est important notamment lors des premiers stades de séchage,
lorsque le mécanisme de transfert de masse externe prédomine. Les mémes résultats,
concernant I’effet de la vitesse de D'air sur la cinétique de séchage, ont été
rapportés pour les feuilles d’Allium roseum (Ben Haj Said et al., 2015) et les feuilles

du laurier (Ghnimi et al., 2016).
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FI1GURE 35 — Vtesse de séchage en fonction de la teneur en eau d’ Asteriscus g
a différentes vitesses d’air et a température constante .
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FIGURE 36 — Teneur en eau réduite en fonction du temps du Ziziphus sc a
différentes vitesses d’air et a température constante .
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FI1GURE 37 — Vitesse de séchage en fonction de la teneur en eau du Ziziphus
sc a différentes vitesses d’air et a température constante .

7.2.4 Modélisation des cinétiques de séchage

Les valeurs estimées des coefficients de chaque model et leurs
valeurs correspondantes de R? x? et RMSE sont données dans les
tableaux 8-13. Tous les modeles décrivent de maniere satisfaisante la cinétique de
séchage en couche mince des feuilles d’Asteriscus g et du Ziziphus sc pour toutes les
conditions de séchage appliquées. Pour les feuilles d’Asteriscus g, les valeurs des
coefficients de détermination (R?) variaient de 0.964 a 0.9999, et les coefficients
(x?) et RMSE variaient de 0.0021 a 0.09 et 0.04.1073 a 72.1073,
respectivement. Pour les feuilles du Ziziphus sc, les valeurs des coefficients de
détermination (R?) variaient de 0.716 & 0.9999, et les coefficients (x?) et RMSE
variaient de 0.0002 a 0.76 et 0.46.107% a 240.1072, respectivement. En
comparant ces différents parametres statistiques, Midilli et Kucuk a été retenu comme
le model qui prédit le mieux les caractéristiques de séchage des feuilles d”Asteriscus
g et du Ziziphus sc .On constate aussi que la constante de vitesse (k) des différents
modeles augmente, avec 1’augmentation de la température. L’augmentation de la
constante de séchage (k) avec la température a été démontrée également pour le
séchage d’Aloe vera (Vega et al., 2007).
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TABLE 8 — Résultats de la modélisation des cinétiques de séchage d’ Asteriscus

gaV =05m/s
Model Parametres 30°C 40°C 50°C
(RQ) 0.9998 0.9992 0.9980
Page RMSE(1073) 0.36 1.9 2.8
(x?) 0.0054 0.014 0.021
Coefficients k=0.062, n=0.921 k=0.007, n=1.073 k=0.01, n=1.36
(R?) 0.998 0.998 0.990
Newton RMSE(1073) 2.7 35 2.1
(x?) 0.014 0.018 0.015
Coefficients k=0.004 k=0.011 k=0.035
(R?) 0.999 0.998 0.991
Handerson et Pabis RMSE(107%) 1.6 3.3 18
(x?) 0.011 0.019 0.055
Coefficients a=0.9, k=0.004 a=1.01, k=0.011 a=1, k=0.036
(R?) 0.9999 0.9999 0.9970
Logarithmique RMSE(1073) 0.076 0.067 4.9
(x?) 0.0026 0.0029 0.031
Coefficients a=1, k=0.004, a=1, k=0.009, a=1, k=0.02,
c=0.068 c=-0.06 c=-0.1
(R?) 0.999 0.9994 0.991
Two term RMSE(1073) 0.075 0.08 18
(x?) 0.0029 0.013 0.068
Coefficients a=0.8, k1=0.05, a=-0.9, k1=0.8, a=0.03, k1=0.004,
b=0.1, k2=0.01  b=L1.9, k»=0.01 b=0.1, k2=0.03
(R?) 0.9970 0.9950 0.9970
Wang et Singh RMSE(1073) 6.02 11 5.5
(x?) 0.022 0.035 0.030
Coefficients a=0.03,b = 4.107% a=-0.008,b = 2.107° a=0.02,b=2.10"*
(R?) 0.9999 0.9999 0.9998
Midilli et Kucuk RMSE(1073) 0.044 0.11 0.28
(x?) 0.0021 0.003 0.008
Coefficients a=1,k=0.005, a=0.9,k=0.004, a=0.9,k=0.004,
n=1,b = 8.10~° n=1b=—2.10"* n=1,b = —4.10~5
(R?) 0.9999 0.9980 0.9720
Two term RMSE(1073) 0.17 1.5 42
exponential (x?) 0.003 0.019 0.09
Coefficients a=0.4,k=0.007 a=1,k=0.01 a=1,k=0.02
(R?) 0.9999 0.9999 0.9995
Handerson et Pabis RMSE(107%) 0.08 0.08 0.98
modifié (x?) 0.003 0.004 0.022
Coefficients a=-24.k=0.003 a=-24,k=0.006 a=-24.k=0.004
bh=16,2=0.003 bh=15,2=0.006 b=15,2=0.003
¢=9.7,h=0.004 ¢=8.6,h=0.008 ¢=10,h=0.009
(R?) 0.9930 0.9930 0.9930
Approximation RMSE(1073) 2.7 0.13 3.15
de la diffusion (x?) 0.003 0.021 0.026
Coefficients a=0.3,k=0.02 a=0.4,k=0.01 a=0.06,k=0.06
b=2.6 b=1 b=1
(RQ) 0.9980 0.9999 0.9980
Verma et al RMSE(1073) 2.7 0.27 7.9
(x?) 0.01 0.004 0.028
Coefficients a=3,k=0.004 a=2.10°,k=0.006 a=-13,k=0.02
¢=0.004 2=0.007 6=0.017
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TABLE 9 — Résultats de la modélisation des cinétiques de séchage d’ Asteriscus

gaV=1m/s
Model Parametres 30°C 40°C 50°C
(R?) 0.9997 0.9991 0.9940
Page RMSE(1073)  0.56 2.2 12
(x?) 0.0068 0.013 0.039
Coefficients k=0.003, n=1 k=0.01, n=0.8 k=0.01, n=1
(R?) 0.9996 0.9890 0.9930
Newton RMSE(1073) 0.9 26 14
(x?) 0.008 0.045 0.040
Coefficients k=0.004 k=0.007 k=0.019
(R?) 0.9996 0.992 0.994
Handerson et Pabis RMSE(1073) 0.92 17 14
(x?) 0.008 0.038 0.042
Coefficients a=1, k=0.004 a=0.9, k=0.006 a=1, k=0.02
(R?) 0.9999 0.9993 0.9997
Logarithmique RMSE(1073) 0.15 1.6 0.57
(x?) 0.0037 0.012 0.009
Coefficients a=1,k=0.004, a=0.8,k=0.009, a=1,k=0.01,
c=-0.05 c=-0.1 c=-0.10
(R?) 0.9996 0.9999 0.9940
Two term RMSE(1073) 0.92 0.24 14
(x?) 0.009 0.0049 0.049
Coefficients a=1, k;=0.004, a=-0.4,k1=0.003, a=1,k;=0.02,
b=0.1,ks=0.01 h=2,ks=0.01 b=0.03, k»=0.02
(R?) 0.998 0.971 0.986
Wang et Singh RMSE(1073) 3.5 72 32
(x?) 0.017 0.077 0.063
Coefficients a=-0.003,b = 4.107% a=-0.005,b =8.107% a=-0.01,b=37"°
(RQ) 0.9999 0.9999 0.9997
Midilli et Kucuk RMSE(1073) 0.15 0.18 0.49
(x?) 0.003 0.004 0.009
Coefficients a=1,k=0.01, a=1,k=0.01, a=1,k=0.02,
n=1b=8.10"° n=1=—1.10"* n=1,b= —5.10"*
(R?) 0.9996 0.9980 0.9930
Two term exponential RMSE(1073) 0.37 4.3 15
(x?) 0.009 0.019 0.043
Coefficients a=1,k=0.004 a=0.2,k=0.02 a=1,k=0.02
(R?) 0.9996 0.9998 0.9994
Handerson et Pabis RMSE(1073) 0.16 0.36 1.2
modifié (x?) 0.01 0.006 0.017
Coefficients a=-23,k=0.004 a=-22,k=0.006 a=-22,k=0.009
b=14,2=0.004 bh=15,2=0.006 b=15,g=0.009
¢=9.7,h=0.004 ¢=8.6,h=0.008 ¢=8.7,h=0.009
(R?) 0.9998 0.9640 0.9950
Approximation RMSE(1073) 0.35 26 11
de la diffusion (x?) 0.005 0.09 0.041
Coefficients a=>5,k=0.005 a=1,k=0.009 a=3.4,k=0.02
b=1 b=1 b=1.1
(R?) 0.9996 0.9880 0.9850
Verma et al RMSE(1073) 0.15 30.4 41
(x?) 0.008 0.05 0.070
Coefficients a=-1,k=0.006 a=1.10%,k=0.006 a=3.10°,k=0.006
£=0.006 ¢=0.006 ¢=0.006
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TABLE 10 — Résultats de la modélisation des cinétiques de séchage d’ Asteriscus

gaV =15m/s
Model Parametres 30°C 40°C 50°C
(R?) 0.9970 0.9930 0.9900
Page RMSE(1073) 7.2 45 20
) 0.024 0.021 0.054
Coefficients k=0.004, n=1 k=0.01, n=1 k=0.004, n=1
(R?) 0.9960 0.9980 0.9810
Newton RMSE(107%) 11 48 41
(x?) 0.03 0.021 0.071
Coefficients k=0.006 k=0.009 k=0.016
(R?) 0.9960 0.9980 0.9830
Handerson et Pabis RMSE(1073) 11 4.2 36
(x?) 0.03 0.02 0.07
Coefficients a=1, k=0.006 a=1, k=0.009 a=1, k=0.017
(R?) 0.9998 0.9980 0.9998
Logarithmique RMSE(1073) 0.36 3.03 0.34
(x?) 0.005 0.018 0.007
Coefficients a=1, k=0.005, a=1, k=0.008, a=1.3, k=0.009,
c=-0.1 c=-0.03 c=-0.37
(R?) 0.9960 0.9980 0.9830
Two term RMSE(1073) 11 4.2 21
(x?) 0.033 0.023 0.085
Coeflicients a=1, k;=0.006, a=-0.9, k&;=0.008, a=0.8, k;=0.02,
b=0.03,k2=0.006 b=0.04, k2=0.01 b=0.1, k2=0.02
(RQ) 0.9950 0.9860 0.9995
Wang et Singh RMSE(1073) 15 32 1.09
(x?) 0.036 0.057 0.012
Coefficients a=-0.004,b = 6.10~% a=0.006,b = 10~° a=-0.01,b=3.10"°
(RQ) 0.9999 0.9995 0.9998
Midilli et Kucuk RMSE(1073) 0.011 1.1 0.35
(x?) 0.0033 0.011 0.008
Coefficients a=1,k=0.006, a=1,k=0.01, a=1,k=0.009,
n=1,b= —2.10~* n=0.8,b = —2.10~* n=1,b = —0.001
(R?) 0.9980 0.9980 0.9900
Two term exponential RMSE(1073) 6.6 4.8 22
(x?) 0.023 0.022 0.056
Coefficients a=1.6,k=0.008 a=1,k=0.009 a=2,k=0.02
(R?) 0.9980 0.9980 0.9998
Handerson et Pabis RMSE(1073) 5.8 4.2 0.27
modifié (x?) 0.021 0.024 0.009
Coefficients a=-25,k=0.004 a=-22,k=0.006 a=-22,k=0.006
b=15,6=0.01 h=14,g=0.006 b=14,=0.005
¢=10,h=0.01 ¢=8,h=0.006 ¢=9,h=0.005
(R?) 0.9980 0.9980 0.9900
Approximation RMSE(1073) 1.1 4.7 23
de la diffusion (x?) 0.02 0.023 0.059
Coefficients a=-2,k=0.01 a=-24,k=0.009 a=7,k=0.02
b=1 b=1 b=1
(R?) 0.9996 0.9930 0.9998
Verma et al RMSE(1073) 1.1 4.7 0.28
(x?) 0.01 0.023 0.006
Coefficients a=8k=0.006 a=34 ,k=0.007 a=-3,k=0.005
¢=0.005 2=0.007 ¢=0.005
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TABLE 11 — Résultats de la modélisation des cinétiques de séchage de Ziziphus
sc a 'V =0.5bm/s

Model Parametres 30°C 40°C 50°C
(RQ) 0.9980 0.9940 0.9980
Page RMSE(1073) 19 40 15
(x?) 0.013 0.024 0.003
Coefficients k=0.001,n=1 k=0.003,n=1 k=0.02,n=1
(R?) 0.9960 0.9920 0.9980
Newton RMSE(1073) 28 45 18
(x?) 0.013 0.035 0.049
Coefficients k=0.003 k=0.007 k=0.029
(R?) 0.9960 0.9930 0.9980
Handerson et Pabis RMSE(1073) 27 46 19
(x?) 0.012 0.034 0.004
Coefficients a=1, k=0.003 a=1, k=0.007 a=1, k=0.03
(R?) 0.9998 0.9998 0.9996
Logarithmique RMSE(1073) 0.6 0.69 0.9
(x?) 0.006 0.0007 0.001
Coefficients a=1.2,k=0.002, a=1,k=0.005, a=1,k=0.02,
c=-0.18 c=-0.1 c=-0.002
(R?) 0.9960 0.9950 0.9996
Two term RMSE(1073) 29 41 0.9
(x?) 0.012 0.023 0.001
Coefficients a=1,k;=0.003, a=-b,k1=0.01, a=1,k;=0.02,
b=0.1,k2=0.003 b=-4,k2=0.01 b=-0.01,k2=-0.006
(R?) 0.9980 0.9870 0.7160
Wang et Singh RMSE(1073) 17 62 240
(x?) 0.005 0.061 0.76
Coefficients a=-0.002,b = 2.107% a=-0.004,b = 4.107% a=0.008,b=10""°
(R?) 0.9998 0.9997 0.9998
Midilli et Kucuk RMSE(1073) 0.56 0.98 0.7
(x?) 0.0004 0.001 0.0005
Coefficients a=1,k=0.003, a=1,k=0.004, a=1,k=0.02,
n=1,b = —0.0001 n=1,b = —0.0001 n=1,b = —5.10~5
(R?) 0.9960 0.9920 0.9980
Two term RMSE(1073) 29 47 19
exponential (x?) 0.01 0.036 0.005
Coefficients a=1,k=0.003 a=1,k=0.007 a=1,k=0.02
(R?) 0.9970 0.9999 0.9990
Handerson et Pabis RMSE(1073) 27 0.62 17
modifié (x?) 0.009 0.0004 0.002
Coefficients a=-24,k=0.002 a=-23,k=0.003 a=-22,k=0.019
bh=16,2=0.002 b=15,6=0.003 bh=14,6=0.02
¢=9,h=0.002 ¢=9,h=0.003 ¢=9,h=0.2
(R?) 0.9980 0.9998 0.9996
Approximation RMSE(1073) 17 0.63 10
de la diffusion (x?) 0.004 0.0006 0.0012
Coefficients a=47 k=0.005 a=1,k=0.005 a=1,k=0.02
b=1 b=0.24 b=0.01
(RQ) 0.9970 0.9998 0.9980
Verma et al RMSE(1073) 27 0.62 20
(x?) 0.01 0.0005 0.004
Coefficients a=-0.0001,k=0.004 a=0.2,k=0.001 a=-0.1,k=0.03
¢=0.003 ¢=0.005 2=0.029

32



Etude des cinétiques de séchage

TABLE 12 — Résultats de la modélisation des cinétiques de séchage deZiziphus

sca 'V =1m/s
Model Parametres 30°C 40°C 50°C
(RQ) 0.9970 0.9870 0.9980
Page RMSE(107%) 22 65 22
(x?) 0.007 0.065 0.005
Coefficients k=0.001,n=1 k=0.002,n=1 k=0.005, n=1
(R?) 0.9950 0.9830 0.9970
Newton RMSE(107%) 32 72 26
(x?) 0.017 0.08 0.008
Coefficients k=0.0039 k=0.007 k=0.008
(R?) 0.9950 0.9840 0.9970
Handerson et Pabis RMSE(107%) 32 73 26
(x?) 0.015 0.08 0.008
Coefficients a=1, k=0.004 a=1,k=0.008 a=1,k=0.008
(R?) 0.9999 0.9999 0.9997
Logarithmique RMSE(1073) 0.74 0.35 0.85
(x?) 0.0003 0.0001 0.0008
Coefficients a=1,k=0.002, a=1,k=0.005, a=1,k=0.007,
c=-0.19 c=-0.17 c=-0.07
(R?) 0.9950 0.9870 0.9970
Two term RMSE(1073) 34 70 29
(x?) 0.015 0.063 0.0085
Coefficients a=1,k1=0.004, a=-9,k1=0.01, a=1,k;=0.008,
b=0.1,k2=0.004 b=-7, k2=-0.01 b=0.03, k2=0.008
(R?) 0.9980 0.9900 0.9930
Wang et Singh RMSE(1073) 17 56 40
(x?) 0.004 0.048 0.022
Coefficients a=-0.003,b = 2.107% a=-0.004,b = 5.107% a=-0.005,b=8.10"F
(R?) 0.9999 0.9999 0.9996
Midilli et Kucuk RMSE(1073) 0.46 0.59 10
(x?) 0.0002 0.0004 0.001
Coefficients a=1,k=0.003, a=1,k=0.005, a=1,k=0.006,
n=1,b = —0.0002 n=1,b = —0.0002 n=1,b = —0.0001
(R?) 0.9950 0.9870 0.9980
Two term RMSE(1073) 33 66 20
exponential (x?) 0.017 0.066 0.005
Coefficients a=1,k=0.004 a=1.7,k=0.01 a=1.5,k=0.01
(R?) 0.9950 0.9997 0.9994
Handerson et Pabis RMSE(1073) 41 10 16
modifié (x?) 0.026 0.001 0.002
Coefficients a=-28,k=0.01 a=-22,k=0.002 a=-25.3,k=0.02
b=12,g=0.01 b=15,g=0.002 b=11.4,g=0.02
c=12,h=0.01 ¢=15,h=0.002 c=11.4,h=0.02
(R?) 0.9980 0.9999 0.9970
Approximation RMSE(1073) 20 0.34 28
de la diffusion (x?) 0.006 0.0001 0.009
Coefficients a=50,k=0.006 a=1,k=0.005 a=1,k=0.008
b=1 b=-0.05 b=1
(RQ) 0.9980 0.9999 0.9997
Verma et al RMSE(1073) 21 0.34 8
(x?) 0.006 0.0001 0.0007
Coefficients a=-2.2,k=0.007 a=-0.1,k=-0.0003 a=-0.0002,k=0.004
¢=0.006 ¢=0.006 2=0.005
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TABLE 13 — Résultats de la modélisation des cinétiques de séchage deZiziphus
sca 'V =1.5m/s

Model Parametres 30°C 40°C 50°C
(RQ) 0.9970 0.9980 0.9980
Page RMSE(1073) 23 16 22
(x?) 0.008 0.003 0.004
Coefficients k=0.007,n=1 k=0.02,n=0.77 k=0.009, n=1
(R?) 0.9970 0.9880 0.9980
Newton RMSE(1073) 24 47 21
(x?) 0.01 0.031 0.005
Coefficients k=0.005 k=0.008 k=0.009
(R?) 0.9980 0.9940 0.9980
Handerson et Pabis RMSE(1073) 21 34 21
(x?) 0.007 0.015 0.004
Coefficients a=1, k=0.005 a=1, k=0.007 a=1,k=0.009
(R?) 0.9980 0.9950 0.9992
Logarithmique RMSE(1073) 19 31 14
(x?) 0.005 0.011 0.002
Coefficients a=1,k=0.005, a=0.8,k=0.008, a=1, k=0.007,
c=-0.02 c=-0.04 c=-0.06
(R?) 0.9980 0.9980 0.9980
Two term RMSE(1073) 22 18 23
(x?) 0.007 0.04 0.004
Coefficients a=1.4,k,=0.006, a=-0.2,k1=0.03, a=1,k1=0.009,
b=-0.4,k2=0.007 b=0.7,k2=0.005 b=-0.01,k2=0.02
(R?) 0.9800 0.9510 0.9930
Wang et Singh RMSE(1073) 69 100 41
(x?) 0.076 0.132 0.017
Coefficients a=-0.003,b = 4.107%  a=-0.005,b = 710~® a=-0.006,b=2.10"*
(R?) 0.9990 0.9991 0.9993
Midilli et Kucuk RMSE(lO_S) 16 14 14
(x?) 0.004 0.0023 0.0016
Coefficients a=1,k=0.009, a=1,k=0.028, a=1,k=0.011,
n=0.88,b = —-8.10°° n=0.7,b=—7.10"> n=1b=—2.10""
(R?) 0.9970 0.9970 0.9980
Two term RMSE(1073) 25 24 21
exponential (x?) 0.01 0.007 0.004
Coefficients a=1,k=0.005 a=0.1,k=0.04 a=0.02,k=0.44
(R?) 0.9980 0.9980 0.9996
Handerson et Pabis RMSE(1073) 22 20 11
modifié (x?) 0.006 0.003 0.0007
Coefficients a=-24,k=0.003 a=-23,k=0.01 a=-21,k=0.021
b=15,2=0.003 b=15,6=0.009 bh=15,2=0.003
¢=9,h=0.004 ¢=9,h=0.01 ¢=9,h=0.017
(R?) 0.9970 0.9860 0.9980
Approximation RMSE(1073) 27 54 23
de la diffusion (x?) 0.011 0.036 0.005
Coefficients a=1,k=0.005 a=1,k=0.007 a=0.4,k=0.009
b=1 b=1 b=1
(RQ) 0.9970 0.9981 0.9970
Verma et al RMSE(1073) 26 65 25
(x?) 0.01 0.051 0.005
Coefficients a=-0.1,k=0.005 a=-4.10*k=0.005 a=-0.0002,k=0.005
¢=0.005 ¢=0.005 ¢=0.005

34



Etude des cinétiques de séchage

T T T T T
1,04 §
Y-0,996X]
R%20,999
08+ ]
w
=
3
2 0,6 i
o
2
j=}
2
3 . -
> 0,4
0.2 ]
0,0 T T T T y T T T T T
0,0 02 0.4 06 0.8 1,0

Valeurs expérimentales

FI1GURE 38 — Teneur en eau réduite prédites en fonction de
réduite expérimentale d’Asteriscus g

T T T T T
1,0 .
Y=1,003X
0.8+ R2-0,999 .
w
2
3
20,6 4
[aW
4
=
=
> 0,4 - =
02 ]

0,0

r T T T
0,0 0,2 04 0,6 0,8 1,0

Valeurs expérimentales

FI1GURE 39 — Teneur en eau réduite prédites en fonction de
réduite expérimentale du Ziziphus sc.
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Les figures 38 et 39 montrent 1’adéquation entre les courbes de séchage

calculées (model Midilli et Kucuk) et expérimentales des feuilles d’Asteriscus .g

et du Ziziphus sc, respectivement.
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7.2.5 Effet de la température et la vitesse d’air sur la diffusivité
hydrique effective

La méthode de la pente a été utilis€ée pour calculer les diffusivités hydriques

effectives(D.yy) des deux plantes.
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FIGURE 40 — La relation linéaire entre In(X*) et le temps de séchage d’Aste-
riscus g
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La variation de In(x*) expérimental avec le temps de séchage pour les feuilles
d’Asteriscus g et de Ziziphus sc a différentes conditions de température et de vitesse
d’air est montrée sur les figures 40 et 41, respectivement.

Une relation linéaire a été trouvée entre In (x*) et le temps de séchage avec un
coefficient de détermination supérieur a 0.92. L’équation (18) et les pentes déduites
des régressions linaires ont permis le calcul de la diffusivité hydrique effective pour

chaque essai.
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FIGURE 41 — La relation linéaire entre In(X*) et le temps de séchage du Zizi-
phus sc
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Les valeurs de la diffusivité hydrique des feuilles d’Asteriscus g et du Ziziphus

sc sont récapitulées dans les tableaux 14 et 15, respectivement.

TABLE 14 — Diffusivités hydriques effectives des feuilles d’Asteriscus g

Conditions de séchage Diffusivité hydrique. 107 (m?/s)  R?
V(m/s)  T(C)

30 1.58 0.995
0.5 40 8.04 0.933
50 23.17 0.925
30 1.91 0.990
1 40 2.03 0.970
50 8.57 0.988
30 4.06 0.928
1.5 40 5.69 0.934
50 8.53 0.977

TABLE 15 — Diffusivités hydriques effectives des feuilles de Ziziphus sc

Conditions de séchage Diffusivité hydrique.107*(m?/s)  R?
V(m/s) T(C)

30 0.91 0.993
0.5 40 2.08 0.975
50 9.39 0.986
30 1.11 0.984
1 40 2.03 0.970
20 2.48 0.985
30 1.59 0.997
1.5 40 1.72 0.985
50 2.53 0.993
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Pour les feuilles d’Asteriscus g, les diffusivités hydriques calculées varient de
1,58.107 11 & 23,17.10~"'m?/s. La valeur minimale de la diffusivité hydrique était
de 1.58.107 m?/s a la vitesse d’air de 0.5 m/s et a la température 30°C, alors que
le maximum de diffusivité hydrique était 23.17.10~ m? /s a la vitesse d’air 0.5m/s

et a la température 50°C.

Pour les feuilles du Ziziphus sc, les diffusivités hydriques calculées varient de
0,91.1071929,39.1071% m?/s. La valeur minimale de la diffusivité hydrique était de
0,91.1071% m?/s a 1a vitesse d’air de 0.5 m/s et a la température 30°C, alors que le
maximum de diffusivité hydrique était 9,39.1071% m?/s a la vitesse d’air 0.5m/s et a

la température 50°C.

En général, la valeur de (Def f) varie de 1071 a 1079 m?/s, pour les aliments
(Rao et al., 2014). On constate aussi, qu'une augmentation de la vitesse d’air
diminue la valeur de (D.yy), particulierement pour les températures 40°Cet 50°C,
car a une vitesse d’air faible, I’air a un meilleur contact avec la surface de
I’échantillon, ce qui entraine une absorption importante d’humidité. par conséquent,
le gradient d’humidité de I’échantillon avec 1’air environnant augmente, et cela
conduit a une augmentation de la diffusivité hydrique. Cependant, pour des vitesses
d’air élevées, I’air traversant 1’échantillon est turbulent, donc le gradient d’humidité

diminue et la diffusivité hydrique diminue, en conséquence.

Plusieurs auteurs ont présentés des observations similaires sur les effets de la
température et de la vitesse d’air sur la diffusivité hydrique, Mirzaee et al (2009)
pour le séchage d’abricots et Sacilik et Elicin (2006) pour le séchage des tranches

de pomme.
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7.2.6 Estimation de I’énergie d’activation

Les figures 42 et 43 montrent les courbes exprimant (n(D. ) avec la température
de séchage pour I'Asteriscus g et le Ziziphus sc, respectivement. L’énergie
d’activation pour la diffusion d’eau a été obtenue a partir de 1’équation 20 et les
pentes calculées. Les valeurs d’énergie d’activation (F,) des feuilles d’Asteriscus
g sont récapitulés dans le tableau 16, et celles des feuilles du Ziziphus sc dans le
tableau 17.

/T

0,00305 0,00310 0,00315 0,00320 0,00325  0,00330
-22,0 T T T g T T T v T
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-22,54

-23,0 4

-23,54

-24,0 4

In (Deff)

24,5 -
-25,0 4

-25,5+

-26,0 -

FIGURE 42 — Relation entre In (D.ss) et la température absolue des feuilles
d’Asteriscus g
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FIGURE 43 — Relation entre In (D, sf)et la température absolue des feuilles du
Ziziphus sc.

TABLE 16 — Energie d’activation (F,) pour les feuilles d’Asteriscus g.

Vitesse d’air (m/s) E,(kj/mol) R?

0.5 73.31 0.990
1 08.44 0.991
1.5 29.29 0.987

TABLE 17 — Energie d’activation (E,) pour les feuilles d’ Ziziphus sc.

Vitesse d’air (m/s) E,(kj/mol) R?

0.5 91.74 0.920
1 32.04 0.967
1.5 11.63 0.900
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Pour I’Asteriscus g, I’énergie d’activation a été estimée a environ 73.3kj/mol,
58.4 kj/mol et 29.2 kj/mol pour une vitesse d’air de séchage de 0.5, 1, et 1.5 m/s,
respectivement. Pour le Ziziphus sc, I’énergie d’activation a été estimée a environ
91.7kj/mol, 32.04 kj/mol et 11.63 kj/mol pour une vitesse d’air de séchage de 0.5,
1, et 1.5 m/s, respectivement.

En comparant les valeurs de 1’énergie d’activation des feuilles du
Ziziphus sc avec celle d’une autre espece Ziziphus appelée zizphus
Jjujuba miller, cette derniere possede une énergie d’activation égale a 32.78 kj/mol
a la vitesse d’air €gale a 1m/s( Baomeng et al., 2014), ce qui est en accord avec le

résultat trouvé.

7.2.7 Courbes caractéristiques de séchage

L’approche de la courbe caractéristique de séchage est une approche simple pour
interpoler une courbe a vitesse décroissante pour des conditions de
fonctionnement relativement étroites. Elle a été proposée pour la premiere fois
par Van meel en 1958, qui a constaté que la courbe donnant la vitesse de séchage
normée en fonction de la teneur en eau normée était pratiquement indépendante des
conditions de séchage (Kemp et al, 2001; Sablani et al., 2006. Chen et
Mujumdar, 2008). Cette approche empirique a été utilis€e avec succes pour la

corrélation des cinétiques de séchage des produits de petite taille (Keey, 1992).
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F1GURE 45 — Courbe caractéristique de séchage des feuilles de Ziziphus spina
christi
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Le lissage des courbes caractéristiques de séchage des deux plantes a permis
de déterminer 1’équation caractéristique de la vitesse de séchage sous forme d’un

polynome de degré 3.
Les criteres statistiques utilisés pour le choix des équations qui décrivent le
mieux les courbes caractéristiques de séchage sont le coefficient de corrélation R?

et la somme des carrées des écarts résiduelles (RSS).

Pour I’Asteriscus graveolens

f=0.033+0.815X* + 0.07X** + 0.104X* (45)
RSS =0.0035, R2 = 0.9990

Pour le Ziziphus spina christi

£ =0.063 + 1.087X* — 0.728X*2 + 0.588X " (46)

RSS =0.0053, R2=0.9980
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8 Analyse de couleur

Le changement de couleur total (AFE) et I’indice de brunissement (BI)ont été
les parametres considérés pour 1’évolution globale de la différence de couleur, entre

un échantillon frais et un échantillon sec.

Les valeurs moyennes calculées pour les parametres de couleur des deux plantes
a I’état frais et séchées a différentes conditions sont
présentées dans les tableaux 18 et 19, montrant les coordonnées
cartésiennes (L, a et b), les coordonnées cylindriques (hue et chroma), le
changement de couleur total (AFE) et I’indice de brunissement (BI) . Comme
indiqué précédemment, L représente la luminosité, a pour la balance vert-rouge
et b pour la balance bleu-jaune. L’angle de nuance (hue) représente une gradation
de couleur particuliere et le degré de saturation (chroma) mesure la pureté de la

couleur.

TABLE 18 — Coordonnées chromatiques des feuilles d’ Asteriscus g

T(C) V(m/s) L a b AE C  HP  BI
0.5 27 -6 20 12.68 20.88 106.69 98.86
30 1 32 -6 21 806 21.84 10594 81.39
1.5 30 -7 23 9.69 24.04 106.92 104.84
0.5 32 -7 20 7.68 21.18 109.29 71.53
40 1 31 -8 20 830 2154 111.80 72.19
1.5 32 -9 19 7.34 21.02 115.34 59.021
0.5 31 -9 25 9 26.57 109.79 110.73

50 1 29 -9 20 10.09 21.93 114.22 77.30
1.5 26 -7 17 13.92 1838 11238 73.05
Fraiche 39 -10 21 - 23.25 11546 50.64
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TABLE 19 — Coordonnées chromatiques des feuilles du Ziziphus spina christi

T(C) Vm/s) L a b AE C H(  BI
05 48 -15 34 1658 37.16 113.65 81.64
30 1 47 -18 32 1577 36.71 11935 67.74
15 47 -19 33 17 38.07 119.35 67.74
05 46 -20 31 15.77 36.89 122.82 60.60
40 1 43 -23 35 1951 41.88 12331 86.10
1.5 49 -22 39 2383 4477 11942 90.70
05 48 -16 38 20.14 41.23 112.83 101.94

20 1 49 -23 43 2744 4876 118.14 114.63
1.5 03 21 42 2744 46.95 116.56 95.51
Fraiche 36 -20 25 - 32.01 128.65 51.71

Les résultats du changement total de couleur (AF) et I’indice de brunissement
(BID) des deux plantes étudiées sont illustrés dans les

histogrammes ci apres :
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FIGURE 46 — Changement total de couleur (AFE) pour différentes conditions
de séchage des feuilles d’ Asteriscus graveolens.
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FIGURE 47 — Indice de brunissement pour différentes conditions de séchage
des feuilles d’ Asteriscus graveolens

Pour le cas de séchage des feuilles d’Asteriscus graveolens, on
remarque que les plus faibles valeurs de (AF) correspondent au séchage a 40 °C.
les valeurs de (AF) varient de 7.3 a 8.3; contrairement au échantillons séchés a
30°Cet 50°C, pour lesquelles les valeurs de (A F) variaient de 8.06 a 13.92.

D’apres la figure 47, on remarque que les feuilles fraiches possedent la plus
faible valeur de I’indice de brunissement, et était
significativement différente de celles des échantillons secs, tandis que les plus
grandes valeurs de (BI) correspondent au séchage a 30°Cet 50°C, avec des valeurs
beaucoup plus grandes que celle de I’échantillon frais. D’autre part, les valeurs

élevées de I’indice de brunissement a 30°C, sont liées probablement au temps €levé
de séchage( Shafiur Rahman, 2007)

Ceci indique que le séchage convectif des feuilles d’Asteriscus
graveolens a 40°C, permet d’obtenir un produit beaucoup plus similaire au
produit frais. Arabhosseini et al, (2007) ont étudié I’'influence des différentes
conditions de séchage sur les changements de couleur des feuilles d’Estragon
(Artemisia dracunculus); leurs résultats suggerent que les moindres changements

de couleur des feuilles se sont produits a 40°C.
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FIGURE 48 — Changement total de couleur (AF) pour différentes conditions
de séchage des feuilles de Ziziphus spina christi.
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FIGURE 49 — Indice de brunissement pour différentes conditions de séchage
des feuilles de Ziziphus spina christi.
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Pour le séchage des feuilles de Ziziphus spina christi, les résultats de I’analyse
de couleur révele une influence significative de la
température de séchage sur le changement total de couleur (AFE) et que
I’augmentation de la température provoquait une élévation de (AFE). A 30°C, on
observe les moindres changements, cad qu’il n ya pas de différence significative

entre I’échantillon frais et 1’échantillon sec.

D’autre part, la valeur maximale de (AFE) était liée au séchage a 50°C. Des
résultats  similaires ont  ét€  obtenus pour le  séchage  des
feuilles de sarriette (Satureia hortensis) (Nikjooye et Hachemi, 2014) et pour le

séchage d’ Asperges (Asparagus maritimus) (Jokic et al, 2009).

La valeur de I'indice de brunissement (BI) a été de 51.71 pour les feuilles
fraiches et augmente avec 1’élévation de température jusqu’a atteindre une valeur
maximale de 114.6 pour le séchage a 50°C a une vitesse d’air de 0.5 m/s. Des
résultats semblables ont ét€¢ révélés lors de séchage d’Actinidia
deliciosa (Mohammadi et al, 2008).

Ces résultats indiquent que le séchage des feuilles de Ziziphus spina christi a
30°C permet d’obtenir un produit plus ou moins similaire au produit frais, et que
I’élévation de température induit I’occurrence de réactions de brunissement durant

le processus de séchage.
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9 Teneur en huile essentielle

L’effet des conditions de séchage sur le rendement en huile
essentielle des deux especes en question, a €té étudié et les résultats sont résumés
dans les figures 50 et 51. On remarque que la teneur en huile essentielle contenue
dans le matériel végétal dépend dans une large mesure des parametres du procédé de
séchage et variait de 0.1 a 0.02g pour le Ziziphus spina christi et de 0.05 a 0.66 pour
I’Asteriscus
graveolens. Le taux ¢é&levé des huiles essentielles extraites d’Asteriscus
graveolens par rapport a celles extraites des feuilles de Ziziphus spina christi est
du a son appartenance a la famille des Astéracées, la plus grande famille du monde

des plantes aromatiques.
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FI1GURE 50 — Teneur en huiles essentielles d’Asteriscus graveolens.
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Teneur en huile essentielle

Pour I’Asteriscus graveolens, les résultats montrent que la teneur en huile
essentielle, la plus élevée a été obtenue lorsque la plante a été séchée a une
vitesse d’air de 0.5 m/s a 30°C. Une 1égere diminution du taux d’huile essentielle a

été enregistrée pour la vitesse d’air de 0.5m/s a 40°C.

Le séchage a l'air libre (a l'ombre) donne wune teneur en huile
essentielle  moyenne de  0.45g.0n  remarque également, qu’une
augmentation de la vitesse d’air et de température entraine une

diminution du taux des huiles essentielles .

La plus faible valeur des teneurs en huile essentielle, a été obtenue lors de

séchage a une vitesse d’air de 1.5m/s a 50°C.

Plusieurs auteurs ont signalés cette diminution du taux d’huile
essentielle avec 1’élévation de la température et la vitesse d’air de
séchage, au cours de séchage de certaines plantes aromatiques, telles que :
Eucalyptus sargentii (Fathi et Sefidkon, 2012),
Artemisia nilagirica (Anjum et al, 2015), Laurus nobilis (Sellami et al, 2011), et
le persil (Rudy et al. 2011).
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F1GURE 51 — Teneur en huiles essentielles du Ziziphus spina christi.

Concernant le Ziziphus spina christi, on remarque un faible
rendement en huile essentielle, qui est du a son appartenance a une famille non
aromatique. On remarque aussi, une légere diminution du taux des huiles

essentielles avec I’élévation de la température et de vitesse d’air de séchage.

La valeur la plus importante de la teneur en huile essentielle a été obtenue pour

le séchage a I’ombre (0.1g).

Selon Omidbaigi et al (2004), les fleurs de camomille romaine
(Chamaemelum nobile L) séchées a 1’ombre ont donné un rendement en huile
essentielles d’environ 1.9%, tandis que le séchage a 1’étuve a 40°Ca provoqué des

pertes en huile essentielle de 52.6%.
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Conclusion générale et perspectives

Le potentiel floristique Algérien, représente une richesse
inestimable, tant par la biodiversité qui le caractérise, que par les
immenses opportunités de développement durable qu’il pourrait offrir. Ce
patrimoine demeure, toutefois méconnu et manque d’informations, ce qui

n’encourage pas les investisseurs a se projeter dans ce domaine.

Bien que certains pays voisins, figurent au rang des principaux pays
fournisseurs du marché mondial, 1’Algérie, quant a elle est absente de la scene
internationale des échanges de plantes aromatiques et médicinales et sa part du
marché mondial est presque inexistante. Pour notre pays, les données et les
informations concernant la récolte, le séchage, la conservation et 1’utilisation des
plantes aromatiques et médicinales, sont donc indispensables, et permettrons

d’envisager les mesures adéquates pour leur valorisation.

Dans ce cadre, le présent travail de these est 1i€ a la valorisation de certaines
plantes médicinales largement répondues dans la région Sud Ouest Algérien par
le procédé de séchage. Différentes stratégies et aspects ont été envisagés et traités
de maniere expérimentale et mathématique afin d’obtenir les meilleurs conditions
de séchage pour atteindre un produit adéquat avec les caractéristiques de qualité

requise en termes de changement de couleur et de la teneur en huile essentielle.

Dans un premier temps, une étude expérimentale des isothermes de désorption
et d’adsorption des deux especes pour trois températures (30°C, 40°Cet 50°C) a été
menée. De tels parametres sont trés importants pour la conception et
I’optimisation d’un équipement de séchage, et pour les prévisions de qualité, de
stabilité, et de la durée de conservation. Les isothermes de sorption obtenus ont une
allure sigmoidale de type II. Le phénomene d’hystérésis a €té nettement
observé pour les deux especes de plantes. Huit équations mathématiques (GAB,
BET, Henderson-Thomson, modified Chung Pfost, Halsey, Oswin, Peleg, et Adam
and Shove) ont été utilisées pour décrire les isothermes d’adsorption et de désorption

des feuilles des deux plantes, dans la gamme de température variant de 30 a 50°C.
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Les résultats de la modélisation des isothermes de sorption indiquent que tous
les modeles sont acceptables pour prédire la teneur en eau a 1’équilibre. Cependant,
le model de Peleg et de Halsey ont donné le meilleur lissage des isothermes d’ad-
sorption et de désorption de I’ Asteriscus graveolens et ce pour les trois températures
choisies, avec les plus faible valeurs de (S) et (P) et les plus grande
valeur de (r). Pour le Ziziphus spina christi, le meilleur model est celui de Peleg
et d’Oswin.

Les chaleurs isostériques nette de sorption des feuilles d’Asteriscus graveo-
lens et du Ziziphus spina christi, pour différentes teneurs en eau, ont également
été déterminées, a I’aide de I’équation de Clausius-Clapeyron et le meilleur model
utilisé pour le lissage des données. Une régression logistique a été utilisée pour
décrire la relation entre la chaleur isostérique de sorption et la teneur en eau a
I’équilibre pour les deux plantes.

L’étude des cinétiques de séchage des deux especes nous a permis
d’analyser le comportement de séchage des deux plantes choisies, en tracant les
courbes donnant la teneur en eau en fonction du temps, la vitesse de séchage en
fonction du temps et la vitesse de séchage en fonction de la teneur en eau. Ces
courbes nous ont permis de conclure que la vitesse de séchage augmente avec
I’augmentation de la température de 1’air asséchant et par conséquent diminue le
temps de séchage. On a pu aussi conclure, que la vitesse de 1’air n’a pas d’effet
significatif sur la cinétique de séchage et n’a pas affecté I’évolution de la teneur en
humidité pendant le processus de séchage, ce qui implique que le facteur limitant de
séchage est le transfert d’eau a I’intérieur des feuilles et non I’évaporation de 1’eau
a la surface du produit.

La  détermination des modeles appropriés qui  décrivent le
comportement de séchage des deux especes, a consisté a établir a I’aide de la
méthode de régression non linéaire, une corrélation qui donne I’évolution de la
teneur en eau réduite (MR) en fonction du temps. Onze models (Page, Newton,
Henderson et Pabis, Logarithmique, Two-term, Wang et Sing, Midilli et Kucuk,
Henderson et Pabis modifié, Two-term exponentiel, Approximation de la diffu-
sion, verma et al) mathématiques de séchage en couche mince ont été utilisés. En
comparant les différents parametres statistiques (1?2, x? et RMSE), Midilli et Kucuk
a été retenu comme le model qui prédit le mieux les caractéristiques de séchage des

feuilles d’Asteriscus g et du Ziziphus sc .
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La méthode de la pente a été utilis€ée pour calculer les diffusivités hydriques
effectives(D. ;) des deux plantes. Les valeurs de diffusivité hydrique effective
montrent, qu'une augmentation de la vitesse d’air diminue la valeur de (D),
particulierement pour les températures 40°Cet 50°C, car a une vitesse d’air faible,
I’air a un meilleur contact avec la surface de I’échantillon, ce qui conduit a une
augmentation de la diffusivité hydrique. Cependant, pour des vitesses d’air élevées,
Pair traversant 1’échantillon est turbulent et la diffusivit¢ hydrique

diminue, en conséquence.

L’approche de la courbe caractéristique de séchage a été utilisée, cette approche
peut étre utilisée pour représenter la cinétique de
séchage d’un produit, sans avoir a connaitre ses caractéristiques
physiques. Le lissage des courbes caractéristiques de séchage des deux plantes a
permis de déterminer 1’équation caractéristique de la vitesse de séchage sous forme

d’un polynéme de degré 3.

Comme la couleur et la teneur en huiles essentielles, sont les
caractéristiques de qualité les plus importantes des produits secs, une analyse de
couleur et de la teneur en  huiles essentielles a @ été
entrepris. Le changement de couleur total (AFE) et [I’indice de
brunissement (BI)ont été les parametres considérés pour I’évolution globale de la

différence de couleur, entre un échantillon frais et un échantillon sec.

D’apres les résultats de 1’analyse de couleur, on a pu relever que le séchage
convectif des feuilles d’ Asteriscus graveolens a 40°C, permet d’obtenir un produit
beaucoup plus similaire au produit frais alors que pour le Ziziphus spina christi le
séchage a 30°Cpermet d’obtenir un produit plus ou moins similaire au produit frais,
et que 1’élévation de température favorise les réactions de brunissement durant le
processus de séchage. Concernant la teneur en huiles essentielles des feuilles
d’Asteriscus graveolens, les résultats montrent que la teneur en huile essentielle,
la plus élevée a été obtenue lorsque la plante a été séchée a une vitesse d’air de 0.5
m/s a 30°C. Tandis que, pour les feuilles de Ziziphus spina christi, La valeur la plus

importante de la teneur en huile essentielle a ét€ obtenue pour le séchage a I’ombre
(0.1g).
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Perspectives

Compte tenu du travail et des résultats obtenus, et en se rendant compte que
la présente étude ne couvre qu'une maigre partie d’'un énorme travail qui reste a
accomplir, les perspectives suivantes méritent d’étre envisagées :
— FEtudier d’autres méthodes de séchage convectifs et méme d’autres mode de
séchage comme le séchage par IR, microondes, ultrasons, etc
— Il serait intéressant d’étudier I'influence d’autres parametres de séchage comme
I’humidité de I’air asséchant et la masse introduite dans le séchoir.
— En plus, il serait important d’identifier les huiles essentielles extraites pour
voir I’effet des parametres de séchage sur leurs composition chimique.
— Il faudrait compléter I’étude, par une étude économique du coiit du procédé,
de la consommation énergétique et de I’impact environnemental
— FEtendre cette étude par I’exploitation d’autres especes de plantes médicinales
et aromatiques du Sud Algérien, qui demeure une tache tres intéressante et
utile, en particulier pour les plantes utilisées dans la pharmacopée
traditionnelle, afin de fournir une base de données indéniable, tant pour les
scientifiques, que pour le grand public.
— Ftudier d’autres paramétres de qualité comme le pouvoir de
réhydratation, texture, teneur en métabolites secondaires,

activité biologique, taux de microorganismes, etc.
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