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PROCEDE ET INSTALLATION D’EXTRACTION DE PRODUITS
BIOLOGIQUES PAR MICRO-ONDES

La presente invention concerne le domaine de Vextraction de produits

naturels a partir de matiéres organigues, par exemple de végétaux.

P’extraction de produits naturels ou constituanis biologigues a partir de
matiéres organiques par exemple des végétaux (plantes aromatiques, plantes
médicinales, efc) peut étre réalisée suivant plusieurs procédés bien connus mettant
en ceuvre de Peau, des solvants ou des corps gras selon la nature des matiéres et

des corps a extraire.

Dans le cas de Peau, 'extraction peut éfre réalisée par macération, infusion
ou decoction pour lesquelles la matieére est en contfact direct avec Peau froide ou
chaude, les exiraits migrant dans l'eau. L'extraction peut étre aussi réalisée par
hydrodistiflation pour laquelle la matiere biologique est baighée dans de 'eau qui est
portée a ébullition, par vapodistiiation ou vapodiffusion pour lesquelles c'est
directement de la vapeur qui diffuse a fravers la matiére organique. Cette vapeur
d'eau entraine les huiles essentielles qui sont récupérées par condensation puis
isolées par décantation. La mise en ceuvre de ces procédés, trés employés, est
cependant trés longue (plusieurs heures), et nécessite de grandes quantités d’'eau
pour de faibles guantités d’extraifs ; ces procédés sont en outre trés énergivores
(vaporisation et condensation) et ne permettent pas de préserver la qualité des

extraits du fait de phenomenes d'hydrolyse et d'oxydation.

Des améliorations ont été apportées, en effectuant la vaporisation sous vide
pour diminuer la température de vaporisation et préserver la qualité des matiéres
biologiques, ou en effectuant 'exfraction en absence d’oxygéne {par exemple sous

azote) pour eviter les phénomenes d'oxydation.

Dans le cas d'utilisation d'un solvant, Fextraction est réalisée par vaporisation
de ce solvant gqui est condensé. Ces vapeurs peuvent étre recyclées pour
augmenter la concentration des exiraits (cohobage et soxhlet). Les extraits sont
obtenus par séparation, mais des fraces de solvant peuvent demeurer. De plus, ces

solvants étant souvent dangereux et nocifs pour la santé et 'environnement, des
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réglementations limitent fortement leur utilisation et leur présence dans les produits

finaux (par exemple dans lindustrie des cosmétiques,...).

Récemment, des nouvelles technigues d'extraction ont éte développées pour
apporter des réponses a ces problémes et améliorer les rendements, par exemple
par utilisation de: bio-solvants, micro-ondes, CO2 supercritique, ulfrasons, eau

suberitique. ..

Parmi ces techniques, les micro-ondes sont particuliérement efficaces car
elles permeftent de chauffer directement les matieres organiques & coeur en
détruisant les poches de substances a extraire (huiles essentielles, lipides, ...). Les
micro-ondes sont, en effet, absorbées préférentiellement par des matériaux
possédant des constantes diglectriques élevées, ce qui est le cas de 'eau contenue
dans les matiéres crganiques et leurs tissus vasculaires et glandulaires.

Le document EP0398798 propose un procédé d'extraction assisté par micro-
ondes qui consiste a diviser la matiére biologique et a la mélanger a un solvant
transparent aux micro-ondes ou partiellement transparent (tel 'hexane ou I'éthanol)
de facon a ce que les micro-ondes chauffent préférentiellement la matiere
biologique et permettent Vexfraction des produits solubles dans le solvant. Le
solvant doit alors &tre séparé de la matiére biologigque ef les exiraits isolés du
solvant. Si ce procéde permet d’améliorer le rendement d'extraction, it conserve le

probléme de la présence de solvant.

Le document EP1855749 décrit un procédé dextraction végétale par
hydrodiffusion assistée par micro-ondes selon leqguet la plante est baignée dans de
feau et Fensemble est soumis a un champ micro-ondes qui permet de vaporiser

Feau.

Les documenis EP16209725 et FR2975020 décrivent des procédés
d’extraction sans solvant, assistée par micro-ondes, procedés suivant lesquels c'est
ta vaporisation de Peau contenue dans la plante gui entraine les exiraits (procédé

SFME : Solvent Free Microwave Extraction).

les documents FR2618450 et EP0698076 décrivent des procédés
d'extraction assistée par micro-ondes sans solvant dont le rendement d'extraction
est optimisé par une extraction sous vide ou par des ségquences de pressions
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reduites {procédé VMHD : Vacuum Microwave Hydrodistillation). Cette technique
permet de travailler avec une température de vaporisation plus faible (60°C a 90°C,
suivant le vide obtenu) afin de préserver la gualite du matériau biologique et des

exiraits.

Cependant, si ces procédés d'extraction sans solvant, assistée par micro-
ondes sont plus efficaces que les procédés traditionnels, ils sont inadaptés pour une

utilisation a échelle industrielle. Leur rendement peut étre encore amélioré.

En effet ;

- L'etape de vaporisation est réalisée a la température de vaporisation de
I'eau, soit 100°C sous 1 atmosphére, et s'effectue sous vapeur saturée. Si cette
forme de vapeur est tres efficace pour 'échange thermique dans le condenseur, elle
ne permet pas d'optimiser le sechage de la matiére organique (planie ou autre

matiére végétale) ;

- A la fin de la vaporisation, le taux d’humidité diminue et la réponse du
produit biologigue aux micro-ondes chute fortement, alors que de nombreux extraits
pourraient étre encore entrainés. Dans les procedés deécrits ci-avani, il est impératif
de terminer opération d'extraction a cet instant, car le produit biologique peut
s’emballer localement sous 'effet des micro-ondes et briler, ce qui peut entrainer
des extraits détériorés pouvant polluer les extraits récoltés jusqu'alors et Pensemble

des appareillages.

- Méme si le document EP0G28076 décrit un systéme de brassage par
turbine & trois pales tournant dans une enceinte fixe, communiquant avec une
source de micro-ondes, ce systéme est trés peu efficace dans un champ micro-
ondes pour lequel chague élément doit étre en mouvement relatif pour assurer une
homogénéité de chauffe. Ces pales entrainent 'ensemble du matériau en rotation,
sans assurer un brassage efficace dans la masse. Cette technique n‘'empéche pas
Femballement thermigue di aux micro-ondes, surtout a la fin de la pericde de

vaporisation et elle est inadaptée pour une utilisation industrielie.

- Suivant les produits traites (matiére organique pauvre en eau tels que les

fruits a coque}, la simple vaporisation et condensation de Feau issue de la matiére
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organique peut s’avérer insuffisante pour extraire la tofalité ou guasi-fotalité des

substances visées.

- Les procédés connus d'extraction de produits naturels par micro-ondes ne
sont pas adaptés a un usage industriel. En effet les volumes traités sont trés limités
(quelques grammes a quelques kilogrammes) et si certains procédés permetient
J'atteindre des volumes d’'une ceniaine de litres, ils n'assurent pas un traitement

homogéne et un usage industriel automatisé.

Le systéme d'ouverture, de remplissage et vidange de l'enceinte d'exiraction
est en effet d’'un usage trés difficile. De plus, la fréquence utilisée est de 2450 MHz
et la puissance maximale unitaire des magnetrons de cette fréquence disponibles
sur le marché est de 6 kW, ce qui limite la puissance maximale d'une unité
d'extraction par lot ou « batch », a 12kW. En pratique, seuls deux magnétrons
peuvent élre associés sur une caviié micro-ondes, en batch, pour des contrainies de
couplage des points d'entrée des guides d'ondes. Pour obfenir une puissance
supérieure, il faut utiliser ia fréquence de 815 MHz, seule autre fréquence disponible
en standard, et pour laguelle les fabricants proposent des magnétrons de puissance
atteignant 100kW. Il est indispensable d’'avoir un brassage trés efficace sinon leur
utilisation est impossible sans créer de points d’'emballements thermiques dans e

produit. Or aucun procedeé connu, comme mdiqué précedemment, ne permet cela.

La présente invention a notamment pour objectifs de proposer un procéde
d'extraction par micro-ondes de maiériaux biologiques, ne présentant pas les
inconvénients des procédés de Part anterieur et adaptable 4 une échelle industrielie.

En particulier, I'un des objectifs est de mettre a la disposition des producteurs
d'extraits biclogiques, des installations de mise en ceuvre de ces procédés
permetiant une exiraction en l'absence de seclvant avec un haut rendement, tant au
niveau de la rapidité, de la consommation énergétigue, que du taux de produits
extrails et de la qualité des extraits obtenus, de telle sorte que ce procedé soit

utilisable & une échelle industrielle.

Un autre objectif est de proposer une installation d'extraction par micro-
ondes d'exiraits naturels a partir de matériaux bioclogiques, permettant la mise en

euvre de ce procédé.
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e procédé de [invention comprend les étapes suivantes :

- placer ie matériau organique, de preférence préalablement divisé en
éléments de longueur inférieure a8 100 mm, dans une enceinte étanche aux micro-

ondes ;
- soumettre ce matériau organique a un champ micro-ondes ;

- brasser ledit matériau organique introduit dans l'enceinte, pour provoquer
un échauffement homogeéne de ce matériau et du produit biologique contenu dans
ledit matériau organique. En effet la permittivité du matériau biologique, notamment
des plantes contenant plus de 70% d’eau, est élevée ef permet une absorption et un
amortissement important des micro-ondes gui entrainent I'echauffement du matériau
et de son eau de consfitution. L'élévation de la pression partielle engendrée par
faction des micro-ondes entraine I'éclatement des vésicules cellulaires porteuses
des produits a extraire, par exemple d’huiles essentielles, et Fentrainement de ces
exiraits par Feffet mécanique d’ « essorage » dii & la surpression interne. Une partie
de cetle eau expulsée du matériau biclogique est alors vaporisee sous 'action du
champ micro-ondes. Un intérét important est que la vapeur est transparente aux
micro-ondes qui agissent de fagon ciblée uniguement sur le matériau a traiter pour
une efficacité optimisée ;

- réchauffer la vapeur créée de fagon a transformer la vapeur saturée en
vapeur surchauffée, ce qui permet d'obtenir une efficacité beaucoup plus importante
du séchage du matériau biologigue et de ia chauffe par micro-ondes, celle-ci ciblant
alors P'évaporation de l'eau interne et non la chauffe du milieu entourant chaque
particule du materiau biologique. Cette etape, et son asscciation avec les autres
etapes, est une caractéristique essentielle du procéde selon finvention. Dans Ia
suite du présent exposé, ce procéde d'exiraction sous pression reduite et vapeur
surchauffée assisté par micro-ondes sera denommé SSVYME (Superheated Steam
Vacuum Microwave Assisted Exiraction). La température de surchauffe varie en
fonction de la pression dans 'enceinte. Elle est environ de 16°C a 20°C supérieure

a la température de vaporisation, soit :

—  pour une pression absolue de 50mb, la temperature de vaporisation est

de 32°C, la température de surchauffe est alors d'environ 42°C & 52°C ;
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~ pour une pression absolue de 150mb, la température de vaporisation est
de 55°C, la température de surchauffe est alors d'environ 65°C 4 75°C ;

—  pour une pression absolue de 300mb, la température de vaporisation est
de 68°C, la termpérature de surchauffe est alors d'environ 78°C & 88°C.

D'autre part, pour une extraction sous pression atmosphérique, la
température visée peut étre d'environ 110°C & 120°C, tandis que, pour une
extraction a pression réduite de 150mb, la tempéraiure peut étre comprise enfre
65°C et 75°C ;

- récupérer le plus grand volume possible d'eau extraite de la matiére
arganique par effet mécanique sous Faction des micro-ondes. Ce phénoméne
provient de la surpression interne engendrée par les micro-ondes au coeur du
produit, qui crée un effet d’'essorage permettant de chasser mécaniguement une
partie de T'eau de constitition avec entrainement des extraits, sans passer par la
phase de vaporisation, ce qui permet un gain énergétique et une optimisation de la

qualité des extraits ;
- condenser la vapeur créée pour récupérer l'exiraif entraine par celle-ci ;

- effectuer la séparation de I'extrait et de F'eau entrainée par celle-ci ; cette
separation pouvant étre opérée par toute méthode connue, par exemple, de

maniére simple et avantageuse par décantation ;

caractérisé en ce gue l'on préléve, avant les phases de décantation et de
séparation, une partie ou fraction de la vapeur chargeée dextraits de produits
biologiques produite par l'action des micro-ondes, on surchauffe cette fraction de
vapeur prélevée et on réinjecte la vapeur surchauffée obtenue, dans l'enceinte

étancha.

Cette injection de vapeur surchauffée permet d'obtenir une efficacité
beaucoup plus importante du séchage du matériau biologique et de la chauffe par
micro-ondes, celle-ci ciblant alors 'évaporation de Feau interne et non la chauffe du

milieu entourant chaque particule de matériau bioclogique.
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Selon une autre disposition caractéristique, 'extraction du produit biologique
dans Fenceinte d'exiraction est opérée en I'gbsence de fout solvant.

Selon un mode de mise en ceuvre avantageux, on appligue une pression
réduite comprise, par exemple entre 150 mb et 300mb asolu ei, de préférence, une
pression de 150mb absoly, dans Fenceinte & micro-ondes ou de facon & diminuer fa
température de vaporisation et ainsi préserver la gualité du produit biologique ; de
plus, une pression réduite permet d’augmenter efficacité de {'extraction par micro-
ondes par augmentation du différentiel de pression enfre les surfaces interne et
externe des cellules, la pression réduite étant préférentiellement maintenue durant
tout le cycle d'extraction, mais peut-8tre aussi établie par phases alternatives de

pression et depression, comme decrit dans le document WO 94/26853.

Selon une variante de ce mode de mise en ceuvre du procédé, on met
{'enceinte étanche sous vide, ce qui permet également de diminuer la température

de vaporisation et de préserver les qualités du produit biologique extrait.

Selon une autre disposition caractéristique, une partie de 'eau récupérée
aprés l'étape de condensation et de décantation, est recyclée en la réinjectant dans
I'enceinte d’extraction ; ce cohobage, qui consiste a réinjecter Il'eau florale aprés
condensation et séparation primaire de Thuile essentielle, est nécessaire pour
certains produits biologiques pauvres en eau ou pour obitenir un extrait plus

concentré.

Selon une autre disposition caractéristique, on injecte un volume d'eau
complémentaire, de fagon continue ou séquentielle, lorsque le produit biologique ne
contient pas suffisamment d’eau interne, par exemple dans le cas de graines ou de
pépins, de fagon & maintenir une période suffisante de vaporisation pour extraire

Fensemble des substances visées.

Lorsque le materiau organique est déshydraté ou présente un taux
d'humidification fres bas, celui-ci est de préférence préalablement réhydraté ;
alternativement, l'operation d'apport d'eau peut éire opéree prealablement a
Pexposition du matériau organique au champ micro-ondes et simultanément a la

mise en route du brassage.
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Selon un aufre mode de mise en ceuvre interessant de linvention,
permettant de travailler en atmosphére conirdlée, on injecte de l'azote dans
Fenceinte d'extraction étanche. Celte injection d'azote permet d'éviter les
phénomenes d'oxydation des extraits et les risques d'explosion en cas de travail en

présence de solvants explosifs.

Le procédé selon linvention peut éire mis en ceuvre pour tous matériaux
organiques, guil soit animal ou végétal, et notamment pour l'extraction d’huiles

essentielles a partir de plantes, de poissons ou de micro-algues.
Les avantages du procédé seion Finvention sont multiples ;

- d'une part, ce procédé permet un rendement d'extraction bien plus elevé que celui

des autres procédes de l'art antérieur, et ce a plusieurs niveaux :

— vilesse dextraction. le iemps dextraction par des procedés
d'hydrodistiliation conventionnels est de plusieurs heures alors que le
temps d'extraction assistée par micro-ondes est ramené a guelques
minuies ; ce temps est encore acceélére par l'utilisation d'une pression
réduite et surtout par le brassage du produit et futilisation de vapeur

surchauffée qui divise encore le temps par un facteur 2 ou 3.

- t{aux élevé de produils biclogiques extrails par unité massique de
materiau organigue traité : la vapeur surchauffée permset une expulsion
beaucoup plus efficace de 'eau de constitution vaporisée par les micro-
ondes sous pression réduite, ce qui augmente le pouvoir d’extraction ; de
plus le brassage du produit, permet une exposition homogéne et une
homogénéité de chauffe donc une homogénéité de I'extraction, qui

participe a I'augmentation globale du taux d’extraction.

- ameélioration du faux de siccité du matériau extrait : la surchauffe de la
vapeur augmentant I'efficacité d’exiraction et d'évaporation de Feau de
constitution, ta siccité finale du produit est trés nettement amélicrée. De
10% a 15%, la siccité d'exiraction selon le procedé SSVME permet
d’atteindre des taux de 5% jusqu'a moins de 1% suivant le produit. On
récupére le plus grand veolume possible deau extraite du produit
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biologique par effet mécanique scus [action des micro-ondes. Ce
phenomeéne provient de la surpression interne engendrée par les micro-
ocndes au ceeur du produit, qui crée un effet d'essorage permettant de
chasser meécaniquement une partie de leau de constitution avec
entrainement des extraits, sans passer par la phase de vaporisation, ce
qui permet un gain énergétique et une optimisation de la qualité des
exiraiis.

qualité des extraits : le phénomene d’extraction mécanique d'une fraction
de P'eau de constitution et son évacuation sans vaporisation permettent
une qualité optimale des exiraits obtenus. De plus Textraction sous
pression réduite de la fraction restante d'eau permet une baisse de la
iempérature de vaporisation. Si la surchauffe participe a rehausser
iégérement la ftempérature des vapeurs, celle-ci reste néanmcins
inférieure & une exiraction sous pression atmospherigue, ce qui participe

a ameliorer la qualité des exfraits.

bilan énergétique : le procédé SSVME permet, d'une part, d'extraire une
fraction d'eau de constitution par effet mécanique sans passer par la
phase de vaporisation et, d'autre part, pour la fraction restante, de
concentrer Faction des micro-ondes sur son objectif principal | la chauffe
interne du produit biclogique engendrant la vaporisation de feau de
constitution et I'entrainement des exiraits par phénomeéne de surpression
interne. L'énergie nécessaire & la compensation des échanges
thermiques entre le produit et le milieu ambiant de Fenceinte est alors
judicieusement apportée par la surchauffe de la vapeur, issue dun
moyen classique de chauffe secondaire, par exemple a résistance
électrigue. Le procédé SSVME permet d'obtenir un gain énergétique de
30 & 60%,

- possibilité d’application a échelle industriclle grace a l'efficacité du brassage
permettant Yemploi de générateurs de grande puissance (25 a 100kW) a ia
fréquence de 915MHz disponible sur le marche,
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- possibilité d'ajout d'eau, en discontinu ou en continu, avec un débit maitrisé
permettant d'améliorer le taux d'extraction pour des produits contenant peu d'eau de

constitution et ne permettant pas une hydratation prealable.

L'invention concerne également une installation pour 'extraction de produits

biologiques & partir de matiéres organiques, permettant la mise en ceuvre du

procédé ci-dessus, cette installation comprenant :

- une enceinte etanche au rayonnement micro-ondes et communiguant avec un
générateur de micro-ondes et une cuve ou bol tournant, logé(e} dans ladite enceinte
étanche et assujetti & un moteur assurant son entrainement en rotation, tadite
enceinte et ledit bol tournant &tant montés de sorte que leur axe est incliné par
rapport a la verticale, ladite enceinte comprenant une ouverture d'entrée fermée de
maniére étanche par un couvercle pour lintroduction des matiéres organiques a
distiller, et une ouverture de sortie des vapeurs communiguant avec un dispositif de
séparation des extraits biclogiques (huiles essentielles) ef de la phase aqueuse, via
un systéme de condensation, cefte installation étant notamment remarquable en ce
quelile comporte des moyens permettant de prélever une fraction de la vapeur
chargée de molécules du produit biologique, de surchauffer cette fraction prélevée
pour obtenir une vapeur surchauffée, et de réinjecter cette vapeur surchauffée dans

l'enceinte etanche.

Selon une autre disposition caracteristique, linstallation comprend des
moyens pemettant d'appliguer une pression réduite dans 'enceinte micro-ondes
durant la phase d'extraction, ou des moyens permetiant de faire le vide dans ladite
enceinte étanche.

Selon une auire disposition caractéristique, linstallation comprend des
moyens permettant de récupérer au moins une partie du volume d'eau produite par
la condensation et par la séparation de constituants de la vapeur produite par
laction des micro-ondes et de réinjecter cefte eau récupérée dans lPenceinte

étanche.

Selon un mode de réalisation avantageux, [instaliation comprend des

moyens de régulation de la température de 'enceinte étanche.



20

-11-

Selon une autre disposition caractéristique, linstallation comprend des

maovyens permettant de régler langle d'inclinaison de l'enceinte &tanche.

Suivant une autre disposition caractéristique, le bol tournant est muni

intérieurement de pales de brassage.

Selon un autre mode de réalisation, linstaliation comprend des moyens de

régiage de la vitesse de rotation dudit boi tournant.

Selon une autre disposition caractéristique, 'enceinte étanche est constituée
d'une double peau métallique entre lesquelles est meénagé un espace, cet espace
étant raccordé 3 une source de fluide de chauffage et/ou 4 une source de fluide de

refroidissement.

Suivant un sufre mode de réalisation, des orifices d'évacuation sont
ménagés dans le fond du bol fournant, pour I'évacuation de l'eau extraite de la
matiére organique traitée avant qu'elle ne soit vaporisée, cette eau étant évacuee
de l'enceinte fixe par un orifice étanche aux micro-ondes, disposé au peint le plus

bas de ladite enceinte.

Seion un autre mode de réalisation, instailation comprend des moyens de
lecture de la température du produit biolcgique extrait.

Selon une autre disposition caractéristique, l'enceinte étanche est munie
d'une ouverture, préférentiellement prévue dans son couvercle et reliée & une

source d'alimentation en eau.

L'installation selon finvention peut encore comporter les dispositions

caractéristiques ci-aprés :

- une collerette est disposée sous la paroi supérieure de 'enceinte, par exemple sur
la face interne du couvercle de ladite enceinte, de fagon a guider les vapeurs vers
forifice de sortie communiguant avec le dispositif de séparation des produits

biologiques et de ia phase aqueuse,

- des moyens d'injection d'eau compiémentaires dans ladite enceinte fixe.
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Le systéme de bol tournant a liniérieur d'une enceinte fixe recevant un
champ micro-ondes peut avantageusement reprendre la technolagie décrite dans le
brevet FR1154785 du méme deposant.

Linvention est décrite, selon un exemple de réalisation, par référence aux
figures des dessins annexés dans lesquelles :

- la figure 1 est une vue schématique de cet exemple de réalisation de l'nstallation

selon Finvention,

- fa figure 2 est une autre vue schématique de cette installation dont Fenceinte

d'extraction est représentée en coupe.
- la figure 3 est une vue de détail a échelle agrandie de la figure 2.
- la figure 4 est une vue illustrant l'installation en mode « recyclage ».

- {a figure 5 traduit Pévoliution de la température du produit biologique, de la
pression, de la siccité et du débit vapeur en fonction du temps dans le cas d'une

mise en ceuvre du procéde suivant linstaliation schématisée par les figures 1 et 2.

On se reporte auxdits dessins pour décrire des exemples intéressants bien
gue nullement limitatifs de mise en ceuwre du procédé et de reéalisation de
finstallation d'extraction de produits biologiques tels que les huiles essentielles a
partir de matiéres organigues, selon linvention, ou des extraits d'origine animale
{par exemple poissons).

On précise que dans fa présente description et dans les revendications,
'expression « matiére organique » désigne la matiére premiere contenant le produit
bictogique que l'on doit extraire, et plus précisément des végétaux ou parties de
vegetaux, frais ou secs, fandis que l'expression « produit biologigue » désigne le
composant extrait par distillation ou par hydrodistillation de la matiére organique
traitée ; il s'agit le plus souvent d'huiles essentielles, étant observé qu'ilt est admis,
par les spécialistes des industries pharmaceutiques et cosmétiques, que ces exiraits

ne sont pas forcement huileux.

Selon la figure 1, est représentée une installation d'extraction de produits
bioiogiques par micro-ondes comprenant un extracteur comportant principalement
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une enceinte fixe 1 et un bol tournant 12 fogé dans ladite enceinte. Celte enceinte
est étanche aux micro-ondes. Elle est, par exemple, réalisée en acier inoxydable et
disposée sur un support ou bati 2. l'enceinte 1 et ie bol tournant 12 logé
coaxialement dans cette derniére sont positionnés de sorte que leur axe A se trouve
incliné par rapport & la verticale. L'enceinte 1 est assujetie 4 des moyens permetiant
un réglage de I'angle a d'inclinaison de I'axe A de ladite enceinte fixe 1. Ce réglage
permet d'optimiser le brassage du produit & fraiter, en fonction de sa nature et de

son degré de siccité,

Suivant le mode de réalisation illustré, I'enceinte étanche d'extraction 1 est
supportée par un bati 2 monié avec une aptitude de basculement autour d'un axe
horizontal. Elle est, par exemple, rigidement fixée a la partie supérieure de deux
mordants basculants 2b de ce bati 2.

Le réglage de fangle a de finclinaison de laxe A de l'enceinte 1, par
basculement des montants 2b du bati porteur 2, peut élre réalisé par tout moyen
(non représenté) a la poriée de f'homme de l'art, tels que, par exemple, un
motoréducteur dont le fonctionnement peut étre géré par un systéme électronique.
On comprend que les moyens de réglage de l'inclinaison de 'enceinte 1 permettent
aussi de régler 'angle d'inclinaison de 'axe A du bol fournant 12 logé dans ladite

enceinte.

Selon un autre mode de réalisation, [enceinte éfanche poumrait étre
supportée, avec une aplitude de basculement, par la partie supérieure des deux
montants d'un bati fixe 2. Un motoréducteur (non représenté) permet de faire pivoter
ladite enceinte autour d'un arbre d'entrainement 2a.

L'enceinte fixe 1 est fermée a sa partie supériewre par un couvercle 1b,
permettant le remplissage du bol tournant et la vidange des résidus, aprés la phase
de vaporisation. Ce couvercle comporte les différents pigquages et liaisons
permetiant de mettre en communication l'enceinte 1 avec d'autres parties de
installation. Le couvercle 1b peut constituer fout ou partie de la paroi supérieure de

fenceinte.

La liaison de 'enceinte étanche 1 avec le ou les générateurs de micro-ondes
9, préferentieilement de fréquence 2450 MHz pour des puissances de 1kW & 6kW et
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915 MHz pour des puissances de 20kW a 100kW, est effectuée a l'aide d'un ou
plusieurs guides d'ondes 8 de fagon préférentiellement démaontable(s) par
Yintermediaire d'une bride 1e munie d'une fenétre étanche qui permet notamment
de laisser passer le champ micro-ondes fout en isolant 'enceinte, de mettre en
pression réduite ladite enceinte fixe et d’éviter que la vapeur ne s'échappe dans le
ou les guide(s) d’'ondes 8.

Cette fenélre est réalisée en matériau transparent aux micro-ondes, de

préférence en verre, ou en quartz, ou en Téflon ®.

Des systemes de fermeture 1c connus en soi permetient d'assurer un
verrouillage du couvercle 1b qui posséde les moyens nécessaires d'étanchéité aux
micro-ondes connus de 'homme de I'art, ces moyens comprenant, par exemple une
tresse hyperfréquences disposée en périphérie dudit couvercle 1b. Un piquage 1d
permet de recevoir un lecteur de température 1f, par exemple un pyrométre
infrarouge, qui permet de lire directement la température du produit biclogique
pendant Popération d'extraction, tout en permettant I'étanchéité et la tenue en

pression réduite de Penceinte fixe 1.

L'enceinte étanche est munie dune ouverfure de sortie de vapeur,
communiquant, par l'intermédiaire d'un conduit de sortie vapeur, avec un dispositif
de séparation 6 du produit biologique extrait ef de la phase aqueuse, via un systéme

de condensation 4.

Selon 'exemple illustré, la sortie de vapeur 3, est réliée 3 un condenseur 4,
préferentiellement refroidi par un circuit d’eau froide, dont les condensats sont
récupérés dans un dispositif séparateur 6 communiquant avec ledit condenseur 4.
Le séparateur est constitué par un réceptacle 6 muni d'un indicateur de niveau 6a.
Ce réceptacie est relié a une pompe a vide 5 reliée a une sortie 5a prévue en partie

haute dudit receptacle.

Dans le cas d’'une exiraction a pression atmosphérique, fa pompe a vide 5
n'est pas mise en fonction et le réceptacle 6 est directement mis en communication
avec fatmosphére par la sorlie 5a. A sa partie inférieure, ie réceptacle 6 dispose
d’une sortie 7 munie d'une vanne étanche pouvant étre de type électrovanne. Une

fois l'extraction terminee, cette vanne sen a recupérer les extraits obtenus,
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L.e réceptacle 6 est aussi muni, dans sa partie basse, d’'un piquage relié par
un conduit de cohobage 10 au conduit 3 de sortie de vapeur. Le niveau de jonction
au  conduit 3 est determing de telle sorte quiil se situg sous le niveau haut du
receptacle 6, ceci afin de recycler les eaux pour des extraits surnageant aprés
décantation dans ie réceptacle 86, tels que des huiles essentielles. Ce systéme
permet de recycler 'eau par réinjection sur le produit durant l'opération d'extraction,
et donc de concentrer les extraits obtenus. Une vanne 10a, par exemple de type

electrovanne, est montee sur fe conduit 10 (figures 1 et 2).

Selon une importante disposition caractéristique de linvention, linstallation
comprend des moyens de surchauffe permettant de prélever de la vapeur sur le
conduit de sortie vapeur et de réinjecter la vapeur ainsi prélevée dans l'enceinte

étanche 1.

Suivant Texemple lustré, les moyens de surchauffe comprennent un
piquage 26a placé sur le conduit de sortie vapeur 3. Ce piquage pourrait également
se situer directement sur e couvercle 1b. Le conduit de sortie vapeur 3 est relié, via
le piquage 26a, & un surchauffeur 26, pouvant étre, de maniére connue en soi, par
exemple, de type électrique a résistance chauffante avec un ventilateur intégre de
facon a créer une circulation d'air et de vapeur dans enceinte fixe 1 et & optimiser
les effets de la surchauffe. De fagon préférée, la sortie du surchauffeur 26c est
placée sur le couvercle 1b de telle sorte que le flux d'air concerne le plus grand
volume de produit. Pour un vide partiel de 150 mb, la température de surchauffe
pourra étre de 80°C, scit 20°C au-dessus de la température de ia vapeur saturée a
cette pression. Le conduit 26a menant au surchauffeur 26 peut éire obturé par une
vanne 26b, pouvant éire de type electrovanne.

Selon une variante du procédé {figure 2), un conduit 16 est raccordé a une
entrée supplémentaire prévue dans le couvercle 1b. Ce conduit 16 peut &tre obturé
par une vanne 16a, par exemple de type élecirovanne, et il est relié a une
alimentation en eau. Ce dispositif permet deffeciuer une injection d'eau
complémentaire dans le cas de matiéres organigues, pauvres en eau de
constitution. Un systéme de régulation de I'électrovanne 16a, permet de réaliser une

injection continue ou séquentielle d'eau.
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La figure 2 monire, par une coupe schématique, avec plus de details, la
cavité d'extraction micro-ondes et sa situation dans Fensemble de [lunité
d'extraction. Comme indigué précédemment, cetle cavité est principalement
constituée d'une enceinte étanche fixe 1 munie d'un bol tournant 12 cuvert 3 sa
partie supérieure et dans lequel est disposée la matiere organique 13, a traiter,

L'enceinte fixe 1 est étanche au champ micro-ondes et elle est, par exemple,
réalisée en acier inoxydable. Cette enceinte fixe 1 est constituee, selon un mode de
réalisation avantageux, d'une double paroi, c'est-a-dire de deux parois métalliques
espacées 1a', 1a" délimitant un espace 11 dans lequel un fluide de réchauffage
et/ou de refroidissement, selon les utilisations, peut &tre mis en circulation par tous
moyens appropriés, par exemple a laide d'une pompe (non représentee). En
variante, V'espace 11 peut renfermer un moyen de surchauffage, par exemple

constitue par une résistance électrigue.

Selon un mode de mise en ceuvre avantageux, I'utilisation de cet espace 11
pour créer un circuit de refroidissement, permet d'utiliser I'enceinte 1 pour remplir la
fonction de condenseur. Dans ce cas, le conduit de sorlie de vapeur 3 est
directement et uniguement relié au surchauffeur 26 et le condenseur 4 disposé sur
le conduit de sorlie vapeur 3 peut éfre supprimé. L'ensemble réceptacle ou
séparateur 6 muni de sa pompe & vide 5 est alors relié au fond de 'enceinte 1, en
sortie d'un piquage 18 muni d'une vanne 19, dispose au point le plus bas de ladite

enceinte.

Dans le cas de 'utilisation classique du condenseur 4, par exemple telle que
représentée aux figures 1 et 2, le circuit de régulation thermigue de Penceinte fixe 1
est utilisé en circuit de réchauffage pour, a l'inverse, éviter toute condensation sur
les parois meétalliques de I'enceinte et évacuer la totalité de |a vapeur par le conduit
3 vers le condenseur 4. Dans ce cas, une collerette ou goulofte 23 est disposée en
partie haute de 'enceinte étanche 1, sur la face interne du couvercle 1b, de telle
sorte que les vapeurs émises lors de Pextraction soient guidées préferentiellement
par le conduii d'évacuation 3 vers le dispositif de séparation, via le condenseur 4.
Cette collerette 23 peut &fre réalisée dans un matériau conducteur, par exemple de
P'acier inoxydable, ou dans un matériau transparent au micro-ondes, par exemple du

Téflon ® ou du silicone.
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Le bol tournant 12 peut éire avaniageusement muni, intérieurement et
latéralement, de pales de brassage 14. Le nombre de celles-ci peut étre compris,
preferentiellement, entre 1 et 5, leur disposition et leur géométrie dépendent de la
dimension du bol et de la matiére organique traitée (type, granulométrie, géométrie,
capacité d'enchevétrement, présence de liquide...). La qualité du brassage du
produit biclogique 13 dépend également de la vitesse de rotation du bol tournant 12
et de son angle dinclinaison o donné par linclinaison de l'enceinte fixe 1.
L'entrainement en rotation du bol 11 est assuré par un moteur a vitesse variable 17,

par exemple tournant entre 1 et 100 fours minute.

Selon un mode de réalisation, le bol tournant est relié a un arbre 25 passant
au travers du fond de Penceinte 1 et fixé au fond dudit bol tournant. L'étanchéité aux
micro-ondes entre l'arbre d'entrainement et le fond de l'enceinte 1 est assurée par
des moyens 21, connus en soi, par exemple constitués par une tresse

hyperfréquence.

Le bol tournant 12 peut élre monté de maniére amovible ef interchangeable,
de fagon a faciliter le nettoyage de la cavité d'extraction et la gestion des phases de
remplissage et vidange. Un systéme de fixation rapide 20 peut étre actionne a

distance par commande électrique, ou par air comprimé ou autre procédé.

Des orifices d'évacuations 24 sont ménages en partie basse et 2 la
périphérie du bol tournant 12, de facon & évacuer prioritairement Peau extraite par
effet mécanique de la matiére organique traitée par l'action des micro-ondes
engendrant une surpression interne au ceeur de ladite matiére. Cet effet d'essorage
permet de chasser mécaniquemeni une partie de l'eau de constitution avec
entrainement des extraits, sans passer par la phase de vaporisation, ce qui permet
un gain énergétigue et une optimisation de la qualité des exiraits. Ces orifices
d'évacuation 24 peuvent éfre constitués par des tubes fraversant ou par des
perforations périphériques ménagées dans le fond du bol. L'eau est alors récupérée

dans 'enceinte 1 et évacuée par le conduit 18.

L'inclinaison de l'enceinte 1 est déterminée en fonction de la matiére traitée.
Le réglage de l'angle a de cette inclinaison nécessite une adaptation spécifique de

tous les piguages du couvercle 1b pour correspondre a cet angle.
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Selon un mode avantageux de réalisation, ces liaisons (vapeur, eau et micro-
ondes) peuvent élre réalisees a l'aide de connexions souples de fagon 4 permettre

des réglages d'inclinaisons différents.

Selon un mode de réalisation, un générateur de vapeur 15 peut étre
positionné en bout de Parbre support 25 du bol tournant 12, de sorte a permetire
Finjection de la vapeur surchauffée & travers le fond perforé dudit bol tournant. Dans
ce cas, 'arbre 25 est creux, le bol tournant 12 est muni d'un doubie fond perforgé 22,
les perforations de ce double fond présentent, par exemple, un diamétre de 2 mm.
L'arbre creux 25 est raccordé au fond du bol tournant 12 et laisse passer la vapeur
jusguau fond perforé 22 de ce demier, de fagon & ce que cette vapeur fraverse le

produit biologigue lors de scon brassage et de son exposition aux micro-ondes.

Selon ce mode d'exécution, une vapeur surchauffée peut étre injectée par le
dessous des matiéres arganigues a distiller, via Farbre creux 25 et le fond perforé 22
du bol tournant 12.

Selon une variante de ce mode de realisation (non représentée), la sortie
26¢ du dispositif de surchauffe 26 nest plus connectée au couvercle 1b, mais est
reliée en lieu et place du générateur de vapeur 15 pour permettre l'injection de 'eau
de surchauffe dans la matiére organique 13 a traiter, de fagon a la traverser, lors de

son brassage, et d'améliorer le pouvoir d’extraction.

Selon un autre mode de mise en ceuvre du procédé de finvention,
permettant de travailler sous atmosphére contrélée, on injecte de fazote dans
Fenceinte d'extraction 1, avant 'expasition de la matiére organique au rayonnement
micro-ondes. Dans ce cas, l'installation comprend des moyens de raccordement
{non représentés) a une source d'azote et des moyens permettant linjection d'azote

dans Fétanche étanche 1, de tels moyens étant a la portée de I'homme de fart.

Uinstallation selon Finvention peut éfre avantageusement utilisée pour
extraction d’huiles essentielles de produits végétaux, de nature et forme variée

(feuilles, fleurs, tiges, bourgeons, fruits, graines, racines, écorces, etc).

Les volumes traités peuvent &fre compris entre 1 litre et 1000 litres par lot

{couramment désigne par le mot anglais « baich » dans le langage industriel)
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suivant fa matiere traitée. La puissance peuf étre comprise entre 1kW et 200kW
pour une enceinte d'extraction. Dans le cas de 200kW, deux enirées reliées a deux
magnéirons de 100kW chacun et de fréquence 915Mhz sont disposées sur le

couvercle. Cette mise en place nécessite un bon couplage des deux entrées.

La figure 4 montre l'installation selon linvention en mode « recyclage » dans
faguelle la vapeur est prélevée a la sortie de l'enceinte étanche 1 et réinjectée dans

ladite enceinte via le conduit.

La figure 5 montre I'évolution de la température, de la pression, du débit
vapeur et de la siccité lors de 'opération d'extraction SSVME. Une fois la cavité
d'extraction remplie de matiére organigue et le brassage mis en route, le champ
micre-ondes ast declenché puis la pression de I'enceinte est diminuée jusqu’a, par
exemple, 160mb. La surchauffe est alors mise en route. Trés rapidement naissent
les premieéres vapeurs issues de [eau de constitufion de la matiére organique
traitée, puis lorsque la température moyenne de la matiére est proche de la
température de vaporisation de Veau, soit 55°C pour 150mb, le débit vapeur
adgmente rapidement jusqu’a sa valeur maximale. Celte vilesse de montée dépend
de la puissance micro-ondes émise, de Phumidité et du type de matiére organique
traitée, et de la qualité du brassage. La siccité de la matiére traitée diminue de fagon

inversement proportionnelle au debit vapeur.
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REVENDICATIONS

1. Procédé d'extraction par micro-ondes de produits biclogiques, a4 partir de
matieres organiques, caractérisé par les élapes ci-aprés
- on place e matériau organique & traiter (13) dans une enceinte (1) étanche
aux micro-ondes |
- on soumet ce matériau organique & un champ micro-ondes de sorde &
assurer un échauffament des éléments constituant & matériau organigue
traité ;
~ on brasse ledit matériau organique infroduit dans Venceinte durant son
exposition aux micro-ondes, pour proveguer un échauffement homogeéne de
ce matériau et du produit biclogigus contenu dans ce dernier, de sorte a
obtenir la séparation de Vsau el des composants du produilt biologigue
contenus dans le matériau organique leguel se trotve entraingé hors de
Penceinte étanche (1) par la vapeur résuilant de la vaporisation de l'eau
expulsés de ladite matiére arganique ;
~ on prétéve, avant l'exécution des phases de condensation et de séparation,
une fraction de la vapeur chargée de moiéoules du produit biclogique
contena dans la matigre bislogigue traitée ;
- ot surchauffe cefte fraction de la vapeur prélevée st on la réinjecte dans
Pencainte éfanche sous forme de vapeur surchauffée soumise & l'action du
champ de micro-ondes pour Fextraction du produit biologigue ;
- on condense la vapeur aprés celie phase dextraction pour récuperer
Vextrail eniraing par celie-ci,
- on effectus [a séparation de V'eau ef des extraits enfrainés par celle-ci,

2. Procéde selon la revendication 1, caractérisé en ce gue, pour une sxtraction
opérée sous pression atmosphérique, la température de surchauffe est de fordre de
110°C & 120°C.

3. Procedé selon Tune des revendications 1 ou 2, caraciérise en ce gue
Yextraction du produit biclogique dans Penceinte d'exiraction est opérée en
fabsence de tout solvant.

4, Frocédé selon la revendication 1, caractérisé en ce que fon applique une
pression réduite dans enceinte élanche {1}, ou en ce que fon met ladite snceinte
sous vide,
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5. Procéde selon f'une quelconque des revendications 1 & 4, caractérisé en ce
que fon injecte de I'azote dans 'enceinte étanche (1), avant la phase d'exposition
des matigres organiques au rayonnement micro-ondes.

6. Procédé selon la revendication 4, selon lequel on applique une pression
réduite dans lenceinte étanche (1), caractérisé en ce que la température de
surchauffe est de lordre de 10°C a 20°C supérieure & la température de
vaporisation.

7. Procédé suivant 'une quelconque des revendications 1 3 6, caractérisé en
ce qu'une fraction de Veau récupérée aprés V'étape de condensation et de
décantation, est recyclée en la réinjectant dans I'enceinte d'extraction.

8. Procedé suivant 'une quelconque des revendications 1 & 7, caractérisé en ce
qu'on injecte un volume d'eau complémentaire, de fagon continue ou séquentielle,
lorsque fe produit biologique ne contient pas suffisamment d'eau interne, par
exemple dans le cas de fraitement de grains ou de pépins, de facon & maintenir une
periode suffisante de vaporisation pour exiraire 'ensemble des substances visées.

9. Procédé selon 'une quelconque des revendications 1 & 8, caractérisé en ce
que, lorsque le matériau organique est déshydraté ou présente un taux
d'humidification trés bas, ledit matériau est, de préférence, préalablement
réhydraté ; alternativement, fopération d'apport d'eau peut éfre opérée
préalablement & Pexposition du matériau organique au champ micro-ondes et
simultanément a la mise en route du brassage.

10. Procédé suivant 'une gquelconque des revendications 1 4 9, caractérisé en
ce que la vapeur surchauffée est réinjectée dans le bol tournant par e fond (22)
dudit bol tournant.

11. Installation pour l'extraction de produits biologiques & partir de matiéres
organiques, en particulier pour la mise en ceuvre du procédeé selon 'une quelconque
des revendications 1 & 8, comprenant une enceinte (1) étanche au rayonnement
micro-ondes et communiquant avec un générateur de micro-ondes (9), et une cuve
ou bol tournant (12), logé{e) dans ladite enceinte (1), et assujetti & un moteur {17)
assurant son enirainement en rotation, ladife enceinte et ledit bol fournant étant
montés de sorte que leur axe (A) est incliné d'un angle {a) par rapport a la verticale,
ladite enceinte (1) comprenant une ouveriure d'entrée fermée de maniére étanche
par un couvercle (1b) pour lintroduction des matiéres organiques & distiller, et une
ouverture de sortie (3) des vapeurs communiquant avec un dispositif (6) de
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séparation des produits biclogiques (huiles essentielles) et de la phase aqueuse, via
un systéme de condensation (4), caractérisée en ce qu'elle comprend des moyens
{26-26a-26b-26¢) permetiant de :

~ prélever une fraction de la vapeur chargée de molécules du produit biologique et
résultant de Fexposition des matieres organiques au rayonnement micro-ondes ;

- surchauffer cette fraction prélevée pour obtenir une vapeur surchaufiée, et

- réinjecter cette vapeur surchauffée dans 'enceinte étanche (1}

12. Installation selon la revendication 11, caractérisée en ce que lesdits
moyens (26, 26a, 28b, 26c, ...) d'injection de vapeur surchauffée comprennent un
conduit de dérivation {26a) branché sur le conduit de sortie de vapeur (3) et
retournant & ladite enceinte étanche (1) via un surchauffeur (26) installé sur le
conduit de dérivation.

13. Installation selon 'une des revendications 11 ou 12, caractérisée en ce
quelle comprend des moyens permettant d'appliquer une pression réduite dans
Fenceinte micro-ondes {1) durant la phase d'extraction, ou des moyens permettant
de faire le vide dans ladite enceinte étanche (1}.

14. instaliation suivant Fune quelconque des revendications 11 & 13,
caractérisée en ce quelle comprend des moyens permettant de récupérer au moins
une partie du volume d'eau produite par la condensation et par la séparalion des
constituants de la vapeur produite par l'action des micro-ondes et de réinjecter cette
eau récupérée dans 'enceinte étanche (1).

15. Installation selon Pune quelconque des revendications 11 3 14,
caractérisée en ce qu'elle comprend des moyens de régulation de ia température de
{'enceinte étanche (1).

16. Installation selon une quelcongue des revendications 11 a 15,
caractérisée en ce gu'elle comprend des moyens permsttant de régler l'angle (a)
d'inclinaison de 'enceinte étanche (1).

17. Installation selon fune quelconque des revendications 11 a 16,
caractérisée en ce que le bol tournant ast muni intérieurement de pales de brassage
(14).

18. Instaliation selon Yune quelcongue des revendications 11 a 17,
caractérisée en ce qu'elle comprend des moyens de réglage de la vitesse de
rotation dudit bol tournant (12).
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19, instaligtion selon Fune quelcongue des revendications 11 & 18,
caracterisee en ce que f'enceinte étanche (1) est constituée d'une double peau {18,
1a"} métallique, un espace (11) étant ménage entre les deux peaux, cet espace
étant raccordg a une source de fluide de réchauffage, ou renfermant un moyen de
surchauffage.

20. Installation selon lune quelcongue des revendications 11 a 19,
caractérisée en ce gue Menceinte étanche {1) est constituge d'une double peau (12,
1a"} metalligue, un espace (11} étant ménagé entre les deux peaux, cet espace
etant raccorde & une source de fluide refroidissant, Fenceinte étanche (1)
remplissant, dans ce cas, 1a fonction de condenseur.

21. installation selon fune guelconque des revendications 11 a 20,
caracterisée en ce que des orifices d'évacuation {24) sont ménagés dans le fond du
bol tournant {12), pour 'évacuation de l'eau extraite de la matiére organique traitée
avant qu'elle ne soit vaporisée, cetle eau élant évacuée de 'enceinte fixe {1) par un
orifice {18} étanche aux micro-ondes disposé au point le plus bas de ladite enceinte,

22. Installation selon tune quelconque des revendications 11 & 21,
caractérisee en ce que le bol tournant (12} comporte un double fond perforé (22).

23. Installation selon fune quelcongue des revendications 11 § 22,
caractérisée en ce gu'elle comprend des movens (1d, 1) de lecture de température
du produit biclogique.

24. Instaliation suivant June queicongue des revendications 11 a 23,
caracierisée en ce qu'une colierefte (23) est disposée sous Ia face interne de la
parol supérieure de {'enceinte ou la face interne du couvercle constituant cette paroi,
de fagon & guider les vapeurs vers Porifice de sortie (3} communiguant avec le
dispositif de séparation des produits biclogiques extrails et de la phase agueuse.

25, installation selon Fune guslcongue des revendications 11 & 24,
caractérisée en ce qu'elle comporte des moyens d'injection complémentaires d'eau
dans l'enceinte étanche (1).
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Figure 4
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