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Dans l'industrie des corps gras, la filtration se rencCos,-
tre 3 tous les stades de l'élaboration des huiles, de leur raf=-
finage et de leur transformation. Son appllcatxon la plus
importante dans la technologie des huiles se trouve inddscuta-
blement dans l'opération de décoloration sur des terres,
généralement activées, qui agissent comme adsorbants des subs=
tances colorses : on mélange une certaine quantité de terres &
avec l'huile dans des conditions optimales afin d'nbtenir)
aprés filtration de cette liqueur, une huile décolorée au

dcgré désiré.

La rentabilité d'un procéds industriel est devenue de

nos jours l'un des problémes cruciauxe.

Le processus de décoloration proprement dit, généra-
lement réalisé en continu, n'influence guére le cBut de fabr-
jcation de 1'huile & ce stade du raffinage. Par contre, le
type de filtres et le systéme mEme de filtration dnivent Etre
judicieusement choisis pour réduire le cBut total de fabrication

qui est relativement important.

Les principaux facteurs qui influent sur ce cBut sont

les suivants @

v La quantité d'huile retenue dans les terres Epuisées.
. L'cntretien des ¢léments filtrants.
. Las main d'oeuvre pour le nettoyage des filtres.

Cela justifiec 1'étude des facteurs qui influcncent la cou-
leur de l'huile obtenue et sa rétention dens les terres lors

de la filtration qui suit la décoloration.

Notre projet est une premiére contribution & la cona
naissance de 1l'influence de ces différents facteurs ; le but
recherché en fin de compte sera de récupérer au maximum lthuile
retenue et celd en évitant toute oxydation, car nous devons
obtenir une huile possédant 1les propriéteés organclaptiques

désiries par le consommatcur ot une bonne stabilité.



Ce rapport prisente successivement 3

quelques notions sur la fabrication des huiles alimen=
taires.

une synth&se bibliographigue sur la décoloration de
1*huile et sa rétention dans les g8teaux de filtration.
L'étude expérimentale que nous avons effectuée 3

1~ 3 différents pourcentages de terre adsorbante humide.
2- avec une terre séchée.

3- avec une terre séchée et acidulée.

4- 3 deux températures de filtration.

fDans les trois derniers cas, lc pourcentage de terre

gera maintcnu constant).

Les résultats obtenus.
L'analyse de ces résultats.
quelques rccommandations pour la poursuite de cette

étude et la conclusion.



I - LA_FACRICATION DES HUILES ALIMENTAIRES

Lcs matidrcs premidres de l'huilerie sont les graines
oléagineuses (arachides, colza, mais, coton etcees) £t lES
fruits 2 pulpe (fruits de palme, olive...). La qualité des
produits finis dépend de la qualité de la matiére prcmiére, de

sa conservation et de sa préparation,

I -1- GENERALITES
Le Schéma (Fig.1.) indique d'une fagon générale toutes

les phases de l'élaboration de l'huile & peptir des graincs

et des fruits oléagineux. Ce sont dans l'ordre 3

- La préparation de la graine : necttoyage, décortiquage et
broyage.

- L'extraction par pression qui est un procédé purement

mécanique.
- L'extraction par solvant de l'huile résiduclle contenue
dans les tourteaux provenant de la pression mécanique.
- Le raffinage qui consiste & traiter les huiles pour leur
donncr la qualité requise (pour la consommation et la
conscrvation); en général il comprend les opérations
suivantes 3
1 - La démucilagination qui vise 1'élimination des phospholi=
pides ct d'autres substances pouvant g@ner les opérations
postéricures.

2 = La neutralisation qui débarrasse les corps gras des
acides gras libres qu'ils contiennent.

3 = La décoloration pendant laquelle des matiéres colorantes
sont snit &éliminées, soit transformées.

4 - La désodorisation qui donne le gBut et l'arGme ncutres
désircis.

Sur la (Fig.2.), nous avons schiématisé les principales

étapes de la fabrication de 1'huile alimenteire rencontrées 3
la S.D.G-E.D-I.A.(U-Pn 5.)-

Dans tout ce qui va suivre, seule la troisidme &étape du
raffinage (la décoloration qui est toujours suivie d'une file

tration) nous intéresse.

I -2- D'OU PROVIENT LA COLORATION DES HUILES BRUTES ?

On attribue la coloration de l'huile brute aux divers non=-

glycérides qui la constituent (les acides graes des glycérides

sont incolores). Les pigments colorés sont classés en deux groupes

- 8-
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- Les pigments végitaux naturels comme les caroténoldes,
les chlorophylles et certains anthocyanosides.

- Les pigments dégradés qui prcnnent naissance au cours des
traitements industriels, de structure fort mal connue ;
ils provicnnent générzlement de la dégradation des non-

glycérides de l'huile.

Ces pigments, pondéralement peu importants mais trés actifs,
nécessitent un traitement spicial qui n'est autre que la décolo-
ration, Comme agents de blanchiment, on cmploiedes matigres
adsorbantes, tcrres activées et naturelles, ainsi que les char-
bons actifs., Des rzisons pratiques : Prix de revient plus faible
et séparation plus zisfe aprés décoloration font quec les terres
activées sont préfirées aux charbons et presque exclusivement

employies,

I =3- FILTRATION :

Le processus de décoloration cst suivi d'une séparation
des agents de blanchiment par filtration ; & ce stade les prob=-
lémcs ne sont pas négligeables (colmatage ctc...). Ils pour-
raicnt &tre alliégés par la diminution des quantités de terres

utilisées j; cc qui nécessite un lavage des huiles neutralisces.

La filtration des huilcs blanchics doit se faire 3 l'abri de
1'air, d'autant plus que les terrcs utilisées sont d'exccllents
catalyscurs d'oxydation, La rapidité de l'opération est un élément
essenticl de sa bonne réussite et les meilleuresconditions
seraicnt réunies s'ilz &tsit possible d'éliminer la terre au fur
ct & mesurc dc son dép8t afin d'évitcr l'action néfaste des
couches plus ancicnnes sur l'huile qui les traverse, action e
traduisant par une réversion de couleur =t par la formation de

peroxydes et d'autres produits d'oxydation £ )i



I1 - APPROCHE THEORIGUE :

L —1 St = L

I1 -1- DECOLORATION
On a2 déja vu dans 1«2 & quoi est dle la couleur d'une

huile végétale.

I1 -1-1- LA DECOLORATION PAR ADSORPTION :

Le processus de la décoloration par les agents adsorbants

est fort complcxe carél'adsorption physiquc réversible peut
s'aedjoindrc de la chimisorption irréversible tandis$ que sc
superposcent diverses réactions sccondaires soit d'origine ther-
mique, soit d'origine chimique ; ce sont principalement des
réactions d'oxydation,
La chimisorption a lieu lorsque les liaisons gui tcticnnent le
soluté a la surface du solide sont de véritables liaisons
chimiques (£léctrovalcnce ou covalence).

L'adsorption physique cstﬂgartagu du corps dissous
(le pigment) entre l'adsorbant et le solvant (l'huile). Les
molécules du corps dissous sont fixdes & la surface du solide
par des forces de Van der Waals. A unc température donnég, la
réaction qui est révcecrsible, tend vers dne position d'équilibre.
L'éffet d'un traitement de décoloration pcut Btre exprimé soit
par la couleur (C) du produit tresité, soit par la quantité de
couleur (X) élimincée. Ces deux quantités dépendent cn partie de
la couleur initiale (C+4X) de l'échantillon. On peut €galcment
exprimer les reésultats obtenus en rendement de décoloration,
rapport entre la couleur enlevée (X) et la couleur initiale
(C+X).

Des diverses formules qui ont été proposées jusaqu'd ce
jour, la relation de Freundlich s'est xréviléc la plus facile-
ment utilisable dans la pratique. Elle s'exprime par 1'équation 3

= Kcn qui transformée en relation logarithmigue s'écrit :

Elx

s e e et A e —?‘

i Log % = Log K + n Log D

et se rcprtscnte graphiquement par une dr01te.

K et n sont des constantes caractéristiques dépendant 3 la fois
de l'adsorbant =t dc l'adsorbat.

K est unc mesurc de l'activité de l'abdsorbant, il exprime la
quantité de corps dissous adsorbable par le quantitl unitaire
d'agent adsorbant.

(X) représente la quantité de couleur enlevie par m¥% d'adsorbant

pour atteindre la coulcur finale C.

..7,



On represente généralsment 1'isotherme par la variation de
couleur restante (C) eon fonction de la quantité (m) de terre
utilisée (Fig.3.), soit : C= f (m)

La représcntation graphique selon Freundlich de 1l'isotherme de
la (Fig.3.) conduit & la courbe de la (Fig.4.). Les points
expérimentaux de cectte courbe ne s'alignept pas rigourcuscment
sur une droite, la relation de Freundlich n'est donc pas intég=-
ralement satisfaisante. Ceci cst d@ principalement aux phénoe=

ménes do chimisorption.

Examinons quellec est la nature de cctte chimisorption avant
de passer en revue les paramétres qui déterminent la qualité de

1s décoloratinn.

11 - 1-2- LES MODIFICATIONS CHIMIQUES DE L'HUILE AU COURS DE LA
DECOLORATION

Les propriétés chimiques de 1l'huile dipendent gssentiellement

de celles des acides gras des glycérides qui la constitucnt.

Les principaux constituants des glycérides sont les acides

oleiques, linoleique ct linoleénique.

L'utilisation de terrcs activées entrainc des modifications
du specctre U.V.{(3& 230, 270 nm) d'huile polyinsaturées, en raison
de l'apparition de systéme polydnigues conjuguis. Ces modifi=-
cations provienncnt essentiellement de l'apparition de groupe=
ments chromophores résultant de la conjugaison de plusicurs
doubles liaisons éthyléniquesou autressur la chalne des acides

gras insaturis.

Ainsi se manifestent 3 232 nm des sbsorptions dlces & des
systémes diéniques conjuguds, 3 260, 268, 282 nm cclles rela=-
tives & 1l'cnsemble dos syst@mes triéniques conjugués et &

305 ct 316 nm (maximum autour dec 26Bnm) sont particuli2rement
caractéristiques dos traitements de décoloration par les terres
activées. L'apparition d'absorption d'asbsorption notablc & ces
dernigres longucurs d'ondec ge trouve conditionnée par trcis
élsments fondamcntauxe. Ce sont 3

- Lc degré d'insasturation des acides gras du glycéride.

L'accumulation de doubles liaisons sur leurs chalncs a un

offet directement favorable 3 d'autre part les ph&noménes
d'oxydation sc trouvent facilités.

- L'Stat d'oxydation du glyciride : par exemple présence
d'hydroperoxydes qui se déshydratent lors du terrage ct

peuvent donncr certains groupements cétoniques conjuguis.
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- La présence dc protons H+. résultant de l'activation
par un acide minéral fort, sur les terres adsorbantes(2).

Les réactions probables

La fixation de 1'oxygeéne se fait, par un processus radi-
calaire, en o« de la double liaisan. Le radical intermédiairé:
conjugué, conduit par transposition, & unc migration de ‘Ia°
double liaisdn, aboutissant éventuellement & un diéne conjugué
(cas des acides linoléique et linclénique) ou 3 un trigne cone
Jugué ( cas de 1l'acide linoléique) qui absorbe différemment
en U.V.

Excmple : acide linoleique (diZne non conjugué au départ).

H3C=(CH3) = CH,~ CH = CH - CH = CH = CH -(CHZ}T- COOH

}o2
by
Hac-(CH2)3-CH2-CH = EH-EH-CH = (CH —(CH2}7-EUUH 4+ D=0«=H

3 2

i Transposition
H3c-(CH2)3-CH2_§H - CH =CH - CH = CH -(CH2)7 -CO0H

{+040-H

v
H3C-(CH2£-CH2-FH - CH =CH -« CH = CH -(CH2)7- COOH
D-0-H
+H20 1 diéne conjugué
(=H205)
H3C-(CH2)3-CH2-8TH- CH = CH -« CH = CH-(EHZ)T—CDUH
‘! +H+
v (-HZD ; -HY)

H3E-(CH2)3-CH = CH « CH = CH = CH = CH-{CH2)7 - COOH

triéme conjuqué
L'acide linolénique (trigne non conjugué) conduirait 3 un
tétre2ne conjugué (huile de Soya, lin, colza).
Les cétonus absorbent entre 260 ct 28U nm. On attrdbue
donc 3 des composés cétoniques formés générslemont au cours de
1l'oxydation l'absorption (difficile 3 obscrver directement )

a 270 = 275 nm que 1'on constate dans les corps gras oxydés,

-1MN-




Les paraﬁbtres conditiomnant 1'apparition des systdmes conjugués sont
relatifs pour uﬁe part o l'ﬁuilélfruiiée, pour une autre part 4 1l'agent adso-
rbant utilisé ainsi qu'a son mode d'emploi (3)e On comprend d'apres ce qui
précddd que le blanchiment par’ les agents d'adsorption des corps gras est 1'une
des phases lés plug complexes du rdffinhge. Le résultat de 1'opération dépend

‘de nowbreux paramdtres inhérents- soit @

- au produit & décolorer : l'huile.
- 4 l'agent de décoloration.
- aux conditions opératoires.

II ~1=3- PARAMETRIS RELATIFS A LUUILE (3)

a - Son depré dtoxydation :

Une huile obtenue dans de bonnes conditions, & partir de graines
frafches, conservées avec soin ne donnera pas ou extr8mement peu de systdmes
conjugués aprds terrage méme par des quantités importantes de terre activde.
Une huile fortement oxydée donnera lors du traitement par les terres une trés

forte absorption & 270 nm.

b ~ Sa Nature et sa composition en acides pras

Les absorptions U.V. varient avec la composition des fractions non
glycéridiques des lipides, la structure des .;glycérides et le degré d'insatu—

ration des acides gras.

¢ — Ses impuretés (savons, phospholipides...)

Elles diminuent le pouvoir décolorant des terres en s'aosorbant

préférentiellement aux pigments.

IT =~ 1-4— PARAMETRES RELATIFS A L'AGENT ADSORBANT :

a —~ La g;anulométrie des terres activées:

Les dimensions particulaires trds faibles ( ‘g_i/g ) favorisent aussi

bien l'adsorption des pigments que la formation de systémespolyéniques conjuguéss

b — Emploi des charbons actifs :

Les dimensions des particules de charbon sont en général faibles, les
surfaces spécifiques importantes, ils possddent donc un pouvedr décolorant élevé.
En raison de 1'absence de protons 0 dans leur structure ils n'entrafnent Tas
la formation de systémes conjugués. Mais pour éviter leur difficulté d'élimination
par filtration, nous devons les employer en mélange avec des terres nctivées

ou naturelles.

¢ — Pourcentage de terye dctivée (par rapport & 1'huile).
Taant gqu'il faible, pouvoir décolorant et formation de triénes—lui
sont proportionnels. Cependant, & partir d'une certaine proportion de terre,
proportion qui dépend principalement du type d'huile, le pouvoir décolorant

atteint rapidement une valeur limite,

A -



II = 15— PARAMETRES RELATIFS AU MODE BPERATOIRE :

a — L'agitation :

La dispersion de la terre dans 1l'huile 3 décolorer doit 8Btre aussi -

parfaite que possible.

b ~ La durée de contact 3

En discontinu, 1'agent d'adsorption étant ajouté & 1'huile déja portée

» température, une décoloration totale est obtenue en un temps de contact de
1tordre de 15 & 20 minutes (Fig.5).

Le prolongation de la durée de chauffage peut conduire d'une part & des réver—
sions de couleur, en particulier aux faibles concentrations en terres (4), et

d'autre part & des absorptions & 270 nm.

¢ - La te_:gp_éra.ture H

L'adsorption étant généralement un phénoméne exothermique, la décolo-
ration est d'autant meilleure que la température est plus basse. M-z
D'aprds les essais de M. NAUDET, 1'optimum paraft se situer entre 80 et 90°C.
Un gain est bien enregistré lorsque la déeoloration se fait & 60°C mis en
raison des difficultés techniques de filtratior. , il est préférable de travail-
ler entre 80 et 90°C.
La réversion de couleur assez peu sensible A 60 et 80°C cr8ft trdés rapidement
on fonction de la température (Fig.6) (4). D'aprds les travaux de Drap et
NAUDET (5), 1'absorption & 270 nm augmente avec la température.

d = Le vide (ou le gaz inerte)

Dans certains . cas, les oxydations peuvent résulter d'un mauvais
vide, ce qui conduit & des absorptions » 268 et 315 nm. La décoloration doit
done se faire sous un bon vide ou encore sous gaZz inerte (5).

A N St S D —2—- FILTRATION 1
II —2-1= DEFINITIONS 1T PRINCIIES :

. La filtration : est 1'opérntion qui consiste b séparer d'un mélange hétére-

zdne fluide (gazeux ou ligquide) les particules solides au
moyen d'une paroi filtrante.

. La ligueur : est le mélange hétérogine fluide—solide dont on veut re—
cueillir les particules solides.

« Le ghteau : est la couche sédimentaire que forment les corpuscules en
suspension quand ils starrftent & la surface de la paroi
poreuses.

. Le filtrat @ est le fluide recueilli apres la filtration, plus ou moirs
débarressé des particules solides.

Le gfteau au travers dujuel passe le liquide, est constitué par un .

empilement au hasard de particules de dimensiong,de forme et de nature sou—

vent fort variables.
== '] o

3
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Les vides ou interstices entre les différentes pa.rt:.culea, qui repré-
sente’ la porosite du milieu, forment des canasux tortueux de sections waria-
bles et irrégulidres, présentant de nombreux points de commnication entre eug j
le fluide est donc constamment accéléré et décéléré. En fait la perte de

charge est constituée d'un terme de trafnée et d'un terme d'énergie cinétique.

II ~2-2- ANALYSE DE LA FILTRATION 3
II <2-2-1- Vitesse de passage du fluide & travers le gateau.

Le débit { ) A travers la surface (A) du filtre a pour expression s
= v =AVo (1)
dt

Vo t vitesse de passage du liquide a travers le gfteau (ou vitesse spécifique).

Considérons un 1lit formé de particules de diamdtre moyen Dp 3 par analogie

& 1'écoulement dans un tube, on peut définir un facteur de friction par i
Po-Py _ 4p

1gVe oy
Po - P = AP 1 perte de charge
Vo t vitesse superficielle (on l'appelle aussi vitesse spécifique)s

L ¢ largeur du lit.

&n écoulement laminaire, les pertes d'énergie cinétique sont en général peu
importantes par raprort au pertes par frietion. Pour cette raison, on propose
le modele suivant. On imagine que le lit est fait d'un tube de section vari-

ble et que 1'écoulement obeit & la loi de Hagen—Poiseuille 3

M) = @

La vitesse moyenne {V) est reliée a4 la vitesse spécifique par la relation 3

Vo= (V)¢ (3)
: 1
le diamétre équivalent : De = 4 -E- = 4 E%;;:;;:rgem}miiizh)amnﬂ

S _ ~olume disponible pour 1'écoulement
Z surface mouillé.

mais

volume des vides
volume du lit

£ <
et % = = donc De =4 — (4)
surface mouillé a &
volume du 1lit
od — ¢ — fraction du vide = porosité.

La surface mouillée par unité de volume est relide & la surface spécifique 1

8 = a, (1= 2) (5)
surface des particules
volume total des particules.

oh ay = surface spéeifique =

<14



La surface spécifique est reliée au diamétre des particules par la relation 3

Dp=6/ay (6)

substituert les expressions (3), (4), (3) et (6) dans 1'équation (2), on

obtient : 3
Vo o [PO—P;2 _3 = (P0~Pg)d'- -
2_; La 2.!'-'La,v (1-7% )
ou 2 i
__Po-PlL : Dp L (7)
Vo = L ; 72:/4 (1— ) &

Le diametre équivalent tel que'défini est trop grand par rapport au diamétre
effectif qui sert & 1'écoulement ; ure partie des vides n'est pas utilisée
pour 1l'écbulements Egalerent le chemin parcouru est beaucoup plus long que Le
Ainsi la formule théorique (7) a ét¢ corrigé 2 1l'aide de données expéri-

mentales @ » 3
Po-Fl. | DD E (8)

T /150 A Ti-g)?

Vo =

Cette formule s'anpelle équation de Blake— Kozeny. Elle est valable si :
1) - ¢ # 0,5

Lo &
2) -~ Dp Go §/4 10 ol Go = P Vo : vitesse massique spécifique.
1- < :
Comme de fagon générale, les particules qui forment un gAteau sont trés peti-
tes, 1'écoulement pourra &tre considéré laminaire et 1'équation de
Blake—-Kozeny peut s'appliquer.
Utilisant : Up = 6/av, on obtient 3

_ AP . 36 o £,
. 2

L 150 . . ay As (1-€)2

Le facteur 150 apparaft suite aux corrections empiriques ; comme il est un pen

Vo

faible pour la plupart des procédés de filtration, on utilise généralement
180, L!équation peut donec s'éerire (compte tenu de la relation (1) =
g

= 1 7odv )l (9)

oHPp .

.2 e
5L !:'. a'“ (1 w2 )

E Vo =

|
& & N\ ak

}
1

Vo t vitesse suverficielle
L 1t épaisseur du gidteau

t porosité

: surface spéeifique
aire du ghteau

¢t volume de filtrat recueilli

¢ < B P ow

s temps

av
dt

avant d'intégrer 1'équation (9), il faut connaftre la dépendance des termes 3

- 1F.d

t taux de filtration

AP, Ly, a_ et © .



L'éraisseur du gfteau peut 8tre relide au volume de filtrat recueilli par un Lils

an de msses . (1. - ) :'}"S = (V¢cLa ) v W (10)

-

ys = masse spécifique des particules solides
o = masse spécifique du filtrat
QJ = fraction massique de solide dans la liqueur.
¢ LA= volume de filtrat retenu par le giteau. A toutes fins pratiques, ce

terme est négligeable par rapport & V et 1l'équation (9) devient s

(' dV" .1 = ﬂPAz (1,‘)
dt | A w Y

-

ek R
ol .ﬂ:”_:;L&v ‘; (12)

| VR = =
|

La résistance spécifiqﬁe du éé;é;ﬁ ﬁeut varier méme si la perte de charge

A P est gardée constante (cas d'une filtration & pression constante) & cause

de variations posibles de la porosité € et de la surface spécifique a_.

¢ peut varier & cause des variations des contraintes interieures qui sont
directement proportionnelles & 4 P/L ol L est 1'épaisseur du ghteau qui varie
avec le temps.
De plus¢ et & sont affectées par le degré de floculation des particules

solides dans la liqueur. Ce degré de flocuration est fonction de lg tuebulence
dans 1'écoulement de 1'alimentation et peut donc dépendre du débit de filtration.
Si<{ne varie pas en fonction de 2P, alors le gfteau est dit incompréssible.

Resistances additionnelles @

L'équation (11) ne tient pas compte des résistances suivantes @
— Résistance du médium filtrant (toile, tamis etces.)

— Résistance des diverses conduites.

Volume Fictif @

Le volume #ictif Vf est défini comme le volume de filtmat nécessaire
pour batir un ghteau fictif de résistance égale & la resistance des toiles
filtrantes et des conduites.

Aprdés correction empirique l'équation (11) devient 3

dv 45 AP y (13)
ab KL (W, )
(=0 )

représente le poids de solide dans la liqueur par unité de

0‘?1“:7’1—“——)

volume.



. Pour que la correction faite ait réellement un sens, il faut que la résis-
tance additionnelle principale vienne des toiles filtrantes et que 1'écou—
lement au travers des toiles soit du m@me type qu'au travers du glteau.

. La résistance des toiles filtrantes peut varier considérablement au cours
de 1'opération de filtration. Initialement, les toiles étant propres, la
résistance est faible ; mais & mesure que la filtration procéde, les pores
des toiles se bouchent et il en résulte une augmentation considérable de
la résistance.

Aussi il ne faudra pas trop s'étonner du peu de précision avec laguelle

on peut déterminer expérimentalement Vpe

II ~ 2-2-2~ FILTRRTION A DEBIT CONSTANT :

Boitnt < = résistance spécifique = constante.
et dv _ _[4x)
T = constante = \3%t )/ ¢
Cette équation donne apres intégration
¥+Ve  _avy (14)
T+ \dt)e ;

Le volume de filtrat varie donc liﬂgirement avec le temps.

L Lo A any. (MR | (%)
;"‘P AT (= ) ( dt e i

Cette équation est de la forme :
AP =C (V+VE)
Or- (V+Vf) est donné par la relation (14) ; la relation (15) devient donec

ap L ST _d_t_r_jz (b+t2 )| (16)
A2 {1 = ) vdt /e i

qui est de la forme 1 o
P=K (t + t£)

Eﬂles équations (15) et(16) nous indiquent que la perte de charge varie
linéairement avec le filtrat recueilli et le temps.
Les constantes peuvent &tre détermindes des courbes de & P en fonction du volume
ou du temps.
cas limité 3 Si V et t sont grands par rapport a Ve et t2
alors P=C.V
et P=K.t



IT ~2-3- CONSTUERATIONS THEORIQUES SUP Li RETENTION D'UN LIQUIDE DANS UN
GATEAU 1E FILTRATION : (6)

a = Forces de rétention capillair: :

Si 1'on considdre qu'un ghteau est traversé par des pores de dia-
mdtre dp constant et initialement remplis de liquide de masse
volumique ¥ et de tension superficielle ', la force de succion

capillaire est égale a 3 T

F = dp o COS¢&

La valeur de COS © est égale & 1'unité dans le cas d'ui mouillage total et

la pression correspondante vaut alors :
4T
dp

Nous remarguons que cette pression est indépendante de la viscosité du fluide.

&P =

Ceci o &té prouvé dans le cas de la rétention de 1l'eau dans un glteau de

particules de verre.

Les forces de pesanteur sont souvent négligeables par rapport aux forces capi-

llaires. L'élimination du liquide intersticiel doit nécessairement s'effectuer

par certaines techniques.

La rétention de 1'huile dans les terres décolorantes, apres filtration,

s'échelonr: entre 40 & 60% des terres mises en oeuvre et parfois m@me plus.

Les techniques utilisées pour récupérer partiellement cette huile avant la

vidange du filtre sont basées sur 1'utilisation d'un fluide, gazeux ou liquide,

"POUSSANT" 1'huile hors des pores du gfteau.

. Une premidre technique fait apoel & des gaz inertes tels que 1tazote ou
le dioxyde de carbone mais elle est peu pratiquée j 1l'huile résiduelle
dans le gfiteau aprés passage du gaz est de 1l'ordre de 30% .

. En remplagant le gaz inerte par de la vapeur d'eau, on peut atteindre
une teneur en huile d'environ 25% .

. Une troisidme technique consisie en une circulat’on en circuit fermé
de 1'eau & 95° C pour donner un ghAteau dont la teneur en huile paut &t
de 1'ordre de 15% .

. Un dernier systime est basé sur 1'utilisation d'un solvant & la place de
1'eau et le gAteau de ierres décolorantes ne renferme plus que 4 a 5% &

la fin de son extraction.

o

— L'équation du débit de filtration s

On a vu que 1'équation générale de la filtration s'éerit

dv _ AJBL . &P (17)

& = i L

Surface de filtration

&

Bt 3 Perméabilité au liqugblorsque tous les pores du gAteau sont remplis
de ce liquide.

//4 1 viscosité dynamique du liquide.



dv 3 débit instantané

at
Bo est défini suivant 1'équation de KOZENY-CARMAN comme suit 3
1 . g’ (183
RO =
I a? (1—‘-')2
'5* Sy *

: porosité du gAteau.
a_ 3 surface spécifique par unité de volume du solide.
hk : constante de KOZENY-CARMAN (hk = 5 pour des milieux poreux de texture

_ uniforme et pour une porosité inferieure 20,7 - 0,8 ).

Le gaz qui passe dans le ghteau, va pousser devent lui le liquide
"eapillaire" et & un moment donné le pore traversé sera nyidé". Le débit
liquidelﬂgz)cpﬁ.en sera donc diminué paut 3tre calculé en remplagant dans

1’équ&tib%ti7) BO par B, défini par la relation suivante 2
B, =BO . He (19)

He : saturation effective du ghteau, définie par le rapport du volume du
liquide mobile dans le gdteau au cours de son élimination i la somme du
du volume de ce liquide mobile et du volume de gaz contenu dans les pores.

n : exposant qui varie avec les dimensions des particules. La saturation
est définie par le rapport entre le volume des pores occupé par le li-
quide et le volume total des_pores. Elle est égale A 1'unité lorsque
tous les pores sont remplis et épgale h zéro dans le cas d'un giteau
anhgtdre.

La saturation résiduelle (Hr) est le rapport entre le volume de liquide non

éliminable et le volume tatal des pores.

¢ — Equation de la saturation résiduelle :

Ltexpérience a montré que _a saturation résiduelle est une foction de
la perméablité BO, de 1a tension superficielle< du liquide ainsi que
du gradient de presajon hydraulique #P/n La Le résultat d'une

analyse dimensionnelle de ces trois parametres a donné la combinaison

suivante @
BC "AP Y
o COS ~ A

Ne =

Nc¢ : nombre de capillarité qui exprime le rapport entre les forces poussant
le fluide A travers le ghteau et les forces de rétentidon du fludde qui
tendent & 1'¥ maintenir.

expérimentalement, on constate une relation du type 3

Hr = K. No© (20)
ou K = 0,025

1— 0,264 | .
- ¥ A a 5 Cllls

Pour des gAteaux de filtration d'une épaisseur inférieure

,.1~~:,



II —2—4- RETENTION DE L'HUILE VEGETATE DANS LES GATEAUX DE TERKE: DECOLORANTES :

Les principaux parametres qui iufluenpﬁ;:rétentiuu de 1'huile dans les

ghteaux de terres décclorantes sont 2

a — L'acidité de la terre déeo’orantc 3

Fahn et Fenderl ort pu conclure d'aprds leurs travaux que la ré—
tention de 1'huile augmente aves 1'acidité de la terre. (|

b — La granulométrie de la terre décolorante :

Lorsque la dimension des particules augmente, la rétention de 1'huile
diminue. voir (Fig.7).

¢ — La_teneur en cau de 1l'huile e% 1'humidité de la terre :

. ans le cas d'vne buile renfermant 0,06% d'eau et d'une terre
anhydre, la rétention de 1'huile est peu influencée ; elle est
1égdrement supérieure & celle qui est donnée par une huile contenant
de 1'eau (0,06%) et une terre humide (30% d'eau).

. Dans le cas d'une huile anh:dre et d'une terre humide (10% A'eau),
1n rétention est plus faible (=-15%). vbir tableau (Fig.8).

Les propriétés chimiques des terres A et B sont regroupées dans le tabl-

eau suivant @

| type de ! icidité 1 PH 1
| terre 1 (1) 1 (2) !
U BT P f
i y { I
1 B 1 1,4 I & !
! ! ! !

(1) 1'acidité est éxprimée en ml de NaoH 0,01 N yar g de terre.
(2) le TH est déterminé aprds dispersion d'un g de terre dans 18 ml
d'eau distillée.

Aprds avoir passé en revue les paramétres qui influent sur la décoloration
et la rétention de 1'huile, il s'agit & présent de faire un chihix judicieux
des condiiions opératoires.
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CONCLUS TON

La synthése bibliographique qui vient d'8tre effectude n'est pas exhaustive;
nous pensons avoir rapporté l'essentiel de ce qui a été fait au sujet de la
decoloration des huiles alimentaires par adsorption gur des terres activées.
On a relevé le grand nombre de paranétres domt dépend cette opération ( para=
nétres relatifs & 1'huile elle-méme , 3 1'agent adsorbant et aux conditions
opératoires ).

En ce qui comcerne la rétention de 1l'tuile dams les giteaux de terres décolo~
rantes, la littérature est trés rare. Nous n'avons trouvé qu'une seule étude
sur ce sujet: meis dans leur papier (cf. I1-2-4) les -auteurs présentent d'un
o8té une relation qui donne la quentité d'huile retenue dans ce type de gh-
teau , de ltautre des résultate expérimentaux dans différentes conditions.

( Propres & l'huile, & la terre ot & 1'opération clle méme ). Ils ne mettent
pas & 1l'épreuve leurs relations théoriques u semi-cmpiriques en comparant
les résultats qu'elles proposent rux valeurs obtenucs d'aprés les mesures
expérimentales. Ils nten testent pes la validité. Aussi, ne fournissent-ile

aucune explication aux résultats obtenus.
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Commz il est nécessaire de travailler sous vide (ou en atmos-
phére inerte ) et de fagon isotherme, au cours de la décoloration de 1lthuile,
roug avons utilisé un réacteur discomtinu pilote,

Les éléments de.cotte unité qui nous ont été utiles(fig. ) sont:

= Le réacteur (1 ) qui & un dismetre de 450 mm, Se forme cylindrique perme®
une agitation efficace;

« La euve, avec double enveloppe ect émaillée.Son volume nominal est de
63 litres (le volume total étant de 76 litres ) .

-~ Le robinet (2 ) situé au fond de la cuve permet la prise d'échantillons
au cours de la décoloration,

- Le couvercle en verre (3 ) permet llintroduction de la terre activée
dans le réacteur,

~ Llagitateur 2 turbine P.T.FeEs (4 ) a une vitesse réglable de 155 &

775 trs/mne _

e Le chauffage qui est réalisé par une circulation d'huile caloporteuse
dans la jaquette de la cuve; la température du milieu réactiommel est
régulée par action proportiomnelle et intégrale,

Un groupe de vide permet de maintenir la pression désirée dans
le rdacteur ; ee groupe et une bouteille d'agzote sont relids & l'unité par
le montage (€ ) qui permet de créer le vide ou une atmosphére inerte danms

la cuve , ou encore de la relier & l'atmosphere.
- ITI-2-2-Filtration:

Llunité de filtratiom utilsée est destinde a 1'étude des oplrations
sur filtre-presse en fonction de la température; de la pression de la forma—
tion d'une précouche et de llempled d'adjuvant de filtration (fige )

1= Le filtro-pressc sa une ossature en acier mécamo-soudé sur laquelle on
dispose alternativement les cadres, les toiles filtramtes et les plagues. Le
serrage de ll'ensemble est réalisé & l'aide d'un verrin hydraiulique.
On dispose de 2 jeux d'éléments consticués chacun de:
- 1 pluffle de t8te

~ 9 plaques intermédiaires

1 plaque de queue
= 10 cadres

Les plaques sont intercalées comme suit:
1 plaque de type filtrant, 1 cadre, 1:plaque de type filtrant etc...
On choisit le nombre d!éléments que l'on utilise de fagon & disposer de la
surface filtrante nécessaire pour l'essai que l'on effectue

. Le jeu Ne1 est en bois exotique (Niangon ),

« Le jeu N°2 est en aluminium.

Cos &léments cont prévus pour une filtration de type formé:

-



1'éconleent Jla Piltral se fait & une scule exilrdmité de l'aprareil,
Le filtre veo.ose sur un chassis et o une houteur comnode pour les minipulation,
I1 est fourni avec un jeu Jde tniles en coton et un jeu de toiles en tissu
synthétique( - lyoronyline)
2-Sur une platine au niveau 'u g0l et antour du filtre-presse sont montés;
- 1 bac de 5U litres |  environ en acier inoxydable équipé d'une ajitation
pour la préparation de le solution 4'adjuvant. ®
- Une pompe centrifuge(17)pour le trunsfert de cette solution.
- Un bac de 30 litres enviren en acier inoxylable dquipé :

«1'une asitotion pour 1'homoydndisation (22)de la liqueur A filtrer.
.d'un thermoplongeur électrijue réulé par thermostat pour chauffage
de cette liqueur.
.d'un thermomdtre pour mesurer la température(21)

-~ Une pompe volumétrique(16) pour 1l'alimentation du filtre —presse avee liqueux
4 filtrer. Cette pompe esr équipée d'un by-pass £7) pour le réglage de la pressics
de refoulement.
— Un bac de 50 litres environ en acier inoxydable pour recueillir le filtrat.
La liaison des éléments entre eux est faite par ‘les canalisations en acier
inoxydable. Celles—ci sont équipées de 1u robinetterie nécessaire(vannes,
clapets otc...) et d'un Aébimdtre placé 2 la sortie du filtrat.
-Un coffret de commnde :discontracteurs,boutons de télécommande etc...)
Quelques andliorations ont été apportdes au niveau du bac contenant la liqueur:

« Nous avens placé un serpentin pour un refroidissement plus rapide de la liqueur.

« L'agitateur tel qu'il nous a été livré n'assurait pas une agitation parfaite
et une bonne homogéneisation de la liqueur( & cause de sa grande viscosité) :
nous l'avons donc remplacé par une tige munie de deux hélices marines afin de
réaliser les essais de décolwation ,Piltration sur cet appareillage nous avons
mis au ,poiwt un certain protocole opératoibe.
III-3- Mode opératoire

ITI-3-1— Décoloration
Avant chaque manipulation il f-ut fermer le robinet de fond de cuve.

Le couvercle en verre ¢tant ouvert ; on intrduit l'huile brute(neutralisée et

séchée) dans le réacteur.

Quand 2'sppereil est mis en murche/

1)0n met le bouton "KLAXUN"sur "ALET" et le bouton "GENERAL" sur "MARCIE"
la lampe rouse du houton "FLALCNY et la larpe verte du bouton "G:N&AL"
s'allurent.

2) On ouvre le rohbinet d'eau pour alirenter les serpentins; la laipe rouge

"LAON" s'éteind.On met alors le bouton correspondant sur 'MACIHE".

3) On me’ en marche le compresseur.
4) On ouvre la vanne jusqu'a 1,2(alimentation de 1'huile chauffante).
x . et gags o Fooosiit e sod e
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5)On fixe la consimme de température sur 30 1 C » 1'aide de 1'aiguille
rouge . OUn 2t 12 houton 12 réulation sur "MaNUEL".

6) On met en marche le chauffage de 1'huile caloporteuse et on rdgl- -
consigne de chauffe 2 1002 C.

7) On ferme le couvercle en verre (3).

8)0n ferme toutes les vannes qui font rentrer de l'air dans le réacteur.

9)0n ouvre la vanne qui communique avec le systéme , c'est & dire qui
permet 1'introduction d'azote ou la création du vide dans le réacteur.

10) On ouvre le robinet du vide et on ferme ceux de 1l'azote et de l'air.

11) On met en marche le groupe de vide,et on fixe la pr¥ssion & 400 mm de

mercurec.

12) Quand la température indiquée est 75 ° C, on branche la régulation
antomatique.

13) Lorsque la température désirée est atteibbe,on casse le vide en ouvrant
le robinet d'azote.

14) On préldve un échantillon d'huike par le robinet de fond de cuve(2),

15)0n ouvre le couvercle en verre (3),et on introduit la terre dans le :

réacteur(1), on déclanche i ce moment le chronomdtre . Le couvercle (1)
est refermer aussitdt.

16) On ferme le robinet d'azote et on ouvre celui du vide (8).

17) On pread 6 échentiblons onviron au sours de la décoloration ; pour cela
il faudra ouvrir et fermer A chaque fois le robinet d'azote et celui
du vide(8).

18) Au bout de 30 mggn arrfte la chauffe et on débranche la régulation
de température.

19) Pendant le refroidissement de 1'huile , on préléve encore quelques
échantillons.

26) Lorsque la température désirée est alteitbe (45° C généralement), on
arréte le vide et on ouvre le robinet d'air. On soutire alors la
liqueur (huile + terre) préte & Ctre filtrée.

Le réacteur est lavé avec de 1l'eau savonneuse apres chague opdration.

I11- 3—2—_§iltration

Pondnt le refroidissement de 1'huile dans le réacteur, on place
les toiles en coton sur les plaques. Il faut verifier que les orifices

des platemux et cadres sont bien en face et se trouvent dans le méme
vrolongement.

On serre le filtre —presse et on proctde comme suit, 2
3 1) On brunche le courant électrique en mettant le commtateur "GENEHAL"
sur "MARCHE".

2) Lds que la liqueur est placée dans le bac "Suspension" On met en marche



1'agitation (22) en plagant le bouton agitateur 1 en marche, la lampe témoin
rouage s'allume). Seci Svite la décantation de la terre au fond du bace.
3) On met le bouton "thetmoplongeur" sur marche et on fixe la température désirée.
4) On ouvre le ribinet d'eau qui alimente le serpentin (24) quand un refroidissement
est nécessaire.
5) Quand la température désirée est atteinte , on met le bouton pompe P.C.M.(16)
gur "MARCHE" aprés avoir ouvert le by—pass(T) pour réglage de la pression de
refoulement et la vanne (15) de sortie de la suspension.
6) Au bout de dix minutes, on ouvre la vanne (1) d*alimentation du filtre et on ferms
le by-pass. On ouvre aussi les vannes (4) et (5) de sortie dd filtrat.
pour que l'huile passe dans le débimdtre (19), on forme le by-pass (7) qui est
situé en parallele, ce qui nous donne une lecture directe du aébit. Toutes les
sutres vannes restent fermées.
T) Dés que la bille du débimetre (19) se déplace, c'est a dire dés que le filtro
commence & couler, on déclanche le chronometre.
¥ous relevons les valeurs de la pression en amont du filtre en fonection du T
Nous effectuons aussi quelques mesures directes du débit pour vorifier s'il me Too
varie pas.
L'appareil est néttoyé aprés chaque opération.
Quand le bac contenant la liqueur est compiétement vidé , on laisse la pompe (19)
en marche pendant 15 mn pour gliminer le maximum d'huile contenue dans les pla-
-ques, cadres et cannlisations.
Cette opération terminée on prcdde & un séchage du ghteau. Pour cela on ferme
la vanne (1) d'entrée de la liqueur , et on ouvree la vanne (3) d'entrée d'air
comprimé, les vannes de sortie du filtrat (4) et (5) restent ouvertes. Le

temps de séchage est de 4 heurss, (1a pression d'air comprimé est de 1,5 bar).
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NOMENCLATURE
e e e

; g i Désipmation
! !
! 1 | Climentation filtre
1
i 2 i Sortie lavage
!
i 3 i Séchage air comprimé
1
; 4 i Sortie Piltrat (lavé)
1
i 5 : Sortic filtret (laveur)
i 6 i Entrée lavage
! !
! 7 ! By-pass
i B i Evacuation filtrat
: 9 i Retour filtrat sur bac suspension (recyclage) ou
! ! sur le bac d'adjuvant (remplissage).
1 1
i 10 i Alimentation pompe dbseuse
: 11 i Air comprimé
i 12 : Recyclage précouche ou suspension
i 13 § précouche
i 14 i Alluvionnage
!
i 15 i Sortie suspension
i 16 i Pompe filtration
i 17 i Pompe doseuse
i 13 i ContrBle de pression
1 1
i 19 i Debimétre
1 1
! 20 1 Ceinture chauffante
1 1
i 21 i Contr8le de température
i 22 : Agitateur suspension
1
i 23 i Agitateur précouche
t 1
i 24 i Serpentin de refroidissement
! !



II1 - 3~ MESURES ET RANALYSES s

171 3 4§-1- Couleur de 1'huilc

La mecsure- de la coulecur d=s échantillons

d'huile qu: nous prenons au cours de la décoloration et du
refroidissement a été éffectuce & la S.0.G.E.Dy1,A¢{UP.G,)

a4 l'aidc dec verres lovibond. C'est une méthode de mesurc msx
qui réalise l'égalité de sensation colorfe par superposition
de filtres colorés, additifs (rouge, jaune et bleu).

La transformation complé&te d'une couleur Lavibond globzle

en valcurs tuchromatiques (brillance) est alors faite en ayant

recours & des abaques | ;e

I1I 2 8-2- Ritcntion d'huile dans les gf8tecaux de terre décolo-

rante

La mesure de la rétention d'huile dans les g8tesux dc
filtration est faite par cxtraction en Soxhlet. On emplit unc
cartouche avec une masse de terre variant de 10 & 20g et on
extrait pendant 4 heurcs, le sclvant utilisé étant l'héxane.
L'éxtraction est suivie d'unc distillation de 1'héxane (pen-

dent 4 heures) puis d'un séchage de 1l'huilc.

111 2 4-3- Aciditi

Cctte analyse consisteo doser la quantité d'acides gras

e

librcs présents dans lthuile c'est un témoin du degré d'alti-

ration de 1l'huile,
L'huile cst mélangée avee de 1l'alcool nceutralisé par de la soude

N/10. Le milange est titré avec la m@me sclution de soude,

111 S 4-4- Humidité dc 1l'huile 3

Une certeine gquantité d'h:ile humide est pesée, puis

placée a 1'étuve régliée a 103°C pendant 30 Mn. Aprés refroidi-
ssement dans un déssicatcur, clle est de nouveau pesiée.

Le pourcentage d'humidité est déduit de lz différcnce de poids
relevée, Tout comme l'acidité, L'humidité est faite avent ct

aprés la décoloration,

I1I 2 3-5- Indice de péroxyde de l'huile :

L'indice de pérexyde cst 1z nombre de milliéquivalents
d'oxygéne actif par kilagramme de corps gras.
On ajoute a 1l'huile (2g), 25 ml d'un mélange(3partivs acide
acétique + 2 partics chloroforme) et 1 ml d'une solution saturdc
d'iodure de potassium, By agamir agite lc milange, on le laisse
reposer a l'obscurité pendant Smn puis on reprend par 75ml

d'eau distilléc.



L'iode libérde est titrée par une solution de thiosulfate N/100
en prisence d'amidon., Cettc analyse ce fait aprés ls déconlora=-

tion,.

111 .2 3-6- Iraces de savon dans l'huile ¢

On ajoute & 40g d'huile placés dans une ampou=
le 3 décanter,50ml d'une solution (9Tml ac“tone + 3Iml eau)
précedemment neutralisée par 1tacidc chloggdrique N/100.

L'une des deux phases qui sc forment (la phase huileuse) cst
reprise dans une autrc ampoule 3 décenter avec 50ml de la
solution (acétone + ezu). Les deux phases acétoniques rassemblles
sont cnsuite titrées par l'acide chlorhydrigue N/100. L'analyse

se fait aprés décoloration.

111 JB-7- Autres mesures 3

Au cours des manipulations nous faisons éga=-
lement des mesurcs deo viscosite de 1'huile, d'cpoisscur des

gBtcaux...



Préparation de la terre séchée:

La terre est séchée a 1'étuve & une température de 240 © C pendant
2 heares; ensuite elle est refroidie dans un dessicateur. Cette température
correspond & la deuxitme déshydratation de la terre (voir fig. |

Préparation de la terre séchée et acidulée:

La terre est mise en contact avec 1'acide chlorhydrique 5 N et est

portée & 1'ébullition pendant 4 heures . Apres filtration sur biichner, les
terres sont lavées h 2 reprises sous forte agitation dans une grande quantit’
d'eau de facon 2 éliminer 1'exces d'acidité. Nous prenons 10 volumes d'eau
pour 1 volume de terre. Le lavage se fait a 20 °C pendant 1 heure; il est

guivi d'une filtration sur bilichner . Les terres ainsi récupérées sont séchées

A 1' étuve i 135 ¢ C puis broyées dans un mortier. Aprés broyage elles sont
séchées de nouveau a 135° C et enfin refroid@es dans un dessicateur.

Remarque: Comme la durée de filtration sur biichner était trop grande, la terre

est restée au contact de 1'acide une nuit entiére.

Nous ne dgvons pas aller au-delh d'une température de 250°C pour le séchage

de 1a terre décolorante, car a cette température, se structure cristalline

est détruite.
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I1I-#Résultats_expérimentaux,

Les. wésultats expérimentaux de décoloration ot de filtration obtenus par mesurcs

directes ou aprés calculs sont reportés dans les tableaux 1 & 18 et sur les courbes

f;i.ta.:lea; suivent indique les eourbes et tableaux correspondants & chaque manipu
lation.
! | !
| pEcoLoraTioN % ELLTRATION li
MK NCE | N? Fableau COW'QJ N° tableau| couvrbe
M4 4 1 Ao ﬂg 14
MY | 3, N ad fig 15 I
M3 2 M X3 fig16 a
M5 5 2 Fig 17 R
M6 3 12 | Al | (:13 18
M7 7 15 fsa 19
b ’ 12 a6 | fig 20
W E 12 | At fis 21

.

o



ut

anras ee qui a 668 it dans 1o revue bibliogravhidue nous pouvoens

Aéjb prévoir certains résultats :

1)

2)

quand le pourcentage de terre au mente, la surface spdeifijue

de la terre est plus improtante et par conséquent le pouvoir
décolorant augmente. l'autre part ; los particules qui.sond
proches de la paroi £iltrante sont plus tassées ( A cause do
pression mécanique) ,la porosité diminue et il en est de wém
pour la quantité d'huile se trouvant dans les interstices.
Tour la terre humide, les pores des particules contiemnen®
déja un certain pourcentage d'eau, l'huile va donc occuper le
volume libre des pores . Mais pour une terre séchée, les pores
seront entidrement remplis d'huile; il faudra donc s'attendre
% ce que la rétention d'huile soit plus grande pour une terre
séchée.
3) Juand la terre est aciGulée par les protons ol , certains
constituants de 1'espace interfollaire sont remplacés par
des protonsll+' . L'adsorbtion des pigments s'en trouve

ainsi améliorée.



TABLEAU DES RESULTATS D'ANALYSES
e e - —r — s

1 Analyse | IHuile brute séchée lavée 1 lluile décolorée et filtrée | Gélteau
! ! ! !
No

! i I o ! [ ! ! x ! ¢ ! ! 1 ! !
; Manip. i B | % H | % A (CE fH | %A | TS I.h. , L | % Re |
! ! ! ! ! ! ! ! ! ! ! ! |
! M 1 22,18 ! 037 0,19 I 4,581 5,861 0,471 0,171 15,2 1 4,75 1 2,3 1 22,34 |
! ! ! ! ! ! ! ! ! ! ! ] I
! M2 1 22,18 ! 0,37 ! 0,19 v 7,060 7,561 0,29 ! 0,161 10,71 6,12 ! 1,7 1 23;20 1
! ! ! ! ! ! l ! ! ! ! | -
1 M3 1 22,08 1 0,37 ! 0,9 1 13,081 9,001 05! 0,151 9,81 7,25 1 1 { 21,50 !
! ! ! ! ! ! ! ! ! ! ! ! !
I M 1 22,18 1 0,37 ! 0,19 1 3,621 4641 - 1 - 1 - 1 = 1 - ! s !
! 1 ! ! ! ! ! ! ! ! ! ! !
1 M5 t 33,72 1 0,5 ! 0,47 1 12,491 7,071 0,921 0,191 7,6 1 4,25 1 2,3 1 21,07 |
! ! ! ! ! ! ! ! ! ! ! ! !
1 M6 I BE Ot 05 L 0,47 1 11,921 7,261 0,941 0,091 7,6 1 3,95 1 2,2 1 21,08 "1
! ! ! ! ! ! ! ! ! ! ! 1 !
1 M7 { 378 4 G5 0,47 1 13,11 6,871 0,901 0,201 7,6 1 4,75 1 2 | 24,23 |
I ! ! ! ! ! ! ! ! ! ! ! 4
1 M8 ;1 33,72 1 0,5 1§ 0,47 19,9611 7,921 0,00 1 0,211 7,6 1 512 1 2,2 | 27845 |
! ! ! ! ! ! ! ! ! ! ! ! !
1 W ! 32,79 1 0,42 ! 042 1 T,578 B@0 1 0 1 0231 T,6 1 5,6 I 0,5 1 33,93 |
I ! ! ! ! ! ! ! ! ! d ! }

IR E O a

@®

s

.

) N

acidité

humidité

- ee =8 =

couleur initiale de 1'huile
couleur finale de l'huile

(en acide oleique)

traces de savon ( en oléate de sodium )
indice de péroxyde (en meéq/kg )
épaisseur du glteau (en mm).

rétention d'huile.



Momipe. | .| o | .. . N “‘" ' R
i b K{g/emis) K. £t ; £f (4) A (cm?) / gy "c».?/;) w ex (en/g) Ly {(Cw dp (tm)
Ir?fl ") vk M )
3
Mi 4,99 ¢ 401330 1 222 45804 25 0,03 1,82. 40| 11234 | 00053
" R
s 2,34 14,006 | 139 4580, | 25 0,02 . | 1,0.10°| 3853 | 00061
| | o .
5 - ‘ +
M, 152 917 #3 695 3,353 1 425 0,01 0,90.10 | %900 | 00076
. 4 Tl ' R )
| My 244 4447, F 518 57255 25 6,03 124 .40' | 9223 | 0neés
| | i |
s . SR eSS -+ - .
| 4 “~ 7 5 ally g Wl I & : ! iy
[ M, 2,55 117265 | LEO 57255 25 003 | 448.10 | 1043,0 | GODEO
]
L 2
Piy 367 109108 | 297 | 57255 238 | 003 169 .40 | 10825 | Cnoss
L. S, e - l e ——— S e e B .l R S et e e e . o . A ————a— . s Sab aun,
Mg 53 4206 | 745 52255 al,4 | 003 [0935.10' | 803 0 | 00075 |
. I S | 1
; E
Mg 0,31 1091,08 | 3549 52255 25 0,03 046.10 | 3533 | 00170 |
z i i R

TABLEAL  : RESULTATS DE FILTRATION .
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IV - ANALYSE DES RESULTATS ET RE COMIMANDAT TONS

IV -1 - Reprcdggiivité 8

Les manipulations M5 et M6 ont les mémes conditions opératoires. Elles
ont été faites pour la détermination des erreurs sur les différentes mesures

(voir tableau des résultats d'analyses).

215 Ofs
21, 0B.

Par exemple : pour la M5 : % Re
pour 1a M6 : % Re

Ainsi (% Re) = 2 0,0

de méme on obtient :

- AL = I 0,57
- A (%H=2I0,0
- A (% A)= I 0,01

- A(T,S,)=2 0,01
& (1,P)=% 0,3

1

En général, les résultats sont voisins, les écarts sont dis en partie
aux erreurs faites sur les conditions opératoires, car gelles—-ci fluctuent un peu

au cours d'une manipulation.

En effet : — pour la température de décoloration : A (T) = pVLT:

. ~ pour le temps de décoloration : A(t) = 2 % e
- pour la pression du vide :O(P) =% 10 mn Hg
- pour la température de filtration 3 D(T) =Z5°C

Nous avons constaté que la température de sortie du filtrat baissait
3 chaque fois de 5° C, ceci est dO au refroidissement c¢o 1'huile dans les
canalisations.

- Il &tait important de bien standerdiser la phase de s&chabe des
g8teaux de filtration & 1'air comprimé : sinon guelle ~:9ilité ac . rder aux
mesures de retention d'huile et comment interpréter les résultats 7

La valeur de (%Re) obtenue montre que c= probléme a été bien résolu.

- L'Examen des courbes de décoloration montre que la couleur reste
constante aprés les 30 mn d'adsorption & 80° C : cela signifie gu'il ne se produit Auc
aucun phénoméne de réversion de couleur (Pﬂ' ) pendant la phase de refroidissement
qui précede la filtratien du mélange d'huile-terre.

Nous ﬁe polvons pas comparer ies résultats des manipulations : Mi, M2,
M3, M4 avec ceux des manlpulatlana : M5, M6, MT; MB et MI car les compositions des

huiles sont différentes (40% colza + 60% tournesol pour le premier lot ot 100,]

colza pour le deuxigme lot).



Ces quelgues points nous permettent de dire que le protocole opératoire
utilisé est suffisamment au point pour que nOus puissions analyser maintenant les
résultats obtenus et faire la part des différents paramétre pour expliquer les

résultats obtenus.

IV = 2 - Influence du pourcentage de torre décolorante :

IV — 2 = 1 - Décoloration @

La courbe (fig. ) montre que le rendement de décolor- . ion augmente
avec le pourcentage de terres adsorbantes. Le pouvoir décolorant gst donc amélicx
par un accroissement de la gquantité de terres décolorantes, ce qui est en accod
avec les données bibliographiques.

Cette conclusion peut s'expli,ier par une augmentatinn de la surface
spécifique et par conséquent par une glévation du nombre de sites actifs lors
d'un accroissement du pourcentage de terres.

Cependant, cette conclusion n'est valable que pour un pourcentage de
terres activées compris antre 1 et 4% Car nous n'avons pas &té6 au-deld de 4%.

Par ailleurs, nous remarquons une diminution des indices de péroxyde
en fonction des % croissants de terre. Cette diminution est certainement dlie &
1'influence conjuguée de la chaleur et de 1'effet déshydratant de la terre.

I1 serait intefressant d'étudier 1'influence du pourcentage de terre
sur la décoloration de 1'huile (en allant au deld de 4%). On pourrait alors
déterminer 1la quantité minimale de terre qui dopne une valeur optimale au pouvoir

décolorant (comme le confirme la bibliographie).

Pour pouvoir comparer la rétention d'huile dans les gateaux de terres
décolorantes, il aurait fallu travailler avec le méme nombre de cadres ; ce qui
n'est pas le cas puisque nous avons utilisé 4 cadres pour les manipulations '
et M2 et 3 cadres seulement pour 12 M4,

En comparant les manipulations M1 et M2 nous constatons que 14 réterticn
d'huile diminue quand le pourcentage de terre augmente. Ce probléme est assez coi-
plexe puisque la quantité de pigments asorbés croit lorsque le pourcentage de
terre augmente ; ce qui peut d'ailleurs influencer la valeur de la porosité, car
en réalité la valeur de la porosité ne reste pas constante dans le gl@teau de terre
décolorante (& cause de la pression mécanique qu'exerce le fluide sur les particul:
et lea pirticules elles-méme sur celles qui sont jmmédiatement devant elles, on
peut observer un tassement des particules en amont de la toile (se traduisant par
une augmentation de la pression mécanique & ce niveau) et par conséquent & une

diminution de la porosité.



IV - 3- INFLUENCE DE L°*HUMIDITE DE LA TERRE @

IV = 3-1- Dececoloration

En comparzni la mandipulation M5 (ou M6) avec
la MB, nous constztons que la pouvoir déecnlorant de la terre
humide est inferieur 3 celui de la terrc sdche 3 ce qui est
normal puisque la capacité d'acsnrption diminue quand des
molécules d'eau sont fixées par le terre adsorbantes
Ces monécules occupant un volums assecz important dans la zone
interfoliaire de la terre empBchent l'adsocsption des pigments
colorés.Pour une terre séche, le départ de ces molécules d'eau

favaris l'adsorpticn des pigments colorés.

IV - 3-2- Rétention @

Les résultats cc ces mé&mes manipulations

montrent que la rétention d'huile dans les g8teaux de filtratio.
est plus importante pour une tarre s&éche.

Lorsque lc terre est séchée, 1l'rau contenue dans les porcs
s'évapore, et 1l'huile, cn contact avec la2 terre les remplid.
Dans lc cas contraire, c'est-3..dire pour une terre humide, les
pores céntiennent déja ure certaine quantité d'eau et l'huile
n'occupera alors que le volume libre de ces poresSe

Une augmentation de la rétention d'huile dans le cas d'unc
terre séche est donc mise ©n cvidanci.

Nous n'avons pas pu ctudier, faute de temps, 1tinfluence de
1'humidité de 1'huile sur la décoloration @@ sur la rétontion
d'huile ; cette Ztude semble pourtant imdrcrossante puisaue
1'humidité de l'huile influe sur l: décoleoration et sur 1a

rétention de l'huile,

IV - 4 - INFLUENCE DE L'ACTIVITE DE LA TERRE

IV - 4-1- Dicoloration @

D'aprés les résultats enrcgistrés pour la
M8 et la M9, nous pouvens conclurc & une amélicration du pou-
voir décolorant lorsque la terre adsorbante est acliivée par
un acide minéral (en l'occurence Hel).
Lorsque la terre est activée par un acide minc¢ral, la surfeace
2+, M92+...)

se trouvant prézlablement dans la zone interfolieire. La

de la terre cst accrue par départ de cations {ca

structure lamellaire de ls montmorillonite permet a2lors 1la
formation de plans constituls de silice tétreedrique donnent
des interfaccs miches con atomos d'oxygénes Ces intcrfaces sont
particulidrement aptes & fixer les pretons i gui ont une

influence sur l'zbaissement do coloration des huiles,



RERARQUE :

Au cours de la filtration, nous avons pu remarquér qu'une
quantité de terre assez gmportante avait pris en masse, bien
que nous l'ayons broyeée aprfs séchagc. Nous pensons quc 1la
décoloration de l'huile aurait £té plus grande si la terre
avait été convenablement séchée ct broyée et gu'un séchage en
1it fluidis¢ apporterait satisfaction & cc probléme. Cettc pri-
se ch masse peut 8tre dle Egalement su temps d'activatioh, car
en offct la terrc est restée a2u contact de la solution acide

(3 20°C) unc nuit entiére.

Le prolongemcnt da temps d'activaticn (m@me & température embi-
ante) peut avoir une influence sur la destruction de la stru=-
cture cristalline de la terre adsorbantes Ce phénoméne de
floculation nous cmp@che d'effectucr des appréciations gquanti-
tatives sur l'influence de 1'aetivité dc lz terre sur la déco=-
loration de 1'huile.{ceci est confirmé par les résultats de

calculs de filtration, veir tableau).

IV -« 5 - INFLUENCE DE LA TEMPERATURE DL FILTRATION ¢
Nous avons travaillé & deux températurss de filtration :
. T = 40°C pour la M5 ct la M6
. T = 30°C pBr la M7

La courbc cnregistrée pour T =30°C n'a pas lz m&me ellure gque

celles qui sont enregistries pour T=40°C. Nous constatons én
effet que la perte de charge augmente considérablement avcc

le temps : & cettc tempiratures la viscosit: de l*huile est plus
grande (voir les donnces sur//% ) et le gAteau devicnt comprée-—
siblc.

Quand aux zutrcs courbes (T=40°C) nous constatons gue la perte
dc charge attecind une limite nous pcnsons que Nous avons alors
atteid# unc épaisscur limite du g3teau ; ciola est dd a un
appauvrissement de la liqucur en particules solides en fin de
filtration.

Nous pouvens enfin déduire que lz filtration & basse tempéra-
turc pose des problémes a cause de la viscosité de 1l'huile.
Nous aurions simé+ réaliser des filtrations a3 des températurcs
becaucoup plus &locvies, mzis 1'apparcil n'ctant pas farmé, nous
avons preféré Cviter 1l'oxydation de 1'huile en travaillant &

basse températurce



V . CONCLUSION

Ce travail n'est qu'une premigre contribution 2 1l'étude des paramgtres
qui influent sur la décoloration d'une huile alimentaire et sa rétention dans
les g3teaux des terres décalorantes utilisées par 1'unité de production 5
de la S.0.GeE.D.I.A. située au port d'Alger.

Nous pouvons dire que les résultats obtenus concordent, du point de vue qua=
litatif, avec les données pibliographiques rassemblées .
D'aprads les guelques essais expérimentaux réalisés a 1'échelle pilote

on apergoit les comportements suivants :

~ 1'augmentation du pourcentage de terre décolorante améliore la décolo-
ration et diminue la rétention de 1'huile dans le glteau;

-~ 1'augmentation de 1'humidité de la terre décolorante diminue la qualité
de 1a décoloration et diminue la rétention de 1'huile dans le 35teau;

— 1taugmentation de 1'acivité de la terre décolorante améliore la déco-
Joration et augmente la rétention de 1'huile dans le g8teau;

— 1'augmentation de 12 température de filtration n'a pas donné de résulti-

tat significatif .

Compte tenu des difficultés rencontrées au Cours de ce travail nous suggérons
quelques recommandations 3 ceux qui approfondiront cette étude 3 il serait
souhaitable de travailler :

- avec de plus forts pourcentages de terre

— avec un appareil qui permette de suivre visuellement 1l'évolution du
giteau

-~ en faisant varier l'humidité de 1'huile

— avec des terres de différentes activités et un bon procédé de séchage

adéquat .






-TABLIEATU =1 =

M - 1

T (m n) b'd C X R
0 60 22,18 0 0
2,20 79 10,24 19,94 53,8
7 &7 6,405 16413 7247
10415 88 5y 55 16,63 75
15 90 /iy 58 17,60 | 79,3
21 90 4,458 17,60 79,3
29 90 4y 58 17,60 79,3
37 90 4y 58 17,60 793
45 90 4y 58 17,60 7943
~-TABLEAU -2~
- M-~ 2-
T ( mn) Y ¢ X R
0 60 22,18 0 0
155 64912 | 19,30 2488 13
5 50 9,69 12449 56,31
8 82 8,62 13456 6142
13 &, 7457 14,461 65,9
22 84, 7457 14461 65,9
H29 85 7,06 15412 6842
36 85 7406 15412 6842
i .
44, 85 7406 15,12 6842

: temps de contact

brillance de l'huile

couleur de lthuile = 100 Log ~§7~

couleur éliminée

rendement de décoloration =

100 =x

¢ +x




oo o Ko

-TABLEAU-3 -

-M =3~
T ( nn) Y c X R
0 60 22,18 0 0
R iy 29,38 2480 12,6
v 65 18,71 3,47 1546
1242 72 14427 7491 35,6
18 73 13,67 8451 38,4
2544 Th 13,08 9;1 4140
29 Th 13,08 9y 1 41,0
38 74 13,08 9,1 41,0
49 T “-13,08 941 41,0
~TABLEAU =4~
- M d -
T (mn ) Y C X R
_M.O.-- S D .6_0 . MZ;’;% i Sy “(_}.. . ..m_.(;,*__..
2 81 9515 13,3 5847
—~*—;;~*-‘“‘-";;;“*”¢~~~é’55 15463 50,5
10,5 1 90 .z:,*s‘é“ 17'6L 793
L‘_16,2 91— 4,16 18:08 “‘(%1—:;#
21 92 3,62 18,56 83,7
2?8,5 9 3,62 18,56 83,7
34 92 3,62 18,56 83,7
43 92 3,62 18,56 83,7

temps de contact
brillance de lthuile

: couleur de lthuile = 100- Log 1}-

: ecouleur éliminée

100 x

rendement de décoloration = i
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TABLEATU

-M 5 =

— et S e St et

!
1
!
1
!
!
!

33,72

26,76

!
!

54

0 b

- -
(=) b~
" s}
~ o)
(=) <+

- -
O o)}
™~ -

68
T2

!
!
! 20,64

13,08

T4

— o bt et e E—d Gt S Es e e

e R T B

l
l

12,49 I 21,23
|

!
!

!

1 21,23

12,49

!

75

45

-—

6

TABLEATU

—C

-M6 —-

P I e i e R ey

(%]

L e ) E et I e B i

—

46

23,3

52,2

T ('] 0
- L -
AlB I
[T} Q
o M 0
- - -
(=] =] —
(g ] (o] o

13,08
11,92

— et e - —

t ¢ temps de contact

1
y

C ¢ couleur de 1'huile = 100 1lo

X 3 couleur éliminée
R : rendement de décoloration

Y : brillance de 1l'huile

100x

——

c



TABLEATU

i '

— T TR e e e T e et T e T

- MT -
! ! ! ! ! !
1t (m) ! Y ! C ! X ! R (%) !
! ! ! ! ! !
! ! ! ! ! !
: 0 : 46 : 33,72 ! 0 | 0 |
L5)5 L 60 bozas b s D 32 i
! ! I ! ! !
I 1,75 68,5 16,43 : 17,29 51,3 :
! ! ! " ; A ! !
; 17,9 73 ;13,00 ! 20,05 59,5 I
boomys D ms ! 1337 ' 2035 ! 60,3 ;
! ! ! N !
1 28,25 | 78 ;135 ' 20,62 | 61,2 ,
A ! ! ? 1 !
! 5 ! 74 ! 13’1 ‘ 1_.0,{3:. i 61 ,2 I
! ! ! ! ! !
: 46 ; T4 13,1 ; 20,62 61,2 i
TABLEATU -
- M8 -
! ! ! ! ! T
1t (m) ! Y ! C ' X ! R(%) 1
! ! ! ! ! I
! 1 ! ! ! !
: 0 ; 46 ;33,72 ! 0 : 0 ;
! ! ! ! 154 ! 6 !
: 4,5 : T,5 P 145T 9:15 56,8 l
1 ! 1
i 8,5 ‘ 76 D2 D mge0 | 646 i
! ! i ! ! . !
; 14,33 ird ;11,35 : 22,37 66,3 ;
! ! ! s ! - ! !
! 24’5 I 78!5 l: '—":—).‘ ! "'3 ‘21 ! 68’8 I
! ! ! ! ! !
! 29,5 ! 79,5 | 9,96 ; 23,76, 7035 .
! ! ! ! ! !
: 33 " 79,5 0 9,967 : 23,76 70,5 !
! ! ! ! oa 7 ) !
; B 1 79,5 | 9,96 : 23,76 70,5 |
t : temps de contact
Y : brillance de 1l'huile
C : couleur de 1l'huile = 100 log —%—
X ¢ couleur éliminée
R 100x

rendement de décoloration

cix



ZADLEAU - 9 -
- M9 -

! ! ! ! ! |
! +(m) ! Y ! C ! X ! R !
! ! ! ! ! (%) !
! ! ! ! ! !
! 0 ! 47 1 32,79 ! 0 ! 0 !
! ! ! ! ! !
! ! ! ! l !
! 4 ! T 1 14,87 ! 17,92 ! 54,6 !
! ! ! | ! !
! ! ! ! ! !
l 10,25 ! 78,5 ! 10,51 ! 22,28 ! 67,9 !
| ! ! ! ] !
! l ! ! ! l
! 14 ! 80 ! 9,69 ! 23,12 1 70,5 !
! ! ! ! ! !
! l ! ! ! l
! 19,25 1 82 ! 8,62 ! 2417 ! 73,7 !
! ! ! ! ! !
| ! ! ! ! !
l 28,5 ! 83 ! 8,09 ! 24,70 ! 7,3 !
! ! l 1 ! !
1 ! ! ! i l
! 32 ! 84 | 7,57 ! 25,22 | 76,9 !
1 ! ] ! ! 1
1 ! ! ! ! !
! 45 ! 84 ! T457 ! 25,22 | 76,9 l
! ! ! ! ! l
t : temps de contact
Y & brillence de l'huile
C : couleur de I'huile = 100 log
X 1 couleur éliminée
R 100x

s rendement de décoloration

cEX
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