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Introduction Générale

INTRODUCTION GENERALE

L’industrie des corps gras occupe une place impttaupres d’autres industries.

Le raffinage est une opération destinée a débamrdss huiles alimentaires des
impuretés présentes (pigments, pesticides...), adenférer un godt discret et a permettre
leur bonne conservation. L'opération de raffinagasse par plusieurs étapes, et la
décoloration est une étape importante du procedsuaffinage, elle consiste a éliminer les
matieres colorantes présentes dans les huileoetanj une terre activée.

La décoloration des huiles est obtenue par adsorpdies pigments sur une terre
décolorante (argile) maintenue en contact avedl&ranviron 20 minutes, sous vide, a 80°C.

Les termes, terre activée ou terre décolorantd,dodisés pour désigner des argiles qui,
dans leur état naturel ou apres activation chimiquessedent la capacité d’adsorber les

matieres colorantes des huiles.

Notre travail consiste a tester différentes teacts/ées dans la décoloration d’'une huile
de Lin. Dans une premiere étape, nous avons effd@nalyse de cing terres décolorantes
différentes :

1. Tonsil optimum (Allemagne)

2. Terre décolorante de Maghnia (Algérie)

3. Tonsil EX 096 (Allemagne)

4. Terre décolorante de (Turquie)

5. Terre décolorante (d'Indonésie)
Les analyses ont été portées sur la détermind@an

* La composition chimique et minéralogique

» Surface spécifique et volume des pores

e Parameétres physico-chimiques
Dans une deuxiéme étape, nous avons réalisé pisigesais de décoloration sur une huile de
Lin par les cing terres activées. Nous avons étlidiéuence de plusieurs parametres sur la
décoloration comme :

- Le temps de contact

- Latempérature de décoloration

- Le pourcentage de terre utilisée
Nous avons suivi la variation du pouvoir décolord@iL), ce qui nous a permet de tirer des

conclusions concernant I'efficacité des terresiétgldans la décoloration d’huile de lin.
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PARTIE THEORIQUE

CHAPITRE |

LA TERRE DECOLORANTE

I. Origine de la Bentonite

La bentonite est une argile dont le principal ¢ttmsnt est la montmorillonite. Ce
dernier nom fut proposé pour la premiere fois eA71&our désigner une argile plastique
découverte a Montmorillon, en France. La montmamilie fut officiellement reconnue par
Dana en 1892.

La reconnaissance du concept ‘minéraux argileumi gntraina la présente
classification des argiles suivant le contenu de lainéral principal, date des débuts du
vingtieme siecle. Le concept ‘minéraux argileuxsig@e les argiles principales comme les
Kaolins, illites et montmorillonites.

A partir de ce concept, les bentonites sont dé&fimi@mme des argiles a grains fins
contenant pas moins de 85 % de montmorillonite.

A I'échelle des marchés, il existe deux grandessiins de bentonites. Dans la
premiere division on reconnait la bentonite de wod{ou sodique), aussi appelée bentonite
du Wyoming ou bentonite de I'ouest, qui gonflecantact de I'eau et qui contient du sodium
comme ion échangeable prédominant. Dans la deuxdwson, on retrouve la bentonite
calcique, ou bentonite du sud, qui possede un guoafht négligeable et qui contient du
calcium comme ion échangeable principal. Entre desx catégories, il existe plusieurs
classes intermédiaires.

Les bentonites ont de ce fait de larges applinatitoujours plus nombreuses et dans
différents domaines (forage, fonderie, céramiqe@tpre, pharmacie, terres décolorantes,...,
etc). La majeure partie de la bentonite exploitéesde monde est utilisée comme liant du
sable de moulage, dans l'industrie de fonderiaissigpour préparation des boues de forage.

En Algérie, les gisements de bentonite les plupomants économiquement se
trouvent dans I'Ouest algérien. On releve en paréc la carriere de Maghnia (Hammam
Boughrara) dont les réserves sont estimées a Uionmile tonnes et de celle de Mostaganem

(M’zila) avec des réserves de deux millions de ésnd].
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II. Argiles activées

Les termes, argiles activees ou terres décolmastnt utilisés pour désigner des
argiles qui, dans leur état naturel ou aprés daaivachimique, possédent la capacité
d’adsorber les matiéres colorantes des huiles.xite trois types principaux de terres
décolorantes : terres a foulon, terres activé&s leduxite activée.

Les terres a foulon sont des argiles naturellensstives composés d'un certain
nombre de silicates posés tels que la bentonifgligyorskite, le herctorite ou la sépiolite [2].
Ces minerais montrent une capacité élevée d'aitsoigue a leur superficie élevée. Elles ne
sont pas activées commercialement, en fait, eflpsrrdent mal a I'activation a I'acide.

Les argiles activées a l'acide sont d'origine baitique. Ces types de bentonite
possedent une faible activité naturelle mais sacitément activables par un traitement avec
des acides minéraux. Ces argiles activees a I'apmesedent, en général, un pouvoir
décolorant supérieur aux meilleures qualités desex foulon.

Les argiles activées a l'acide different des teraefoulon par leur apparence, en
général, cireuse et par leur désintégration ragates I'eau. De plus, les argiles activées ne
collent pas facilement a la langue comme c’estake our les terres a foulon, et ne gonflent
pas appréciablement dans l'eau. Les positions diggh de base sont, habituellement,
occupées par des ions calcium et magnésium daas lges argiles activees.

La bauxite activée est le produit d’'un minerailiuxite traité a la chaleur qui, a son

état naturel, posséde trés peu d’'activité natufg]le
[I.1. Structure de la terre décolorante activée

Une connaissance de la structure cristalline damiaéraux est nécessaire, afin d’étre
en mesure d’évaluer les applications industriglleseux-ci. Les physiciens ont déterminé, en
utilisant la diffraction par rayons X, que ces maé& argileux (montmorillonite) sont
constitués de particules cristallines, particuhéeat remarquables pour leurs finesses
extrémes et pour la complexité de I'arrangemenéedes atomes.

On peut les décrire comme des silicates d’aluminagueux cristallins de formule de
base: (OH)Si gO ,0n.H,O donnée par Grim. Une coupe transversale schamatign cristal
de ce minéral, fait voir une structure lamellaire @uches superposées, semblable a la
structure de grandes feuilles de mica. Chaque ®ualtaire de la montmorillonite posséde

une structure cristalline réguliére, qui se répetéformément, dans chaque partie du cristal.
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Cavite hexagonale
Cation mterfolliaice (R MNa, Ca)

couche tétraédrique

couche octacdnque

couche tétraédrgue

Cavité hexagonale 3 Creygene
Cation interfolliaire (K, MNa, Ca) _
®  Hydroxyle

*  Cation tétracdrgue [Si, Al

® Cation octacdngue (Al Mg, Fe)

Fig. 1. Structure de la Montmorillonite

Une couche centrale (couche octaédrique) d’ionkiahimium (atomes d’aluminium
possédant trois unités positives de charges éees) est liée chimiquement a I'oxygene et
aux ions OH La couche centrale du cristal est entourée auchde ses cotés, par une des
deux couches, en forme de feuilles, et composésiice liée a 'oxygene. Ces deux couches
extérieures sont identifiées sous le nom de coudtedriques, parce que les quatre atomes
d’oxygene, qui entourent chaque atome de siliogt, situés aux pointes d’'un tétraedre dont la
silice constitue le centre.

Vu les dimensions relatives de ces différents agynhe’est pas possible de montrer,
dans un diagramme, les diverses particules éléimemnta leurs dimensions réelles, sans
risquer une perte de clarté. En fait, seulementdetles ‘oxygene et les ions Otseraient
directement visibles. Les ions silice et aluminigeraient, en comparaison, situés entre les
interstices de ces atomes de plus grande dimenk&s.cristaux présentent ainsi, deux
feuilles non fracturées d’'oxygene a leurs surfasteexposent des liens chimiques brisés a
leurs coins irréguliers. A cause de I'absence deef tendant a éloigner les cristaux unitaires
les uns des autres, les surfaces oxygenes peuapptracher a des distances telles que les
forces d’attraction agissent entre les atomes gfdeeVVan Der Waal). Celles-ci resserrent les
cristaux entre eux, formant une structure rigidesdaquelle, le clivage le long du plan des
atomes d’oxygene est relativement facile, mais,@@eméme temps, un minéral inerte avec
des propriétés semblables a celles du talc.

Dans cette structure de base, ce sont les attésathineures qui donnent naissance

aux changements importants dans les propriétésiquegs et chimiques. C’est ce qui se
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produit par exemple, si, dans la couche octaédrige faible proportion des ions aluminium
sont remplacés par des ions de dimensions identiouais qui transportent un nombre
different de charge électrique. En I'occurrenaepeut étre deux charges transportées par le
magnésium au lieu des trois charges transportéddgraaluminium.

Le déséquilibre des charges électriques qui anteéa devra cependant, étre corrigé,
si les exigences fondamentales pour I'éléctro-aditdrdes cristaux doivent étre maintenues.
Cette correction s’opere par les ions transportls charges positives (cations) qui sont
attires vers le cristal de leur milieu. Ces catipassedent, généralement, des dimensions
supérieures a celles des petites ouvertures darisuéles d’'oxygenes qui forment la couche
tétraédrique. lls sont, en conséquence, forcésneder en dehors de la structure.

Les ions transportant des charges électriques amsapé&es sont connus comme les cations

échangeables ; il est possible, simplement pariaionh d’'une solution appropriée [1].

I1.2. Activation a 'acide

L'activation est causée en chauffant la montmamitie calcique en suspension dans
I'eau, en présence d’'un acide minéral tres foraclde pénetre les fines particules suspendues
jusqu’a ce gu’il atteigne les cristaux individuetignt les coins, de préférence aux surfaces,
sont probablement attaqués.

Les ions aluminium, magnésium et de fer sont arsiaits de la couche octaédrique
et passent dans la solution comme sels de I'acidérad utilisé pour I'activation. Plus ou
moins simultanément, les ions calciques échangeatdposant dans I'espace intercristallin,
sont remplacés par des cations maintenant prégants la solution activante, c'est-a-dire,
d’une fagcon prédominante par I'aluminium et d’hygkae. Les cations extraits de la couche
octaédrique sont aussi remplacés par des ions mbpgdes.

En lavant avec de I'eau l'argile activée, les sk$sous seront séparés. Apres séchage
de la suspension résultante, on obtient une aagtigée sous forme d’'une poudre duveteuse.
Le procédé d’activation a deux effets :

1. le remplacement des cations octaédriques ftacsurface exposée a assumer les
propriétés réactives d’'un acide fort ;

2. simultanément, la surface disponible pouwld@ption augmente considérablement, soit
de 50-80 jusqu’a 200 7y, dans le cas de I'azote, qui posséde une petitécule capable de
pénétrer des pores étroits. Les causes de cettbjhitss de surface agrandie ne sont pas
entierement comprises. Elles résultent, probablemeate squelettes de silice de
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montmorillonite complétement décomposé, qui agissemme soutiens, tout en gardant les
cristaux éloignés les uns des autres.

Le résultat global est qu'une grande surface daléepropriétés acides, s'avére
disponible, pour fins d’adsorption, lorsque I'aegdctivée séchée est amenée en contact avec
une huile ou un autre liquide. Les sites acides,les surfaces prolongées, sont capables
d’attirer préférentiellement ou adsorber spécifigeat, certains types de molécules présentes
dans I'huile brute, de les extraire de la solugbde purifier ainsi I'huile.

Autre alternative, les mémes sites acides peug@ntamme des centres catalytiques,
en augmentant la vitesse des réactions chimiquede @onstate dans le cas du procédé de
‘cracking’ (dans lequel de larges molécules orgaesgprésentes dans une huile minérale sont
brisées en molécules plus petites) et dans le eda deformation (reforming) des produits
paraffiniques a chaines multiples.

Le maximum d’une telle activité, que ce soit conuhdeolorant ou comme catalyseur,
se manifeste souvent lorsque la moitié, enviros,adions octaédriques ont été extraits de la

structure de l'argile.

[1.3. Propriétés dans I'eau

Si un échantillon séché de montmorillonite est ingéedans l'eau, les cations
échangeables tendent a devenir solvatisés etattiees eux les molécules d’eau.

Les cations et I'eau remplissent I'espace entrectestaux voisins, les obligeant a se
distancer. Si la solution dans laquelle I'argil¢ iesmergée contient peu ou pas de sels, des
charges électrostatiques vont s’accumuler sur tacel externe des cristaux. Ces charges
créent des forces de répulsion entre les surfaaemes et éloignent davantage les particules,
a point tel gu'il devient possible, pour cellesag se séparer entierement les unes des autres
et de former une dispersion contenant une propoditdstantielle de cristallites suspendus
sans dépendance avec leurs voisins.

Dans ces circonstances, le diameétre de cristallitgisiduelles commence a prendre
une signification réelle, méme que des moyenne2@@ a 5000 Angstréms ont été
découvertes.

La dispersion compléte des particules hautemesbtrapiques, expose leurs coins;
Contrairement aux surfaces, ceux-ci sont porteues ctharges électriques positives.

Lorsqu’une telle dispersion s’opére avec une montlonite calcique dans I'eau pure, les
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forces de répulsion, causes du gonflement, soptasioncées, qu’elles peuvent amener les
particules a se séparer sur des distances moydarg) a 300 Angstroms.

Alors, I'espace intermédiaire, qui en résulte sexmpli, évidemment, par le milieu de
dispersion, soit I'eau. Lorsque ce phénomene sduftoune structure, genre ‘maison de
cartes’, s'érige.

Les charges électriques positives sur les coinzdssux, tendent alors, a neutraliser
les charges négatives sur les surfaces et formdieds fragiles. Des gelées ou gels
thixotropiques sont ainsi formés qui peuvent étendformés en liquides. Ces liquides
coulent, librement, sur simple agitation. Par censi on les laisse reposer durant une breve
période, ils retournent a leur état normal de iigidCe procédé peut se répéter a I'infini. En
outre, si le contenu en eau est réduit, il en téslbrs des pates et des mastics. Enfin, si, des
espaces compris entre les couches, on extrait eévempént I'eau, on obtient la formation de
solides dont la résistance est surprenante.

Les aires de surface prolongées, exposées a $étaet humide, combinées avec la
structure chimique spéciale des surfaces et des aes argiles, préparent les conditions
requises pour produire une capacité d’adsorptignifitative et une activité catalytique,
toutes deux, décelées dans la montmorillonite qadci naturelle et susceptibles
d’améliorations par traitement chimique. La substin des ions calcium par des bases
organiques a longue chaines, tels les amines,edféds suivants : non seulement elle tient les
feuilles alumino-silicates a distances d’'une fapemrmanente mais elle change, en outre, la

nature de la surface, de sorte que le matérielgyoahs les huiles, plutét que dans I'eau [1].

[1.4. Caractéristiques des terres decolorantes natelles et activées

La premiere différence entre la terre décoloraraturelle et activée réside dans la
suspension aqueuse, la terre décolorante natwstll&&gérement acide ou neutre alors que
celle de la terre décolorante activée est forteraeide. L'autre différence est dans la surface
spécifique qui est de 40-160°fm pour la terre décolorante naturelle, et de 150+8/g pour
celle de terre décolorante activée. En outre Issitleren bloc des terres décolorantes non
activées est plus haute que celui du matérieléctle plus les terres décolorantes non
activées se composent d'un certain nombre de mingiflérent comme la bentonite ou le
palygorskite, tandis que les terres décolorantéséms sont faites presque exclusivement de

bentonite de calcium.
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Si I'échangeur naturel cation - bentonite estérawec I'acide, le cation entre les
couches de cristal montmorillonite est remplacélgmprotons de I'acide.

Ca-Bentonite + 2H — H-Bentonite + a

Cette réaction aboutit aussi dansakaine, bien que tres lentement. Pour cette raison
les terres naturelles sont légérement acides. Lasches externes de silicate de
montmorillonite sont attaquées par l'acide, qui seada lixiviation des ions posés
octaédriques. Ainsi les bandes irrégulieres deaddies Si@Qbondissent au montmorillonite
restent. Ceci cause une désorientation et enfiledes couches par un certain effet de cale et
d’'obstacle stérique. Cette transformation est nesplole de la grande augmentation de la
surface spécifique et la diminution de la densitébloc. Par l'intercalation des liquides ou
des molécules de couleur pendant la décoloratioe,orientation parallele a lieu entre les
couches de silice sous I'élargissement de la distda couche [3].

Cependant les parametres mentionnés ne laissentppma®ir sur l'effet de
décoloration d'une terre décolorante particulie®eulement l'essai peut faire cela. Une
explication pour ceci est celle que la terre déewite a un certain nombre de caractéristiques,
qui menent I'ensemble a un effet global. La berttbooomme les autres minerais confére une
charge négative a la bentonite d'addition du driatdce. De plus la bentonite a une surface
spécifique relativement élevée et par conséquent plissance d'adsorption est
remarquablement agrandie par activation acide.

Les autres caractéristigues de la terre décorg@uvent étre attribuées a
I'activation. Pendant l'activation acide, les ialismilieu des couches sont échangés par des
protons et d'autres ions acides comm& &t FE*. Ceci a comme conséquence un acide
plein, qui exerce une activité catalytique, contabt aux effets multiples de la terre
décolorante activée [4]. Cette derniere est un :

- Acide solide
- Catalyseur acide
- agent d'adsorption

- Cation échangeur
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[1.5. Propriétés acides

Pour activer la Bentonite, il existe plusieurs typdacides. Avec de lacide
chlorhydrique qui contient moins de 0,1% de l'a@dginal, ou avec de I'acide sulfurique qui
peut contenir 0,1-1 %.

La nature acide est responsable d'un certain noméreéactions désirées et peu
désirées. Par exemple, pendant la décoloratiogrésses les savons existants sont convertis

comme suit.
H-bentonite + Na-bentonite&——, -ddvon + acide gras

Il 'y a, cependant, une autre réaction d’hydrolysse ttiglycérides qui méne a une

augmentation des acides gras pendant la décolorsion I'équation:
Triglyceride + HO ———*  diglyceride + acide gras

La formation des acides gras peut étre importatayant la décoloration, les huiles ne sont
pas sécheées et la terre décolorante est trop humide

Habituellement ce n'est pas un probléme avec hesstelécolorantes activé avec de
I'acide chlorhydriques, comme ces terres décolesanht une teneur en eau moins de 10 %.
Cependant, pour les terres décolorantes activéess de I'acide sulfurique la teneur en eau
peut atteindre de jusqu'a 18%. Il n'est pas recamdéale sécher la terre décolorante bien
stockée avant I'emploi, car ce matériel devraitiraume certaine teneur en eau pour
développer sa pleine activité.

La quantité optimale de I'eau est environ 50 -10@&b6rapport a la quantité de terre
décolorante. On favorise le contact entre I'huildaeterre sous une pression atmosphérique
pendant 20 minutes a environ 70-90 °C. Pendaptdeédé de décoloration habituel I'exces

d'eau s'évapore et la terre décolorante peutitgefsans probleme [5, 6].

I1.6. Propriétés catalytiques

Il est difficile de distinguer entre les propriétasides et catalytiques de la terre
décolorante activée. Néanmoins quelques réactiensemt étre clairement attribuées aux
propriétés catalytiques de la terre décolorantdoitiela plus importante est la décomposition
des hydroperoxydes. La teneur en peroxyde (PV)mdieiavec I'augmentation de l'activité

catalytique de la terre décolorante.
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Par suite de cette réaction un certain nombre dduits sont formés comme, par
exemple, des aldéhydes, des cétones et des pslgengigués. Les polyénoates peuvent étre
convertis en dimeres ou mémes en polymeres a crsspropriétés catalytiques de la terre
décolorante.

Pour éviter certaine réactions d'oxydation, la t#etion devrait certainement étre
faite sous vide [7,5].

[1.7. Propriétés d’absorption

Il'y a une multitude de mécanisme pour expliquetdorption de matériels.
Quand l'absorption est di a une réaction chimiguanee, par exemple, la formation des
ponts dhydrogene, sa s'appelle la sorption chiemidue paramétre principal pour la
caractérisation de la terre décolorante est sacit@padsorption pour les produits donnés.
Il'y a un équilibre entre la concentration du pribdbsorbé et dissous.
Dans l'application technique, l'expression "cagadié chargement” au lieu de la capacité
d'adsorption est employée. La capacité de chargesstncalculée comme la quantité de
matériel absorbé par rapport a la quantité dedtdast (1g / 1009).
L'adsorption équilibrée est représentée graphignermemme un isotherme d'adsorption
selon I'équation de Freundlich : XI/W=K.cn Ave

X: quantité de substance absorbée.

W: quantité d'absorbant.

K: constante, qui dépend principalement de la sertBadsorbant.

c: la quantité de la substance non absorbée apud#hée.

n: constante, qui dépend principalement du mécanidfadsorption, du type de
substance absorbée et du processus d'absorptilbquanp

Selon I'équation de Freundlich, il est évident tueapacité d'absorption de la terre
décolorante augmente avec le degré d’activatiors(oiace spécifique).
En outre le type de surface de la terre décolorase important pour la puissance
d'absorption. La terre décolorante absorbe préiétkament les composés qui sont
cationiques ou au moins polaires en nature, y cenges molécules étant polarisées en
présence de l'acide. Ces composés incluent unircem@ambre de corps de couleur.
L'absorption a lieu aux centres acides de la t@éeolorante [8], la capacité d'absorption de

dans ces cas est due a la charge négative additidama structure du cristal.
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Quelgues types des éléments et de corps de cawdesmnt pas absorbés par la terre
décolorante, exemples du PAHSs et le gossypol,ismmac’est qu’ils sont non polaire et que
leur propriétés acide est enlevé pendant la nésdtaln; en cas ou ces corps sont présents
dans I'huile, un charbon actif approprié doit @jauté a la terre décolorante .

Les moléculaires de PAHSs et les pesticides somtvéslpresque totalement pendant la
désodorisation.

[1.8. Echange cationique

Pendant l'activation acide de la bentonite la ciépatéchange cationique diminue
sans interruption. Les bentonites de haute quatité&ine capacité d'échange cationique de 80
—100 m.eq / 100g, elle est réduite selon le deg&idation a 30-60 meq/100g pour la terre
décolorante activée. D’autre part, en raison divation, la surface spécifique et la porosité
augmentent considérablement.

Les ions de C& entre les couches de cristal sont échangés paprdemns pendant
I'activation. Ceci signifie que la capacité d'éa@eationique est partiellement réduite d'une
part, mais les sites formés pendant I'activationume force de tain de la capacité d’échange
pour fixer des cations.

La capacitée d’échange a une influence sur l'adeorpties phospholipides non
hydratables, qui sont des sels ou des acides patidiojues (seules les propriétés acides ne
sont pas suffisantes pour enlevés ces acides)a€ldes doivent étre enlevés par une terre
décolorante d'échangeur cationique en présenceaie |

Un mécanisme semblable de réaction peut egalenrenp@stulé pour I'absorption de
la chlorophylle par la terre décolorante d'échangeide d'ion central Mdou F&*[36].

Les propriétés d'échange cationique de la terrenppwn réle important dans le
déplacement des oligo-métaux de I'huile. Le fdeeatuivre peuvent entrer dans I'huile de la
graine oléagineuse elle-méme ou par le stockagbulles. Aussi les traces de nickel doivent

étre enlevées des huiles.

[ll. Usage industriel de la terre décolorante

Il'y a lieu de noter tout d’abord que les diverseges d’huile sous leurs aspects variés
(d’aprés leur origine, leur age et le prétraitemsuthi) ne permettent ni une détermination

absolue du procédé de décoloration, ni aucune fadudidation théorique de la qualité de

11
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terre décolorante la plus efficace. Les indicatisniwantes ne peuvent donc étre considérées
gue comme des directives générales qui peuventiwmisla base d'essai de laboratoire
approfondis [1].

[11.1. Huiles et graisses végétales et animales, ypola consommation humaine

En général toutes les huiles et les graisses Jégéth animales doivent subir un
prétraitement avant leur décoloration. Ce prénaént consiste dans la démucilagination et
la neutralisation. La neutralisation est encor@el@ment exécutée dans beaucoup de cas au
moyen de solutions alcalines. Les savons qui antedd doivent étre éliminés completement
de I'huile a décolorer.

Il est vrai que la terre décolorante peut absortbes traces de savons encore

présentent, toutefois une partie de la terre déante devient inactive. Il y a lieu, si possible,
d’effectuer la décoloration des huiles pour la consiation humaine dans le vide ; par ce
moyen on réalise un traitement particulierementguteur des matieres a décolorer, par
rapport au traitement habituel sous pression ath@gpue.
La terre décolorante développe sa plus haute scpeindant 20 a 30 minutes. Un contact trop
prolongé entre I'huile et la terre décolorante peubvoquer une réversibilité dans le
processus de décoloration. La température de d@tiolo la plus favorable se situe entre 70
et 95° C.

La décoloration est suivie de la désodorisatiamgucependant rien de commun avec

la décoloration proprement dite.

[11.2. Huiles et graisse techniques

Les huiles et graisses techniques sont décolosars prétraitement aux lessives
alcalines. Le plus souvent on laisse agir la te&eolorante directement sur les huiles et
graisses brutes. Ce n’est que dans des cas pamscglie 'on soumet le produit a décolorer a
un traitement a I'acide sulfurique concentré.

Pour la graisse d’os on procede le plus souvéaballition avec une solution étendue
d’acide sulfurique afin que les savons calciquespee présents dans la graisse d'os, soient
détruits avant I'application de la terre décoloearta concentration de l'acide sulfurique
oscille entre 5 et 6°. La température de décolmmatpour les graisses techniques, est

12
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généralement comprise entre 70 et 150° C. La dimédécoloration est comprise entre 15 et

30 minutes.

I11.3. Huiles minérales

Les huiles minérales, pour autant que nécessadientssouvent soumises a un
préraffinage a I'acide sulfurique concentré etiér@insuite, apres une separation des goudrons
acides, par les terres décolorantes. La températimése lors de 'action de I'acide sulfurique
oscille entre 20 et 45° C, d’aprés la viscosité dees. Il est essentiel que les goudrons
acides soient éliminés aussi complétement que lessile I'huile a décolorer. La durée de
décoloration est généralement de 30 minutes psurdges minérales. La durée de contact ne
peut dépasser une heure ; dans le cas contratdéclzloration obtenue deviendrait moins
bonne. La température de décoloration oscille edreet 110° C d’apres la viscosité des

huiles.

l11.4. Paraffine et ceresine

Pour ces produits on réalise aujourd’hui, d’'uneni@x@ générale, un préraffinage a
I'acide sulfurique en partie a I'oleum qui est aé d’une maniére tout a fait semblable a
celle employée pour les huiles minérales. Pourp#raffines la température de décoloration
est comprise entre 90 et 120° C. Pour les ceresinésokeérite il est parfois utile d’effectuer

la décoloration a 180° C. La durée de décoloratgindans les deux cas, de 30 minutes.

I11.5. Cire d’abeille

Ce produit ce décolore directement par les termsoldrantes sans prétraitement
chimique. La durée de contact est de 30 minutesneatempérature de 90 a 95° C. La
décoloration de la cire d’abeille en moyen de tel@eolorante est le véritable moyen d’'éviter

les inconveénients provoqués par la décoloratiomiiue.

13
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CHAPITRE 1l

RAFFINAGE DES HUILES

|.Raffinage des huiles

Le raffinage est une opération destinée a délsmrdss huiles alimentaires

des impuretés présentes (pigments, pesticides.leyraonférer un godt discret et a
permettre leur bonne conservation. L'opération dfinage passe par plusieurs
étapes :

» Démucilagination

* Neutralisation

» Lavage et séchage

» Décoloration

» Filtration

» Désodorisation

* Refroidissement

1. Démucilagination

Les phospholipides présents dans I'huile bruté¢ des substances naturelles
provenant des graines végétales qu’il faudrait vemleotalement de I'huile pour
gu’elle reste limpide.

Pour cela, de l'eau acidulée est ajoutée a I'hiitete provoquant la
précipitation des phospholipides avec formatiomueilages (substances présentes
chez de nombreux végétaux qui gonflent au contackeiu donnant une solution
visqueuse plus lourde que I'huile) ; c’est la déilagination. Ensuite, ces mucilages

sont éliminés par centrifugation.

2. Neutralisation

Il convient également d’éliminer de I'huile lesides gras libres qui lui
donnent un mauvais godt et nuisent a sa consenvdie neutralisation a la soude

reste la méthode la plus employée pour séparacides gras libres.
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En plus de son effet neutralisant, la soude pedeeatébarrasser I'huile de la
guasi-totalité des phospholipides restant, et mi@éer les traces métalliques (fer et
cuivre) qui sont des catalyseurs d’oxydation, does accélérateurs du rancissement.

Aussi, la soude a un effet décolorant parce qu@dltruit un grand nombre de
pigments et de composés colorés d’origine oxydative

La neutralisation par la soude élimine les acigies libres en formant des
savons insolubles dans 'huile. Ceux-ci sont séppaé¢ centrifugation.

Il est possible de coupler la démucilaginatiotaateutralisation. Dans ce cas,
les phospholipides et le savon sont séparés eseule étape de centrifugation. Les
deux opérations sont effectuées en continu a 80f\Gram. Ces deux étapes du

raffinage ont donc une action de purification ireportante.

3. Lavage et séchage

Le lavage consiste a éliminer les substancedirdcprésentes dans I'huile
apres la neutralisation (savon et soude en exdédg¢setraces de métaux et autres
impuretés, donc I'huile doit subir un deuxieme wavec de I'eau chaude adoucie a
une température inférieur a 95°C ; ensuite a teaua séparateur, I'huile se sépare
de I'eau enrichi en savon.

Le but de cette opération est d’éliminer I'exc@&suchidité dans I'huile lavée
avant la décoloration qui peut provoquer un colgatapide. Le séchage est réalisé a
une température de 80-90°C.

La présence de I'humidité dans I'huile augmente acidité qui se traduit par

la dégradation de I'huile.

4. Décoloration

La décoloration des huiles est obtenue par adsarples pigments sur une
terre décolorante (argile) maintenue en contact #teile environ 20 minutes, sous
vide, a 80°C.

La terre chargée en pigments, est alors séparddudie par filtration. La
décoloration permet également I'élimination padgales derniéres traces de métaux et

de savons.
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5. Filtration

Cette phase a pour but de séparer la terrehddd décolorée, le mélange
aprés avoir introduit dans la chaudiére est transfodans I'organe filtrant composé

de 2 filtres verticaux qui ont pour tache de sépBhuile de la terre.

6. Désodorisation

La désodorisation se fait par un entrainement afeur d’eau des flaveurs
indésirables, de 200 -220°C a I'abri de l'air switke poussé.
La désodorisation permet donc d’éliminer les tsade produits volatils qui

donneraient a I'’huile un fruité désagréable ou oiit gle rance.

7. Refroidissement

L’huile a ce stade subit les derniéeres retoucloes pela elle passe a travers un
échangeur de chaleur. Pour avoir une longue etéboanservation de I'huile on lui
ajoute de l'acide citrique elle traverse le @&t gagne le réservoir d’huile raffinée,
I'huile finie possede une acidité de 0,2 %. L’hud@t étre refroidit & une température

de 40-58C en suite elle est dirigée vers le conditionnenf@nt

Il. Huile de Lin

Le lin est une plante annuelle qui pousse dangélgisns tempérées et arrosées
de I'némispheére nord. Il se plait beaucoup en [ereda croissance est rapide.

L’huile de lin est la matiére premiere la plus igée dans les peintures
naturelles a base d’huile. Elle est extraite desngs de lin écrasées et pressées a
froid, avec un rendement de 90 %. C’est une huilesgche lentement au contact de
'oxygéne de lair.

L’huile de lin est liquide limpide, jaune ou jaubain, devenant plus foncé et
graduellement plus epais quand il est exposéna I'ai
La composition en acides gras des triglycérideéhdée de lin est la suivante:

- Acide a-linolénique: 45 — 70%
- Acide de linolieque: 12 - 24 %
- Acide oliéque: 10 — 21 % Acide gras: 6 — 18%
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CHAPITRE 1lI

LA DECOLORATION DES HUILES

|. Introduction

Presque toutes les huiles sont soumises a unatimpede décoloration pendant le
traitement. Le but de cette étape n’est pas seulerdduire la couleur de I'huile, mais aussi,

enlever ou convertir les produits indésirablesgtassses et des huiles.

Il. Processus de la décoloration

La décoloration est réalisée soit en continue odiscontinue. Dans les deux cas, le
traitement est réalisé sous vide, avec l'utiligatibune terre décolorante a la température de
80-120°C pendant une durée de 15-30 minutes.

I1.1.Décoloration discontinue

La décoloration discontinue est réalisée dans uyplugieurs cuves équipées d’'une tige
d’agitation. La terre décolorante est ajoutébuile a la température de décoloration exigée.
La suspension est agitée pendant 15-30 minutesq®$a décoloration est finie, la

suspension de la terre décolorante et d'huileépstrée par filtration.

[1.2. Décoloration continue

Le premier procédé de décoloration en continue2adéveloppé par King —Wharton
[4]. Dans ce procédé de décoloration continue, elaet décolorante est ajoutée sans
interruption a I'huile puis elle est séparée pes @ltres apres un certain temps (15-30

minutes).

[ll. Influence des paramétres de la décoloration

La décoloration est influencée par l'effet de lmpgérature, de la période de la
décoloration, de la quantité et de I'activité dddare décolorante.
La pression partielle de l'oxygene joue un rble angmt, en particulier a des

températures plus hautes, la présence d'oxygenefiat défavorable.
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Dans des conditions atmosphériques une meilleuréli@mation des couleurs est
observée avec la terre décolorante non activéegpgort a lorsque opére sous vide, tandis

que l'opposeé a été observé avec la terre décoboaativee [11].

[11.1. Influence de la température

Au par avant, la terre décolorante était consid&emlement comme un agent
adsorbant, ou la meilleure décoloration devraipsmEluire a une basse température, car a
températures élevées I'équilibre d'adsorption éstlé vers la désorption. Cependant, des
observations simples ont montré que la terre déaote est bien plus qu'un agent adsorbant,
parce que beaucoup de réactions chimiques preégafgment |'endroit sur la surface de la
terre décolorante. En conséquence, suivant la régleran't Hoff, quand la température
augmente par 10°C, la vitesse de réaction seraublé; cette regle s'applique naturellement a
toutes les réactions. On peut conclure de ceci,l@agcoloration des graisses et des huiles
doit étre effectuée a une température optimalelgpend du type d'huile, des produits et des
contaminants présent dans I'huile [12,13].

Le temps de décoloration ne doit pas étre trop lpogr éviter des réactions
indésirables et maintenir ainsi une qualité supéeiet une longue conservation de I'huile.

La plupart des huiles sont traitées a une temprératcillante entre 80-100°C.

[11.2. Influence du temps

Les différents rapports au sujet de l'influencetelmps sur la décoloration montrent
des contradictions. D’apres Eckart et Wirzmulle#][Leffet de la décoloration est observé
dans 10 min, aprés 30 minutes une diminution d&tmloration est remarqué.

D’aprés Vaillant [15], une amélioration de coul@st obtenue au cours du temps de
10-30 min.

D’apres Rich [11], le traitement de soja et de ildwde coton aux températures
relativement basses (80°C) a eu comme conséquéeamtelibration des couleurs avec
'augmentation du temps. Pour une décoloration wibemd 105°C et a 120°C, la meilleure
amélioration de couleur est obtenue avec la termtypérala plus élevée. Pour cette
température, la couleur augmente avec le tempa’ugsh minutes; cet avantage n’est pas

remarqué a 105°C.
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La durée de la décoloration est responsable dugmebdu retour de couleur et que
ceci se produit trés souvent. L'expérience prategfules essais en laboratoire aussi bien que
de la décoloration industrielle, prouve que la dwlé la décoloration devrait étre de 20 a 30

minutes pour la plupart des huiles [11].

[11.3. Influence de pression

Dans le temps la décoloration a été effectuée poession atmosphérique. C'est a
partir de 1929, qu’on savait que I'oxygéne a ufleence défavorable sur la qualité d'huile.

King et Wharton [16] expliquent que I'efficacité ldedécoloration dépend des facteurs
positifs de I'absorption et que la présence deyfjexe engendre la formation de nouveaux
corps de couleur et donc la fixation de couleurl@aerre décolorante devient plus difficile.

Eicke [13] parmi d'autres a étudié la différencereefa décoloration atmosphérique et
la décoloration sous vide du suif de bceuf.

Les résultats prouvent que pour les suifs, la d@éatbn atmosphérique a 90°C apporte une
meilleure amélioration de couleur que la décoloratous vide. La teneur en peroxyde reste
la méme ou elle peut augmenter pendant la décmoratmosphérique.

Evidemment, I'oxydation des graisses est donctaréieci s'applique en particulier a
I'étape de la décoloration. La terre décolorantlace I'oxydation en raison de sa haute
surface spécifique et sa haute activité catalytique

La décoloration doit donc étre faite sous le videdésaération de la terre décolorante

fournit une influence avantageuse [13].

[1l.4. Influence de la quantité de la terre décoloante

Naturellement, plus de contaminants peuvent étievés de 'huile en augmentant la
quantité de la terre décolorante.

Il est, cependant, beaucoup plus compliqué de méter la quantité minimum
nécessaire, ceci peut étre expliqué par le fait'ude a décolorer (c.a.d I'huile qui a subit la
démucilagination, la neutralisation et le lavage)tent un certain nombre de contaminants.
Chacun de ces derniers réagit ou adsorbé sur faceude la terre décolorante avec une
cinétique d'adsorption différente. Il est probafplee ceci cause un blocage de la surface et

également une désactivation des centres actifs.
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Pendant la filtration de la terre décolorante, @isesve qu'on a encore une autre
amélioration des couleurs de I'huile décolorée egigtaisses; c'est I'effet de pression.

L'effet est rapproché du fait que pendant la filbra I'huile passe par la couche de la
terre décolorante sur le filtre et ainsi est épphés lentement en raison de la haute
concentration de terre décolorante [16]. Il y ggez&lant, un autre parameétre, qui influence la
guantité minimum pour la décoloration, c'est laxferdes particules de la terre décolorante,
ou plus spécifiguement, de la forme chargée descpkes de la terre décolorante dues a
I'adsorption des contaminants et au changemerrdesiétés extérieures.

Si le pourcentage de la terre décolorante utilieét guste adsorber une certaine
guantité de gommes qui est présente dans I'huides da terre décolorante employé sera
completement chargée par cette proportion de gomAiesi la terre décolorante est saturée
sur sa surface, par conséquence une diminutiorgiguerde la surface efficace est constatée,
car la surface intérieure n'est plus accessibls. paticules deviennent plus sphérigues et
tendent a agréger et ceci cause la formation daieay plus dense que de la terre décolorante
sur le filtre et par conséquent une augmentatios phpide de chute de pression pendant la
filtration.

Afin d'éviter ceci, On doit ajoutée le pourcentageterre décolorante qu'est nécessaire
pour la saturation. Donc les réactions exigéesnsarrécutées et de bonnes propriétés de

filtration seront assurées en méme temps [17].

IV. Technologie de la décoloration

Avant la désodorisation, les huiles et les graissmiees préalablement sont traitées
avec la terre décolorante. La quantité de la tdéeolorante utilisée varie entre 0,1 et 3%
selon les conditions [18].

L'huile prétraité est chauffé a une températur@B8el20°C) sous vide (30-60 hPa), et
mélangée dans le réacteur avec la terre décoloetntiautres produits de traitement (si
nécessaire). Aprés un temps de conservation jugfu'aninutes, le meélange huile- terre
décolorante est filtré, puis aprés refroidissemdahtest transféré pour un stockage
intermédiaire. La terre décolorante séparée estuilée par le soufflement, enlevée des plats
de filtre elle est utilisé pour d'autres applicatio

Pendant beaucoup d'années on supposeé que le prbedadalécoloration est conduit
pour enlever seulement les divers corps de coelfeles produits de dégradation, plus tard il a
été reconnu que les absorbants appropriés enlausst une quantité considérable d'autres
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ingrédients, qui interférent les étapes successleasffinage et la durée de conservation du
produit final. Particulierement les phospholipides, traces de métal et de savons [18].

Une tache tres essentielle de la décoloration clest décomposition des
hydroperoxydes présents dans I'huile. Cela amélmualité du produit fini et augmente sa

durée de conservation d’avantage.

IV.1. Processus pour séparer la terre décoloranteed'huile

Des filtres seulement sont utilisés pour la séparatie la suspension huile- terre
décolorante. Actuellement, tous les filtres utdisdans ce travail de séparation huile- terre
décolorante fonctionnent de maniere discontinue.

Pour un procédé de décoloration continu, l'unité éwe équipée au moins de deux
filtres qui fonctionnent alternativement avec unt@@ chevauchement a temps.

Les filtres fonctionnent pendant le cycle commigant:

* Remplissage du filtre

» Pré enduisage par écoulement trouble

+ Filtration claire

vidange du filtre

Soufflement du produit de filtration

» Déplacement du produit de filtration

La disposition des filtres, le débit maximum, I'fgsaur de produit de filtration et la
chute de pression résultante doivent étre prisoempte. L'épaisseur de gateau est environ 8-
30 millimetres et correspond a une capacité degemaent de 5-20 kilogrammes de terre
décolorante par filtre; le débit possible maximuencgicle est de 250 & 350 kghm

L'augmentation de la chute de pression peut éthaitetet la durée de cycle de filtre
peut étre prolongée par l'addition d'un aide dérefil La durée de cycle de filtre est
remarquablement influencée par simplement le contensubstances, les traces de savon et

la distribution de dimension des particules destabant.
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IV.2. Origine des composés a enlever pendant la ddoration

Pratiguement chaque type d'huile contient une téadé composes, qui doivent étre
enlevés avant désodorisation.

Ces composants proviennent de trois sources:

» Matériaux synthétisés par l'usine

« Contaminants environnementaux pris par l'usine

* Les impuretés formées pendant le stockage etriraitede la graine
Le premier groupe inclut des corps de couleurdaks des caroténoides et des chlorophylles,
les phospholipides et des glycolipides, des congpqe&noliques et beaucoup d'autres
substances. Parmi les composés phénoliques on itdeneationner les dérivés acides
cinnamiques (en acide de férulique et chlorogéniquesont trouvés particulierement dans le
mais, germe de blé, le lin oléagineux et la grdmén [19].
La seconde se compose des métaux lourds et désigeest
Le troisieme comporte les hydrocarbures aromasicgiepolycycliques [20] et les produits
d'oxydation et d'hydrolyse, qui sont formés suitgea réactions chimiques et enzymatiques
[19].

IV.3.Composition des composeés a enlever dans |'é@ape décoloration
1. Produits d'oxydation

L'oxydation enzymatique des graisses et des huilément principalement aux
hydroperoxydes. Celles-ci se transforment pendamtaitement pour former divers produits
secondaires d'oxydation tels que les hydroxydes;@eoniques, et les époxydes.

D'une fagon générale les produits d’oxydation st@st composés polaires, qui peuvent
facilement étre enlevés par l'adsorption avec ria téécolorante ou par d'autres adsorbants.
La terre décolorante activée également peut enleedains produits tels que des produits
d'oxydation les peroxydes hydrauliques et les gpes; car ces produits de décomposition

sont principalement les aldéhydes et les cétonlkesiled19].
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2. Corps de couleur

Les corps de couleur dans les huiles et les gmissmt principalement des
caroténoides et des chlorophylles. L'huile de painaist trés riche en caroténoide qui se
compose de-, B- et dey-caroténe et le lycopene, I'huile de palmier cantaussi une petite
quantité de lutéine. Les caroténoides en huile aja, gle colza, de mais et d'arachide
comportent principalement des xanthophylles, etiatss petites quantités de chlorophylles

trouvées dans presque chaque type d'huile [19].

3. Phospholipides et glycolipides

Les huiles de Soja, de Colza, de Tournesol, d’Adeclt de coton sont connues pour
leur teneur élevée en phospholipides. L'huile dmeat de noix de coco ne contiennent pas
de phospholipides, mais contiennent difféerentestiigs de glycolipides [21, 22].

En regle générale les phospholipides et les glym#s sont principalement éliminés
par la démucilagination de I'huile brute. Les pHudjpides et les glycolipides restants dans
I'huile seront hydratés et hydrolysé pendant laraésation avec de I'eau douce, et séparés
avec la phase de I'eau. Les phospholipides et lgtydes encore restants dans I'huile apres
que la démucilagination et la neutralisation seemievés dans I'étape de décoloration [19,
23, 24].

4. Traces de métal

L'hydrolyse partielle des phospholipides pendantdatralisation d'alcalines a pour
conséquence la formation des savons de calciune ehagnésium dans I'huile neutralisée.
Quoique le fer et le cuivre soient naturellemerd@spnts dans la graine, ils peuvent également
entrer dans I'huile & partir des équipements eetfen cuivre utilisés pendant traitement sous
pression. Le plomb et le cadmium sont également atggaminants fréquents d'huiles
végétales brutes. Les graisses durcies contientenpetites traces de nickel car il est
employé comme un catalyseur pour I'hydrogénatienguaisses.

Ces traces en métal doivent étre enlevées ddel'lavant la désodorisation pour
garantir une bonne stabilité des produits finig.[23
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5. Savons

Les savons de sodium formés pendant la neutralisatialcalines d'huiles et des
graisses sont enlevés avec de l'eau. Néanmoins, huile neutralisée est rarement
complétement débarrassée des savons. Les savoakiden et de magnésium, contrairement
aux savons de sodium, sont moins solubles dans INsapeuvent mener a des produits de
décomposition indésirables comme les cétones aioobaine ou cycliques s’ils restent dans

I'huile. Donc, ces composés doivent étre enlevés d&vterre décolorante.

6. Contaminants

6.1-Pesticides

Des usines de graine oléagineuse sont protégées ume gamme des pesticides
comme (les pesticides, a base d'organophosphoohttnant de 'azote).

Le phosphore et I'azote contenu dans des pestisatgsbiodégradables, pourtant, ils
sont pris par les usines et apparaissent dangel'plus tard. Contrairement au chlore, au
phosphore et a l'azote contenu dans les pesticsdes, hydrolysés pendant le raffinage et

enlevés par absorption [20].

6.2. Hydrocarbures aromatiques polycycliques

Les hydrocarbures aromatiques polycycliques (PABS)t présents dans I'huile
minérale. Se sont généralement des constituaritsnses formés pendant la combustion.
La cause principale pour la contamination deselugt des graisses par les PAHs est

le séchage occasionnel pratiqué sur les grairies &uits en employant la fumée.

IV.4. Pratique de la décoloration

Indépendamment des criteres pour le procédé de ladéton mentionné
précédemment, les conditions pour décolorer déperttietype de I'huile brute, de sa qualité

et d'utilisation finale du produit.
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1. Stockage des huiles décolorées

Les produits de décoloration sont sensibles a datign et devraient donc étre
désodorisés a moins de 24 heures [25]. Le tempsef®sage maximum ne devrait pas étre
plus long qu'une semaine. Le produit décoloré filaigait &tre versé dans des navires vides et
secs. Pour vider les pipes apres un transferaiminii la vapeur ne devraient étre utilisé pour
réduire au minimum ['hydrolyse et l'oxydation [2@Jp utilise de l'azote. La température
optimum de stockage pour que les graisses maimignia qualité est de 10°C, pour des
huiles la meilleure température de stockage est@an20°C [25].

Des réservoirs de stockage devraient étre de preférfabriqués a partir de l'acier

inoxydable. Il est recommandé de protéger le ptatigoloré avec une couverture d'azote.

2. Décoloration au laboratoire

La décoloration au laboratoire est une possibil@é avantageuse surtout de point de
vu colt pour déterminer I'exactitude de dosage ad¢etre décolorante et, la nécessité de
I'utilisation du charbon actif pour avoir les paraines désirés de I'huile décolorée.

Des essais de décoloration au laboratoire sontmme@mdés pour déterminer les
parametres appropriés pour des huiles de quatithitue. Cette évaluation est exécutée dans
un flacon a fond arrondi équipé d'un agitateum dhermométre de contact, et d'une valve a
trois voies. La température désirée est commandéd'iptermédiaire du thermomeétre de
contact. La valve trois est utilisée pour appligoercasser le vide avec le nitrogéne.

Apres que l'huile soit décolorée, la terre décalteaest séparée par filtration et la
couleur comme d'autres paramétres du filtrat soesumés. Cette méthode permet au
laboratoire de simuler les conditions de décolorati

3. Contréle de qualité de la décoloration

3.1. Qualité de I'huile a décolorer

Les huiles, qui doivent étre décoloré, montrenta@actéristiques différentes selon le
type, l'origine, les conditions de stockage etrignaitement. Un controle de qualité pendant

la production et avant la décoloration est nécessai
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Pour une bonne décoloration, des paramétres commeantité d'acides gras libres,
de savons, de phospholipides et de la teneur enseailucontrolés; il existe des limites

supérieures pour chaque parameétre. Les valeursireandées sont les suivantes [27, 28]

Raffinage physique Raffinatgcal
Savon 50 mg/kg 50 mg/kg
Phospholipides 20 mg/kg 5 mg/kg
Acides gras libres 0,05 %
Eau 0,10 %

Ces paramétres sont importants pour I'huile & déegl les grandes quantités de
savon ou bien de phospholipides bloguent les ceaitéfs de la terre décolorante réduisant
ainsi le pouvoir d'adsorption des autres impuretésglevient donc nécessaire d'utiliser un
pourcentage élevé de terre décolorante pour awieicoloration foncée du produit final.

Une teneur élevée en eau influe sur la vitesseedelaoration et cause I'hydrolyse des

triglycérides [29].

3.2. Qualité de I'huile décolorée et contrdle du mrcessus de cycle de décoloration
1. Les oxydants

Le degré d'oxydation des graisses et des huilemestiré par la teneur en peroxyde
(PV) et par la valeur anisidine (AnV) [30].

» Teneur en peroxyde

Le PV est la quantité de l'oxygene qui a réagi dWetle ou les graisses (rapportant
particulierement des hydroperoxydes). Le PV indituguantité de lI'oxygene en mmol par
kilogramme d'huile ou graisse qui oxyde l'iodurepdéassium.

* Valeur anisidine

L'AnV est la mesure des produits secondaires datiya qui sont lentement formés
des hydroperoxydes. La plupart des produits sec@msdaaractéristiques d'oxydation, -,

y-aldéhydes insaturés.

2. L’absorbance

Pendant la décoloration des graisses et des huiéss, différentes réactions

d’absorption ayant lieu peuvent étre prouve par\idible [31].
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Les hydroperoxydes montrent une absorption maxiranotre 232-233 nm; la décomposition
et I'isomérisation des hydroperoxydes ménent @imation des trienes conjugués ayant une

absorption maximale de 270nm [32].

3. Les couleurs

L'intensité des couleurs est réduite pendant laldétion a moins que de graves
erreurs de traitement aient été faites.

Il y a plusieurs méthodes pour mesurer la couleanrne, par exemple, la mesure de
la couleur d'iode, de la couleur de Gardner etdsMa meilleure méthode est I'utilisation
d’'un colorimétre de type Lovibond [33]. Il est coosg d'une échelle additive en verre dans
les différentes d'intensités de couleurs sont n@artily a la version manuelle aussi bien que
l'automatique (Lovibond Tintometer).

Cependant, la couleur mesurée peut changer avgedale Tintometre utilisé, les résultats ne

sont donc pas nécessairement comparables [34].
4. Les Chlorophylles

Beaucoup d'huiles végétales brutes sont foncéesortrent une teinte verte. Cette
teinte est due a la présence des caroténoidess etodgs de couleur de chlorophylles. Ces
composes doivent étre enlevés pendant le traitement

Dans le raffinage alcaline, la quantité de corpscdaleur est réduite seulement
légerement (excepté le gossypol). Cependant, il extlevés presque totalement pendant la
décoloration avec la terre décolorante de hauteéactLa réduction de chlorophylle a un
niveau de 50 p / kg est suggérée [35], car desanwelus élevés influencent négativement
sur la stabilité oxydante, les propriétés orgartajeps et la durée de conservation.

La détermination de la chlorophylle dans I'huilerd&inage est la plupart du temps
fait par spectroscopie, car ces composeés ont oeited d'absorption caractéristiques dans la
gamme rouge de la lumiere visible. La chlorophglla un maximum d'absorption a 660nm et
la chlorophylle B & 642.5nm [36, 37].

Dans des huiles, le maximum est toujours trouv&@n; C'est d0 au fait que les
huiles ne contiennent plus la chlorophylle A ma#s ghéophytine A [38] (produit de

dégradation).
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5. Les contaminants

5.1. Les métaux

Les traces des métaux doivent étre enlevées tigsessement parce qu'elles influent
négativement sur la qualité d'huile. Le dosage étahdans les graisses et les huiles est
d'habitude faite par I'absorption atomique. Cettehnique permette la détermination des
traces de métaux dans la sensibilité est de pg/kg

Pour éviter une influence négative d'oxydation des graisses et des huiles, il est
recommandé que le contenu en fer soient réduitl(«n@/kg) et en cuivre (< 0,1 mg/kg), et le

contenu en nickel & 0,05 mg/kg [39].

5.2. Le Phosphore

Pendant la décoloration les phosphatides restamsi exe sont pas éliminés dans les
étapes de traitement sont réduits a < 5 mg/kg.

La vérification de l'efficacité de la décoloratien ce qui concerne I'élimination des
phosphatides est faite indirectement par lI'anatitseontenu de phosphore dans I'huile ou
dans les graisses. Dans la méthode classique nidra a analyser est mélangé a une
solution de molybdate d'acide sulfurique et de wodiet le complexe bleu de molybdene est

dosé par photométrie a 830 nm [40].

5.3. Contenu de savon

De petites proportions de savon jusqu'a un maximderf0 mg/kg sont enlevées par la
terre décolorante ou converties en sel correspardiacide gras et de sodium par l'addition
habituelle de I'acide phosphorique ou citrique.cbatenu de savon apres la décoloration est
habituellement < 1mg/kg.

La méthode courante dans les raffineries est faéte simple titrage. Souvent la
méthode de Wolff est employée, (on utilise l'acgtrhydrique dans le bleu d'isopropanol et

de bromophénol comme indicateur pour le titrage #21.

28




Partie Expérimentale

PARTIE EXPERIMENTALE

l. INTRODUCTION

Ce présent chapitre est consacré a la descriptofetisemble des expériences
effectuées. Celles-ci concernent dans une prerétape, I'analyse de cing terres décolorantes
différentes :

* Tonsil optimum (Allemagne)

* Terre décolorante de Maghnia (Algérie)

e Tonsil EX 096 (Allemagne)

e Terre décolorante de Turquie

* Terre décolorante d’Indonésie

Dans une deuxieme étape, des tests de décolocitioa huile végétale de lin par les cing

terres activées ont été réalisés.

II. ANALYSES DES TERRES DECOLORANTES UTILISEES

Diverses techniques ont été utilisées pour l'amalges terres, notamment, la
diffraction des rayons X, l'analyse B.E.T, granuldne, capacité d’échange cationique
(CEC),....

II.1. Analyse par fluorescence des rayons X

Pour la détermination de la composition chimiquenetéralogique, les analyses par
fluorescence des rayons X ont été effectuées grage diffractométre de marque PHILIPS

PW 3710 du centre de recherche et développemdrtICBoumerdes).

II.2. Analyse B.E.T

La détermination de la surface spécifique et désmes micro poreux a été réalisée
grace a un appareil B.E.T de marque NOVA 1000 wie\ersité d’Oran.
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[1.3. Analyses physico-chimiques

e Humidité
Peser 10 + 0.01g de la terre décolorante puis s&H@&tuve jusqu’a poids constant
(pendant 2 heures) a une température de 105°C.
Peser I'échantillon séché.
Teneur en eau exprimée en pourcentage massiqdereste par la formule suivante:
Perte en poids
Humidité (% en poids) = x 100

oiffs initial de I'échantillon

» Densité
Peser un volume de 100 ml de terre décolorantegram tube gradué de 100ml.
La densité est exprimée par la formule suivante :

Poids
Densité =
Volume

* Acidité (en HCI)
Peser exactement dans une fiole de 200 ml, 10grde décolorante et ajouter un peu
d’eau distillée et mettre a I'ébullition pendaneuninute.
Laisser refroidir puis compléter avec de I'eau WiacR00 ml ensuite filtrer puis prélever
une aliquote de 100 ml de filtrat et ajouter deauttes de méthylorange.
Titrer par la soude NaOH (0.1N). L'acidité A% eslicalée a I'aide de I'expression suivante:
Acidité (en HCI) = Myaon Xx 0.0728

* pH (10% suspension)

On mélange 10g de terre décolorante avec 100miudistillée. Aprés agitation, on
mesure le pH de la solution grace a un pH-métre Madeurs de pH sont mesurés a 0.02 unité
prés a laide d'un pH-métre multi analyseur de typ&CCUMENT 831» muni d'une
électrode combinée.
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» Capacité d’échange cationique
On mélange 2 gr d’argile avec 100ml d’'une solufid®5 N de chlorure de cobalt. Apres
45 min d’agitation, la solution est filtrée et l&ds de sel de cobalt est dosé sur une longueur
d’onde 470 nm par spectrométre UV- visible.
L’étalonnage est fait a partir une solution contén@5 gr/l de chlorure de cobalt (on
mesure I'absorbance,B
Soit B : 'absorbance aprés échange.
C.E.C = Quantité fixée x 50 meq/ 100gr
Avec : Quantité fixée = Quantité d’ion introduitQuantité trouvée
Quantité introduite = (0.045x% 100) / 1000 et @uia trouvee =(B/ B x 4.5

Il.4 Analyse Granulométrique

L’analyse granulométrique est effectuée grace ataless (1504, 80, 53, 45U et
40u). Peser 10g de terre décolorante, tamisempesier le reste

fial - Pinal
Refus Tamis (RT %) = x 100
inikal

Ill. DECOLORATION DE L'HUILE DE Lin PAR LES DEFFERE NTES TERRES
ACTIVEES.

[11.1. Réalisation des décolorations

On prend 100g d’huile dans un bécher, on chaufie agitation jusqu’a 80°C.
On ajoute un pourcentage de terre décolorante ktigse sous agitation pendant 20 minutes.
Apres, on procede a la filtration pour récupéreuile décolorée.

Enfin, I'huile est analysée par un spectrophotoeé&lidV- visible analytikjena
(SPECOD 201) mono faisceau a lecture digital avex eellule en quartz de 1cm de trajet

optique. ) On mesure les transmittances de I'renléonction de la longueur d’onde.

[11.2. Influence du temps d’agitation

Une cinétique de décoloration a été effectuée adéindéterminer le temps optimal
nécessaire a la décoloration. La décolorationwadiex temps : 10, 15, 20, 25 minutes et le

pourcentage de terre décolorante utilisé est 1%.
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La cinétique de décoloration est suivie pour lesildaX096 et la terre décolorante de

Maghnia.

[11.3. Influence de la température de chauffage

Afin de déterminer la température optimale, onaisé la décoloration de I'huile avec
1% de Tonsil EX096 et 1% de la terre de Maghniafféréntes températures : 70, 80, 90 et
100 °C.

l1l.4. Influence du pourcentage de la terre décolaante

La décoloration a lieu aux pourcentages: 0.6, 0,81.2, 1.4 et 2%. Pour la terre
décolorante de Maghnia et aussi pour le Tonsil BBX0% temps d’agitation est de 20

minutes et la température est égale a 80°C.

[11.5. Variation du pouvoir décolorant

Les calculs des pouvoirs décolorant sont réalisér p@s cing terres utilisées aux
différents pourcentages: 0,6% - 1,4% (jusqu’a 2%r pe terre décolorante de Maghnia).

Les mesures des transmittances a : 550nm, 580riny6&t 640nm ont été effectuées
a l'aide d’'un spectrophotométre de type UNICAM dmité des bentonites de Maghnia.
Le pouvoir décolorant est calculé a I'aide de larfole suivant :

T550 68 T610 T640
Pouvoir décolorant :E F + + ]/ 4
T550 5BO0 T610 T'640

Avec, T : transmittance de I'huile décolorée patelae a contrblée.

Et T": transmittance de I'huile décolorée par ladale référence.
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RESULTATS ET DISCUSSION

Les résultats des analyses réalisées, ainsi queesedtats des différents tests de

décoloration effectuée seront présentés puis discut

Partie I. CARACTERISATION DES DIFFERENTES TERRES AC TIVEES

l.1. Terre décolorante «Maghnia»

* Composition chimique

Tableau 1: Composition chimique de la T.D de Maghnia

Eléements| SiO, Al,O3 Fe03 CaO MgO NaO K20

% 60.4 17.33 1.19 1.6 3.56 0.33 0.81

» Composition minéralogique

Tableau 2: Composition minéralogique de la T.D de Maghnia

Minéraux argileux (%) Minéraux non argileux (%)
lllite Montmorillonite Quartz Gypse Feldspath Anhnid
tr 88 10 Tr 2 tr

» Parametres physico-chimiques

Tableau 3: paramétres physico- chimiques de la T.D de Maghn

Parametres Résultats
Densité apparente 500g/I
Humidité (%) 12
Capacité d’échange (CEC) 50 meq/100g
Perte au feu (1000°C) 11%
Acidité (en HCI) 0,50
pH (10% suspension) 3,20

* Granulométrie

Inférieur & 150 microns : 100 %
Inférieur & 80 microns : 95 %
Inférieur a 53 microns : 90 %
Inférieur a 45 microns : 60 %
Inférieur & 53 microns : 55 %
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» Surface spécifique (BET)
La surface spécifique est égale & 165m
* Volume microporeux

0-80nm: 0.25 ml/g

0-25nm: 0.24 ml/g

0-14nm: 0.18 mi/g

|.2. Terre décolorante «Tonsil optimums
» Composition chimique

Tableau 4: Composition chimique du Tonsil optimum

Eléements| SiO, Al,O3 Fe03 CaO MgO NaO K20

% 72 13,6 3 0,6 2 0,1 0,8

» Composition minéralogique

Tableau 5: Composition minéralogique du Tonsil optimum

Minéraux argileux (%) Minéraux non argileux (%)
lllite Montmorillonite Quartz Gypse Feldspath Anhnid
13.5 76,5 2 tr 1 tr

» Parametres physico-chimiques

Tableau 6: Parametres physico-chimiques du Tonsil optimum

Parametres Résultats
Densité apparente 500g/I
Humidité (%) 10 max
Capacité d’échange (CEC) 45meq/100g
Perte au feu (1000°C) 7,6%
Acidité (en HCI) 0,10
pH (10% suspension) 3,80

* Granulométrie

Inférieur & 150 microns :  100%
Inférieur & 80 microns : 99%
Inférieur a 53 microns : 93%
Inférieur a 45 microns : 75%
Inférieur a 40 microns : 50%
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« Surface spécifique (BET): 290 nf/g
* Volume microporeux:
0-80nm: 0,28 ml/g
0-25nm: 0,25 ml/g
0-14nm: 0,24 ml/g

[.3. Terre décolorante « Tonsil EX096»
» Composition chimique

Tableau 7: Composition chimique du Tonsil EX096

Eléments| SiO, Al,O3 Fe03 CaO MgO NaO K20

% 66,8 14,2 3,7 11 2,3 0,8 2,2

» Composition minéralogique

Tableau 8: Composition minéralogique du Tonsil EX096

Minéraux argileux (%) Minéraux non argileux (%)
lllite Montmorillonite | Quartz Gypse Feldspath Anniye
15 70 5 tr 2 tr

» Parametres physico-chimiques

Tableau 9: Paramétres physico-chimiques du Tonsil EX096

Parametres Résultats
Densité apparente 550q/I
Humidité (%) 10 max
Capacité d’échange (CEC) 45meq/100g
Perte au feu (1000°C) 8%
Acidité (en HCI) 0,30
pH (10% suspension) 3,52

* Granulométrie

Inférieur & 150 microns : 95 %
Inférieur & 80 microns : 3B
Inférieur a 53 microns : 1 %
Inférieur a 45 microns : 0%
Inférieur a 25 microns : 0%
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« Surface spécifique (BET). 200 nf/g

* Volume microporeux:
0-80nm: 0,31 ml/g
0-25nm: 0,27 ml/g
0-14 nm : 0,24 ml/g

|.4. Terre décolorante « Indonésie FF 230 »

» Composition chimique

Tableau 10: Composition chimique de la T.D d’Indonésie

Eléments

SiO; Al,O3 Fe0Os CaO MgO NaO K20

%

47,9 10,96 2,29 1,63 1,15 2,50 2,16

» Composition minéralogique

Tableau 11: Composition minéralogique de la T.D d’'Indonésie

Minéraux argileux (%) Minéraux non argileux (%)
lllite Montmorillonite Quartz Gypse Feldspath Anhnid
10 60 15 2 5 tr

e Parametres physico-chimiques

Tableau 12: Parametres physico-chimiques de la T.D d’Ind@nés

Paramétres Résultats
Densité apparente 550g/I
Humidité (%) 10 max
Capacité d’échange (CEC) 60meqg/100g
Perte au feu (1000°C) 10,2%
Acidité (en HCI) 0
pH (10% suspension) 4,80

* Granulométrie

Inférieur a 150 microns : 100 %

Inférieur a 80 microns :
Inférieur a 53 microns :
Inférieur a 45 microns :

Inférieur & 53 microns :

58 8 8
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« Surface spécifique (BET): 340 nf/g
* Volume microporeux:

0-80nm: 0,18 ml/g

0-25nm: 0,15 ml/g

0-14 nm: 0,11 ml/g

1.5. Terre décolorante «Turquie»
» Composition chimique
Tableau 13: Composition chimique de la T.D de Turquie

Eléements| SiO, Al,O3 Fe03 CaO MgO NaO K20
% 53,08 13,61 1,81 1,89 2,2 1,41 1,62

» Composition minéralogique

Tableau 14: composition minéralogique de la T.D de Turquie

Minéraux argileux (%) Minéraux non argileux (%)
lllite Montmorillonite | Quartz Gypse Feldspath Anhigd
Tr 65 20 3 10 2

e Parametres physico-chimiques

Tableau 15: Parametres physico-chimiques de la T.D de Terqui

Paramétres Résultats
Densité apparente 500g/I
Humidité (%) 10 max
Capacité d’échange (CEC) 65meq/100g
Perte au feu (1000°C) 9,3%
Acidité (en HCI) 0,15
pH (10% suspension) 3,60

e Granulométrie
Inférieur a 150 microns : 92 %
Inférieur a 80 microns :

Inférieur a 53 microns :

Inférieur a 45 microns :

g8 8 8

Inférieur & 40 microns :
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« Surface spécifique (BET): 190 nf/g
* Volume microporeux:
0-80nm: 0,24 ml/g
0-25nm: 0, 23 ml/g
0-14 nm: 0,18 ml/g
DISCUSSIONS
1. Composition chimique
Le tableau 16 résume les résultats trouvés poulifigsentes terres décolorantes.
Tableau 16: Composition chimique des cing terres décolosantaisées
Eléments Tonsil Tonsil T.D T.D T.D Requis
chimiques | optimum | EX096 | «Maghnia» | «Turquie» «Indonésie» %
SiO; 72 66,8 60,4 53,08 47,9 60-70
Al ;O3 13,6 14,2 17,33 13,61 10,96 17-20
Fe03 3 3,7 1,19 1,81 2,29 1-3
Na,O 0,1 0,8 0,33 1,41 2,50 1-2
K-0 0,8 2,2 0,81 1,62 2,16 0-0,07

* Teneur en silice:

Le pourcentage de silice pour la terre décolordetédaghnia et le EX096 est dans les
normes, pour le Tonsil optimum, il est supérieufC¥ ce qui montre que c’'est une terre
super activée car, le pourcentage de silice augmavec le degré d’activation (pendant la
réaction d’activation, il y a formation de la sdjc

Le pourcentage de silice est inférieur a la norier fpa terre de Turquie, pour la terre de
I'Indonésie, il est trés faible 47,9%( teneur tréavgénéralement pour les argiles a I'état
brute). Cela nous laisse penser que cette terrenastelle (elle n'a pas subit aucune

activation).
« Teneur d'alumine :

Pour les cinq terres utilisées, le taux d’alumiresipas dans la norme, sauf pour la terre

décolorante de Maghnia, il est a 17,3%.
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e Teneurde KO :

Les taux sont supérieurs a la norme pour toutteless utilisées.

« Teneur en fer:

La teneur en fer est supérieure a la norme poEK@96.
2. Composition minéralogique
Le tableau 17 résume les résultats de la compositiaéralogique.

Tableau 17: Composition minéralogique des cing terres déeoli@s utilisées

Minéraux Tonsil Tonsil T.D T.D T.D
optimum EX096 «Maghnia» | «Turquie» «Indonésie»

Montmorillonite 76,5 70 88 65 60

[llite 13,5 15 tr tr 10

Quartz 2 5 10 20 15
Feldspath 1 2 2 10 5

Gypse tr tr tr 3

Anhydrite tr tr tr 2 tr

On remarque, la présence de la montmorillonite madg proportion, pour la terre
décolorante de Maghnia (88%), pour le EX096 (70&foer le Tonsil optimum (76,5%).

Le pourcentage de la montmorillonite est moins irtgyd pour la terre décolorante de
la Turquie et de I'Indonésie.

Le pourcentage de I'lllite est presque négligeaiwar la terre de Maghnia et de la
Turquie, tandis qu’il est important pour les auttesres (ce qui les offre une surface
spécifique plus importante).
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3. Parametres physico-chimiques

Le tableau 18 résume les Parametres physico-chanides terres utilisées.

Tableau 18: Parametres physico-chimiques des cing terres decaés utilisées

Tonsil Tonsil T.D T.D T.D
Paramétres Requis
optimum | EX096 | «Maghnia» | «Turquie» | «Indonésie»
Densité apparente 500 550 500 500 550 -

Humidité (%) 10 10 12 10 10 12 max
Capacité d’échange 45 45 50 65 60 45- 50
Perte au feu (1000°C 7,6 8 11 9,3 10,2 11 max

Acidité (en HCI) 0,10 0,3 0,5 0,15 0 0,6
pH (10% suspension)| 3,80 3,52 3,20 3,60 4,80 max 4

Surface spécifique 290 200 165 190 340 200

Pour ce qui est des parametres physico-chimigassjdleurs de 'humidité, perte au feu,

acidité et densité correspond aux valeurs requidgels. est pour les cing terres utilisées.

* Acidité

La T.D de Maghnia est plus acide par rapport auxeauerres (elle est traitée par de

I'acide sulfurique HSO, tandis que les autres sont traités par de I'adidi@rhydrique HCI).

La terre de I'lndonésie possede une acidité egéleela confirme la supposition qu’elle

est une terre non activée.

» Surface spécifique

Pour le Tonsil optimum et le EX096, la surface e est supérieure a 206y ce qui
confirme qu’ils sont des terres bien activées.

Pour la T.D de Maghnia, la surface spécifique afrieure & 200Aig. Donc il est
nécessaire de trouver des moyens pour augmenteaindée la surface spécifiqgue de cette
terre, cela revient a I'étude de procédé de l'aiagcide et des parametres de I'activation a
savoir (le pourcentage d'acide, la température liuitage, le temps de chauffage et la
concentration des boues).

Pour la terre de I'Indonésie, elle posséde unasarpécifique trés importante (348ah

ce qui lui offre un pouvoir décolorant naturel.
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* Volume des micropores

Le tableau 19 résume les valeurs les volumes mpmigeux.

Tableau 19: Volume des pores des cinq terres décoloranteséagi

Tonsil T.D T.D T.D
. Tonsil EX096 _ . .
optimum «Maghnia» | «Turquie» | «Indonésie»
0 -80nm 0,28 0,31 0,25 0,24 0,18
0 - 25nm 0,25 0,27 0,24 0,23 0,15
0-14nm 0,24 0,24 0,18 0,18 0,11

Le volume des micropores pour le EX096 est plusontgmt ce qui lui permet

d’adsorber les grosses molécules présentes darle [dfomme les chlorophylles.

4. Granulométrie

Le tableau 20 résume les résultats de I'analyseugenétrique.

Tableau 20: Plages granulométriques des cing terres décolaamitesées

Plages Tonsil Tonsil T.D T.D T.D
granulométriqge optimum | EX096 | «Maghnia» | «Turquie» | «Indonésie»
Inférieur a 150 100% 95% 100% 92% 100%
Inférieur & 80p 99% 83% 95% 80% 100%
Inférieur & 53p 93% 71% 90% 65% 95%
Inférieur a 45 75% 60% 60% 55% 80%
Inférieur & 40 p 50% 40% 55% 42% 70%

L’analyse des cinq échantillons, montre que lesggsa granulométriques se

rapprochent entre elles. La terre décoloranteldddhésie est plus fine que les autres.
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[I. Décoloration de I'huile de Lin par les différentes terres activées

L’objectif de cette étude consiste a tester le paugécolorant de nos terres activées

dans la décoloration d'une huile de Lin.

II.1. Propriété de I'huile de Lin

L'huile de lin polymérise spontanémentadr,I'avec une réaction exothermique : un
chiffon imbibé d’'huile peut ainsi, dans certainesditions, s'enflammer spontanément.
Pour ses propriétés de polymere, I'huilérdest employée seule, ou mélangée a d'autres

huiles, résines et solvants, et est utilisée eincae:

-Imprégnateur et protecteur des bois a liatéricomme a l'extérieur : protection contre

I'humidité, les champignons et insectes, et cdatpoussiere par son caractere antistatique.

= Composant de certains vernis de finition.

= Liant de broyage pour la peinture a I'huile.
= Agent plastifiant du mastic de vitrier.

= Agent durcisseur de diverses préparations.

= Agent de cohérence et liant dans la fabricatiofirdiéum.

I1.2. Influence du temps d’agitation sur la décoloation

Une cinétique de décoloration a été réalisée déisartt deux terres décolorantes :
la T.D de Maghnia et le Tonsil EX096.

Les figures 1 et 2, présentent I'évolution desdmaittances en fonction de la longueur
d’'ondel a différents temps d’agitation.
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* Terre de Maghnia
t =10, 15, 20 et 25 min
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Fig. 1: Cinétique de décoloration par la T.D de Maghnia

* Tonsil Ex096
t =10, 15, 20 et 25 min
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Fig. 2: Cinétique de décoloration par le Torts096

Au vu des résultats, le temps de décoloration aptirest de 20 minutes.

Pour tous les tests de décoloration effectuégjié@edd’agitation est prise égale a 20 minutes.
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I1.3. Influence de la température de chauffage

Les tests de décoloration (avec 1% de Tonsil EXQ96D de Maghnia) sont effectués
a différentes température : T=70°C, T=80°C, T= 90P£€100°C.
Les figures 3 et 4, présentent I'évolution deagraittances en fonction de la longueur

d’'onde) a différentes températures de chauffage.

* Tonsil Ex096
T=70°C, T=80°C, T=90°C, T=100°C
[%T]
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Fig. 3: Influence de T° de chauffage (Tonskr096)

* TD de Maghnia
T=70°C, T=80°C, T=90°C, T=100°C
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Fig. 4 : Influence de T° de chauffage (TD Maghnia)
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Le pouvoir décolorant augmente peu avec la temyérajui ne doit pas dépasser
120°C (risque de dégradation de I'huile a cettepienature).
Pour tous les tests de décoloration effectués, avoiss prie la température égale a 80°C.

lll. Etude de I'opération de décoloration

Les tests de décoloration sont effectués pour rdift8 pourcentages de terre
décolorante : 0,6%- 0,8%- 1%- 1,2%- 1,4%- 2%.

L’évolution des transmittances T (%) de I'huile famction de la longueur d’onde
Mnm) ainsi que I'évolution du pouvoir décolorant famction du pourcentage de la terre

décolorante sont étudiés.

l1l.1. Influence du pourcentage de la terre décolaante

Les figures 5et 6, présentent I'évolution des tm@ittances en fonction de la longueur

d’ondeX pour les différents pourcentages de terre utilisés

» Terre décolorante de Maghnia
(%]
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50
80

70
B0
50
40

n
20 §

450 500 550 600 £50 700 7a0 [rrn]
Transmittance

Fig. 5: Influence de % de T.D (T.D maghnia)
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* Tonsil EX 096

(%71

450 500 550 o0 ER0 700 TR0 [ren]
Transmittance

Fig. 6 : Influence de % de T.D (Tonsil EX096)

[11.2. Influence du type de terre décolorante utilsée

La figure 7 présente I'évolution des transmittaneegonction de la longueur d’onéde

pour les différentes terres décolorantes a 1%.

[#T]
100
a0
a0
70
Tonsil
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0
2
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0
450 S0 BRD 600 B0 700 7RO [nm]
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Fig. 7 : Influence du type de T.D utilisée (1%)
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[11.3. Comparaison entre la terre de Maghnia et leTonsil EX96

Les figures 8, 9, 10, 11, 12,13 présentent I'évofutles transmittances en fonction de la
longueur d’ondé. pour les différents pourcentages de terres (Magéie Tonsil EX96).
e 0.6%

[%T]
a0
a0
70 % TD Maghnia
£0 “ EX096
0
40
30
20
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0
450 500 G £00 £50 700 750 [m]
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Fig. 8: Influence du type de T.D utilisée (0.6%)

 08%

[%T]

< TD Mghnia
< EX096

450 500 550 500 E50 700 750 [rm]
Tranzmittance

Fig. 9: Influence du type de T.D utilisée (0.8%)
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Fig. 10: Influence du type de T.D utilisée (1%)
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Fig. 11: Influence du type de T.D utilisée (1.2 %)

e 14%
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Fig. 12 Influence du type de T.D utilisée (1.4 %)
e 2%
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Fig.13: Influence du type de T.D utilisée ( 2%)
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DISCUSSIONS
Le tableau 22 résume les résultats obtenus.

Tableau 22: Variation du pouvoir décolorant en fonction dud&T.D

% de T.D Pouvoir décolorant (P.D.L)
Tonsil EX096 T.D «Maghnia»
0.6% 95.47 94.36
0.8% 98.06 96.96
1% 99.89 100.21
1.2% 99.97 100.76
1.4% 99.77 101.25
2% 99.58 100.81

Le temps de décoloration optimum est de 20 minygesr la température optimale, elle
est de 80°C.

Les transmittances ainsi que le pouvoir décolodanthuile décolorée augmente avec le
pourcentage de TD.

Avec le Tonsil EX096, le pouvoir décolorant augneedtune facon significative pour
atteindre son maximum (99.97%) a 1.2%, au delaedi® ¢eneur une petite diminution est
constatée. Donc, le rendement du T onsil EXO96natsen maximum a 1.2%.

Avec la T.D de Maghnia, le pouvoir décolorant aiteine valeur de (100.21%) seulement
avec 1% de terre, au dela de 1%, le PDL continugmanté pour atteindre son maximum
(100.81%) a 2%. Donc cette terre atteint un renamaximum a 2%.

Pour les terres de Turquie et de I'Indonésie, lalews des transmittances sont peut
importantes; ce qui veut dire, que la décoloragshmoins importante par ces deux types de
terres. Les pouvoir décolorants (94.87% avec le e I'Indonésie et 93.29% avec la terre de
Turquie) sont négligeables par rapport aux autezseg (terre de Maghnia et le Tonsil
EX096).

Les différents essais de décoloration montrentassement des terres comme suit :
T. D de Maghnia : terre qui décolore parfaiteméntile de Lin seulement avec 1%.
Tonsil Optimum : c’est une terre de référence.

Tonsil EX096 : c’est une terre bien activée quialée parfaitement I'’huile de Lin.

P w0 NP

T. D de Turquie et de I'Indonésie : ces deux tesmd peu efficace avec 'huile de Lin.
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CONCLUSIONS GENERALES

Au terme de cette étude, les diverses observatious au long des expériences
effectuées nous ont permis de mettre en valeysrlasipales conclusions se rapportant dans
une premiere étape a l'analyse les différentegdeactivées; puis dans une seconde étape a

les tester dans la décoloration d’'une huile de Lin.

Premiere étape

1. Le pourcentage de silice pour la T.D de Maghnia &X096 est dans les normes, pour le
Tonsil optimum, il est supérieur a 70% ce qui mermjue c’est une terre super activee. |l
est inférieur a la norme pour la terre de Turquidredonésie.

2. Pour les cing terres utilisées, le taux d’alumiseé dans la norme, sauf pour la T.D de
Maghnia, il est a 17,3% et le taux de(Kest supérieur a la norme pour toutes les terres
utilisées. La teneur en fer est supérieure a lmagrour le EX096.

3. La montmorillonite est présente en grande proportians la T.D de Maghnia (88%), le
EX096 (70%) et pour le Tonsil optimum (76,5%). Ed&t moins importante dans la T.D
de la Turquie et de I'ilndonésie. L'lllite est presgnégligeable dans la T.D de Maghnia et
de la Turquie, tandis qu’elle est présente danau&®s terres.

4. Les parametres physico-chimiques (humidité, perte fau, acidité et densité)
correspondent aux valeurs requises; Cela est psuwinq terres utilisées.

5. La terre de I'Indonésie posséde une acidité égdlec@la confirme qu’elle est une terre
naturelle non activée a l'acide. Elle possede wmtase spécifique trés importante (340
m?/g) ce qui lui offre un pouvoir décolorant naturel.

6. La surface spécifique de le T.D de Maghnia esteur faible (inf. & 200 fg).

* Deuxieme étape

1. Le temps de décoloration optimum est de 20 minatda température de décoloration
optimale est égale a 80°C.

2. Le rendement obtenu avec la Tonsil EX096 est auimar a 1.2%, avec la T.D de
Maghnia, il est observé a 2%.

3. Avec la T.D de Maghnia, le pouvoir décolorant dépds terre de référence apres 1% et

donne un rendement (100.81%).
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4. La décoloration avec les différents pourcentagemtra que, le Tonsil EX096 est une
terre bien activée qui décolore parfaitement 'tk Lin, la décoloration avec la T.D de
Maghnia est meilleure et nécessite I'utilisationrdpourcentage de terre moins important.

5. Les terres de Turquie et de I'lndonésie ne songeffacsaces pour la décoloration de I'huile
de Lin (elles peuvent étre utilisées avec autrpedyd’huile comme I'huile de palme et
I’huile de tournesol).

6. Le classement des terres pour la décolorationhddé(de Lin est dans I'ordre suivant :

- T. D de Maghnia : décolore parfaitement I'huileldie seulement avec 1%.

Tonsil Optimum : terre de référence.
Tonsil EX096 : décolore parfaitement I'huile de lari.2 %.
- T. D de Turquie et de I'Indonésie : terres nonceifie pour I'huile de Lin.
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