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APPAREIL et METHODE de DOSAGES SIMULTANES

de I'eau et la matiere grasse
dans un produit naturel

Le dosage des matiéres grasses auw laboratoire fait appel aux
procédés d’exiraction par solvant volatil el 4 des apparcils du type
classique de SoxHLET plus ou moins modifiés. On est alors dans l'obli-
gation, pour cxprimer numdériquement les résultats des cssais, de
connailre la tencur en eau de la substance étudiée. Cette teneur en
eau cst habituellement déterminée par séchage a I’étuve.

Cette marche de l'analyse appelle un certain nombre de remar-
ques :

1¢ La durée de séjour de la maliécre dans I'étuve, ainsi que la
température de cetle derniére ne sont pas sans influencer sur les
conditions ¢t les résultats de Iextraction ultéricure de la maticre
grasse, car il résulte du traitement thermique a Pair dans I'étuve des
modifications plus ou moins profondes de la maticre extractible (1).

2¢ Pour se trouver dans les meilleures conditions d’extraction,
certains aufeurs (2) conseillent de maintenir la teneur en ecau de
Péchantillon aux environs de 4 4 5 %. Celte remarque conduit néces-
sairement & dissocier les opérations analytiques : d’une part, il faut
procéder au dosage de 'humidité sur un premier échantillon et d’autre
part, sur une prise d’cssai différente de la premiére, il faut réduire
la teneur et eau de cetfe prise, puis procéder sur clle a Iexfraction
de la maticre grasse.

3° Une fois Pextraction par solvant réalisée, on trouve des traces
d’cau dans la solution. Il faut alors prendre des précautions supplé-
mentaires pour Iévaporation définitive du solvant ct de ces traces
d’ecaun, c’est-a-dire opérer des distillations délicates si I'on veut éviter
Ihydrolyse et l'oxydation du corps gras qui se concentre.

(1) Vaniserae : Papier fabrikant, 1136-1922,
(2) ScHVALBE : Zellstoff und papier. 1-3-1921.
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PRINCIPES DIRECTEURS DE NOTRE METHODE

A) Extraction de Ueauw de la prise d’essai. - L’échantillon étant
placé dans du benzéne porté & “¢bullition, Feau qu’il contient est
entrainée par les vapeurs du benzéne qui se dégagent. Cette cau,
mdélée aux vapeurs du benzéne, est condensée sur un Réfrigérant R
pour étre ensuite recueillic dans un picge spéceial (t).

B)Y FExtraction des matiéres grasses. - La prise d'¢chantillon
baigne dans du solvant pur porté & I'éhullition. Dans ce mélange
d’¢échantillon et de solvant, circulent des vapeurs de solvant pur, ce
qui a pour effet d’agiter violemment les particules de la substance
sous analyse ; il en résulte une vitesse d'échanges interfaciaux substan-
ce-solvant considérablement augmentée. Au bout d'un certain temps
de ce brassage, la solution obtenue retourne au brouilleur (B) aprés
filtration sous vide a travers une membrane filtrante (f). On obtient
de cette manicre un essorage poussé de la matiére en traitement. On
répete cette opération jusqu’d épuisement complet de Ia substance en
matiéres extractibles.

C) Chotr du solpant. - Le solvant que nous avons choisi est Je
benzéne d'une part parce qu'il présente de bonnes qualités pour
Pextraction des malictres grasses el d’autre part parce qu’il se préte
bien & Pentrainement & Peau.

APPAREIL
Notre apparcil comporte les organes suivants, adaptés les uns au-
dessus des autres & laide de rodages standardisés :
1* Un ballon bouillcuy (B) ;

2¢ Un tube extracleur (E) :

- e
-

* Un piége 4 eau avee son tube doscur (H) ;

4¢ Une jaquette a distillation (M) ;

-l

3¢ Un réfrigérant (R).

Pour le laboratoire d’analyse, tous ces organes sont en verre
« I'vrex ». Le hallon (B) et Vextracteur (E) ont des dimensions et des
masses qui permettent leur manipulation sur la balance analvtique
de¢ précision (lecture au 1/10 de milligramme).
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Extracteur (E). — L’extracteur a la forme représentée sur la
Figure en E. Les cotes pcuvent étre modifices, ct en particulier la
cote (h) peut étre allongée, ainsi que le diametre (d) et les dimensions
des deux rodages standard (r). Cependant les dimensions sont adaptées
aux manipulations sur la balance de précision.

Cet extracteur cylindrique terminé par dcux rodages renferme
simplement une plaque de verre filtrante (f) soudée aux parois. On
peut d'ailleurs prendre pour cette plaque un des numérotages stan-
dard de porosité actucllement normalisés.

Pour les extractions de matiéres grasse, nous consecillons une
plaque filtrante « Pyrex » 172 104.

Piége a eau (H). — Le picge 4 eau a la forme représentée en H.

I1 se compose d’un tube vertical (H) terminé a ses deux extrémités
par des rodages standard (r), le rodage inféricur s’adaptant sur
PExtracteur (E). Une petit tube de verre gradué (1) au 1/20 est fixé
verticalement dans I'axe du tube (H). Pour obtenir ce résultat, le tube
(t) est terminé a sa partie supéricure par un évasement qui porte sur
trois pointes de verre creusées dans Ie tube (H). Ces pointes permet-
fent la circulation des vapeurs de solvant & I'intéricur de (H) et le
reflux des liguides condensés sur les parois extéricures de (1) ct inté-
ricures de (H).

Jaquette a distillation (M). -~ Cette jaquette a la forme représen-
téc en M.

Elle est formée de deux tubes de verre coaxiaux soudés entre eux
a leurs extrémités supérieures. Le tube intéricur porle a4 son extré-
mité inféricure un rodage standard (v) s’adaptant sur le tube (H) du
piége a eau.

Réfrigérant (R). - Le réfrigérant (R) se {ermine par une partie
verticale rectiligne, la plus froide, placée dans 'axe du tube intéricur
de la jaquette (M). Ce réfrigérant cst simplement pos¢ sur Ia partic
suptricure de Ia jaquetic (M).

MANIPULATION

1. — I’Extracteur (1), sce ot tard, recoit sur sa plaque filtranie une
certaine quantilé de mali¢re conditionnée par broyvage et éventuclle-
ment par tamisage. Le poids exacl de Ia maticre sous analyse esl ainsi
obtenu par doubles pesées de VExtracteur avant ¢l aprés avoir recu
la prise d’essai.
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2. —- Dans le bouilleur (B), on place du benzéne pur en quantité
suffisante.

3. — On assemble ensuite, par les rodages et dans ordre ascen-

dant, sur le Bouilleur, 'Extracteur () contenant la matitre 4 ana-
lyser, puis le Picge (H, 1), la Jaquette (M) ct onfin le Réfrigérant
vertical (R).

4. — On chauffe doucement le Ballon (B) an moyen d’une flamme
ou d'une résistance chaailunte (lampe). Les vapeurs du benzéne, ainsi
porté & I'ébullition, traversent la plaque filtrante () et s¢ condensent
en parlic au-dessus de cetle derniére. La prise d’essai sc trouve alors
plongée dans du henzéne a la température d’¢bullition qui dissoud les
corps gras présents dans la substance & analyser. Mais, de plus, les
vapeurs de ce benzéne bouillanl ¢nlrainent 'eau contenue dans la
masse ¢t forment avec celle eau un mélange de vapeurs qui passe
alors tout le long du tube (H), puis dans la jaquette (M) pour finale-
ment se condenser sur la partic verticale du Réfrigérant (R). Le
mdélange condensé cau-benzéne retombe alors dans le tube mesurcur
(ty. Dans ce tube (), l'eau condensée se sépare. Elle se trouve surmon-
tée de benzene qui redescend par débordement dans Pextracleur.

La double paroi cxtérieure de la jaquette étant fermée par le
haut se remplit dair chaud, ce qui porte la surface interne & une
température suffisante pour éviler Ia condensation des vapeurs cau-
benzéne sur cette surface et ne permetire cette condensation que sur
la partic verticale du Réfrigérant.

5.~ Quand on atteint un niveau suffisant de benzéne liquide en
¢hullition au-dessus de la plaque filtrante de UExtracteur (E), alors
qu’il en reste cependant une quantité appréciable dans le bouilleur
(B), on supprime le chauffage du ballon (B).

Il se produit alors par refroidissement de ce ballon un vide impor-
tant sous la membrane filtrante (f) et la solution benzénc-matiére
grasse qui sc trouve au-dessus de cette plaque filtre sous dépression
dans (B).

On attend que cette filtration soif totale et que Uessorage de la
Matiere se soit réalisé.

6. — FEn recommencant le chauffage du ballon (B), le processus
() recommence ot en supprimant de nouveau le chauffage c’est le
processus (5) qui se répcote.

7. - Aprés avoir répété les opdérations (4) et (3), un certain
nombre de fois (8 ou 9), on a dans Dextracteur (E) une matiére
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essorée dépourvue d’eau et de matiéres grasses mais renfermant
encore des traces de solvant. On porte alors cet extracteur & I'étuve
pour évaporer ces derniéres traces de solvant.

8. — Aprés refroidissement, on pése I'Extracteur avec la matiére
stche et déshuilée et on obtient ainsi le résidu sec correspondant &
Ia perte de Icau et des substances solubles dans le benzéne.

9. — La teneur cn cau s’obtient ais¢ment par lecture directe dans
le tube mesureur ().

10. — Le poids de matiéres solubles dans le solvant se déduit alors
par calcul des cssais (8) et (9).

Cengrés lnternational d'Oléotechnie.
ALGER, mai 1948,



