DETERMINATION DE L'HEXANE RESIDUEL
DANS LES TOURTEAUX D'EXTRACTION

A. PREVOT et J.L. COUSTILLE - ITERG, Rue Monge, Parc Industriel
33600 PESSAC-BORDEAUX.

INTRODUCTION

On sait qu'il est important de pouvoir déterminer avec une bon-
ne exactitude les teneurs en hexane résiduel dans les tourteaux
d'extraction pour les deux principales raisons suivantes

1) Pour répondre a -des spécifications évidentes de sécurité, la
teneur résiduelle maximale admissible est de 500 ppaw d'hexane
dans le tourteau. :

2) Pour obtenir un bilan correct des différentes pertes d'hexa-
ne en usine.

Les méthodes utilisées jusqu'alors conduisent & des résultats
parfois répétables, mais 3 des reproductibilités d'un labora-
toire & un autre mauvaises, comme l'ont montré quatre analyses
circulaires organisées dans le cadre de 1'4FNOR entre 1978 et
1980 (mars-avril 1978, avril 1979, avril-mai 1980, décembre 198)

Les méthodes de dosage de 1'hexane résiduel dans les tourteaux
comportent toujours deux étapes successives 11
1) La premiére étape, la désorption, consiste & chasser complé-
tement l'hexane du tourteau et & le récupérer quantitativement
- soit dans un solvant, par exemple
- par trempage dans un solvant ]
- par broyage dans de l'isopropanol ou dans le trichloré-
thyléne
- 80it dans une phase gazeuse :
- méthode head space
- entrainement par un gaz vecteur
2) La deuxiéme étape, le dosage proprement dit, c'est-i-dire la
. détermination quantitative de 1'hexane désorbé lors de la pre-
miére étape, effectué par chromatographie en phase gazause.
Il est évident que l'exactitude du résultat est conditionnée par
la qualité de la premiére étape : la désorption de l'hexane doit
étre compléte.

B] Rev. Frang. Corps Gras 28, 10, 1981, p. 413.
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MISE AU POINT DE LA METHODE DE DESORPTION

Nous avons comparé L méthodes de désorption de 1'hexane du
tourteau parmi les plus satisfaisantes quant & la représenta-
tivité de l'échantillon et les plus rapides

I - - Broyage avec de 1'isopropanol
I1 - Broyage avec du trichloréthyléne
III - Head space avec ajout d'eau (espace de téte)

IV - Entrainement par un courant d'azote et piégeage

Nous avons également étudié 1'influence de l'addition d'eau du
tourteau sur la désorption de 1l'hexane (détails et modes opéra-
toires décrits en [3]).

La figure 1 montre que 1a méthode head space n'est utilisable

qu'en désorbant 1'hexane par ajout d'eau au tourteau. Comment

expliquer 1'influence bénéfique de l'eau sur la désorption de

1'hexane ? L'eau, beaucoup plus adsorbée que 1l'hexane, par la

surface hydrophile que constitue le tourteau, facilite le pas-
sage de 1l'hexane vers la phase gazeuse. On peut penser gque la

structure de la surface est complétement transformée par 1'hy-
dratation et qu'ainsi 1'addition d'ean detruit les sites d'ad-
sorption de 1'hexane.

La figure 2 illustre la supériorité de la méthode head space
avec ajout d'eau sur les autres méthodes. Bien que les méthodes
de broyage avec un solvant soient plus rapides, la méthode head
space avec ajout d'eau fournit des teneurs en hexane résiduel

plus grandes gquels que soient les tourteaux utilisés.
La répétabilité est bonne.

On trouvera dans la Revue Frangaise des Corps Gres Eﬂ les a-
vantages et inconvénients des méthodes comparées. Le mode opé-
ratoire figure dans la réf. [1]; c'est ce texte gui a servi
de base & la méthode AFNOR.

ANALYSES CIRCULAIRES

Afin de confirmer ces résultats et d'étudier la reproductibilite
de la méthode proposée, nous avons organisé,en collaboration

- avec 1'AFNOR,2 analyses interlaboratoires.
Les échantillons de tourteaux ont été conditionnés en boites
serties, seul moyen d'éviter les pertes en hexane.

.198%1 (5éme analyse circulaire). Comparaison de trois méthodes
sur un méme échantillon ; resultats : Tableau I.
Les teneurs les plus élevées sont obtenues avec la méthode head
space avec ajout d'eau.
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pour obtenir une désorption maximale de I'hexane résiduel a 110 °C
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Fig. 2

Comparaisons des 1eneurs hexane déterminges pBer les quatre
méthodes de désorption de I'hexane : & I''sopropano!, au trichioré
thyléne, par la méthode Head Space fechantillon 5 g) et
par entrainement par un courant d’'azote : 5 mesures ont é1é faites
pour chague méthode. L'influence de 1'addition d'eau & €1¢ €1udice
pour chacune des méthodes. Pour les quatre 1ouneaux analyses :
colza, soja. tournesol et pépins de raisin. c'est 1oujours la méthode
Head- Space avec addition d’eau qui fournit la meilleure désorption
de 'hexane
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éme analyse circulaire 1981
teneurs en hexane résiduel.
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.1982 (6éme analyse circulaire). Etude de la méthode head space
avec ajout d'eau sur trois échantillons (colza, soja, tournesol)
échantillons envoyés & 10 laboratoires frangais et 11 laboratoi-
res étrangers. Les participants avaient la possibilité d'utili-
ser en plus une méthode de leur choix. Les teneurs obtenues (F%3

et 4) sont également plus élevées avec la méthode proposée.

Les coefficients de variation de répétabilité sont satisfaisans

9.2 % & 9,4 %.

Ces résultats ont conduit a 1la rédaction d'une norme expérimen-
tale V. 03 927 février 1983, et a l'organisation en mars-avril
1983 d'une analyse circulaire internationale dans le cadre de
1'I0PAC.
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Fig. 3 Pour le tourteau de colza, la teneur moyenne en hexa-
ne résiduel est plus élevée (900 ppm) que pour les tourteaux
de soja et de tournesol, 1la dispersion est plus forte (CV =
30 %). Les autres méthodes conduisent comme pour les tour-
teaux de soja et de tournesol & des valeurs par défaut et a
une dispersion plus importante qu'avec 1a méthode proposée.
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Fig. 4L  1a méthode de dosage des traces d'hexane proposée con-

duit & des valeurs moyennes de 400 ppm pour le tourteau de

. soja et de L8O ppm pour le tourteau de tournesol. La disper-
sion des résultats est acceptable (CV = 21 ¥ et 25 %). Les

autres méthodes conduisent & des valeurs par défaut et a une

dispersion plus importante.






