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) I

I. — DISTILLATION, RECTIFICATION
ET EPURATION DE L’ALCOOL

Le liquide fermenté renferme, a coté de l'aleool,
un certain nombre d’autres produils. Parmi ceux-ci,
quelques-uns sont volatils, par exemple les acides
acélique, butyrique, les élhers de ces acides, les
alcools supérieurs tels que les alcools isopropylique,
propylique, isobutylique, bulylique, isoamylique,
amylique, enfin 'aldéhyde éthylique. D'aulres pro-
duils sonl fixes, par exemple les sucres, les sels
minéraux, les maliéres albuminoides, les particules
de dreche, etc. En oulre, le liquide renferme au
maximum 12 &4 14 p. 100 d'alcool, avec les moiits
les plus concentrés.

Il est nécessaire de séparer d’abord l'alcool plus
ou moins concentré de la majeure partie de ces pro-
duils, el on emploie dans ce butla dislillation. Celte
simple opéralion suffil pour la préparalion des eaux-
de-vie. Pour oblenir les alcools neutres d'industrie,
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6 DISTILLATION, RECTIFICATION ET EPURATION

il esl nécessaire de concenlrer le liquide jusqu’aun
titre alcoolique trés élevé, el de le débarrasser des
produits volalils qui 'accompagnenl encore. On
arrive a ce résullat par la reclificalion qui est un
raffinage de I'alcool brul destiné a le rendre tout a
fait pur.

Ce double travail de la dislillation et de la rectifi-
calion peul se faire soit en une, soil en deux opéra-
tions. Dans le premier cas, on procéde d’abord a la
distillation du vin pour obtenir un alcool brul ou
flegme, a litre alcoolique plus ou moins élevé, qui
renferme encore un certain nombre d'impuretés
volaliles. Ce flegme esk ensuile soumis a la rectifi-
calion qui I'épure et en extrait l'alcool bon gout.
Dans le second cas, on reclitie direclement les vins
dans un seul appareil, de maniére a produire a la
fois dans cet appareil la séparalion el la purificalion
de I'alcool.

Enfin pour compléler I'épuration et débarrasser
les alcools des odeurs Llenaces, on a parfois recours
a la filtration sur charbon ou.a des procédés spéciaux
de purificalion.

I. — GENERALITES SUR LA DISTILLATION
ET LA RECTIFICATION DE L’ALCOOL

La distillation a pour but la séparation deI'alcool,
4 un degré de concenlralion plus ou moins élevé,
des maliéres fixes el d’une parlie des maliéres vola-
tiles qui 'accompagnent dans le vin.

On peut avoir recours soil a la distillation simple,
soit & la distillation méthodique. La distillation
simple est particulicrement employée pour la plepa-
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GENERALITES 7

ration des eaux-de-vie. Dans ce mode de travail, le
liquide a distiller est placé dans une chaudiére reliée
a un serpentin ou & un faisceau tubulaire réfrigérant ;
les vapeurs alcooliques dégagées dans la chaudiére
sont immédiatemenl condensées dans le réfrigérant
el fournissent ainsi un liquide plus riche en aleool
que le vin primitif. Le produit de cette premiére
distillation n'a généralement pas le degré voulu, et
on le distille une seconde fois pour atiteindre ce
degré. Pour obtenir ainsi un alcool & trés haut
degré, il serait nécessaire de procéder a un grand
nombre de distillations successives, et pour éviter la
dépense de vapeur et de lemps qu'entrainerait un
tel mode de travail, on a recours a la distillation
méthodique adoplée aujourd’hui partoul pour la
préparation des alcools d'industrie. La méthode la
plus simple de distillation méthodique consisle a
munir les appareils de distillation simple de boules
ou de lentilles refroidies qui jouent le role de con-

. denseurs et permetlenl d'obtenir ainsi en une seule

opération un liquide alcoolique plus concentré. Celte
méthode est employée pour la distillation des eaux-
de-vie sans repasse. Pour la production des aleools
d'industrie, on a recours a la vérilable distillation
méthodique qui consiste en principe a superposer en
colonne les appareils de distillation simple, le liquide
alcoolique de chaque appareil étant chauffé par les
vapeurs du liguide moins alcoolique placé dans
I'appareil situé immédiatement au-dessous.

L'étude théorique précise des phénoménes de la
distillation et de la rectification sortirait du cadre
de cet ouvrage. Elle exige en effel une connaissance
approfondie des lois physiques lelles que les tensions
de vapeur des liquides en mélange, la solubililé des
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RICHESSE DES VAPEURS

.IAB').-,‘JUni1

DEGRE
TEMPERA-
oo B TURE d'aprés Gaonine d'sprés SomzL
T | debullic | ———— :
en !III tion. en en en en
volumes poids volumes poids volumes poids
p. 100. p. 100 p- 100. [ p. 100. |"p. 100y f p. 100,
1 0,8 99,0 13,0 10,5. 99, 80
2 1,6 98,2 28,6 93,5 17,1% | 144
3 2.4 97,4 35,0 29,0 252 | 20,6
& 3.9 96,6 39,9 33,3 31,3 25,1
5 &0 95,9 43,4 36,3 35,1 29,6
6 5,8 95,2 46,7 39,5 39,3 32,7
1 5.6 94,5 49,8 423 i26 35,7
8 6,4 93,9 59,3 44,1 43,5 38,4
9 1,2 93.3 54,5 46,8 48 4 41,0
10 8,0 92,6 57,2 494 51,0 43.5
it 8,9 92,4 59.0 51,2 53,4 85,8
12 9,1 915 60.8 53,0 55,1 48,0
13 10,5 91,4 62,4 54,6 57,4 50,1
14 14,3 90,6 64,0 56,2 59,8 52,0
15 122 90.2 65,4 51.1 61,5 531
16 13,0 89,7 66,8 59,1 62,9 95,2
AT 13,8 89,3 68,0 60,4 64,0 46,3
18 14,6 89,0 69,2 61,6 64,9 51,2
19 15,4 88,6 70,3 62,8 65,6 51,9
20 16,3 88,3 11,3 63,9 66,2 38,5
3; A7, 87,9 724 64,8 | 66,6 58,4
; 17,9 87,1 73,0 65.1 61,0 59.3
23 18,8 87,4 73;1 66,5 87,4 59,7
24 19,6 87,4 14,k 61,3 61,1 60,4
25 20,5 86,9 5,1 68,1 61,9 00,3
26 21,3 86,6 15,8 68,8 68,2 60,6
21 294 86.4 6.4 69.5 68,5 60,9,
28 23,0 86,2 11,0 70,2 8,1 61,2
29 23,8 86,0 11,6 10,8 69,0 61,4
30 24,1 85,1 78,4 .4 69,3 61,7
3 25,6 85,5 18,1 124 -1 69,5 62,0
a2 26,4 85,3 19,2 0% 69,8 62,2
33 21,3 85,1 79,1 13,2 70,0 62,
3k 28 1 85,0 80,1 13,1 70,3 62,8
35 29,0 84,8 80,5 14,1 10,6 63,2
36 29.9 84,7 80,9 14,6 04 64,4
3 30,1 84,5 8,2 | 150 | A | 03,7
38, 31.6 84,4 81,6 15,5 1,4 6,0
39 32,5 84,2 82,8 15,9 1,1 L
40 33,4 84,1 82,3 76;3 7,9 6d,b
4 34,3 83,9 82,7 16,7 12,2 64,9
42 35,2 83,8 83,0 1A 72,5 | 65,2
43 36,1 83,1 83,3 11,4 72,8 63,5
44 37,0 83,5 83,6 11,8 73.1 65,8
45 37,9 83,4 83,8 78,4 13,4 66,2
46 3k 83,3 841 18,4 23,1 | 663
47 39,1 831 84,3 10| 74,0 | 66,9
48 40,7 83,0 84,6 79,0 763 [ 612§
49 IRISLRILL ersité Lillé 1792 24.6 |I 615
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HESSE DES VAPE
e T RIC = URS
DU LIQUIDE " TURE d'aprés Gromng daprés Sonen
— d'ébulli- et | e w——
en en tion. en en n en
volumas poids C. volumes poids volumes pads
p. 100 p- 100, p. 100, p. 100, p. 100. | p° 100,
b0 42,5 82,8 85,1 79,6 74,9 67.9
b 43,5 82,7 85,3 19,9 75,3 65,2
52 dd4 82,6 85,5 80,2 75,6 68,6
53 45,4 82,5 85,1 80,4 15,9 68,9
94 46,3 82,4 86,0 80,7 76,2 69,3
55 47,3 82,3 86,2 81,0 76,5 69,6
56 48,3 82,1 86,4 81,2 76,9 70,0
§7 49,2 82,0 86,6 81,5 11,2 70,4
58 50,2 81,9 86,9 81,8 11,5 70,7
59 51,2 84,8 87,1 82,0 71,8 E!
60 52,2 81,7 87,3 82,3 78,2 T1,5
64 53,2 81,6 81,5 83,5 78,5 31,9
62 54,2 81,5 87,6 82,7 78,9 72,3
63 55,2 81,4 87,8 83,0 79,2 12,7
[i1 56,2 81,3 88,0 83,2 79,6 T3
65 512 81,2 88,2 83,4 79,9 13,6
66 58,3 81,2 88,3 83,6 80,3 73,9
67 59,3 81,1 88,5 83,8 80,6 T4.4
68 60,4 81,0 88,6 84,0 81,0 74,8
69 61,4 80,9 88,8 84,2 81,4 75,3
70 62,5 80,8 89,0 844 81,8 79,8
T 63,6 80,1 B9,1 84,6 82,3 76,3
72 64,6 80,6 - 89,3 84,8 821 76,9
73 65,1 40,5 80,4 85,0 83,3 17,4
T4 66,8 80,5 89,6 85,2 83,6 77,9
il 67.9 80,4 80,8 85,56 84,1 8,4
6 69,0 80,3 T 40,0 85,7~ 84,5 79,0
7 70,2 80,2 90,1 85,9 83, 79,5
8 71,3 80,4 90,3 36,1 85,5 80,1
72,4 80,0 90,4 86,3 86,0 80,7
73,6 79,9 90,6 86,6 86,5 81,3
74,7 79.8 90,8 86,8 87,0 81,9
76,0 18,1 91,0 87,0 87,5 82,6
. %1 91,4 81,2 88,0 83,2
79,6 4,3 87,4 88,5 83,8
79,5 94,5 87,1 84,0 84,5
79,4 1,6 81,9 89,6 85,2
79,3, 91,8 88,4 40,1 85,9
79,2 92,1 88,5 90,17 86,6
79,2 92.3 88,8 91.2 87,%
79,1 92,6 89,2 91,8 88,1
19,0 » ] 0.6 89,1
79,0 » » 43,2 90,0
8,9 » » 93,8 90,17
78,8 " » 94,5 91,7
78,7 95,4 | 93,0 | ¥53 | 029
18,7 »
18,6 »
78,6 98,0




10 DISTILLATION, RECTIFICATION ET EPURATION

corps les uns dans les autres, les chaleurs de vapori-
sation, les chaleurs spécifiques, etc. L'établissement
des formules mathématiques exige en oulre I'emploi
de méthodes de calcul auxquelles nous ne pouvons
avoir recours dans cel ouvrage élémenlaire. Nous
nous bornerons done, dans ce qui va suivre, & indi-
quer les principaux résullats fournis par la théorie
et par I'expérience.

Principes théoriques de la distillation.

Distillation simple d'un mélange d'aleool
el d’eau. — Nous envisagerons le cas simple de la
distillation & 'alambic d’un mélange d'alcool éthy-
lique et d’eau de titre moyen. Dans ce cas, la théorie
et 'expérience montrenl que si on désigne par P le
taux de l'alcool et par O le laux de I'eau, par p et g
les quantités d’alcool el d’eau contenues dans la
vapeur, on a :

_.
)
|“‘:

Y 5 5}

Le mélange va donc en s'appauvrissant en alecool
el les vapeurs émises sonl plus riches en alcool que
le liquide. Au fur et & mesure que celui-ci s'épuise,
la température s'éleve, et finalement le résidu se
trouve complétement privé d'alcool. Si toutefois le
tilre alcoolique du liquide soumis & la distillation
alleint 97,6 p. 100, le mélange boul & une lempéra-
ture plus basse que les mélanges d'alcool el d’eau
plus riches ou moins riches en alcool, de sorle qu'un
tel mélange ne peul élre décomposé par la distilla-

tion a la pression ordinaire.
IRIS - LILLIAD - Université Lille 1
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PRINCIPES THEORIQUES DE LA DISTILLATION 11

Groning a dressé des tables qui indigquent le degré
alcoolique des vapeurs émises par un liquide bouil-
lant, étant donné le degré alcoolique de ce liquide.
Ces chiffres onl élé délerminés en distillant les
liquides alcooliques dans - une cornue rayonnanl
librement a l'air : les condensalions qui se produi-
sent sur les parois de la cornue onl pu constlituer
une cause d’erveur. Aussi M. Sorel a-t-il dressé une
table analogue, mais en opérant la distillation dans
une grande cornue mélallique complélement immer-
gée dans un bain. Les résullats de Groning et de
Sorel sont réunis dans le tableau des pages 8 et 9.

Des chiffres de Groning on peut déduire le titre
alcoolique d'un liquide distillé a4 lalambic, et le
volume de liquide a distiller pour avoir I'épuisement
complel.

Soit P le poids d'un mélange d’alcool et d'eau, R
sa richesse alcoolique pondérale p. 100, le poids M
d’alcool contenu dansleliquide primitif est M = % :

Dans le laps de temps ou la richesse alcoolique
pondérale p. 100 du liquide descend de la valeur a,
a une valeur trés voisine a,, on peul admeltre appro-
ximalivemenl que la composilion moyenne des
vapeurs alcooliques qui se forment se rapproche de
celle des vapeurs qui seraient produiles par un

1‘+‘a‘

mélange conlenant = a d’alcool p. 100 en

poids. La table de (xmnmg nous donne 7, richesse
alcoolique- pondérale p, 100 de la vapeur émise &

I'ébullition par ce liquide de concenlration a. Si p

esl le poids du liquide distillé, la quantité O d'alcool

vaporisé scra - Enfin, le poids du liquide restant

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1



« 12 DISTILLATION, RECTIFICATION ET EPURATION

dans I'alambic a la richesse alcoolique  pondérale
a, p. 100, est évidlemment P — p, et le poids d'al-

cool restant est (P — p) lt(IJB' En écrivant que le poids

d’alcool contenu dans le liquide primitif est égal a la
somme des poids de l'alcool vaporisé et de I'alcool
restant dans le liquide, on a la relation :

s

M=0-+(P—pl 1= 150+ [P —Plgp-

On en tire aisément le poids du liquide distillé :
_ 100M —Pa,

r—a,
et le poids d'alcool vaporisé :
P 100 Mr — Pasr

100~ 100 (r — aa)

On voit que pour a; =0, on a Q =M, ce qui esl
évident.

Prenons un exemple. On a 100 kilogrammes d'un
alcool 4 50 p. 100 en volume, c'est-a-dire 42,5 p. 100
en poids, donc M=42,5. On dislille de maniére a
amener la vichesse alcoolique volumélrique &
48 p. 100, c'est-a-dire 4 40,7 p. 100 en poids. On a

= 4?—"5'1*4035 =41,6. La table de Groning nous
donne aussilot » == 79,3 p. 100 en poids. On a d'autre
part, @ = 40,7. On en lire :

100 X 42.5— 100 X 40,7 _ ,\
it oo — 4 kgr. 663.

d’olt Q =0,04663 > 79,3 =3 kgr. 697. Il reste donc
dans le ballon 95 kgr. 337 de liquide & 48 degrés en
volumes. .

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1



iy

PRINGIPES THEORIQUES DE LA DISTILLATION 13

Danitz a étendu le caleul précédent a toules les
périodes de la distillalion de 2 en 2 degrés el a dressé
ainsi le tableau suivant qui permel de résoudre tou-
les les queslions praliques de la distillation simple.

RICHESSE RICHESSE
POINT | POIDS en alcool POINT POLDS en alcool ,
% 3 e . . e e,
d'ébulli- du i in d'ébulli- du i o
Lion. résidu. | volumes | poids tion. residu. | volumes | poids
f p. 100. | p. 100. p. 100.| p. 100.
degrés. kg degrés. kg.
79,4 | 0pp,0| 90 85,8 83,6 392 | 44 37,0
18,2 538,0 88 ;83,2 83,8 37,6 42 35:2
194 | 3850( 86 80,7 || 8£1 [ 36,0 | 40 33.4
79.6 264,0 84 78,3 84,4 34,6 38 31,6
197 208,01 82 75,9 84,1 33,3 1 38 29,9
59,9 172,0 80 13,6 85,0 32,0 34 28,1
80,1 146.0 78 71,3 85,3 30,8 32 26,4
80,3 1270 16 69,1 85,7 29,7 30 24,7
80.5 11,0 14 66,8 86,2 28,6 28 23,0
B0.6 99,3 12 64,6 86.6 27,6 26 21,3
80,8 89,9 70 62,5 87,1 26,7 24 404
81,0 82,0 68 60,4 87,1 25,9 22 17,9
81,2 15,3 66 58,3 88,3 24,1 20 16,3
81,3 69,5 64 56,2 89,0 24,0 18 14,6
81.5 63,1 62 54,2 89,7 23,2 16 13,0
81.7 60,4 60 52,2 90,6 22,3 14 11,3
81,9 56.6 58 50,2 9158 21,5 12 9,7
82,1 53,3 56 48,3 92,6 20,7 10 8,1
82,4 50,2 54 46,3 93,9 19,9 8 6,4
82,6 47,6 52 4,4 95.2 19,0 6 4,8
82,8 45,2 50 42,5 96,6 18,1 £ 3.2
83,0 43,1 &8 40,7 98,2 7.4 2 1,6
83,3 1,4 46 ] 38,8 100,0 14,5 0 0,0

L'usage de cette table est trés simple. Supposons
qu'on ait soumis & la distillation 1 kilogramme d'un
liquide & 10 p. 100 d’alcool en volumes, soit 8,1 p. 100
en poids, jusqua ce que le liquide ne contienne plus
que 2 p. *100 d’alcool en volumes, soit 1.6 p. 100 en
poids. Combien a-t-on distillé et quelle est la

richesse du liquide? La table précédente indique
IRIS - LILLIAD - Université Lille 1




14 DISTILLATION, RECTIFICATION ET EPURATION

que dans la distillation d'un liquide a 10 d. jusqu"‘l
2 d., on obtient sur 20 kgr. 7 un résidu de 17 kgr. 1

Pour 1 kilogramme, il restera donc .1,0 g kgr. 826.
Le poids du liquide distillé est donc de O kgr. 174 et la

i 9
richesse en alcool du liquide esl8 oy 0. 1]:1)(08 i

=38,9 p. 100 en poids, soit 46 d. 1 en volumes,
Pour épuiser complétement en alcool le liquide, il
aurait fallu abaisser le poids du résidu jusqu'a
14 kgr. 5 au lieu de 17 kgr. }, pour 20 kgr. 7. Il
serait donc resté sur 1 kilogramme de liquide

: 145 ‘ .
alcoolique 20.7 =0 kgr. 700, el on aurait oblenu

8,1 ;
300 grammes de liquide & 0, 500—-21 p- 100 d'alecool

en poids, soit 32 d. 7 en volumes.

D’autre part, M. Duclaux, en étudiant la distilla-
tion simple d'un mélange d’eau et d’alcool éthylique,
a trouvé que pour avoir I'épuisement complet, il
faut distiller environ :

40 p. 100 d'un liquide de 2 d. & 5 d.
60 — — 10 d. a 15 d.
0 — — 20 d. a 30 d.
80 — — 40 d.
€N — —_ 50 d

Ces chiffres sont nolablement différents de ceux
qu'on obtient par le calcul préeédent basé sur les
tables de Groning. Ces différences proviennent de
ce fait que les chiffres obtenus par les auleurs ne
sont vrais que dans les conditions spéciales d’expé-
rimentation ol ils se sont placés. L’intensité du
chauffage et le volume du liquide en ébullition ont
en effet une influence considérable sur la richesse

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1
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des vapeurs. Plus I'ébullition est violente el rapide,
moins I'alcool obtenu est concentré. Si nous envisa-
geons par exemple un alambic vide et surchauffé
dans lequel on introduit un liquide alcoolique en
quantité telle que ce liquide soil instantanément
vaporisé, il est évident que la richesse alcoolique
des vapeurs serala méme que celle du liquide. Si, au
contraire, on procede a une ébullition irés lente du
liquide préalablement placé dans l'alambic, on
pourra épuiser totalement un liquide & 10 d. en dis-
tillant seulement 30 p. 100, comme l'indiquent les
tables de Groning.

Ces lableaux et ces chiffres n'ont donc qu'une
valeur relative et nullement une valeur absolue.
Cependanl, ils constituent les seuls documents qui
servent de base acluellement aux problémes de la
distillation, bien qu'ils soient difficilement applica-
bles aux conditions des appareils acluels.

Quoi qu'il en soit, il résulte des tables de Groning
comme de celles de Duclaux qu'en partant d'un
liquide & 10 d. d’alcool, il est impossible d'oblenir
par un seul épuisement de l'alcool 4 fort degré par
distillation simple. -

Dans les alambics, on doit done avoir recours a
un artifice pour oblenir en premier jet un liquide
distillé plus riche en alcool. Dans ce but, on procéde
a une condensation parlielle des vapeurs en faisant
ruisseler de 'eau sur le couvercle de 1'alambic, ou
sur une lentille qui surmonte le tuvau de dégage-
ment de 'appareil, comme nous le verrons plus loin
en étudiant les alambies.

La théorie de la distillation dans ce cas a été faile
par M. Sorel et elle montre qu'on doil, pour avoir
un résultal salisfaisant, faire circuler I'eau de refroi-
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dissement el les vapeurs en sens contraire, aug-
menter la surface de contact de maniére a réduire le
plus possible la quantité de lignide réfrigérant, et
disposer l'appareil de facon que les reflux aient sen-
siblemenl le méme titre que le liquide de la chau-
diére. Mais la théorie monlre en outre que la quan-

tité de chaleur a4 céder 4 un tel condenseur devienl:

énorme pour les derniers kilogrammes d'alcool, a
mesure que le liquide de la chaudiére s’appauvrit,
quand on tient & recueillir un produit alecoolique
d'un titre constanl el relativement élevé. Le pro-
bleme devient méme pratiquement irréalisable en
fin de travail et on doit renoncer & pousser I'opéra-
tion jusqu'au bout et recourir a la distillation simple
pour recueillir un alcool pauvre qu'on réunit a
'alcool a travailler dans les opérations suivantes (1).

Pour éviter celte augmenlalion dans la consom-
malion de chaleur au fur el & mesure de 'appauvris-
semenl du liquide de la chaudiére, on a conslruit
des appareils a chaudiéres mulliples dans lesquels
la chaudiere inférieure esl seule chauffée par un
foyer ou par la vapeur el envoie ses vapeurs bar-
boter dans la deuxiéme chaudiére placée au-dessus
el qui est munie du condenseur. Quand la chaudiére
inférieure est épuisée, on la vide et on la charge
avec le liquide partiellement épuisé, venant de la
deuxiéme chaudiére gu'on remplit de nouveau avee
du liquide a distiller. On réalise ainsi une économie
de'combustible en utilisant une grande parlie de la
chaleur des vapeurs dégagées 4 la distillation du
liquide alcoolique de la deuxiéme chaudiere au lieu
de I'abandonner a I’eau qui alimenle le condenseur.

(1) E. Soner, La Distillation (ENCYCLOPEDIE DES A1DE-MEMOIRE
LEAuTE).
IRIS - LILLIAD - Université Lille 1
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Distillation méthodique d’'un mélange
d’aleool et d’eaun. — Ladistillalion méthodique
dérive directement du principe que nous venons
d’exposer pour les appareils & chaudiéres multiples.
Considérons un vase conlenanl un mélange d’alcool

. et d'eau renfermant 1 d. d'aleool; porlons le liquide

a I'ébullition; il se mettra a bouillir & 99 degrés el
nous obtiendrons des vapeurs qui, d’aprées les tables
de Gréning, auront environ 13 d. Supposons main-
tenant que nous fassions barboter ces vapeurs alcoo-
liques dans un mélange d'alcool et d'eau plus riche
en alcool que le liquide primitif et contenu dans un
deuxiéme vase placé au-dessus du premier. Ce deu-
xieme liquide aura un point d’ébullilion inférieur a
99 degrés puisqu'il est plus riche en alcool que le
premier; la vapeur qui arrive est donc plus chaude
que la tempéralure d’ébullition de ce liquide; celui-
ci va donc pouvoir jouer le role de condenseur, élre
bientol porté a I'ébullition parla chaleurabandonnée
par les vapeurs qui se condensent el se vaporiser par
suite a son tour en produisant des vapeurs plus riches
en alcool que les premiéres. Faisons barboter ces
vapeurs dans un troisiéme vase contenant un mélange
d’alcool et d’ean encore plus riche en alcool que le
précédent; les mémes phénoménes vonl se repro-
duire, el ainsi de suite. ! ;

Le liquide le moins riche peut-étre conslitué parle
liquide primitif le plus riche qui arrive d’abord dans
le vase supérieur, el descend ensuile de vase en vase
Jusqu'au vase inférieur en s’appauvrissant en alcool.
Le liquide le plus riche commence donc & s’épuiser
dans le vase supérieur, descend dans le vase situé
au-dessous el fail alors bouillir le liquide chargé a
sa place dans le vase supérieur; il passe ensuile dans
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18 DISTILLATION, RECTIFICATION ET EPURATION

~ le troisieme vase et fait bouillir le vin moins affaibli
qui se trouve & sa place dans le second, et ainsi de
suile, le vase inférieur renfermant le liquide épuisé
et contenanl par suite de l'eau pure, le vase supé-
rieur recevant le mélange d’'eau el d'alcool a distiller.
Dans ces conditions, les vapeurs d’eau émises & 100°
par le vaseinférieur échauffent peuapeuleliquide pau-
vre en alcool duvase situéimmédiatement au-dessus,
I'aménent a la température d’ébullition el il se pro-
duit bientot dans ce vase un barbotage et une ébul-
lition simultanés. Les vapeurs plus riches émises
par ce liquide vont barboter dans le liquide plus
alcoolique du vase situé au-dessus, el les’ mémes
phénoménes se reproduisenl ainsi jusque dans le
vase supérieur.

Ce vase est alimenlé avec le mélange d'eau et
d’alcool a distiller; mais ce mélange n'y arrive pas
a la température d'ébullition. Le vase d’alimentation
doit donc fournir instantanément la quantité de
chaleur nécessaire pour amener le liquide & I'ébulli-
tion, afin de permettre a la distillation de continuer.
Cetle quantité de chaleur est fournie par la vapeur
venant du plateau situé immédialement au-dessous.
Cette vapeur va d’abord se condenser jusqu’a ce que
la température d’ébullition soil alteinte, el il en
résulte que le liquide du plateau supérieur s’enrichit
en alcool, en condensant ainsi des vapeurs alcooli-
ques. Le liquide du vase d’alimentation sera donc
plus riche que le mélange introduit, et d'autant plus

riche que ce mélange sera plus éloigné de son point

d’ébullition. Cet enrichissement se communiquera

aux vases inférieurs. Il en résulte que la vapeur qui

se dégage du vase supérieur posséde un degré alcoo-

lique plus élevé que celui qui correspond, d’aprés
IRIS - LILLIAD - Université Lille 1
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les tables de Groning el de Sorel, au mélange alcoo-
lique introduit, & condilion toulefois que la distilla-
tion soit bien conduite el qu'on n'injecte pas dans le
vase inférieur beaucoup plus de vapeur quil n'en
faut, car cette vapeur viendrait évidemment diluer
le liquide. Ainsi, en alimentant avec un liquide a
4 d. d’aleool, au lieu d’obtenir des vapeurs alcooli-
ques a 40 d. environ, on obtiendra, avec une bonne
marche, des vapeurs 4 50 d. qui correspondent,
d'aprés les lables de Groning, & un liquidea 7 d.
d’alcool.

Dans tout ce qui précéde, nous avons supposé que
le liquide a disliller est un mélange d'alcool et -
d’eau. La théorie reste applicable au cas ol le
mélange a distiller est un liquide fermenté. Dans
ce cas, les maliéres fixes restent évidemment dansle
résidu épuisé, et l'alcool est séparé par distillation
d'aprésles principesquenous yenonsd’exposer. Quant
aux autres produils volalils, ilsaccompagnentplusou
moins 1'alcool suivant le mode de distillation, comme
nous allons le voir maintenant,

Principes théoriques de la rectification,

Distillation d’'un mélange d’alcool et
d’impuretés volatiles. — Le flegme obtenu
par distillation & un degré plus ou moins élevé ren-
ferme, en dehors de l'alcool, de nombreuses impu-
relés volatiles, et notammenl des aldéhydes, des
alcools supérieurs, des éthers, des acides gras lels
que l'acide acétique, 'acide butyrique, et des bases
telles que I'ammoniaque. La rectification a pour but
de séparer par voie physique 1'alcool de ces impu-

relés, A
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Nous avons vu que quand on distille un mélange
d'alcool et d’eau de richesse moyenne, les vapeurs
émises par le mélange sont plus riches en alcool que
le liquide générateur el la richesse de ces vapeurs
alcooliques est donnée par les lables de Groning et
de Sorel. Dans la distillation de mélanges d'ean
avec un aulre produit volatil miscible a 'eau, les
vapeurs peuvent avoir une richesse en produit volatil
tantdt supérieure, tantot égale, tanlot inférieure a
celle du mélange, suivant la subslance volalile con-
sidérée el on pourrail, pour chaque mélange de
produit volatil et d’eau, de produit volatil et d’alcool,
de produits volatils enlre eux, dresser des tables
analogues a celles de Groning. Celle élude, extréme-
ment complexe 4 cause du nombre considérable
d'impuretés que conlient le flegme, n’a pas été
enliereménl faile. Les travaux les plus importants
donl nous disposons pour élablir la théorie de la
reclificalion de I'alcool sonl dus & M. Sorel el a
M. Barbet.

Théorie de M. Sorel. — D'aprés M. Sorel, le
mécanisme de la reclificalion repose sur ce que les
vapeurs de la plupart des impurelés qui accompa-
gnent l'alcool dans les flegmes sont diversement
solubles dans I'alcool concentré et bouillant (1).

Si un produit déterminé est peu soluble dans
I'alcool concenlré et bouillant, il esl clair qu'un kilo-
gramme de vapeur dégagée par le mélange en con-
tiendra plus qu'un kilogramme de liquide bouillant;
si done on dislille le mélange, le taux du produit
considéré iraen décroissant rapidementdans la chau-
diére, et finalement il n'en restera plus qu'une quan-

(1) Nous emprunlons les documenls nécessaires & l'exposé de

la théorie de M. Sorel, & son ouvrage : Rectification de l'alcool,
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tité indosable. Mais on congoil aussi qu'on aura di
sacrifier une nolable proporlion du liquide mis en
euvre pour arriver i celle éliminalion. Au conlraire,
si la solubilité est Lrés nolable, il est clair qu'un
kilogramme de la vapeur dégagée conliendra beau-
coup moins de l'impureté considérée qu'un kilo-
gramme du liquide bouillanl; il passera donc au
début peu de celle impurelé dans le produit con-
densé; mais I'impurelé se concentrant dans la chau-
diére, les vapeurs dégagées s'en chargeront de plus
en plus; d'aulre part, le liquide s'épuisant d’aleool,
la tempéralure s’élévera, la solubilité diminuera et
I'impureté envahira les vapeurs. 1l pourra méme
arriver qu'elle soit enlrainée en lolalilé avant que
tout l'alcool soil exlrait. Ainsi, par distillation
simple d’un liquide riche en alcool, on peul, en
sacrifiant une nolable proportion d’alcool, éliminer
du liquide restant el accumuler dans les #éles les
produils peu solubles dans I'alcool concenlré bouil-
lant, mais on ne peul relenir complélement les
queues. Donc la dislillalion simple d'alcool déja forl
ne résout pas le probléeme de la purificalion absolue.

Ceci posé la vraie reclificalion industrielle repose
sur les principes suivants :

La solubilité d'une impurelé volatile dans un
liquide bouillant peut élre représentée d'une fagon
simple, d’aprés M. Sorel, par la loi :

g s = KS.

s élant le poids, relalivement pelil, d'une impurelé
considérée, conlenu dans un kilogramme de la
vapeur, S le poids de la méme impureté conlenu
dans un kilogramme du liquide généraleur, et K un

coefficient conslant pour chaque mélange. Il y a
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donc une relation constante K entre le poids s d’'une
impureté contenue dans un kilogramme de vapeur
el le poids S de la méme impurelé contenu dans un
kilogramme du liquide générateur. Le coefficienl K
esl fonclion de la composilion du liquide généra-
teur : il varie donc avec la richesse de ce liquide en
aleool. Cetle variation peul élre Lrés considérable,
comme le montre le tableau suivant, dit 4 M. Sorel :

REonk i CORPS AJOUTE A L'ALCOOL.
GL e o ] o ‘2 & =t o o £
d | BBl s:| Ex| S5 {zad|sss
Taleool- | ==2| £ 22| 23| 238|258 |56
o = = =
95 0,23 5.1 3,8 {241 ] 09 0,8
90 0,30 5.8 &1 24 114 1 09
80 035 9o ge o9l an | 42
0 0,56 | 85 |54 |36 )93 17
60 0,80 1005 |64 | %3] 22 | 23
50 1,20 » 1,9 | 5,8 Wy AL
40 192 | » |05 |86 | » X
30 . 3,00 » » 12,6 » n
20 » o » [18,0 » »
Températar ?
Slion {1920 | Bin3 | 860 | 770 100 13603
s ajould. )
% ———

On voil que le coelficient K est loujours nettement
supérieur a 1 pour cerlains corps lels que le formiate
d’éthyle et les acélales de méthyle el d’éthyle. Pour
les autres corps il esl inférieur a 1 tant que la
richesse alcoolique n’est pas descendue a un chiffre
suffisamment bas, puis il devient supérieur 4 1. La
richesse alcoolique pour laquelle K devient inférieur
41 est de 54 d. pour l'alcool amylique, 92 d. pour

lisobulyrate d'éthyle, 87 d. pour lisovalérale
d'éthyle, 73 d. pour l'acélate d’isoamyle et 67 d.
pour l'isovalérale d’isoamyle.
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Si on distille dans une chaudiére un flegme conte-
nant une quantité S d'une impurelé par kilogramme
jusqu'a ce que le titre en alcool soit descendu deT a
T', le calcul permet de démontrer que la quantlité
d'impurelé S’ contenue dans la chaudiére quand le
titre est devenu T’ est plus pelite que S, si K est
plus grand que 1. Au contraire si K est plus petit
que 1, S" est plus grand que S. Done, dans le pre-
mier cas, K<_1, 'impurelé reste dans la chaudiére;
dans le second cas, K> 1, I'impurelé s'échappe de
la chaudiére.

Ceci posé, considérons ce qui se passe dans un
rectificateur théorique. Un courant de vapeurs
alcooliques produit par l'ébullition d’'un mélange
d'eau et d’alcool impur contenu dans une chaudiére
s'éleve dans une colonne verticale. A la partie supé-
rieure de cette colonne, une partie de la vapeur
mixte se condense et redescend de haut en bas, en
se divisant au conlact des vapeurs ascendantes, de
maniére a4 se meltre en équilibre de lempérature et
de lension avec elles ; une autre partie s'échappe et
va a un réfrigérant ot on recueille le liquide con-
densé. Dans ces conditions, le calcul permet de
démonlrer les propositions snivantes. Si on envisage
seulement la partie de la colonne occupée par de
I'alcool au maximum de concentration, et si on
désigne par V le poids des vapeurs et par P le poids
des liquides passant dans l'unité de temps d'un

étage a I'élage suivant, le rapporlg-est sensiblement

constant, et la différence des impurelés de deux pla-
Leaux conséculifs varie en progression géométrique, et

cetlevariation ne dépend que du rapport —If,\ . Pourun '
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plateau quelconque de celle partie de la colonne, si
le rapport K :—) est supérieur a 1, K élant trés grand,

I'impurelé traverse sans étre relenue; si K esl moins
grand, le rapporl K :, élanl toujours supérieur a 1,
le calcul monlre quele premier plateau au-dessous
du condenseur a la charge d'impureté maxima, et
que si le nombre des plateaux chargés au maximum
de concentralion croil en proportion arithmétique, la
quanlilé d'impurelés passanl dans le dernier plateau
considéré esl ¢gale a la quanlilé qui passe a I'éprou-
velle, augmenlée d'une quanlilé qui décroil en pro--
gression géomélrique, d'aulant plus rapidemenl que
K esl plus grand. Les différenls plaleaux onl des litres
croissant en progression géomélrique vers le haut.

’ v
Si le rapport IxF:.I

, 1l passe a lravers chaque

plateau la méme quanlilé d'impuretés dans un sens
et dans l'aulre, le Lilre de I'impurelé croil lenlement
d’un plateau a l'autre en progression arithmétique;
il faut donc un nombre trés considérable de plaleaux
et une rélrogradalion Lrés grande pour retenirl'im-
purelé considérée dans le bas de la colonne.

Si KP)—( esl inférieur a4 1, K étant trés pelit. le taux

de I'impurelé considérée va en croissant en progres-
sion géométrique lorsque le nombre-des plateaux
croil en progression arithmétique, du haut en bas
de la colonne.

Enfin entre ces deux cas exlrémes ou K est trés
grand ou trés pelit, el ou les différents plateaux ont
des tilres en impurelés croissanl en progression
géométrique vers le hautou vers le bas, il se présente
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forcémenl le cas inlermédiaire on la distribution de
P'impurelé est la méme sur lous les plateaux el ou la
colonne ne relient rien, quel que soit le nombre des
plateaux. La valeur K qui correspond a ce cas est la
valeur crilique, qui augmenle lorsque le litre de la
colonne s'éléve.

Sinous envisageons mainlenanl ce qui se passe dans
les plateaux inférieurs on la richesse alcoolique
diminue, on conslate que la valeur de K augmente

o Vi ; :
ainsi que celle de P des que la richesse alcoolique

baisse. Il en résulle que pour les corps pour lesquels
: I

la valeur de K } reste loujours supérieure a I'unilé,

I'épuisement des plaleaux inférieurs sera rapide. Les

L : -V

impurelés pour lesquelles la valeur de K  est tou-
lJ

jours inférieureal’unilé sonlencore retenues, mais de

plus en plus faiblement & mesure que la concentra-

»

tion diminue et que K :’, augmente. On a donc
inlérél & empécher l'augmenlation de ce coefficient
pour éviler 'enlrainement de cesimpuretés a I’éprou-
velte, ce qui exige la présence, & la parlie supérieure

de la colonne, d’un grand nombre de plaleaux

chargés d'alcool concentré. Enfin, il existe des corps,
comme l'alcool amylique, pour lesquels la valeur de

ngsl, notablement plus petite que 1 en présence

d'alcool concenlré, el devient notablement plus
grande, dés que l'alcool commence & étre élendu.
Ces corps se comportlent donc, dans la parlie supé-
rieure de la colonne, ot 'alcool est concenlré, comme

les corps pour lesquels K}j esl inférienr & l'unilé, et
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v sont par suile relenus; dans la partie inférieure
ou la richesse alcoolique s'abaisse, 1ls se comportent
-V .
comme les corps pour lesquels K 5 esl supérieur &
I'unité, ¢’est-a~dire traversent sans élre retenus. Il en
résulle que ramenés de haut en bas dans les plaleaux
inférieurs, ils tendent 4 s'accumuler dans une région
déterminée de la colonne on I'alcool fort les retient;
c’est la partie occupée par eux, et non la chaudiere,
qui constitue la zone dangereuse, et il n’y a que la
portion de la colonne située au-dessus de cette zone
qui soit réellement utile pour la rectification.
Théorie de M. Barbet. — Aulien d'envisager,
comme M. Sorel, le coefficient K, rapport du laux
d'impureté dans la vapsur au taux dimpureté dans
le liquide, M. Barbet envisage un coefficient K,
rapport de I'impureté de 'alcool en vapeur al'impu-
reté de l'alcool liquide générateur. Ce rapport
n'est plus le méme que K. En effel, si nous
prenons de I'alcool 4 25 d. et contlenant 1 p. 100
d’alcool amylique par rapport a I'alcool éthylique
seul, soit 0 ¢e,25 py 100 du liquide générateur, le
tableau de M. Sorel donné plus haut indique pour
la valeur de K le chiffre 5,5 ¢’est-a-dire que la vapeur
alcoolique engendrée. au lien d'avoir 0,25 p. 100
d'alcool amylique, en aura 0,25 x 5,5 = 1,375 p. 100.
Mais il ne faut pas oublier que la vapeur est plus
riche en alcool que le liquide générateur. Les tables
de Sorel indiquent qu'un liquide a 25 d. donne une

vapeur & 67 d. 95. L'impurelé de la vapeur, c'est-a,

dire le taux de 'alcool amylique par rapport a I'alcool
67,9
100
reté est donc monté de 1 a 2,02 et non pas a 5,5.
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M. Barbet appelle ce coefficient K’ coefficient de
purification. Voici parexemple les valeurs de K’ pour
alcool amylique, et celle de K, suivant la richesse
de I'alcool générateur.

Valeur de K Valeur de K'

(Sorel). (Barbet).
Alcool généraleur a 95, . 0,22 0,22
3 = 900, . 027 0,26
- 80, . 0,39 0,334
B 0. . 052 0,41
B, 60°. . 0,80 0,55
= 53, . 1,00 0,618
— 002, .- 1,20 v 0,70
— A0 04090 0,92
— 30250800 115
— i e R 1,83
B R 2,50

Ceci posé, M. Barbel a caleulé la valeur de ce
coefficient K' pour un certain nombre d'impuretés
telles que le formiale .d’éthyle, les acélates de
méthyle el d'élhyle, l'isobutyrate et l'isovalérale
d'éthyle, T'acélate el I'isovalérate d’isoamyle, I'al-
cool amylique. Il a constalé que pour les trois
premiéres la valeur de K’ eslL loujours supérieure
a l'unité; pour les autres, elle est supérieure a
P'unilé tant que la concentralion en alcool n’atteint
pas une valeur donnée variable avec le corps consi-
déré, el elle devient inférieure & I'unité quand la con-
centrationenalcooldépasse cette valeur. Parexemple,
avec l'alcool amylique, pour tous les degrés alcooli-
ques inférieurs a 42 d.,K' est plus grand que I'unité,
la vapeur distillée est donc plus impure que le liquide

~qui reste, tandis qu'au-dessus de 42 d., K’ devient
plus pelil que l'unité; c'est la vapeur qui devient
.plus pure et que l'industrie a inlérél & sélectionner.

En un mot, la purification par distillation change de
IRIS - LILLIAD - Université Lille 1
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signe au point oit K' = 1. Toutes les impuretés qui
ont K'>1 (vapeur plus impure que le liquide) se
comportent comme des produils de [éle. Tous les
parasites de I'alcool pour lesquels ona K' << 1 (vapeur
plus pure que le liquide) sont au contraire viclorieu-
sement retardés par la rélrogradation et consliluent
I'ensemble des produils de quewe. Nous aurons &
rappeler ces faits en étudiant la rectification con-
tinue.

Pour M. Barbet, les varialions de K' sont la
résultante expérimentale d'une cerlaine quanltité de
propriétés physiques parmi lesquelles la tempéralure
d’ébullition propre & chaque impurelé joue un réle
généralement prépondérant, surtoul lorsque I'alcool
est & un haul degré de concenlration. La présence
de I'eau en diverses proporlions apporte des pertur-
bations notables et telles que le coefficient K’ peut
changer de signe, ainsi qu'on I'a vu pour l'alcool
amylique. Celle eau agil-elle en augmentanl ou en
diminuant les solubilités des impurelés dans le
liquide? C'est assez probable, mais elle agil aussi
en changeant les proporlions des tensions de vapeur,
en modifiant les chaleurs latentes de vaporisation,
etc. En somme, comme une fois la reclification
faite, on constate que les produits comprisdans les
impuretés de téte onl tousune température d'ébulli-
tion inférieure & celle de I'alcool, tandis que les
produils de queue ont tous une température supé-
rieure, il semble incontestable, d’aprés M. Barbet,
que c'est aux températures d’ébullition et non aux
coefficients de solubilité qu’il faut attribuer I'action
prédominante (1).

(1) E. Bareer, La reclification el les colonnes rcctiﬁcairices.
IRIS - LILLIAD - Université Lille 1
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Celle thése est donc tres éloignée, comme on le
voil, de celle de M. Sorel, qui est basée sur les diffé-
rentes solubilités des impuretés dans l'alcool con-
cenlré el bouillant.

Quoi qu’il en soil, il résulte neltement des théories
qui précédenl que pour obtenir un alcool Lrés pur el
bien débarrassé d'alcool amylique et en général
d'huiles de fusel, il y a nécessilé de produire 1'alcool
a irés haut degré. On y parvient, comme nous le
verrons, en multipliant le nombre des plateaux et
par I'emploi d’un puissant condenseur.

II. — DISTILLATION SIMPLE

La dislillalion simple esl employée pour la prépa-
ralion des eaux-de-vie et des rhums. Nous avons vu
qu'elle ne permet pas d'oblenir, par un seul épuise-
ment, de l'alcool concenlré aux dépens des vins a
10 ou 12 degrés d’alcool. Toutefois, I'adjonction
a ces appareils de déflegmaleurs permet d'élever
nolablement le degré alcoolique du liquide distillé
el d'obtenir sans repasse, c'est-a-dire en une seule
opéralion, de l'eau-de-vie a 55-70 d.

Appareils de distillation simple.

- On penl distinguer parmi ces appareils les alam-
bics simples et les alambics munis de rectificateurs.

Alambies simples. — L’alambic simple (fig. 1)
secompose d'une chaudiére, de forme large et basse,
ordinairement en cuivre, destinée a recevoir le
liquide a distiller. Elle est placée sur un massif de

maconnerie de maniére a pouvoir étre chauffée a feu
IRIS - LILLIAD - Université Lille 1
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nu. Cette chaudiére est surmontée par un large
chapiteau, qui se continue lui-méme par un long
tuyau de cuivre recourbé; qui conduit auréfrigérant.
Ce réfrigérant est constitué par un long serpentin
métallique, placé dans un réservoir ou circule un
courant d’eau froide. L’eau froide arrive par la parlie
inférieure, s’échauffe par les vapeurs alcooliques qui

Fig. 1. — Alambic simple, ancien appareil a rbum (Deroy).

se condensent dans le serpenlin et s'écoule par le
trop-plein supérieur.

Certains appareils de ce genre sont munis d'un
chauffe-vin. Dans ce cas, les vapeurs alcooliques
qui se dégagent de la chaudiere se condensent dans
un serpentin placé dans un vase ou se trouve le
liquide & distiller.

La chaleur abandonnée par la condensatmn de ces
vapeurs échauffe le vin qu'on fail entrer ensuite dans
la chaudiére pourl'opération suivante. On économise
ainsi le combustible. Le liquide alcoolique condensé
dans le serpentin du chauffe-vin etles vapeurs non

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1
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condensées se rendent alors dans le serpentin du
réfrigérant o1 la condensation et le refroidissement
s'achévent.

-

Alambics a rectificateurs. — On emploie
aujourd’hui de plus en plus les alambics munis

=== B = ) "
Fig. 2. — Alambic 4 chapileau rectificaleur et double joint
hydraulique (Deroy).

d’appareils de rectification, car ces alambics peuvent
fonctionner soit comme alambics simples a repasse,
quand on ne fait pas usage du rectificateur, soit
comme alambics a reclificaleur sans repasse, produi-
sant en une seule opération l'eau-de-vie au degré
voulu.

Dans l'alambic Deroy a chapiteau rectificateur
(fig. 2), le chapiteau se place comme un simple

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1
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couvercle el s'emboite librement dans la goultiére
ou rebord supérieur de la chaudiére. Une parlie de
I'eau de trop-plein du réfrigérant se déverse au
cenlre du chapitean, s'écoule dans la goulliére el
conslilue un premier joint hydraulique. Un second
joint intérieur est formé par les condensations des

Fig. 3. — Sysléeme de basculemenl pour alambics (Deroy).

vapeurs d'eau, qui, suivanl les parois du chapileau,
tombent dans une seconde goulliére el empéchent
les vapeurs alcooliques de se condenser dans I'eau du
premier joinl, comme cela a lieu dans les appareils &
joint unique. Toute perte d'alcool est ainsi évitée, et
la fermelure est aussi hermélique qu'avee un lut 4 la
pate ou au caoulchouc. La chaudiére, dont la forme
est cylindrique, convient a Lous les usages domesti-
ques el indusltriels d'une ferme, d'un vignoble ou
d'une propriélé. La marche de l'appareil est lrés
simple ; on charge la chaudiére du liquide & disliller,
on replace le chapileau 3 qui se relie au serpentin 7
IRIS - LILLIAD - Université Lille 1
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par le col de cygne 6 el on allume le feu aprés avoir

rempli d’eau le réfrigérant 8; puis, quand la distilla-

tion commence, on régle 'ouverture du robinet
6

TS
e i TR

B S = ST

Fig. 4. — Appareil a rhum avec chapileau reclificaleur & double
joint hydraulique el chaulfe-vin (Deroy).

régulateur 10 suivanl le degré qu'on désire oblenir.
Les vapeurs riches et concentrées se dirigent vers le
serpentin 7 du réfrigérant 8 ou elles se condensent
pour étre recueillies par le tuyau 13. On oblient
ainsi sans repasse, c'est-d-dire en une seule opéra-
lion, des eaux-de-vie a 50-70 degrés. Lorsqu’on venl

BodRIS 7 HILLIAD); Université Lifle 1 3
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opérer par repasse, il suffit de ne pas ouvrir le
robinel 10. Ces alambics peuvenl élre montés avec
un systéme de basculement sur deux tourillons de

Fig. 5. — Alambic 4 chapitean rectificatenr, chauffe-vin
el joint de serrage (Deroy).

maniére a en faciliter la rapide décharge el le nel-
toyage. La chaudiére peut étre munie accessoire-
ment d'un robinet de vidange, si I'on désire écouler
d’abord les parties liquides avant de basculer les

matiéres solides.
IRIS - LILLIAD - Université Lille 1
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~ La figure 4 représente un alambic semblable a
celui de la figure 2, mais muni d'un chauffe-vin 16,
placé au-dessus du réfrigérant 8. Le fonctionnement
esl le méme que dans le cas précédent, mais les

Fig. 6. — Alambic reclificaleur avec chauffe-yin,
syslémefGazagne ((Gazagne).

vapeurs alcooliques traversent le chauffe-vin 16 et en
échauffent le contenu avant d'arriver au serpentin
réfrigérant, La chaudiére 1 se charge du liquide a
distiller, ainsi que le chauffe-vin 16, dont la capacité
au niveau du robinet 19 est égale a celle de la chau-
ditre 1. o1 - LILLIAD - Universits Ll 1
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Lorsque le liquide de la chaudiére est épuisé de
ses parlies alcooliques, on vide par le robinet 15,
puis on ouvre le robinel 18 pour remplir de nouveau
avec le liquide chaud contenu dans le chauffe-vin.
On recharge celui-ci el les opéralions se succédent
ainsi. Cet appareil est surtout ul.lhs:é pour la fabri-
cation des rhums.

La figure 5 représente un alambic analogue au
précédenl, mais il comporte une fermeture par joint
de serrage, au lieu du double joint hydraulique.
Celle fermeture se fait & 'aide de manelles légéres,
en bronze ou en acier, réparties autour du joint et
qui opeérent réguliérement une compression sur le
cercle du chapiteau qui vient reposer lui-méme sur
une bande de caoulchouc noyée dans une gorge
ménagée dans le cercle supérieur de la chaudiére.
La bande de caoutchouc peul méme au besoin se
remplacer par une lresse de chanvre ou par foule
autre matiére quelque peu plastique.

La figure 6 représente un alambic rectificaleur
avec chauffe-vin, systéme Gazagne. Cet appareil
comporte un chapileau reclificateur spécial qui
permel d'obtenir directement, sans repasse, des eaux-
de-vie tilrant jusqu'a 70 degrés. Avant d’arriver au
serpentin de réfrigération, les vapeurs alcooliques
peuvent Lraverser un chauffe-vin, comme dans les
figures 6 et 7. Dans la figure 7, I'adaptation sur
I'alambic d'un organe analyseur permet de produire
de premier jet des alcools a 80-90 degrés. Cet appareil
esl particuliérement utilisé pour la dlstlllatlon des
rhums.

L'alambic Simplex Deroy (fig. 8) convienl aux
pelits producteurs qui désirent distiller pour leur

consommation de famille cerlains produits de leur
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récolte. Le mode de rectification consiste ici en
lapplication, sur le chapiteau, d'une toile grossiére

Fig. . — Appareil & rhum avec chaulfe-vin,
systeme E. Gazagne (Gazagne).

qu’on humecte plus ou moins pendant la distillation,
suivant le degré a oblenir. Le joint du chapiteau est
fait au moyen d’un cercle de caoutchouc comprimé
par un serre-joint mobile.’

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1
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Pour la distillation des moiils épais tels que les
fruits fermentés, on munit parfois les alambics d'un
agitateur. Cet agitateur est tantot mécanique, tantot
automatique. L’agitateur mécanique (fig. 9) se com-
pose d'une manivelle fixée sur une tige horizontale
traversant un presse-étoupes el communiquant le

Fig. 8. — Alambie Simplex (Deroy).

mouvement, par deux engrenages d'angle, 4 un
arbre vertical portant deux paleltes & brosses, Ces
agitateurs sont ordinairement en fer, sauf cependant
pour les matiéres acides ou l'emploi du bronze est
nécessaire. X
L’agitateur automatique Deroy (fig. 10) se com-
pose d'un faux-fond mobile 16, portant au centre un
tuyau d'éjection 17, lequel est muni & sa partie
supérieure d'une calotte ou brise-jet 18. La grille 19,
reconnue inutile dans la plupart des cas, a éLé sup-
primée. Cette disposition spéciale permet une cir-
IRIS - LILLIAD - Université Lille 1
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culation rapide et conlinue du liquide soumis a la
distillation. Ce mouvement régulier soumet succes-
sivement toutes les parties de la masse a distiller a
une surchauffe passagére qui développe certains
ardmes, sans qu'il y ait & craindre que les particules
solides ne se briilent au fond,

Fig. 9. — Agilateur mécanique applicable aux alambics (Deroy).

En ajoutant aux alambics précédemment décrits
une lentille de reclification, on peul oblenir sans
repasse des eaux-de-vie de 50 a 75 degrés el avec
repasse, a 90 degrés, en distillant des jus faibles.
Cette lentille permel en outre d’opérer plus rapide-
ment : elle se place sur le chapiteau de maniére a
pouvoir I'humecler par le trop-plein de l'eau du
réfrigérant. Elle augmente la surface d’analyse des
vapeurs en distillation et permet aux vapeurs d'eau
qui auraient franchi le chapiteau de venir se con-
denser avant leur arrivée au col de cygne. Cel

organe est munid’un disposilif particulier permeltant
IRIS - LILLIAD - Université Lille 1
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d'humecter d'une facon parfailement uniforme sa
surface externe, au moyen d'un filet d’eau qui pro-
vienl du réfrigérant et arrive par le robinet 10 dans
la collerette 4 (voir fig. 11). Le degré s'éléve ou
s'abaisse suivant la quantité d’eau qu'on donne a la
surface de la lenlille : celle-ci peut, au besoin, &ire

Fig. 10. — Alambic 4 agitaleur aulomalique (Deroy).

relirée quand on dislille des jus riches en alcool.

La figure 11 représenle un alambic de ce genve,
muni de la lenlille de rectificalion el d'un chauffe-
vin. La figure 12 représente un alambie, ulilisé sur-
tout pour lesrhums, et comportant i la fois la lenlille
de reclificalion et le chapileau reclificateur.

Dans les alambies construils par les établissements
Egrot et Grangé, le reclificateur (fig. 13)'se com-
pose de deux sphéres crenses concentriques. A Lin-
térieur de la sphére inlerne arrive un courant d'eau

froide quisortd kb gk igyre ense répandant

|



Fig. 11, — Appareil & lenlille de rectification, muni d'un
chauffe-vin (Deroy).

Fig. 12, — Appareil arhum avee chapiteau reclilicaleur,
joinl & serrage el lentille de reclificalion (Deroy).
IRIS - LILLIAD - Université Lille 1
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sur la surface de la sphére exlérieure, qui est
recouverte d'un Lissu & mailles peu serrées. L'espace
annulaire compris entre les deux sphéres esl donc
doublement refroidi par la sphére interne et par la
surface de la sphére externe. C'esl dans cet espace

Fig. 13. — Coupe du rectificateur sphérique Egrol.
(Egrot et Grangé),

que circule la vapeur alcoolique venant de la chau-
diére; il 8'y produit une condensation énergique qui
rameéne dans le liquide les parties les plus aqueuses,
tandis que les vapeurs riches en alcool s'échappent
de 'espace annulaire et vont se condenser dans le
serpentin, On régle facilement la puissance de la
rectification en faisant circuler plus ou moins rapi-
dement l'eau froide.
IRIS - LILLIAD - Université Lille 1
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Lafigure 14 représente un alambic Egrot et Grangé
muni de ce reclificateur sphérique. La chaudiére A
recoit le liquide a distiller; elle est placée sur un

elma Tl

e

Fig. 14. — Alambie a bascule el & rectificateur sphérique.
(Egrot et Grangé).

fourneau B etelle est munie d'un appareil de bascule.

En détachant le jointm et en agissant sur le levier H,

on peut faire basculer I'appareil pour le vider facile-

ment. Les vapeurs alcooliques se rendent par le tuyau

F dans le rectificateur sphérique U. Les vapeurs les

plus aqueuses refluent 4 la chaudiére tandis que les
IRIS - LILLIAD - Université Lille 1
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vapeurs riches el épurées disLillent, se rendent dans
le serpentin placé dans le réfrigérant R, s’y conden-
senl el s’écoulent par le tuyau S.

Les alambics sonl chaullés tantdl a feu direct,
tanlol & la vapeur. Quand on ne dispose pas, pour

Fig. 15. — Alambic & bain-marie, avec joint de serrage.
(Deroy).

les maliéres pateuses, d'unappareil dagilaleur méca-
nique ou aulomatique, on ulilise parfois le chauf-
fage par l'intermédiaire d'un bain-marie, comme le
représente la figure 15. Le bain-marie remplace la
chaudiére; il est en cuivre et s'adapte, par un
joint hermétlique a une conlre-chaudiére en tole. Pour
les motls de grains, on y adjoint un tuyau de vapeur
en barbolage ainsi gqu'un niveau a la contre-chau-
diére . :

Pour les bouilleurs ambulants el les grands pro-

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1
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priétaires qui onla distiller dans des endroilts éloignés
les uns des auftres, on construit spécialement des
alambics montés sur chariols.

Certains appareils, ditsa triple chauffe, conslituent
des modéles inlermédiaires entre les alambics a dis-

Fig. 16. — Alambic & triple chaulfe avec chapileau lenliculaire,
chaudiére double et chauffe-vin (Deroy).

tillation intermittente et les appareils & dislillation
continue. Ces appareils a triple chauffe comportent
un chauffe-vin et une chaudiere divisée en deux
compartiments formant double chaudiére.

La figure 16 représente un alambic a triple chauffe
avec chapiteau lenticulaire, chaudiére double et
chauffe-vin, fonctionnant a feu direct. ;

Le fonctionnement de cel appareil est le suivant :
On commence par charger le chauffe-vin et ensuite
la chauditre inférieure, autrement dit le comparti-

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1 {
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ment inférieur de la double chaudiére, puis on

distille. Quand cette distillation %ire 4 sa fin, et

quand le degré tend a baisser, on fait écouler dans

la chaudiére supérieure le contenu du chauffe-vin et

on recharge ce dernier. Les vapeurs provenant de la
%

Fig. 17. — Alambic A triple chauffe, avee colonne de reclificalion
spéciale séparée (Deroy).

chauditre inférieure, au lieu de se diriger vers le
serpentin condensateur et toul en s'épuisant de
I'alcool qu’elles renferment encore, viennent mettre
en dislillation le liquide de la chaudiére supérieure.
La distillation se poursuit jusqu'a ce qu'on ait cons-
taté, au controle de I'épuisement, que la chaudiére
inférieure est complélement épuisée d'alcool : alors
on la vide, pour la remplir ensuile avec le contenu

de la: linudiprr, Supiamn ; alls-of ecoit on renn
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placement le conlenu du chauffe-vin qui, & son tour,
est rechargé de nouveau liquide. Les distillations se
succedent ainsi trés rapidement, sans baisse appré-

Fig. 18, — Q‘ulonna de reciification indépendante,
appliquée 4 un alambic (Deroy).

ciable de degré et en opérant toujours de la méme
facon. La chaudiére inférieure représente a la fois
épuiseur et le producteur de vapeur; la chaudiére
supérieure esl l'organe de distillation et dans le

chauffe-vin s'effeclue la récupération de la chaleur
IRIS - LILLIAD - Université Lille 1
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abandonnée par les vapeurs alcooliques qui se con-
densent dans le serpentin inlérieur. Ces vapeurs
gagnenl ensuile le serpentin du réfrigérant. 5

e |
Fig. 19. — Colonne de reclification & haut degré appliquée 1
4 un alambic a chauffe-vin (Deroy).

Ces appareils sont surtout ulilisés dans les peliles
distilleries de grains, Ils peuvent étre également
chauffés & la vapeur, et on leur adjoint parfois une
colonne de rectification, quon place entre les chau-
diéres et le réfrigérant, de maniére a oblenir de

Palcool & titre plus élevé, jusqua 95 degrés. La
IRIS - LILLIAD - Université Lille 1
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figure 17 représente un appareil de ce Lype, dans
lequel le chauffe-vin est placé au-dessus de la
seconde chaudiere.

Pour opérer plus rapidement et obtenir cependant
des alcools a haut degré, on adjoint d’ailleurs aujour-
d’hui assez souvent aux alambics de pelites colonnes
reclificatrices simples, de faible hauteur : on peul
ainsi produire des eaux-de-vie a lous les degrés, et
méme du Lrois-six de premier jet en Lraitanl n'imporle
quels liquides fermenlés. La figure 18 représenle
ainsi une colonne de reclification, indépendante,
reliée 4 un alambic 4 serrage el 4 bascule; cet

* appareil permet d’oblenir trés rapidement des eaux-
de-vie jusqu’a 90 degrés.

On peul également adopler la disposition repré-
senlée par la figure 19 : la colonne de rectificalion

“est placée immédialement au-dessus de la chaudiére
et elle est surmonlée de deux lenlilles de rectifica-
tion. Celles-ci peuvent d'ailleurs élre supprimées, ce
qui permel d'allonger la colonne lorsqu'on dispose

. d’une hauleur suffisante.

Usage des appareils & distillation simple.

- Distillation des fruits. — Quand on fail fer-
menter les fruils simplement foulés dans une cuve,
la distillation ultérieure de celle masse pateuse
demande quelques précautions. Il faut avoir soin
de melire d’abord dans I'alambic une cerlaine quan-
tité d’eau, ce qui rend la masse moins épaisse et de
porler celte eau a I'ébullition avanl d’y introduire le
moul fermenté. On évile ainsi I'adhérence des pulpes
au fond de la chaudiére et le goul de bralé qui
Faccompagisl ppAp GG Raitfoch cuivre quon

Bourtaneern, — Dislillerie. — 11, 4
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place au fond de 'alambic réduit encore le danger :
dans ce cas, on dispose une couche de paille dessus
ou dessous, puis on verse la quantilé d'eau néces-
saire, et quand elle boul, on ajoule les [ruits. On
empéche également la matiere de s'attacher en se
servanl d'un appareil muni d'un agilateur. On peut
aussi verser la masse pdleuse a disliller dans un sac
de grandeur appropriée, en loile de sac ordinaire et
dont le fond doil reposer sur la grille de I'alambic.
Le sac baigne dans le liquide formé par de 'eau et
par le jus qui passe a Lravers la loile. On altache
P'ouverture du sac pour que les matiéres solides ne
s'échappent pas; en opérant ainsi, on esl certain de
ne pas briler le contenu.

Quand les fruils onl élé pressés de maniére a
en exltraire le jus qu'on soumel a la fermentation,
on placele jus fermenlé dans la chaudiére de manieére
a la remplir aux trois quarts et on procede a la dis-
tillation.

Les appareils particuliérement recommandables
pour celte distillation des fruils sont les alambics
représentés par les figures 2, 8, 10 et 14. Les deux
premiers doivent élre munis d'une grille de fond.

La chauffe doit étre conduite lentemenl, avec un
feu doux. On sépare d'abord les produils de léte,
puis on recueille I'eau-de-vie qui coule en moyenne
a 50 degrés. Quand Je degré commence a diminuer,
on recueille & part les queues qu'on mélange a
I'opéralion suivanle. Avec les appareils a rectifica-
leur, on peul obtenir ainsi des eaux-de-vie concen-
trées, sans qu'il soit nécessaire de faire de repasse;
avec les alambics ordinaires, on fait d’abord une
premiére opération pour produire un brouillis 4 bas

degré, puis on soumet le brouillis & une seconde
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opéralion appelée repasse, qui donne I'eau-de-vie au
degré voulu. Dans la premiére opéralion, on fait
toul couler dans le méme récipient et ce n'est qu'a
la deuxieme opération qu'on fractionne le produit
en séparant les létes el en recueillant & part les
liquides distillés quand le titre tombe au-dessous de
- 50 degrés. Les tétes et les queues sont distillées de
nouveau avec le liquide de la chauffe suivante.

La conservation du kirsch s'effectue dans des
bonbonnes en verre, afin que le produit ne posséde
aucune coloration. Pour les autres eaux-de-vie, on
peut employer les futs en bois de fréne. Le rende-

~ ment est, en moyenne, en cau-de-vie a 52 degrés, par
100 kilogrammes de fruits, de 8 litres pour les

i prunes ordinaires, de 12 litres pour les mirabelles,
de 10 lilres pour les reine-claudes, de 6 litres pour
les prunelles, de 8 & 10 lilres pour les cerises, les

- groseilles ou les framboises, de 10 lilres pour les
figues fraiches, de 40 litres pour les figues séches.
Ces chiffres moyens peuvent naturellemenl varier
beaucoup d'une année a l'autre, suivant I'élat de
malturilé des fruits el leur richesse en sucre.

La distillation des vins de miel ne présenteaucune
particularité. Elle se fail parfaiterment dans I'alambic
représenté par la figure 2, auquel on adjoint une
lentille de rectification. Un kilogramme de miel
fournit environ 800 centimétres cubes d'eau-de-vie
a 50 degrés. Celte eau-de-vie entre dans la prépara-
tion de plusieurs liqueurs fines : elle doit, dans ce
cas, posséder une forle odeur de miel.

Distillation des rhums. — La distillation des
vins de cannes ou de mélasse de cannes se fait
encore dans un certain nombre de rhummeries agri-

ccoles des Anlilles, au moyen de 'alambic intermit-
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52 DISTILLATION, RECTIFICATION ET EPURATION

tent du pére Labal. Cel appareil, dit M. Pairault, se
compose d'une chaudiére plate chauffée a feu nu,
surmontée d'un chapiteau volumineux et assez haut,
en forme de poire. La partie large de ce chapiteau se
raccorde avec la chaudiere, la partie allongée com-
munique par un col de cygne avec unesorte de cuve
en bois close et munie de deux tubulures a la parlie
supérieure. Ce récipient de bois est placé a un
niveau plus élevé que celui de la chaudiére; un Lube
de trop-plein, placé & 15 centimélres de la base el
communiquant avec la chaudiére, au fond de laquelle
il plonge, permel la rétrogradation dans celle-ci du
liquide fermenté, lorsqu’il dépasse le niveaun voulu.
Les deux tubulures dela parlie supérieure de ceréci-
pient recoivent : l'une le col de cygne amenant les
vapeurs alcooliques (ce tube plonge jusqu’au fond),
I'autre, un luyau conduisanl ces vapeurs & un ser-
penlin réfrigérant. Au débulde l'opération, on verse
dumotit fermenté dans le récipient de bois jusqu’a la
hauteurdu trop-plein. Pourles distillalions suivantes,
on remplace le mout par de I'eau alcoolisée prove-
nant d’une opération précédente (1).

L’appareil Privat, également employé aux Antilles,
se compose d'une chaudiére moins plate, dont le cou-
vercle surélevé est surmonté d'une sorte de courte
colonne conlenant seulement 2 plateaux qu'on peut,
au moyen d'un tube laléral 4 enlonnoir et robinet,
remplir jusqu'a une hauteur voulue. La colonne se
‘termine par une section plane, & bords un peu relevés,
du centre de laquelle part un tube se rendant au ser-
pentin refroidisseur. Le sommel de la colonne est
refroidi par un couranl d’eau qui se déverse sur les

(1) - fRis ALIEIAD Lulversits eie/40rication.
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- parois ot il est arrété a 20 ou 25 centimétres du som-
mel, par une goutti¢re circulaire munie d'un tube
de déyersement.

- Avec ces appareils inlermittents, il passe au début
un aleool & haut titre, environ 80 d., puis ce titre

TFig. 20. — Appareil & rhum & chauffe-vin avec rectificateur
: sphérique (Egrot et Grangé).

_gabaisse peu 4 peu jusqu'a 30 d. A ce moment, les
parlies distillées mélangées donnent du rhum a 60 d.
On conlinue la distillation en recueillant &4 part les
petites eaux qui onl moins de 30 d.; on se sertde ces
liquides pour charger I'appareil dans une opération
suivanle.

On posséde aujourd’hui des alambics beaucoup

plus parfaits, (els que ceux qui sont représentés par
3 IRIS - LILLIAD - Université Lille 1



B4 DISTILLATION, RECTIFICATION ET EPURATION

les figures 4 et 12. Si, au lieu de rhum, on veut
obtenir de 'alcool a 85-90 degrés, on doit recourir
soil aux alambics munis d'une colonne de rectifica-
tion et représentés a la figure 19, soit aux appareils
continus que nous étudierons plus loin. Les appa-
reils intermitients donnent plus d'arome que les
appareils continus, mais ils sont moins économiques.
La grandeur de 'appareil intervient également; un
méme vin distillé dans une grande et dansune petite
chaudiéres donne deux produits & arome différent.

La figure 20 représente un appareil & rhum a
chauffe-vin avec reclificateur sphérique, construit par
la maison Egrot et Grangé. Cet appareil permel
d’oblenir en premier jet, sans repasse, du rhum &
60-65 degrés. 11 se compose d'une chaudiére en cuivre
avec robinet de vidange, chapiteau et col de cygne,
d’un chauffe-vin rempli du liquide & distiller, qui
s'échauffe en récupérant la chaleur abandonnée par
les vapeurs alcooliques qui se condensent dans le
serpenlin intérieur, el d'un réfrigérant oi s'achéve
la condensation de l'alcool. Un tampon placé sur la
chaudiére permet un nelloyage rapide et facile.

Pour la production des rhums de vesou, on
emploie toujours les appareils intermilttents. Le
produit obtenu est a4 peu prés inconnu en Europe; il
est en effet entiecrement consommé sur place dans
les pays de production. Ce rhum est mis ordinaire-
ment dans des fits en chéne aprés avoir été coloré
avec une certaine quantité de caramel. Il est sou-
vent consommé aussitdl, mais il n’acquiert loutes
ses qualités qu'aprés avoir élé conservé pendant au
moins deux ans.

Pour la production des rhums de mélasses, on

emplojggoit les ApPpgsilsintermittents, soit les appa-
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reils conlinus. On oblient ainsi les rhums d’exporta-
tion consommés en France, ou des tafias trés colorés
qui sont expédiés en Europe et servenl pour les

coupages avec les alcools d'industrie destinés a

donner des rhums de qualité inférieure.

III. — DISTILLATION METHODIQUE

(Vest vers la fin du xvn* siécle qu'Adam appliqua
le premier l'épuisement méthodique aux liquides
fermentés. Il placa en gradins un certain nombre de
vases, La vapeur produite dans le vase inférieur
venail barboter dans le vase placé immédialement
au-dessus. Le liquide de ce vase se mellait bientot a
bouillir el sa vapeurallait de méme barboter dans le
vase supérieur, el ainsi de suite. On placait le vin
dans le vase supérieur, et au bout d’'un certain temps
on le faisail descendre dans le vase au-dessous, el
ainsi de suile jusqu'a ce qu'il arrive au vase inférieur
aprés s'élre complétement épuisé d'alcool. La vapeur
produile par I'ébullition passailt de vase en vase de
bas en haut, en s’enrichissant de plus en plus. L’ap-
pareil élait discontinu, et & intervalles réguliers, on
vidail le vase inférieur épuisé, on [aisail descendre
le liquide de chaque vase dans le vase immédiale-
ment inférieur et on remettait du vin dans le vase
supérieur vide.

Lesappareils 4 chaudiéres mulliples, danslesquels
la vapeur émise par I'alambic inférieur vienl barboter
dans le liquide de l'alambic placé au-dessus, de
maniére a4 porter ce liquide a I'ébullition, dérivent

directement de ce principe.
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Trenle ans aprés la découverte d'Adam, Cellier
Blumenthal conslruisit un appareil analogue & celui
d’Adam, mais dans lequel le vin arrivail d'une facon
conlinue dans le vase supérieur pour descendre de
vase en vase jusque dans la chaudiére en s’épuisant
de plus en plus en alcool, Les vases d'épuisement,
dans'appareil de Cellier Blumenthal, sont placés les
uns au-dessus des autres dans une colonne. Ces
vases sont -constitués en principe par un grand
nombre de capsules, a la surface desquelles coule le
vin & distiller. Celui-c1 arrive & la parlie supérieure
.de la colonne, cascade de capsule en capsule en
s'appauvrissanl en alcool et arrive a la chaudiére.
Cette chaudiére esl chauffée par la vapeur d'une
deuxiéme chaudiére placée en conlre-bas. La vapeur
produite circule en sens inverse du vin, c'esl-a-dire
de bas en haul : elle se charge de plus en plus
d'alcool. L'enrichissement de l'alcool se fait a la
partie supérieure de la colonne dans six vases cons-
tilués par des plaleaux a cheminée centrale recou-
verle par une calotte. Les vapeurs alcooliques pas-
sent alors dans un chauffe-vin, puis dans un réfri-
gérant ou elles se condensent,

Cel appareil réalise donc la conlinuilé de la distil-
lation et présente évidemment sur les appareils dis-
continus, pour la produclion des alcools, de (rés
grands avanlages : rapidité plus grande, économie
de combustible, concentralion plus forle, purelé
supérieure. Il a été le poinl de départ de la plupart
des colonnes a distiller acluelles, que nous allons
étudier mainlenant.

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1
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Principaux organes d’une colonne & distiller.

On peul dislinguer dans une colonne a distiller
les principaux organes suivanls : les plaleaux ou
organes d'épuisement méthodique, I'appareil de

Fig. 21. — Schéma de la  Fig. 22. — Schéma des plateaux de la
colonne & plateaux. colonne Champonnois (Le Clézio,
Erhard et G').

chaulfage, le régulaleur de vapeur, le chauffe-vin et
le réfrigérant, le récupérateur de chaleur des
vinasses, I'éprouvelle de controle,

Plateaux. — Dans les colonnes modernes, les
vases d'épuisement sont conslitués par des plateaux
placés les uns au-dessus des aulres et assemblés de
maniére & former une colonne (fig. 21). Ces plateaux
communiquent entre eux par des tuyaux de trop-plein
‘qui établissent sur chacun d'eux un niveau constant
en déversanl J'exces de liquide sur le plateau infé-

rieur, Pour que la yapeur yuisse barboter dans le
IRIS - LILLIAD - Université Lille 1
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liquide et I'épuiser en alcool, I'orifice de chaque pla-
teau est recouverl par une vérilable calotle qui
forme joint ' hydraulique avec le liquide placé sur le
plateau. La vapeur s'accumule sous la calolte, et
bientot, par sa pression, refoule le liquide, dans
lequel elle barbole en I'échauffant. Le vin & distiller,
arrivant sur le plateau supérieur, descend de plateau
en plateau par les tubes de Lrop-plein en s'épuisant
en alecool, tandis que la vapeur monte de plateau en
plateau, en barbolant dans le liquide de plus en plus
alcoolique el en s'enrichissant de plus en plus en
alcool,

Il existe un grand nombre de types de plateaux.

Pour favoriser I'épuisement duliquide, il faut mul-
tiplier le contact du vin et de la vapeur. On y arrive
en donnant aux bords des calottes une forme den-
telée qui divise les bulles de vapeur en les faisant
barboter sur un espace plus étendu. Les plateaux
de la colonne Champonnois (fig. 22), répondent Lout
a fail a cette condition. Ces plaleaux sont munis
d'une ouverture centrale recouverte par une calotte
dentelée, portant une éloile a six ou dix branches.
Chacune de ces branches est maintenue a quelques
centimélres du plaleau par des cales. Toules ces
branches sonl dentelées, et le contact de la vapeur
avec le liquide est parfait.

Les plateaux de M. Barbel, dils a calottes-peignes,
ont également une grande puissance d'épuisement.
Ces plateaux portent un grand nombre de pelites
calottes en-cuivre embouti, équidistantes, autour

desquelles le vin se divise et circule avec facilité

(fig. 23). Lalongueur développée de la ligne de bar-
botage de la vapeur se trouve ainsi considérable-

ment au&lmentée. En oulre, le pourtour de loules ces
IRIS - LILLIAD - Université Lille 1
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pelites calolles porle un grand nombre de petites
fenétres reclangulaires. La vapeur emprisonnée sous

Fig. 23. — Plaleau a caloltes peignes pour colonne ronde,
(Barbel et Ci),

chaque calotte se lamine finement & lravers ces
. petits orifices, en donnant des jets horizontaux qui

& Fig. 24. — Calolte [enestrée pour moills troubles.
(Barbel et C').

s'entrechoquent. L'utilisation est ainsi maxima; les
plateaux ont une puissance d’affinage dépassant

0 p- 100 i poRYolS Uhigrimig b3 @ pas de pro-
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jection verticale contre le plateau supérieur et
I'émulsion de la vapeur est beaucoup plus tranquille,
plus réguliére et sans entrainements. La figure 24
représente une calolle de ce genre, dile calotle fenes-
trée pour monts Lroubles, inobstruable et facilement
dévissable. Pour la reclificalion, on emploie la
calotte peigne vérilable, représentée par la fi-

gure 25.

Fig. 25. — Calolle peigne pour reclificalion
(Barbel et G*).

Pour éviter que dans les colonnes de grandes
dimensions, la longueur de la circulation du liquide
enlre les nombreuses calotles n'engendre une cer-
taine dénivellalion depuis la chule du trop-plein jus-
qu’au trop-plein opposé, M. Barbel divise les pla-
teaux par des chicanes en un cerlain nombre de
biefs successifs, réglés par autant de déversoirs. Il
en résulle que d'un déversoir & I'autre le liquide n’a
qu'un faible chemin a parcourir et que les dénivella-
tions deviennent nulles.

Les plateaux Savalle sont reclangulaires. Le liquide
s'accumule sur ces plaleaux jusqu’a hauleur du trop-
plein el descend sur les plaleaux inférieurs par le
tube de trop-plein. Le plateau porte deux longs ori-
fices rectangulaires, recouverts de calottes en forme

de toils, dont les bords plongent dans le liquide, et
IRIS - LILLIAD - Université Lille 1
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par lesquels se fait le barbolage de la vapeur. Cetle
disposition a I'avantage de rendre les obstructions
Lres rares.

Les plateaux Egrot (fig. 26) présentent une forme

(Egrot et Grangé, constructeurs a Paris).

trés particuliere. Le vin arrive par le tuyau de
décharge a, venant du plaleau placé au-dessus, et
pour s'écouler par le Lrop-plein o situé au centre du

lateau, il doil parcourir un trés long chemin dans
P RIS < EILLEAD S Univerais Gl o s ot SO
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le sens des fléches. Le liquide suit d’abord 'anneau
exlérieur jusqu'en b ou il renconltre une paroi qui le
force 4 changer de sens el a prendre la direction be.
11 parcourt ainsi le deuxiéme cercle en sens inverse,
Arrivé en d, la paroi le renvoie dans la direction de,
et le vin passe ainsi dans le troisieme cercle qu'il
parcourt de méme en sens inverse du deuxiéme.
Arrivé en f, la paroi le dirige dans le quatrieme
cercle suivant fg; le vin parcourlk le cercle en sens
inverse du lroisieme et il arrive ainsi au centre o ou
il s’écoule par le trop-plein qui le conduit sur le pla-
teau situé au-dessous. La méme circulation se pro-
duit sur ce plateau, et ainsi de suile jusqu'au bas de
la colonne. Tout le long de ce parcours, le vin regoit
la vapeur par un grand nombre de petiles calolles £,
ce qui assure un contact inlime entre la vapeur de
barbotage el le liquide alcoolique. Cette disposition
permet d'épuiser le vin méthodiquement sur un
nombre de plateaux trés faible, quatre ou cing par
exemple, L'appareil est par suite moins volumineux,
la pression a surmonter est plus faible et le travail
esl tres régulier,

On emploie également pour la recllﬁcatmn des
plateaux simplement perforés de nombreux petits
trous, a travers lesquels la vapeur passe et barbole
dans le liquide. Ces plateaux sont théoriquement les
meilleurs au poinl de vue del'utilisation de la vapeur.
Malheureusement, ils ne peuvent pas étre employés
avec tous les liquides el présentent de gros inconvé-
nients pratiques. Les trous se bouchent avec les
modals épais; avec les liquides acides, ils s’'agrandis-
sent peu a peu et I'appareil ne fonctionne plus nor-
. malement. En outre, ces plateaux risquent a tout

J moment de se décharger pour la moindre variation
& IRIS - LILLIAD - Université Lille 1
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de la pression, el ces variations se produisent chaque
fois qu'on modifie I'alimenlation.

Pour éviter les obstructions par les mouls épais
soumis a la distillation, certaines colonnes ne por-
tenl pas de plaleaux et l'épuisement s’y fail au
moyen de disposilions spéciales que nous éludierons
plus loin. Telles sont les colonnes de Guillaume, de
Sorel, etc.

Chauffage de la c¢olonne. — On emploie
loujours aujourd’hui le chauffage & la vapeur pour
les colonnes a distiller, dans l'industrie de I'alcool.
Le chauffage a4 feu nu n'est ulilisé que pour les
petites colonnes et dans les fabriques d'eau-de-vie de
vin, de fruils, ou dans les rhummeries.

“Le chauffage a la vapeur peut avoir lieu par bar-
bolage, par serpentin ou par faisceau tubulaire.
L'emploi de la valeur par barbotage a l'avantage
d’élre simple, mais présente l'inconvénient de diluer
les vinasses. Cet inconvénient est peu important en
distilleric de betteraves ou de grains, mais il est
grave en distillerie de mélasses ot on doit évaporer
les vinasses pour en récupérer les sels. Aussi donne-
t-on, dans ce cas, la préférence au chauffage par
serpentin ou par faisceau tubulaire.

Lintroduction d'un serpentin parcouru par la
vapeur permet un chauffage trés économique de la
colonne, mais le serpentin a I'inconvénient d’occuper
une place assez considérable, de nécessiter I'agran-
dissement de la chaudiére et de s’encrasser fréquem-
ment. Il a I'avanlage de permeltre le chauffage sans
dilution du liquide et de recueillir la vapeur con-
densée qui peul servir de nouveau & alimenter le
généraleur.

Le chauffage lubulaire adopté par la maison
IRIS - LILLIAD - Université Lille 1
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Savalle se compose d'un faisceau de tubes & l'inté-
rieur desquels circule la vinasse chaude sortant de
la colonne. La vapeur enitre dans la caisse et vienl
échanffer la paroi extérieure des tubes; elle aban-
donne sa chaleur et s'écoule condensée a la partie -
inférieure. lLa vinasse qui circule dans les tubes
s'échauffe et les vapeurs produites passent dans la
_colonne distillatoire par un tuyau situé en haut de
I'appareil tubulaire. La vinasse s'écoule sans inter-
ruplion par un robinet el un tuyau placés au bas de
la caisse de chauffage. Cet appareil permet d'utiliser
la vapeur d'échappement des machines; il donne un
chauffage économique et se nettoie aisément.

Dans les appareils Guillaume, que nous déerirons
plus loin, quand le chauffage ne peul avoir lieu par
barbotage, la colonne est chauffée par l'intermé-
diaire d'une surface tubulaire chauflée elle-méme
par la vapeur. Celle surface tubulaire se trouve
placée dans un évaporaleur ou la vinasse esl porlée
a ’ébullition. La vinasse quin'a pas éLé vaporisée, sorl
automatiquement réglée en quantité par un siphon
grand ouvert. :

Pour employer la vapeur d'échappement des
machines & vapeur, la maison Egrol el Grangé ins-
talle un récipient dit ballon d'échappement, d'un
volume en rapport avec l'importance de I'appareil.
Toute la vapeur de chauffage de I'appareil & disliller
est prise sur ce ballon d’échappement; un régulateur
d'admission de vapeur directe dans ce dernier assure
'alimentation au cas out la vapeur d’échappement
serail insuffisanle ou en cas d'arrél de la machine.
Ce ballon d’échappement est muni d'une soupape
chargée qui permel'évacuation de la vapeur d'échap-

pement en exces lorsque la pression intérieure
IRIS - LILLIAD - Université Lille 1
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dépasse 500 grammes par cenlimétre carré, et le
régulateur d’arrivée de vapeur directe est disposé
pour que celte derniére ne puisse entrer dans le
ballon que quand la pression y descend & 450 gram-
mes, el cela dans la mesure juste nécessaire au main-
tien de celle derniére pression.

Par celle disposition, la colonne a distiller utilise
bien d'abord toute la vapeur d’échappement, et elle
ne prend automatiquement de la vapeur directe
quaulant que la vapeur d'échappement devient
insuffisante.

Régulateur de vapeur. — Le chauffage doit
élre réglé par un régulateur de vapeur aulomatique.
Il est trés important en effet que la quantité de
vapeur introduite dans I'appareil soit bien réguliére.
Sicetle quantité est Lrop forte, on dilue leliquide el le
degré de l'alcool produil s’abaisse; si elle est trop
faible, 1’épuisement est imparfait.

Le régulateur le plus employé est celui de Savalle
(fig. 27). 11 se compose de deux récipients qui com-
muniquent ensemble par un tube qui plonge jusqu'au
fond du récipient inférieur. Ce récipient inférieur
contient de I'eau et communique par un tube avec
le comparliment inférieur de la colonne a distiller.
La pression qui régne dans I'appareil vient s'exercer
sur le niveau du liquide dans le récipient inférieur, et
fait monter I'eau par le tube central dans le récipient
supérieur o se trouve un flotteur. Ce flotteur
aclionne une soupape conique équilibrée de fagon
qu'une variation minime de pression, de quelques
centimélres d’eau suffit pour modifier complétement
I'admission de vapeur.

Pour faire varier la marche de la colonne, il faut
pouvoir aquﬁgntﬁr ou diminuer la pression de régime

- LILLIAD - Université Lille 1
Bouvrraneer., — Distillerie, — II.
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au bas de l'appareil. On y arrive, dans I'appareil
précédent, en élevant ou en abaissant plus ou moins
la bache supérieure. Mais il est nécessaire d’arréler
I'appareil pour exécuter ce travail .
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Fig. 27. — Régulateur de vapeur Savalle, & régime constant.
(Lepage, Urbain et C').

Pour éviter cel inconvénient, on construit aujour- -
d’hui des régulateurs de vapeur a régime variable.
Dans le régulateur Savalle & régime variable, on
adjoint au régulaleur précédent un vase communi-
cant dans lequel se meut un tube passant en bas par
un presse-éloupes el percé en haul de deux longues
lumiéres : ce tube est commandé de I'extérieur par

une VigigliGlRB - UrARE Lihd main. Sioon veul
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donner plus de vapeur, ce qui se traduit par une
pression plus élevée dans la colonne, il suffil de
baisser ce tube, I'eau s'écoule et le flotteur ne peut
agir sur la soupape que lorsqu'une pression plus
forte s'est établie. Inversement, si on veut diminuer
le passage de vapeur, on
reléve le (ube et on ver-
se dans la biche supé-
rieure de l'eau jusqu'a
ce que le niveau devienne
conslanl dans la biche
inférieure (1).

Le régulaleur a régi-
me variable de M. Barbet
(fig. 28), esl également
un régulateur Savalle a
régime conslant, perfec-
tionné et rendu a régime
variable. L'addition de
deux robinets a donne
la facilité de modifier
l'allure d'un appareil a
lout instant en pleine e e
marche. Lorsque les 1225, - Remluow de v
deux robinets asont fer-  bet et G*).
més, I'appareil fonction-
ne avec une pression de régime H. En ouvrant le
premier robinet, la pression devient H -+ /; en ou-
vranl le second, elle devient H -+ 2 -} A'. Le chauf-
fage étant de plus en plus énergique, 'appareil peut
suffice & un débit de plus en plus élevé. Dans ce
régulateur, la soupape équilibrée de Savalle est rem-

(1) E. Soner, La Distillation (ExcycLOPEDIE DES AIDE-MEMOIRE
LEAUTE). RIS - LILLIAD - Université Lille 1
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placée par un papillon dont la maneuvre demande
moins de force. Enfin, les débordements de liquide
sont rendus impossibles.

Dans les appareils de la maison Egrol, le réglage
se fait automatiquement par le régilateur automa-
tique de vapeur arégime variable systéme Guillaume
si 'appareil est chauffé a vapeur, ou par un régula-
teur automatique qui agit sur l'entrée du vin si
I'appareil est chauffé a feu nu. Pour les appareils de
pelile dimension, chauffés a la vapeur, on emploie
le régulateur O, représenté sur la figure 55. qui agit
directemenl sur la valve d'entrée de la vapeur et
permet de faire varier 4 la main sans arréter la dis-
tillation, la pression de régime dans le bas de la
colonne a distiller. Pourles grosappareils, on adople
un régulateur analogue a celui de Savalle, mais
le récipient supérieur est supporlé par des tiges
filelées par l'intermédiaire d'écrous qu'on peut faire
tourner ensemble au moyen d’un volant. On peut
ainsi faire varier a.volonlé la hauteur qui sépare les
deux récipients. Le levier qui agil sur le robinet de
vapeur est extensible : on peut ainsi lui donner la
longueur qui correspond & la hauteur choisie. Enfin,
dans les appareils a feu nu, le régulateur se com-
pose d'un récipient en cuivre communiquant par un
tuyau avec le liquide contenu dans la chaudieére a
distiller. La pression qui s’élablit dansla chaudiére
pendant la marche fail élever la vinasse dans le
récipient du régulateur, dans lequel est placé un
flotteur, qui se trouve soulevé. Les déplacements de
ce flolteur sont transmis par une lige articulée au
robinet d'admission du vin, de sorle que les varia-
tions de la pression de la chaudiére agissent sur la

quantipgsde ) YWRp IWhidike Lmans lappareil, en le
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modérant ou en l'augmentant, selon 'activité plus
ou moins grande du feu,

Le régulateur de pression construit par la maison
Granger comporle une commande trés sensible qui
se fait par le dessous du réservoir supérieur, par un
mécanisme spécial logé dans une cavité délimilée
par des arcades en fonle, solidaires d'un plateau de
méme mélal qui supporle toute la partie supérieure
du régulateur. Le niveau du liquide dans le réser-
voir inférieur est réglable a volonlé par un tube
Lélescopique manceuvré par un volant. D’aulre part,
les deux réservoirs peuvent élre distancés a volonté
par la manceuvre d'un volant cenlral agissant sur
l'axe supporl filelé de la partie supérieure. Dans le
cas d'emploi simullané de vapeur directe et d’échap-
pement, un agencemenl lrés simple assure, par
I'emploi de tiges coulissanl librement, avec bulées,
I'admission de vapeur direcle el seulement en cas
d'insuffisance de la vapeur d'échappement.

La maison Granger conslruil également, pour les
colonnes, un régulaleur de lempéralure, constitué :
Ie par un corps thermométrique chargé d’un liquide
variable suivanl la lempéralure a régler, liquide se
vaporisanl en créanl une lension de vapeur déter-
minée; 20 par un manomelre a mercure ou a liquide,
approprié suivanl la pression, manomélre agissant
sur un flolteur équilibré, qui, par levier articulé,
commande la valve d’alimentation.

Chauflfe-vin et réfrigérant. — Les appareils
deslinés a condenser les vapeurs alcooliques sont
conslilués par des réfrigérants tubulaires ou a
serpenlin.

Il est évidemment économique d’uliliser la chaleur

rendue likpepar 1a,pendensalion des vapeurs alcoo-

"
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liques pour le chauffage du vin qui alimenle la
colonne. La dépense en combustible est moins grande
et la marche de la colonne plus réguliére. Onulilise,
pour chauffer le vin, soit la chaleur abandonnée par
les flegmes qui se condensent, soit la chaleur des
vinasses qui s'échappent de la colonne, comme nous
le verrons plus loin.

Le chauffe-vin est constilué par un faisceau tubu-
laire dans lequel arrive le vin. Celui-ci passe dansles
tubes de l'appareil, tandis que la vapeur alcoolique
circule autour des tubes el se condense en échauffant
le vin.

La figure 29 représente les délails d'un chaufle-vin
tubulaire conslruit par la maison Mollel-Fonlaine.

La solution la plus économique parait élre évi-
demment celle dans laquelle le vin seul suffit a la
réfrigéralion el a la condensalion des vapeursalcoo-
liques; on récupére ainsi le maximum de chaleur.
Mais comme l'admission du vin dans le chauffe-vin
se fait & une température d'environ 25-30 degrés, il

. esl impossible d’abaisser le flegme condensé au-des-
sous de 30-35 degrés, el il en résulle des perles sen-
sibles en alcool. Pour éviter cel inconvénient, on
ajoule au chaufle-vin un deuxiéme rélrigérant a eau
qui achéve de relroidir le flegme. La récupéralion
de chaleur est moins parlaile, mais la perte en alcool
est évilée. Ce réfrigéranl & eau esl conslitué soil par
un sysléme Lubulaire, soil par un serpentin.

Récupérateur de chaleur des vinasses. —
Les vinasses épuisées qui sortent du bas de la colonne
sont bouillantes et on a intérét, dans cerlains cas, a
utiliser la chaleur qu’elles renferment pour échauffer
le vin a distiller. Celle récupéralion de chaleur est

impossihle i dispillgricolsnflagses ou on doit éva-
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porer la vinasse et ot il serait absurde de la refroidir
pour la réchaufler ensuite avec du combustible. On
ne peut pas non plus utiliser le récupérateur de
chaleur des vinasses dans le (ravail des grains a
moils troubles, quand on veut séparer les dréches
au filtre-presse, car la vinasse doil étre aussi chaude
que possible pour que la filtralion s'effeclue bien.
Les dislilleries de belleraves qui lravaillent par
macéralion a la vinasse ne peuvenl employer que
parliellement la récupération.

Au conlraire, il esl avanlageux de se servird'un
récupéraleur de chaleur des vinasses dans la fabriea-
tion de I'alcool de grains & moiits clairs, dans la distil-
lerie de mélasses de cannes, dans la distillerie de bel-
teraves par rdpes el presses el méme par diffusion.

Le récupérateur de chaleur des vinasses peul étre
constilué par un faisceau lubulaire ou par un ser-
penlin. L'appareil tubulaire est le plus fréquemment
employé. La vinasse chaude arrive & la partie supé-
rieure, passe enlre les lubes el s'écoule froide & la
partie inférieure. Le vin entre dans l'appareil par le
bas, circule dans les Lubes ou il s'échauffe et sort
chaud en haul du récupérateur.

Eprouvelte de controle. — 1l est nécessaire
de pouvoir contrdler a toul instant le degré alcoo-
lique du liquide distillé, et on emploie souvent pour
cela une éprouvelle en cuivre dans laquelle plonge
un alcoomeétre et un thermomeétre. Le liquide entre
par le bas de I'éprouvette et s'écoule a la parlie
supérieure.

Ce disposilif trés primilif a éLé perfectionné par
Savalle dans son éprouvetle-jauge, qui permetl au
distillateur de se rendre compte a tout instant de la
températurclaRléh_Jutll_fle_ i L‘f\?grlsiit ue et de la vitesse
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d’écoulement du liquide distillé. A cet effet, cet
appareil porte un tube sur lequel se trouve une gra-
duation dont chaque division indique la quantité
d’alcool écoulé par heure. Le niveau du liquide dans
I'éprouvelte indique directe-
menl le volume du flegme
produil par heure,el en plon-
geunl dans I'éprouvelle un
alcoometre et un thermome-
Lre, on peul conlroler, quand
on le désire, la température
et le degré alcoolique du
flegme.

La figure 30 représente un
nouveau modéle d’éprou-
velle, construit par la mai-
son Barbet, et permettant de
mesurer inslantanément le
coulage horaire. Elle est en
bronze poli avec un globe de
verre. Ce globe est gravé de
. . deux traits faisant une capa-
Fig.30. —Eprouvetle-jange. cité de 5 litres. Un robinet

(Barbel et C'). trés sensible & cadran, placé

a l'avant, régle l'enlrée de

I'alcool. Une soupape latérale permet la vidange

Lotale. Pour mesurer le débit, on vide le globe, puis
on ferme le robinet de vidange et on nole la minute

ellaseconde o le liquide affleure au zéro. Le débil

est bien apparent, par le bec supérieur du tube

d'arrivée de l'alcool. D'aprés le temps exigé pour

arriver au second Lrait, on calcule le débit horaire.

Réglage invariable des coulages. —

M. Baghsl g upupi-t5svarstagibside distillation et de
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A
reclification d'un dispositif, représenté par la
figure 31, qui rend le coulage des appareils absolu-

[ )
G
Fig. 31. — Réglage invariable des coulages.

.(Barbet et Gi).

ment invariable, malgré les variations de niveau du
bac & eau. Ce disposilif esl surtout avantageux pour
bien régler la marche des colonnes dislillaloires a
haut degré.

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1
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Le flegme, sortant dela colonne A, se rend d’abord
au condenseur E, puis au réfrigérant F placé sur le
méme plancher et a4 la'méme hauteur que le con-
denseur. L'alcool froid sorl par la tubulure L qui est
munie d'une trompelte d’air K; de la il descend a
I'éprouvetleT, mais on interpose a I'entrée de celle-ci =
un robinet de réglage N. La trompelle d’air K porte
un tuyau de trop-plein R qui laisse relourner a la
rétrogradation B du condenseur l'excés d'alcool. Si le
robinel N est totalemenl fermé pendant la marche,
I'alcool monle-dans le luyau K et passe parle tuyau R
pourrentrer dansla colonne en B. En ouvrant plus ou
moins le robinet N on peut tirer a 'éprouvelle T la
proportion voulue. On peul aussi arréler instantané-
ment tous les appareils de distillalion, rien que par
la fermeture des robinels de chaque éprouvelle, en
cas d-alerle ou d'accident grave dans la salle distilla-
toire. Le robinet H, le réfrigérant G, I'éprouvette P
et le robinet M se rapporlent a l'alcool pasieurisé
que nous étudierons plus loin.

Régulateurs d’eau. — On ulilise également
desrégulaleurs d'arrivée de I'eau aux condenseurs el
aux réfrigérants. Dans les appareils Guillaume que
nous éludierons plus loin, le régulateur d'eau se
compose de deux récipients qui communiquenl par
un tuyau. Un des récipienls porte un trop-plein el
on remplit les vases d'eau jusqu’'au niveau de ce
trop-plein. Sur ce récipient agit la pression du con-
denseur; plus celte pression est élevée, plus la dis-
tillation marche vile el plus il faut d'ean au conden-
seur. La pression qui agit sur le niveau de l'eau
refoule le liquide plus ou moins dans I'aulre récipient
qui porte un flotteur. Ce flotteur agit sur le robinel

d'arrivée de l'ean au condenseur, el la quantilé d'ean
IRIS - LILLIAD - Université Lille %




PRINCIPAUX ORGANES D'UNE COLONNE A DISTILLER 77

admise au condenseur se lrouve ainsi parfailement

réglée suivant la marche de la distillalion.

Régulateur d’alimentation, systéme
Gazagne. — Le régulateur d'alimentation, systéme
Gazagne, est basé sur le prinecipe du thermomélre a
air. Il est constitué par un organe sensible, a chambre
d'air, & compression variable, en communication avec
une cuvette et un flolteur a mercure, lequel, en se
déplacant, aclionne par un bras de levier la valve
d’alimenlation. L’organe sensible du régulateur est
impressionné par un courant de vapeur prélevé sui-
vanl les cas & un élage délerminé de la colonne. Son
fonctionnement est le suivanl : si la richesse du
liquide augmenle, la température diminue, la lension
baisse dans l'organe sensible el le flolleur, agissant
surla valve d’alimenlation, détermine une admission
plus faible du liquide a travailler. Par conlre, si la
richesse du liquide alimentaire diminue, la lempé-
ralure des vapeurs augmenle, la lension augmenle
égalemenl dans I'organe sensible el le flolleur, en se,
soulevant, provo(que une alimentation plus abondante.
Les moindres fluctuations de température étant
immédiatemenl enregistrées par l'organe sensible,

l'alimentation est bien proportionnée aux besoins du

moment avant que loule perturbalion ne se soil
manifestée dans la stabililé du régime de distillation.
Le régulateur est en effet influencé et agit efficace-
ment pour des variations de température alleignant
a peine un quart de degré. On concoit aisément
qu'une lelle précision dans l'alimentation soil impos-
sible &4 oblenir & la main, malgré la surveillance
presque continuelle que I'ouvrier exerce sur le ther-
mométre & cadran de la colonne.

Le régulateur d'alimenlalion a en oulre I'avanlage

IRIS - LILLIAD - Univgrsité Lille 1
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-

d'établir le régime de distillation le plus économique.
En effet, grice a son action, on peut régler le régu-
lateur de pression de maniére qu'il ne fournisse que
la vapeur striclemenl nécessaire pour assurer le bon
épuisement.

Cet appareil esl spécialement étudié en vue de son
adaplation aux rectificateurs continus; toutefois, il
donne les meilleurs résultats économiques quand on
I'applique aux colonnes & haut et & bas degré.

Description de quelques colonnes a distiller.

£ Les colonnes peuvent étre disposées pour produire
soit des flegmes a bas degré, soil des flegmes a
haut degré. Dans le dernier cas, il est nécessaire de
concentrer les vapeurs alcooliques en les faisant bar-
boler dans un liquide riche en alcool qu’elles épuisent
en s'enrichissant. On place donc a la partie supé-
rieure de la colonne d'épuisement un trongon sup-
plémentaire appelé troncon de rectification; on con-
dense partiellement les vapeurs alcooliques dans le
chauffe-vin, el le liquide riche condensé alimente le
tron¢on de rectification, dans lequel les vapeurss’en-
richissenl beaucoup en alcool. '

Colonnes & bas degré. — Colonne Cham-
ponnois., — Celle colonne, représentée par la
figure 32, se compose d'une série de plateaux &
étoiles, du type décril plus haut (fig. 22). Le chauf-
fage se trouve a la base de la colonne; il est cons-
titué par un faisceau tubulaire qui recoit’ de la
vapeur. A la parlie supérieure de la colonne se
trouve un chaufle-vin formé par un faisceau Lubulaire
placé immédialement au-dessus du plateau supé-
rieur de I'appareil. Les vapeurs alcooliques passent

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1
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\

a l'intérieur des tubes, tandis que le vin circule a
I'extérieur,

La marche de l'appareil est la suivante : le vin
entre a la partie inférieure du réfrigérant, s'échauffe
au conlact des vapeurs alcooliques qui se condensent
el sorl & la partie supérieure. Il se rend alors au
récupéraleur de chaleur des vinasses on il s’échauffe
au conlact de la vinasse bouillante qui sort de la
colonne. Le vin chaud remonle par un tuyau verlical
au chaulffe-vin supérieur; il enlre par le bas, passe
entre les lubes du chauffe-vin el sort par le haut
pour s'écouler par un tube en siphon sur le platean
d'alimenlation. Le liquide & distiller cascade de
plaleau en plateau en passanl par les tubes de Lrop-
plein, el arrive épuisé d’alcool a la partie inférieure.
Les vapeurs produites par I'ébullition des vinasses
montenl dans la colonne, s’enrichissent de plus en
plus en alcool en barbotant dans le liquide qui des-
cend, arrivent au chauffe-vin, passent dans les tubes
de cel appareil ou elles rétrogradent en partie. Les
parties non condensées vont au reiugetant et coulent
al'éprouvelle.

Colonnes Savalle. — Les appareils Savalle sont
assez variés; les uns sonl chauffés par barbolage de
vapeur, les aulres par chauffage tubulaire. '

La figure 33 représenle une colonne Savalle de
distillation conlinue & vapeur, a simple degré, spé-
cialement étudiée pour la distillation des cidres, et
fonctionnant sans aucun emploi d'eau. Le monlt,
monté au préalable dansun réservoir placé au-dessus
de l'appareil, sorl de ce réservoir el remplit le
chauffe-vin. Le débit en esl réglé par un robinet &

—cadran Urés sensible : e’esl le seul robinet de réglage

de l'appareil. Le motl, porlé dans le chauffe-vin &
IRIS - LILLIAD - Université Lille 1
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une lempérature d'environ 30-45 degrés, vient ali-

Il

e ——)

[

| NI}
]

Fig. 33. — Colonne Savalle & bas degré, pour la dislillation des
cidres. (Lepage Urbain et Gi).

menter le haut de la colonne, descend ensuite de
Bovirig i LaD GHvatsite Lifle 1 6
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plateau en plateau par les trop-pleins de décharge,
perd progressivement sur chaque plateau l'alcool
qu'il contient et parvient enfin au dernier plateau a |
la base de la colonne, d’oli un tuyau en forme de
siphon le fait écouler au dehors sous forme de
vinasse épuisée. Les vapeurs d'alcool, produites par
I'ébullition, montent en barbotant autour des calolles |
dont chaque plateau est muni et se rendent par le
col de cygne supérieur au chauffe-vin, ol elles se
condensent, pour couler a I'éprouvetle.

Le chauffage peut avoir lieu soit & feu nu,soit & la |
vapeur. Dans ce dernier cas, l'appareil porte un
régulateur Savalle qui régle automatiquement I'en-
trée de la vapeur. "

Les alcools produits tilrent de 65 a 75 degrés. |

La figure 34 représenle une colonne Savalle rec-
-tangulaire de distillation continue avec emploi d’eau,
4 simple degré pour la productlon d’alcools a 60-
65 degrés. .

Elle est constituée par une colonne en cuivre,
rouge, formée de plaleaux reclangulaires précédem-
ment décrits; elle porte en outre un chauffe-vin con-
denseur tubulaire, un réfrigérant tubulaire, un |
régulateur de vapeur el une éprouvelle jauge. On
peut y adjoindre un récupérateur de chaleur des
vinasses.

Le vin adistiller s'échauffe d’abord dansle chauffe-
vin ou, s'il y a lieu, dans le récupérateur de chaleur
des vinasses ; puis il pénétre dans la colonne, descend
de plaleau en plateau en s'épuisant de plus en plus
en alcool el arrive & la partie inférieure a I'état de
vinasse. Les vapeurs alcooliques suivent une marche
inverse. Arrivées ala partie supérieure de la colonne,
elles passent dans un brise-mousse qui renvoie a la

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1



: Fig. 34. — Colonne Savalle reclangulaire & bas degré.
(Lepage Urbain et Giv),
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colonne les parlicules de vin enlrainées et elles
enlrenl 4 la parlie supéricure du chauffe-vin. Elles
s'y condensent parliellement el la réfligéralionfl
s'achtve dans le réfrigérant, d'on le flegme se rend H
I'éprouvelle. 4

Ces appareils sont d'un usage courant aux colonies
et a 'élranger, pour la distillation des motts clairs
ou épais de mélasses, de grains, de pommes de
lerre, de betlteraves, de lopinambours, ete. Ils pro-
duisent de I'alcool a 60-65 degrés.

Colonnes Barbet. — Dans la colonne Barbel i
bas degré (fig. 35}, le vin Lraverse d’abord un récu-
péraleur de chaleur des vinasses, puis un chauffe-vin
de pelilte dimension ot il achéve de se réchauffer
pour enlrer enfin dans la colonne a plateaux. Les
vapeurs alcooliques qui s’en dégagenl se rendent au
chauffe-vin ol elles se condensent en parlie. La
portion condensée, peu volumineuse, rétrograde
dans la colonne, landis que les vapeurs non con-
densées se rendenl au réfrigérant, placé au méme
niveau que le chauffe-vin. _

On obtienl ainsi un flegme & 60 degrés environ,
qui coule & J'éprouvelle en quanlilé exaclemenl
délerminée, I'appareil élant muni du réglage inva-
riable des coulages précédemment décrits. Un régu-
lateur de vapeur & régime variable assure la marche
réguliere del'appareil; I'épuisement des vinasses est
conlrolé par une éprouvelle spéciale. C

Pour la distillation des rhums, MM. Barbet et Cre
conslruisent une colonne représentée par la figure 36.
Elle peul étre chaulfée, soit a feu nu, comme l'indique
la figure 36, soit a la vapeur. /

’1ppateilcommencc par purifier le mout fermenté
de ses mauvaijs g2z de fermentalion el notammenl
IRIS - LILLIAD - Université Lille 1
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des gaz sulfurcux el sullhydrique. Les vapeurs
alcooliques se concenlrent ensuile dans la colonne &

Fig. 35. — Colonne a bas degré. (Barbet el Ci),

plaleaux F, et du fait du haut degré, les acides gras
se combinent & I'alcool pour former des élhers Lrés
- IRIS - LILLIAD - Université Lille 1
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et o)

parfumés. Mais on se garde bien de récolter le rhum
& trés haut degré, tel qu'il sortirail du réfrigérant H. |
On fail au contraire une rélrogradation lotale el c'esl

Fig. 36. — Colonne a disliller les rhums. (Barbel te C's.)

sur 'un des plaleaux moyens de la colonne qu'on
préleve le rhum a un degré alcoolique ne dépassant
pas 70 a 75 degrés, degré auquel les aromes d'origine

manifeslent Loute leur inlensilé. -
IRIS - LILLIAD - Université Lille 1
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~ Les plaleaux de cette colonne sont conslitués de
calol.tes fenestrées en bronze spécial, trés facilement

Fig. 37. — Colonne & distiller pour la production des eaux-de-vie
de cidres. (Pingris),

démontables (voir fig. 24). Ce fail est important, car
les monls fermentés destinés a la fabrication des

rhums sont trés chargés de levures mortes en raison
IRIS - LILLIAD - Université Lille 1
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de la dilution des mélasses au moyen des vinasses,
et il est nécessaire de faire de lemps en temps des
neltoyages soignés sans lesquels le rhum pourrait =
prendre des gotts désagréables.

Colonnes Pingris. — La figure 37 représente une
colonne a distiller continue, spéciale pour I'obten-
lion d'eaux-de-vie de cidres a 60-65 degrés, aux
dépens de cidres a 5-6 degrés, et construite par la
maison Pingris. Cetle colonne comprend une série
de plateaux & calottes, un chauffe-vin tubulaire qui
tient lieu de condenseur réfrigérant par le passage
du cidre a distiller, qui est employé comme liquide
refroidisseur. De ce fait, comme dans la colonne
Savalle déja décrite (fig. 33). I'eau est tolalement
supprimée ‘du cycle habituel. Suivant leurs dimen-
sions, ces colonnes peuvent traiter de 60 a 400 hec-
. lolitres de cidre par 24 heures.

La colonne Pingris a bas degré (fig. 38) pour la
distillation des jus fermenlés, se compose d'un sou-
bassement, d’un troncon de sortie des vinasses, d'une
série de plateaux a calottes, d'une chambre de
vapeur et d'un chapifeau. Cel ensemble est relié par
qualre liranls qui assurent la liaison parfaite de
chacun des éléments. Le chauffage 4 la vapeur,
muni d'un régulateur spécial, se trouve a la hase de
la colonne. Le fonctionnement est le méme que celui
descolonnes précédemment décrites : le vin, venant
du bac 4 vin, enlre dans la colonne i la partie supé-
rieure aprés s'élre échauflé dans le chauffe-vin; il
descend de plateau en plateau, s'épuise el s’échappe
épuisé 4 la base. Les vapeurs s'enrichissent en alcool
an fur et 4 mesure qu'elles gagnent la partie supé-
rieure de la colonne ; elles passentau chauffe-vin ou
elles” sgygondenssnlyfverailifs #u contact du vin
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' froid el coulent & I'éprouvetle pour les parties con-

Fig. 38. — Golonne 4 bas degré. (Pingris).
A
densées. Celles qui ne le sont pas passent au réfri-

gérant, s'y condensenl et arrivenl enfin & I'éprou-
IRIS - LILLIAD - Université Lille 1
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“ velte. Les flegmes oblenus marquent en moyenne
45 a 50 degrés.

Colonnes Deroy. — lLa figure 39 représente un".
apparell a dislillation continue, systéme Deroy, qu: 3

i}
-

T

£

Fig. 39. ——Appareﬂ 4 dislillation conlinue. (Deroy).

esl surlout ulilisé pour la dislillation industrielle des
rhums. Celte colonne peul étre chauffée soit a la
vapeur, soit 4 feu nu. La chaudiére 1, garnie de
tous ses accessoires, sert de base a la colonne de
distillation, composée de qualre plaleaux qui suffi-
sent pour épuiser des vins & 8 degrés. On peut
ajouler aulant de plateaux que le degré du vinle |

nécessite, a raison d'un plateau supplémentaire par

2 degrés.
IRIS - LILLIAD - Université Lille 1
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Le dome 14 de la colonne a disliller supporte la

colonne a rectifier 15, sur le chapileau de laquelle

repose le col de cygne 18 qui conduit les vapeurs

‘dans la parlie Lubulaire

du chauffe-vin: 19, puis
dela, par le coude 28,
au serpentin du réfrigé-
rant 25, d'ol1 le produit
de la condensation sort

‘par I'éprouvelte 30. Le

chauffe-vin peut se re-
lier ullérieurement au
réfrigérant, ce qui pré-
senle un grand avan-
tage pour les conlrées
ou l'eau est rare; dans
ce cas, la réfrigération
s'opére a l'aide duliqui-
de fermenlé qu'on a a
distiller. Le vin est in-
troduit 4 la base du
chauffe-vin par le tuyau
de l'entonnoir 31 et se
déverse, par le tuyau 24,
sur le premicr plateau
de la colonne a distil-
ler. Une cuvelle régu-
latrice avec robinet flot-

iy s
Fig. 40. — Colonne a distiller
(Deroy].

teur destiné a y maintenir un niveau conslant et
portant & la base un robinel d'alimentation & cadran
est placé au-dessus de l'appareil et alimente 1'en-

tonnoir 31,

La figure 40 représente une colonne Deroy qui
permet d’obtenir des eaux-de-vie aux diflérents
IRIS - LILLIAD - Université Lille 1
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degrés que l'on peul désirer. Le vin, provenant d'un
réservoir supérieur, arrive par une cuvelle a flotleur,
d'out il est conduit ala colonne & distiller. I s’écoule
de plateau en plateau en cpulsanl graduellement ]
de l'alcool qu’il conlient, et arrive & la chaudiére
inférieure ; il en sort & I'élat de vinasse. La v apeur est
introduite au bas de la colonne; les vapeurs alcoo-
liques s’élévent en s’enrichissant, pour venir 563
condenser dans I'organe de réfrigéralion d'oi elles -
sorlenl condensées a I'éprouvelle au degré qu'on
désire, par suile des rétrogradalions, a la colonne,
des vapeurs aqueuses condensées en proportion du
degré a oblenir. Pour les eaux-de-vie, le vin seul
suffit pour la réfrigération. 1l est trés utile de munir
celle colonne d'un régulaleur de pression de vapeur. |

L'appareil représenté figure 41 se compose d’une
colonne & douze plateaux. chauffée a la vapeur ou
4 feu nu : il est muni d'un chauffe-vin (10) el d'un
réfrigérant (12), Son fonctionnement esl idenlique a
celui de tous les appareils opérant en conlinuilé.
Il est surtout utilisé aux Antilles pour la distilla-
tion des rhums el tafias. Les plus répandus sont
ceux qui sonl susceplibles de traiter 300 a 400 hecto-
lilres de jus fermentés par 24 heures,

La figure 42 représente un nouvel appareil a distil-
lation continue el fractionnée, spécialement applicable
ala grande produclion des rhums. Il est formé par un
groupe de quatre chauditres 1, 2, 3, 4, disposées en
gradins. Le vin ou le jus fermenté arrive dansle
chauffe-vin 29 par le tuyan 44 de la cuvelle 43. La,
au conlact de la chaleur abandonnée par les qualre
serpenlins, il s'échauffe, puis, passant par le luyau
16, il gagne la chaudiére 1 el circule dans la spirale

inférieure. Par le lube 13, il se rend alors dans la
IRIS - LILLIAD - Université Lille 1
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spirale de la chaudiére 2; il en sort par le lube ]4‘!,-.-;
arrive dans la spirale de la chaudiére 3 et passe enfin
par le tube 15 dans la spirale de la chaudiére 4 pour

Fig. 42. — Nouvel appareil 4 dislillalion continue et fractionnée,
(Deroy).

s'échapper définitivement par le tube 45. Pendant ce
long parcours, les vapeurs alcooliques du vin en dis-
lillation se sonl dégagées : celles qui emportent les

mauvais gouls de Léles'échappent de la chaudiére 1,
IRIS - LILLIAD - Université Lille 1
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I:pﬁ,r le col de cygne 25, pour étre recueillies, conden-
~ sées a I'éprouvette 39; celles qui constituent 1’alcool

Fig. 43. — Appareil conlinu, type A H R, pour la fabrication des
- eaux-de-vie (Gazagne). :

bon gonl s'échappent des deux chaudiéres centrales 2
et 3, pour étre recueillies condensées aux éprouvetles
40 el 41; enfin celles qui sont imprégnées de mau-

vais gouts de queue s'échappenl ‘de la chaudiére
IRIS - LILLIAD - Université Lille 1
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inférieure 4, pour @élre recueillies condensées ﬁ;
I'éprouvette 42. Lorsque la proportion de mauvais
gouls de téte est relativement faible, on peut pla-

Fig. 44, — Colonne de distillation

anlomalique (Gazagne).

nanlsans eau, avee chauffage automalique el degré
de I'alcool réglable a volonté. La figure 43 repré-
senle une de ces colonnes, de hauteur réduile, ne
nécessitant pour son installalion aucun travail

d'aménagement.

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1

cer un serpenlin de
chaulfe dansle hautdun
chauffe-vin, de facon
A extraire directement
de cet organe les par-
lies éthérées. En agis-
sant ainsi, le produit
de la chaudiére 1 peul.__.?
étre classé aux bons
goils. 4

Des chapiteaux rec- |
tificateurs 17, 18, 19,
20 et des lenlilles de
rectificaltion 21, 22,
23, 24, permettent
d’élever ou d'abaisser
i volonté le degré des
produils. .

Colonnes Gazagne
a bas degré. — M.
Gazagne construit
pour la fabrication
des eaux-de-vie a
70 degrés de premier
jet divers types de =
colonnes, fonction-

.
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La figure 44 représente une colonne de distillalion
aulomatique, systeme (iazagne, élablie pour la distil-
lation de tousliquides [ermentés. Agencée en colonne

- abas degré, elle peut élre ulilisée pour la produclion

/\

Fig, 4. — Colonne a disliller les rhums (Crépelle-Fonlaine).

des flegmes a bas degré, des rhums, ete. Grice a
I'emploi du régulateur d'alimentation, sysléme
Gazagne, que nous avons décrit précédemment et
d'un régulateur de vapeur Lrés sensible, lamarche de
celle colonne est absolument réguliere et automa-
tique.

BouLIRIS el LEIAD: H niversitd Lille 1 T
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Colonnes a bas degré Crépelle-Fontaine. — La
maison Crépelle-Fontaine construit de nombreuses

- colonnes a distiller & bas degré.
L'appareil représenlé par la figure 45 est surtoul
ulilisé pour la distillation des rhums. Elle comprend

al e e

®

Fig. 47 et 48, — Colonnes a bas degré et & haul degré.
(Crépelle-Fontaine).

. ordinairement un soubassement recevant le ser-
pentin pour le chauffage & la vapeur, mais elle peut
se conslruire également pour le chauffage a feu
nu. Elle se comppse d'une colonne d’épuisement
surmonltée d'un tron¢on de concentration, d’'un con-
denseur et d’un réfrigérant. On peut séparer ainsi
les produits de téte et obtenir des rhums bien
dépouillés de ces produits et des produits de queue,

: IRIS - LILLIAD - Université Lille 1
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Si ‘on veul oblenir la lolalilé des parfums, on
emploic I'appareil muni d'un condenseur placé direc-
tement au-dessus du réfrigérant et on recueille a

Fig. 49, — Colonne en cuivre pour les vins de mélasses, avec
chau{mge tubulaire et appareil a double effet {Grépelle-F‘on-
laine].

I'éprouvetle la tolalité des produits distillés sans
fractionnements.

La figure 46 représente une inslallation compléle
d’'une distillerie de rhums, faite par la maison
Crépelle-Fonlaine.

Enfin, les figures 47 et 48 représentent deux

colonnigg Qﬁéaa%e B ice & bas deed
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T'autre a haut degré. La colonne a basdegré se com- :l'
pose de plateaux en fonle dont le nombre varie
“enlre 18 et 22, Ces plateaux sont disposés sur un
soubassement en fonte recevanl le chauffage qui se
fait le plus souvent par la vapeur d’échappement. La
colonne comprend en oulre un réfrigérant, une
éprouvelle de coulage el un régulateur de vapeur a

- régime variable. Nous reviendrons plus loin sur la
colonne a haut degré.

La figure 49 représente une colonne Crépelle-
Fontaine, pour les vins de mélasses, avec chauffage
tubulaire et appareil & double effet. Cette disposition
permel d’oblenir les vinasses plus concentrées a la
sortie de l'appareil et de réduire ainsi la dépense
en combuslible pour I'évaporation de ces vinasses.
Le vin, introduit d'abord dans le chauffe-vin, passe
ensuite dans la colonne distillatoire. Les vinasses
qui sortent du faisceau tubulaire sont refoulées par
une pompe dans un appareil & double effet sous
pression, dont les vapeurs sont utilisées pour le
chauffage du tubulaire; l'excédent est rejeté au
dehors par des soupapes bien réglées. Les eaux con-
densées dans le faisceau tubulaire servent a I'alimen-
tation des généraleurs,

Colonnes Mollet-Fontaine. — La figure 50
représente une colonne & plateaux, construction
Mollet-Fontaine, susceplible de produire 100 a
120 hectolitres de rhum & 65 degrés par 24 heures.
Elle comprend une série de douze plateaux, un
chauffe-vin tubulaire, un réfrigérant, un siphon
d’évacuation des vinasses el un régulateur de vapeur.
Le chauffage se fait par serpentin de vapeur
a la base de la colonne. Le fonctionnement est le

méme que celui des colonnes a distiller précédem-
IRIS - LILLIAD - Université Lille 1
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colonne, rélrogradent parliellemenl dans le chauffe-
vin; l'excédent va au réfrigérant ou il se condense
pour couler & I'éprouvelte. -
La figure 51 représente une colonne Mollet-Fon-
taine a vingt-qualre plaleaux, avec chauffe-vin
analogue & celui que nous avons déeril figure 27,
réfrigérant et chauffage & la vapeur par barbolage.
Colonnes a bas degré, systéme Mariller-
Granger. — La figure 52 représenle une colonne de
distillation, systéme Mariller-Granger, munie d'un
chauffe-vin, du régulateur de vapeur et du régula-
teur de température précédemment déerils, qui assu-
rent une marche automalique el parfaitement régu-
licre de la colonne. Le régulateur de vapeur agit a
la fois sur la vapeur directe sur la vapeur d’échappe-
ment, el sa disposition est telle que la vapeur directe-
ment n’est admise (u’en cas d'insuffisance delavapeur
d'échappement. D'autre part, le régulateur de lem-
pérature maintient le régime le plus favorable de
~ l'appareil : toule augmentation de richesse entraine
une chute immédiate de tlempérature qui, parl'inter-
médiaire du régulateur, amene la fermelure partielle
du robinel alimentaive el par suite le rélablissement
de I'équilibre. Le chauflfe-vin ou condenseur mixle
est d'un Lype spécial : les vapeurs y circulent de bas
en haut et non de haul en bas, et il s’y établil une
réaction violenle entre les vapeurs el les liquides
condensés, en vue de conlribuer & I'enrichissement
des flegmes et de parfaire le lravail des plateaux,
Colonne Guillaume. — La colonne a disliller
inclinée de Guillaume différe complélement de toutes
les colonnes que nous avons décrites jusqu’ici.
Elle se compose (fig. 53 et 54) d'un fond incliné

formanl caniveau conlinu dans lequel les vins a dis-
IRIS - LILLIAD - Université Lille 1
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Miller eirculent librement suivant une section et une

n!
rrre|

by —_— iy, 2 S = b s
R e TSRt Lt e .

Fig. 52. — Colonne a distiller sysléme Mariller-Granger,
(Granger).

pente continue, alternalivement de droite & gauche
IRIS - LILLIAD - Université Lille 1
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et de gauche a droile, en descendant, la pression
hydrostatique s’exercant de haut en bas sans aucune
perle de charge ni inlerruplion, pour forcer cetle
circulation. Le vin arrive & la partie haule de ce
caniveau et la sorlie des vinasses se fait dans le bas
au moyen du régulateur d’extraclion B. La partie
supérieure de la colonne est divisée en comparti-
menls qui correspondent aux diverses branches du
caniveau, et qui forment ainsi des chambres de
détente el des calotles de barbotage.

L'appareil représente par la figure 55 se compose
de la colonne A qui vient d'¢lre décrite, d'un chauffe-
vin B, d'un exlracteur des vinasses D, d'une éprou-
velle de sortie de l'alcool (i, d'une éprouvette de
vérification de I'épuisement G”, d'une cuvette régu-
latrice K, d'un régulateur de vapeur O et d'un réfri-
gérant R. Cet appareil est desliné & la production
des eaux-de-vie ou flegmes bruls 4 60-70 d.

Le fonctionnement de la colonne est le suivant :
le vin, qui provient d'un bac placé au-dessus de
I'appareil, est introduit par un robinet a flotteur dans
la cuvette régulatrice K, d'oir un -tuyau le conduit
au robinet m qui régle le débit de l'appareil. Le vin
remonte pour entrer dans le chauffe-vin ou il s'éléve
en s'échauffant; un luyan le conduit ensuite dans le
haul de la colonne inclinée; il y circule en s’épui-
sant, el il esl rejeté au dehors par le tube siphon C,
apres avoir traversf: I'extracteur D. L'épuisement de
la vinasse eslt vérifié constamment au moyen de
I'éprouvelte G”, par laquelle on voit couler le
liquide provenant de la condensation de la vapeur
des vinasses, vapeur prélevée par le robinet b.

La vapeur de chauffe pénétre au bas de la colonne

inclinée par 2 (fig. 53), passe ?ar dessous les cloi-
IRIS - LILLIAD - Université Lille ;
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qui retient les parties liquides entrainées, et elle
arrive finalement dans la chambre supérieure 4 el
dans le dome 5. Les vapeurs alcooliques qui sorlent:
de la colonne inclinée vont se condenser dans le
chauffe-vin B, puis dans e réfrigérant R placé au-des-
sous. L’alcool terminé est recueilli a I'éprouvette G.|

Pour visiler Loul I'intérieur de la colonne, il sufﬁij
de desserrer le joint principal unique ¢ et de des-
cendre, pour I'y laisser suspendu, le fond sur les

“ liges verticales filelées a. Le démontage et le remon-
tage se fonl ainsi Lrés rapidement.

L'emploi de celte colonne, dile « inobstruable »,
est particuliérement avantageux pour distiller les
moils épais de pommes de terre, de grains, ele.
Cette colonne présente aussi des avantages pour le
travail des mouls clairs tels que vins de mélasses, de
betleraves, piquelles, cidres, elc:, a cause de sa
grande simplicilé el de la facililé de son démontage.

Colonnes a haut degré. — Ouand les distille-
ries rectifient elles-mémes les flegmes sur place, les
colonnes &4 bas degré qui fournissent des flegmes
4 45 d.-60 d., suffisent parfaitement. Cependant, en
présence des débouchés qui s'ouvrent aujourd’hui &
I'alcool dénaturé pour I'éclairage el la force molrice,
il'y a intérét & produire du premier coup l'alcool
brutl & haut degré. Cel objectif est Loul particuliére-
ment indiqué pour les dislilleries agricoles qui ne
possedent pas de reclificateurs ou qui vendent leurs
flegmes aux raffineurs d'alcool, car on réduit dans
ce dernier cas considérablement les frais de Lrans-
port et de logement. :

Pour élever le degré alcoolique du flegme, nous
avons vu qu'on place a la parlie supérieure de la

colonne d'épuisement une colonne de concentration
IRIS - LILLIAD - Université Lille 1
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qui est alimentée par le liquide alcoolique condensé
- dans le chauffe-vin et que la vapeur alcoolique qui

Fig, £5. —- Appareil & dislillalion continue & colonne inclinée
systeme Guillaume; type M* & bas degré (Egrot el Grangeé).

. vienl de la colonne d’épuisement traverse en s'enri-
chissant,

Golonne Savalle a haut degré. — La figure 56
représente une colonne Savalle a4 haul degré; elle ne
IRIS - LILLIAD - Université Lille 1
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difféere de la colonne a bas degré précédemment
décrite que parl'adjonction du trongon de rectificas
tion a la partie supérieure de la colonne, trongon
alimenté par la rétrogradation du chauffe-vin placé ]
au-dessus. Le vin, aprés s'étre échauffé dans le
chauffe-vin, pénétre dans la colonne d'épuisement
ou il cascade de plateau en plateau. Les vapeurs‘._i]
alcooliques, arrivées & la partie supérieure de la

colonne d'épuisement, enirent dans le troncon de

rectification ot elles barbotent dans le liquide alcoo-

lique condensé par le chauffe-vin el s'enrichissent

beaucoup en alcool. Elles passent alors dans le

chauffe-vin : les vapeurs qui s'y condensent rétro-
gradent au haut de la colonne de rectification; les -
vapeurs non condensées vont au réfrigérant el cou-
lent & l'éprouvette. On obtienl ainsi des alcools a

90-93 d. et les appareils peuvent étre conslruils des
maniére & donner des alcools a4 94-95 d.

Colonne Egrot a haut degré. — La colonne
Egrol (fig. 57) comprend une colonne d’épuisement
conslituée par six plateaux du type précédemment
décrit, si 'appareil doit fournir des alcools 4 85-90d.,
et par huit plateaux, s'il doit fournir des alcools a
90-95 d. Au-dessus se trouvent la colonne de rectifi-*
cation D et le chapiteau rectificateur E. Un robinet a
cadran e ameéne le filet d'eau nécessaire au fonction-
nement de ce chapileau. L'appareil comprend enfin
un chauffe-vin F, un réfrigérant G, une éprouvette S,
un régulaleur aulomalique de vapeur P, el une
cuvette régulalrice R pour l'arrivée du vin a dis-
tiller. _

Le vin esl introduil dans la cuvette régulatrice,
d’on un tuyau le conduit dans le chauffe-vin, puis il
se rend sur le premier plateau de la colonne d'épui-

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1
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sement par le luyau 'K, circule sur les plateaux e
descend ainsi jusqu'a la chaudiére ou il arrive a

A K
.';: lr
B

|
.

R

¥

Fig. 57. — Colonne & disliller & chapileau reclificaleur, pour la
production des alcools a 85-90¢ (Egrol et Grangeé).

un tube en siphon. Les vapeurs alcooliques traver-

senl la colonne de rectification, puis le chapileau

reclificateur ou elles s'enrichissent, passent dans le

chauffe-vin ot elles se condensent en partie, puis se

rendent au réfrigérant et a I'éprouvetle. La rétro-
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114  DISTILLATION, RECTIFICATION ET EPURATION

gradation du chauffe-vin alimente par le tuyau N la
colonne de reclification D.

Colonne Wauquier. — La figure 58 représente
une colonne construite par la maison Wauquier.
Celte colonne est en fonte pour les vins de betle-
raves el en cuivre rouge pour les vins de mélasses
ou les grains. Elle est munie de plateaux a calottes |
multiples, el le nombre de ces plateaux varie avecla
richesse des vins et le degré a obtenir. On peut ainsi
avoir des colonnes qui produisenl soil des flegmes
a 45 d., soit des flegmes 4 90 d. propres a la dénatu-
ration. La colonne comprend, comme les colonnes
précédemment décriles, un condenseur chauffe-vin,
un réfrigérant a eau, un régulaleur a vapeur, el, s'il
y a lieu, un récupéraleur de chaleur des vinasses,
comme dans la colonne représentée par la figure 58.

Colonnes Gazagne a haut degré. — La figure 59
représente une colonne épuratrice automatique, sys-
leme Gazagne, pour la production directe d’alcool
épuré a 95-96 degrés GL. Elle est surtout utilisée
quand, sans vouloir faire de la rectification parfaile,
on désire oblenir un alcool épuré de ses huiles amy-
ligues el des produils de téle, tout en laissant sub-
sisler (cas de distillation des vins) certains ardmes
souvenl appréciés des distillateurs, Cet appareil
peut étreagencé soil pourle Lrailement des vins avee
production d'alcool induslriel épuré & 95-96 degrés
GL, soit pour faire de I'épuralion rectification des
caux-de-vie de vin ou de marc. Il posséde les appa-
reils spéciaux de régulation de I'alimentation tue
nous avons précédemment décrils.

Colonnes Pingris & haut degré. — La colonne
Pingris, précédemment décrile (fig. 38), peut dtre

agencée en colonne a haul deéré, soit par addition
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A DESCRIPTION DE QUELQUES COLONNES A DISTILLER 115

de plateaux supplémentaires qu'on place au-dessus
‘des plateaux d'épuisement, soit par I’adjonction a la
- /

-

TR

Fi'g. 39, — Colonne épuralrice aulomatlique, systéme Gazagne.
=) (Gazagne).

t colonne d'une petile colonpe de concentration. On
* oblient ainsi des flegmes 4 90-93 degrés.

}- - Colonnes Crépelle-Fontaine a4 haut degré. —
- La colonne Crépelle-Fonlaine a haut degré ne dif-

 fare de la colonne & bas degré précédemment décrite
h" : IRIS - LILLIAD - Université Lille 1



116 DISTILLATION, RECTIFICATION ET EPURATION

que par I'adjonction de plateaux de concentration, |
au nombre de 18 environ, alimenlés par la rétrogra- .
dation du condenseur (voir fig. 48). Celte colonne
est munie d'un récupérateur de chaleur des vinasses,
d'un réfrigérant et d'un régulateur de vapeur a |
régime variable. Son fonctionnement est identique
a celui des colonnes a disliller précédemment dé-
crites.

Colonnes Le Clézio, Erhard et Cie. — Les |
colonnes construites par MM. Le Clézio, Erhard et Gt
sonl de deux types, représentés par les figures 60 et
61.

Dans le Lype réfrigérant tubulaire (fig. 60) avee
colonne de distillation et de concentralion séparées,
le vin, venant du bac & vin K, passe dans le réfrigé-
rant D, le chauffe-vin C et se rend dans la colonne
de distillation A.

Celte colonne est reliée 4 la colonne de concentra-
tion B, alimentée a la partie supérieure par la rétro-
gradation du chauffe-vin. Les vapeurs d’alcool, aprés
avoir parcouru les deux colonnes, se rendent au
chauffe-vin, puis au réfrigérant D el enfin au réfri-
géranl horizontal 4 eau E, ou leur condensation
s'achéve. L'éprouvette C est du Lype & pression;
elle refoule l'alcool dans le bac I.

Dans le Lype réfrigérant 2 tambour (fig. 61), les
deux colonnes de distillation el de concentration
sont superposées. L'appareil comprend en outre un
chauffe-vin tubulaire et un réfrigérant 4 tambour : ce
dernier type est préférable, parce que le volume
d’alcool amassé dans le réfrigérant sert en quelque
sorte de volant dans la marche de la colonne et
assure une régularité parfaite. Le fonctionnement

est le méme que celui de la colonne précédente.
IRIS - LILLIAD - Université Lille 1
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Fig. 60. — Colonne & haut degré, type rélrigérani tubulaire.
(Le Clézio, Erhard et Cie).
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118 DISTILLATION, RECTIFICATION ET EPURATION

Colonnes & haut degré, systéme Mariller-
Granger. -- La colonne & disliller a bas degré, sys-
téme Mariller-Granger, précédemment décrite, peut
élre agencée en colonne & haut degré, en augmen-
tant le nombre des plateaux. Les vapeurs alcooli-
ques subissent en effet un enrichissement d’autant
plus important qu’il y a davanlage de plateaux et
que la proportion de la rétrogradation du chauffe-
vin est plus grande. Les colonnes a bas degré qui ne
produisent que des flegmes 4 30-40-60 degrés, n'onl
a la partie supérieure que 5 a 6 plateaux de concen-
tration. Avec 15 plateaux, on obtient de I'alcool a
92 degrés et avec 25 ou 30 de I'alcool a 95 degrés. On
peul aussi agencer ces colonnes de maniére a effec-
tuer a la sortie du réfrigérant une extraction d’un
pourcentage déterminé de l'alcool, 5 p. 100 par
exemple, qui sépare la plus grande partie des téles;
I'excédent d’alcool, soit 95 p. 100, est extlrail sur I'un
des plateaux supérieurs de la colonne, a I'état
liquide, sous forme d’alcool pasteurisé; enfin on
extrait par des prises sur les plateaux du bas les
huiles amyliques.

Pour la distillation des mouts épais, les colonnes
sont agencées d'une fagon spéciale. La matiére a
traiter est agitée dans une cuve, de maniére a éviler
tout dépot. Elle est prise par une pompe a piston
plongeur inobstruable qui la refoule a (ravers le
chauffe-vin d'ou elle déborde par un tuyau sur la
colonne de distillation. Les calottes de barbotage,
d'un type spécial, ainsi que les trop-pleins sont fixés
aux plateaux par des écrous et sont par suite trés
facilement démontables. Chaque plateau est muni
d’ouvertures extérieures de visite, fermées par des
étriers permellant un démonlage rapide. Pour les
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120  DISTILLATION, RECTIFICATION ET EPURATION

maliéres Lrés épaisses ou chargées de produits lourds
qui se décantent facilement, les trop-pleins intérieurs
sont supprimés el remplacés par des trop-pleins exté-
rieurs donl toules les parties sont facilement acces-
sibles. La colonne est munie de trois coulages : l'un
donne 1'alcool souillé de produils de téle, le second
I'alcool pur et le troisieme les huiles amyliques. Les
vinasses ne peuvent élre exlrailes par un siphon
dans lequel elles se décanteraient trop vite. Pour
éviler cel inconvénient, il esl fail emploi, pour
I'extraction, d’'un bac a flolleur qui fonclionne a la
fagon des purgeurs automaliques.

Enfin, quand il s'agit de Lravailler des malitéres qui
obstruent les caloltes par formation de préeipilés
gluants, MM. Marviller el Granger disposent dansla
colonne un agilaleur formé par un arbre central
aclionnant par des bras des paletles qui circulent
enlre les calotles. Ces derniéres sont alors disposées
suivant des cercles concenlriques. L’arbre cenlral.
lraverse tous les plaleaux sans aucune complication.
Chaque plateau est muni simplement d'une cheminée
cenlrale et I'arbre porte une calotte qui tourne avec
lui et conlribue ainsi au traitement de la matiére.

Golonnes Guillaume & haut degré. — L’appareil
Guillaume, décrit avee les colonnes a bas degré, peul
élre disposé de maniére a produire soit des aleools a
90-92 d., soit des alcools a 95 d., avec une épuration
parliellequisépareavolonté une cerlaine proportion de
produils de queue et, selon les cas, de produits de Léte.
qui sont recueillis 4 part. Ces colonnes & haut degré
se différencient des colonnes a bas degré par I'ad-
jonction d'une colonne de concentration placée au-
dessous du chauffe-vin, a4 la place occupée par le
réfrigérant dans la figure 55, el d'un condenseur
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placé au-dessus du réfrigérant el formant avec lui
une deuxieme colonne placée a colé de celle qui est

ity T F 1y e

F‘ig. 62, — Appareil de dislillalion conlinue & haut degré, sys-
téme Guillaume (Egrot el Grangé).

formée par le chauffe-vin et la colonne de concen-
tration. Cet appareil est représenté par la figure 62.
Il comprend la colonne inclinée A, son régulateur
de vapeur O, la colonne de concentration G, le
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122 DISTILLATIOI\, RECTIFICATION ET EPURATION 1

chauffe-vin B, le condenseur S, le réfrigérant R, !
I'éprouvetie G. L'ensemble esl monté sur un pled- .
support en fer.

Le vin est amené dans la cuvette régulatrice K
d’on il est conduit, en passant par le robinet m, au
bas du chauffe-vin B ou il s'échauffe avanl de se
rendre dans la colonne inclinée A, d'ou il sorl épuisé
par l'extracteur des vinasses D. Les vapeurs alcoo-
liques, avant d’entrer dans le chauffe-vin, traversent
la colonne de concentration Coit une série de puissants |
plateaux classe méthodiquement l'alcool en élevant
son degré. Du chaufle-vin, les vapeurs se rendent au
condenseur a eau S, puis au réfrigérant des gaz T,
L'alcool épureé, pris a l'état liquide, va au réfrigé-
rant R, puis a I'éprouvette G dont le débit est réglé
par le robinet /. Deux éprouveltes spéciales G' G"
permettent d’exlraire en proportions voulues les pro- |
duits de tétes et les produits amyliques. L’alcool
obtenu a done subi une épuration partielle suffisam-
ment efficace pour que sa qualité soil bonne avec
certaines matiéres premiéres. L’éprouvetlte G”
indique a4 chaque instant le bon épuisement des
vinasses. La vapeur arrivant au robinel d est réglée
automatiquement 4 son entrée dans la colonne par |
le régulateur de vapeur O. Le réglage de 1'eau de
réfrigération est fait au moyen du robinet p.

Colonne Colleite a distiller les moiits épais.
— La colonne Collette n’est plus a proprement
parler une colonne a plateaux, car elle fonctionne '
pleine du vin a distiller. Elle se compose d'une
colonne (fig. 63), munie de chicanes constituées par
des toles perforées AA, dont le bord est rabattu de
maniére a former en dessous une petite chambre de
vapeur. L'appareil est muni d'un chauffe-vin & tubes
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Fig. 63. — Colonne &4 monls 'épais, sysleme Colletle,
(Pingris, Conslructeur a Lille).
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124  DISTILLATION, RECTIFICATION ET EPURATION

horizontaux, dontle soubassement esl form¢é par une 1
caisse remplie de billes de porcelaine et en commu-
nication par un tube de rétrogradation avec l’avant- 1
dernier troncon de la colonne. Le chauffage se fait
par barbolage de vapeur dont la tension est main-
tenue constante au moyen d'un détendeur. ]

La colonne fonclionne complétement pleine, le
moit presse du haul en bas directement sur Loute la
masse liquide en circulation et sur la sortie de la
vinasse, celle sorlie élant réglée par un régulaleur
qui assure la permanence du niveau du vin dans le
haut de la colonne. Les vapeurs Lraversenl la masse
de bas en haut, tandis que le vin descend de haut en
bas, aprés s'élre échauffé au préalable en circulant
dans les tubes du chaulfe-vin. Les vapeurs alcooliques
qui sortent de la colonne 4 la partie supérieure se
rendent dans le soubassement du chauffe-vin, puis
entre les Lubes; elles se condensent partiellement, et
la partie non condensée se rend au réfrigérant et &
I'éprouvelle. Le liquide condensé dans le chauffe-vin
ruisselle sur les billes au contact des vapeurs aleoo-
liques qui s'enrichissent ainsi enalcool, et rétrograde
dans I'avant-dernier troncon de la colonne.

Cette colonne est excellente pour la distillation
des motils épais, car sa disposition rend les obstruc-
lions extrémement rares; mais elle consomme plus
de vapeur que les colonnes a plaleaux, parce que
I'émulsion produite par la vapeur dans celle masse
ne permet pas une méthodicilé parfaite pour 1'épui-
semenl du mont et I'enrichissement des vapeurs,

Appareil horizontal Sorel. — Cel appareil
(fig. 64) est horizontal, ce qui permet de réduire
beaucoup I'élévation des baliments de la distillerie.
Son fonctionnement esl basé sur ce qu'un liquide
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chaud, étalé en couche mince, en contact avec un
-~ courant de vapeur alcoolique, se mel inslantanément
~en équilibre avec elle el la vapeur du courant prend
la composilion de celle qui se dégage du liquide.

N

Fig. 64. — Appareil horizontal & disiiller, systeme Sorel,
(Lepage el Cie).

Un cylindre horizontal est divisé en deux parties
par un joint horizonlal passant par l'axe. Chaque
moitié est subdivisée en une vingtaine de compar-
timents par des cloisons transversales formant, une
fois I'appareil monté, autant de chambres. Les cloi-
sons inférieures sont munies alternativement a droite

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1



.

126 DISTILLATION, RECTIFICATION ET EPURATION

el a gauche d’échancrures permettant la circulalion
des liquides, et d’orifices ronds pour le passage des
arbres. Un ou plusieurs arbres paralléles & I'axe por-
tent chacun un disque dans chaque chambre mce
disque est muni d'une paletle qui passe a une distance
trés faible des cloisons et du cylindre de facona |
empécher tout dépot. De plus, chaque fois que la
palette sort du liquide, elle détermine la formation |
d’une pelite vague qui oblige le liquide a passer par-
dessus I'échancrure de la cloison dans le comparti-
ment suivant. Il y a done circulation d'un bout a

l'autre sans que les contenus de deux comparliments

successifs puissent se mélanger accidentellement.

La vapeur circule en sens contraire du mouve-
ment des liquides; les obslacles présentés alterna-
livement par les cloisons et par les disques la forcent
a lécher leurs surfaces imbibées de liquide, a en
vaporiser l'alcool et a en produire par suite 'épui-
semenl. Comme le mouvement de rotation est lent
il ne peut se produire d'émulsion et, grace au mou-
vement des raclettes, toules les maliéres sont main-
tenues en suspension et finalement expulsées.

On voil que cet appareil évite loute obslruclion et
toute formation de crontes adhérentes dans la distil-
lation des monts épais. Supprimant le barbotage, il
ne peut donner liew a la formatlion de mousses et
aux entrainements mécaniques; présentant un cloi-
sonnement, il permet I'épuisement régulier et con-
tinu de l'alcool avec les mémes quantilés de vapeur
que 'appareil vertical a plateaux et a I'avantage de
ne créer en oulre aucune pression dans l'appareil ;
aussi l'alcool obtenu entraine-t-il moins de produits
de queue.

Colonnes Barbet a haut degré. — Ces colonnes
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sont de plusieurs types. Pourles distilleries agricoles
qui ne possédent pas de rectificateurs, M. Barbet
construit des colonnes 4 haut degré basées sur le
principe exposé précédemment, c’est-a-dire sur
I'emploi d'un trongon de reclification placé a la
partie supérieure de la colonne d'épuisement et ali-
menté par la rélrogradalion du chauffe-vin. Dans les
distilleries industrielles, cette colonne est complétée
par la pasteurisation donl nous devous donner les
principes.

1° Quand une vapeur trés volatile barbote dans un
Jiquide moins volatil qu'elle et bouillant, cetle
‘vapeur ne peut se condenser dans ce liquide bouil-
lant, car elle ne pourrait le faire qu'en évaporant a
sa place un corps moins volalil qu’elle : elle traverse
donc le liquide sans s'y arréter. En parliculier, si les
plateaux supérieurs d'une colonne sont chargés
d'alcool concentré bouillant, les vapeurs d'éthers ou
d'aldéhydes qui les traversenl par barbotage passent
sans s'y arréler, comme si les plateaux n'existaient
pas.

2° Nous verrons plus loin, en étudiant la rectifica-
lion, que les condenseurs ne font pas I'analyse des
vapeurs alcooliques qu'ils recoivent, quand on
opére sur des vapeurs alcooliques & haut degré : la
partie liquéfiée dans le condenseur conserve donc
une composition presque ‘identique a celle des
vapeurs non condensées qui se rendenl au réfrigé-
rant. A

Ceci posé, il est évidenl que le liquide de rétrogra-
dation, comme celui qui coule 4 I'éprouvette, ren-
ferme les produils de téte condensés dans le conden-
seur. La rétrogradalion rentre dans la colonne a
plateaux et la elle est soumise a une violente ébulli-
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tion qui en expulse presque instantanément les
produits les plus volalils; puisque les produils de
téte partent, le liquide qui reste sur les plateaux
n'en possede plus. Le liquide qui reste sur les pla-
teaux au bout de quelques instants n’est plus que de
I'alcool beaucoup plus pur que la rétrogradalion,
c'est-a-dire bien plus pur que I'alcool de I'éprouvette:
puisque les vapeurs alcooliques ne s’analysent pas
d’une facon sensible dans le condenseur: Il-est vrai
qu'il arrive continuellement, par le fait méme de
I'alimentalion ininterrompue de I'appareil en vin qui
contient des produits de téte, une certaine quantité
de ces produils de Léte qui souillent la vapeur alcoo-
lique ascendante. Mais, d’aprés le premier principe
exposé plus haul, ces impuretés lreés volaliles ne
peuvent étre arrétées el traversent le liquide des
plateaux comme si ce liquide n'existait pas. Donc il
suffira de faire une extraction continue duliquide des
plateaux supérieurs pour avoir de I'alcool particulié-
rement pur. M. Barbel a donné a cel alcool le nom
d’alcool pasteurisé. L'opération de la pasteurisation
est représenlée sur la figure 31. L’exlraction se fail
par le robinet H, et I'alcool pasteurisé, apreés s’élre
refroidi dans le rélrigérant G, coule a I'éprouvelte P.
Un robinet M permet de régler a volonté le coulage
du liquide pastleurisé.

La colonne a haut degré pour alcools bruts a
dénalurer posséde ainsi deux coulages continus
simultanés : en T (fig. 31), les produils de téte, pour
la dénaturalion, & 93-95 d.; en P, le flegme pasteu-
risé complétement dépouillé de ses aldéhydes par la
réébullition dans le troncon de reclification., Ce
flegme épuré garantil 'obtention d'alcools de haule
finesse par la reclification ullérieure. Suivant les
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besoins en alcool a dénaturer, on peul prendre 25,
50, 75 el méme 100 p. 100 en téle a I'éprouvelle b

I

Fig. 65. — Colonne & hant degré (Barbel et Cie).

ou réduire cetle proportion a b p. 100 seulement.
Dans ce dernier cas, on oblient un trés bon flegme
purifié, pour les 95 p. 100 complémentlaires.
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La figure 65 représente une colonne Barbel a haut
degré, permettant de produire du premier coup des
alcools & 92-94 degrés bons pour la dénaturation,
Ces colonnes permeltent de produire deux calégo-
ries simullanées de flegmes, l'un pour la dénatura-
tion (tétes) et I'autre, pasteurisée, pourune rectifica-
tion subséquente. Elles peuvent se construire en
fonte ou en cuivre. On peut les munir de récupéra-
teur de chaleur ou de chauffe-vin, snivant la
maliére premiére. Ellessonl montées avec régulateur
a régime variable, réglage invariable des cou-
lages, etec.

On peut opérer une purification plus compléte en
extrayant d'une facon continue les huiles amyliques
qui s'accumulent sur les plateaux inférieurs de la
colonne, car elles ne peuvent traverser les plateaux
supérieurs chargés d’alcool concentré, comme nous
I’avons vu en étudiant la théorie de la rectification.
La figure 66 représente une colonne a haut degré
munie ainsi de la pasleurisation et de I'extraction
des huiles amyliques. Celte colonne comprend une
série de plateaux d’épuisement, surmontée d'un
troncon de rectification. Au-dessus de ce trongon se
trouve le condenseur. Le réfrigérant des tétes est
placé a coté du condenseur. L'appareil comporte en
outre un réfrigérant pour I'alcool pasteurisé et un
autre pour les huiles amyliques; il est muni du
réglage invariable des coulages et du régulateur de
vapeur & régime variable précédemment décrits. La
premiére éprouvette en partant de la gauche de la
figure est I'éprouvelle des tetes; la seconde, celle des
huiles; la troisiétme, celle de la vérification de
I'épuisement des vinasses; la quatrieme, celle du
flegme pasteurisé. Ce dernier flegme est presque
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neutre et sa rectifi-
cation ultérieure
- donne un alcool pré- .
senlant, d'aprés M. |
Barbet, tous les ca-
racléres de purelé el
de finesse d'un pro-
duit de doublerecti- - | ™™ T4
fication. Les mau- | LH
‘vais goiits de téte et | ¥
de queue sont ex- | | §
traits a I'état trés | | | T
concenlireé el par ' | ‘i
suite le rendement | &) |
en alcool bon gout ' L
est lres élevé. )
Lorsque la hau- ]
" teur des baAliments If | g 14
ne permet pas de H o ||| T !
placer, dans la dis- | LT .
- tillerie, une colonne [ ] |
comme la précé- 2
dente, on peut adop- 10 ; ¥
ler les colonnes ju- !
_ melles représentées
par la figure 67. Cet L
appareil comprend L!
une colonne d'épui-
semenl B alimentée

b

Fig. 66, — Colonne &
haul degré, reclificatrice
a pasteurisation et ex-
traction des huiles amy-
liques (Barbet et Cie).
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par le vin venant du chauffe-vin. Les vapeurs alcoo-
liques quisortent de cetlle colonne se rendent dans la

colonne de reclificationI: I'extraction du flegme pas- |

teurisé se fail & la parlie supérieure de celle colonne.

Ce flegme est refroidi dans le rélrigérant P et coule

al'éprouvelle M. Les vapeurs alcooliques passent au
" condenseur H el aux réfrigérants K et 0; le liquide
condensé coule a I'éprouvelle des téles N. L'extrac-
tion des huiles amyliques |se fait 4 la base de la co-
lonne I : ces huiles coulent au réfrigérant. Des robi-
nets d'extraclion placés ala base des colonnes A et D
conduisenl au réfrigérant L et aux éprouvetles a el
a', les vinasses pour la vérilicalion de I'épuisement.

Dans cet apparveil, les reflux des plaleaux rectifica-
teurs ne se mélangent plus, comme dans la colonne
précédente. au mont fermenté.

De cetle lagon, les dréches, s'il s'agil de distilla-
tion des grains, ne sont pas en conlact avec les zones
concentrées d'huiles et n'en prennent pas l'odeur
spéciale qui les rend désagréables pour la consom-
malion par le bélail.

La distillation des vins de belleraves, de mélasses,

de grains, elc., peul avoir lieu aussi par multiple
effel, comme nous 'avons déja vu -figure 49. La

'I'a
i

S

M, T

figure 68 représente un appareil de distillation a 3

multiple effet, construil par MM. E. Barbet et Cie,

Dans cel appareil, les diverses colonnes a distiller
sont alimentées toutes avec le méme vin et glles sont
combinées de fat:on a faire I'épuisement tolal de la
portion de vin qu'elles ont recue. La premiére
colonne est seule chauffée par de la vapeur de chauf-
fage; toules les aultres colonnes fonl la distillalion
gratuitement griace a des pressions de régime gra-
duellement décroissanles. La vapeur iniliale produit
IRIS - LILLIAD - Université Lille 1
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Fig. 67. — Colonnes reclificalrices jumelles a hauteur réduile &
pasteurisation el exiraction des huiles amyliques (Barbel et Cie).
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134  DISTILLATION, RECTIFICATION ET EPURATION

ainsi aulanl d’effets qu'il y a de colonnes distillaloires.

Ce procédé de travail est particuliérement avanta-

geux quand on traile des monts 4 bas degré d'alcool,
comme le cas se présenle [réquemment en fabrica-
tion d’aérolevure.

Fig. 68. — Appareil de distillation par multiple effet.
(Barbet et Cie).

Colonnes a distiller a circuit calorifique
fermé. — En dislillerie, la question de la dépense de
combuslible présente un intérél primordial, surtout

lorsqu'il s’agit de produire de l'alcool industriel a

un prix de revient aussi bas que possible. Pour res-
treindre la dépense de vapeur des appareils distilla-
toires, MM. Mariller et Granger ont appliqué A ces
appareils le systéme Prache et Bouillon, déja utilisé
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en sucrerie et en brasserie, el basé sur 'emploi du
thermo-compresseur. i

Si nous considérons un appareil de distillation ou
de reclificalion .quelconque, nous conslalons qu'il
comporle Loujours, comme organes: essenliels, un
organe d'évaporation el un organe de condensation.
Les appareils ordinaires effectuenl, aprés avoir
vaporisé les flegmes, une condensalion de ces vapeurs
en échauffant des masses d'eau souvent inutilisa-
bles. Il parait beaucoup plus logique, au lien de
condenser sans aucun profil ces vapeurs, de réaliser
l'auto-distillation du liquide en fournissanl a la base
de I'appareil les calories du sommet el en ramenant
par compression la tempéralure des vapeurs aux
100 degrés nécessaires pour le chauffage.

Telle est la conceplion de I'auto-distillalion &
circuit calorifique fermé. La condensalion s'effectue
dans un condenseur spécial portant I'eau a I'ébul-
lition sous une pression délerminée, el la vapeur
d’eau formée, donl la chaleur lalente représente les
calories cédées pour vaporiser le flegme, est reprise
par un thermo-compresseur qui I'ameéne a la tempé-
rature voulue. :

En principe, un appareil a circuil calorifique fermé
comprendra done (fig. 69): les organes d’épuisement
- AB et de concentration CD; un condenseur évapo-
rateur d’eau H condensanl les vapeurs concentrées
et fournissant de la vapeur d’eau qui est reprise par
le thermo-compresseur T el refoulée en A & la base de
la colonne. Le coulage est condensé dans un conden-
seur auxiliaire I recevanl a cel effet les vapeurs non
condensées en H. '

Il est évident a priori que le rendement du com-
presseur est variable avec la pression de la vapeur
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138 DISTILLATION, RECTIFICATION ET EPUKATION .

motrice et les pressions des vapeurs a 'aspiration et
au refoulement, c'est-a-dire avec I'écart des tempé-
ratures entre la base et le sommet de I'appareil dis-
tillatoire. Dans cerlains cas, par exemple avec les
colonnes a flegmes, I'écarl ne dépasse pas5a 10 de- 1
grés centigrades et chaque kilogramme de vapeuruq
molrice peut veprendre 4 a1 kilogramme de vapeur,
donnant ainsi une économie considérable. Dans’i
d’aulres cas, au conlraire, par exemple avec les
colonnes reclificatrices d’alcool, l'écart atleinl
20 degrés (base 100°, sommel 80°) et le rendement est
tres faible. 1l est alors utile d’'intercaler un conden-
seur intermédiaire & un élage pour bénéficier d'un
rendement plus élevé. On concoit que chaque cas
nécessite ainsi une étude spéeiale. D’aulre part, le
rendement étant lié étroitement a I'écart minimum
de température, il faut éviter I'emploi d'un évapora-
teur & chute élevée qui, par un décalage important
de température entrela vapeur chauffante et la vapeur -
émise, ferait baisser le rendement du compresseur.
Celte condition a été remplie par I'emploi des éva-
porateurs Prache el Bouillon a circulation inténse el
qui fonctionnent souvenl avec seulement un degré
de chule. L'évaporaleur eslalimenté par de I'eau pure
prélevée a la base de la rectificatrice ou des retours
ou enfin par de I'eau ordinaire. Dans ce cas, il est
indiqué d'utiliser les dispositifs a détartrage, pour
éviler toute incrustation. La dépense d’eau de con-
densation devienten oulre trés réduile. Par exemple,
dans le cas du lraitement des liquides alcooliques
chaque kilogramme d’eau de condensation, en se
- vaporisant; absorbe environ 600 calories alors que

- dansle condenseur habituel, celte eau, en passant de
15° & 75° ne gagne: que 60 calories. Il faul done dix
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'~ fois moins d'eau dans le condenseur évaporateur que
dans le condenseur habituel.
La figure 70 représente une colonne & bas degré, a
ciccuil calorifique fermé, systéme Mariller-Granger
el Prache et Bouillon, pour la distillation des moiits
épais. Les vapeurs qui se dégaaent de la colonne C,
alleignent I’évaporateur incliné D, du systéme’Pra-
che el Bouillon, qu'elles traversenl. Cel évaporateur
comprend un faisceau tubulaire incliné, muni a sa
partie inférieure d'un tuyau de retour qui établit une
circulation trés active du liquide évaporé. L'eau ali-
menlant cet appareil (eau dislillée prélevée sur les
purges ou a la base de la rectificatrice) est inlroduite
dans l'appareil par I'intermédiaire d'un bac a flot-
teur K et d’un robinet de réglage. Dans I'évapora-
teur, elle entre en ébullition sous un vide relatif,
vide provoqué par le thermo-compresseur T qui
aspire les vapeurs dégagées de I'évaporateur et les
refoule a la base de la colonne. L’excédent d'eau
déborde par un disposilif qui maintient un niveau
constant dansl'évaporateur et vient se déverser dans
un bac I pour aller de la a I'égout. L'évacuation de
ce bacse fail par une colonne barométriquequi main-
Lient le vide nécessaire sur l'appareil en évitant les
- renlrées d'air. Dans I'évaporateur D, les vapeurs
_sont condenséescomme dans un condenseur habituel,
et constiluent soit le coulage, soit la rétrogradation.
Si l'usine ne peut utiliser de I'eau distillée pour
Palimentation de I'évaporaleur, celui-ci risque d’étre
incruslé a bref délai par précipilation de sels de
chaux et tend a devenir inactif. Il faut employer dans
ce cas un ¢vaporateur a détartrage aulomatique
(fig. 71). L’eau sortant du réfrigérant se rend dans
I'appareil 4 détartrage automatique systéme Prache
IRIS - LILLIAD - Université Lille 1



140  DISTILLATION, RECTIFICATION ET EPURATION c
el Bouillon. Dans cel appareil, un propulseur crée un
courant d’eau trés rapide qui remonte d'abord les
tubes d'un faisceau tubulaire G el rentre en circuit
par le haut dans un gros collecleur E, que I'eau
redescend. Au passage, les vapeurs sonl séparées du
liquide dans une chambre D, placée au-dessus du
gros collecleur el elles sonl alors reprises: par le
thermo-compresseur T. La vapeur d’alcool parcourt
successivement le gros collecteur et le faisceau tubu-
laire avant de se rendre au réfrigérant R. L’eau
chaude s'écoule par un dispositif & niveau constanl
et vient se déverser dans un bac inférieur F, qui
maintienl comme précédemment la colonne baromé-
trique nécessaire pour éviler les renlrées dair.
Dans le circuil de I'évaporaleur décril ci-dessus, on
introduit une maliére, lelle que le sable, qui en
graltant au passage les tubes préuent totalement le_
dépot des incrustations.

L’application du  circuit calorifique fermé a
aujourd’hui fail ses preuves dans la pralique indus-
trielle eta permis de restreindre considérablement la
dépense de vapeur des appareils de dislillation. Cetle
réduction de la dépense de vapeur est variable avee
le degré des vins, celui des alcools a produire el
divers autres facteurs : la consommalion de vapeur
peut ainsi étre parfois deux, trois ou quatre fois
plus faible que dans les appareils ordinaires. La dé-
pense d'eau est, comme nous l'avons vu, considéra-
blement réduite; elle est parfois méme tolalement
supprimée, le condenseur faisant continuellement
emploi de la méme eau.

Celte méthode est parliculiérement intéressante
pour le trailement des liquides alcooliques {irés
dilués, par exemple des lessives fermentées de pape-
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lerie et des petites eaux de levurerie a 0,5-1 p. 100
d'alcool. Dans ce cas, 'écarl de tempéralure est faible

Dk 1
Esf—-?.-.
| ¥l [R :
f G
L]
p L
F > —
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S |
= :
-\_“‘*ﬂ[ In
I
[ ]
: | U
Fig. 71. — Colonne 4 disliller avec thermo-compresseur et

délartrage automalique, sysleme Mariller-Granger, Prache el
Bouillon (Granger).

enlre la base et le sommel des colonnes el il en ré-

sulte une récupéralion trés importante qui permet
IRIS - LILLIAD - Université Lille 1
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~ souvent de ramener la dépense de vapeur au quart

- el parfois 4 la moitié du chiffre habituel, tandis que

~ ladistillation de ces liquides & bas degré esl actuelle-

~ ment souvent abandonnée par suite de la grosse dé-

- pense de vapeur qu'elle exige. Ajoutons que le pro-

~ cédé est applicable & lous les appareils actuels, par

~ simple adjonctlion des organes spéciaux,

- Dépenses en vapeur des colonnes a
‘distiller. — Cerlains aulteurs, notamment M. Bar-
‘bet, ont fait des calculs théoriques pour déterminer
la consommalion de vapeur des diverses colonnes a

. distiller, en supposant, ce qui n'est évidlemment pas
. exactdans lapratique, que les chauffe-vin et les récu_
| pérateurs de chaleur sont parfaits, et que les vapeurs
alcooliques quise dégagent du plateaa d'alimentation
‘ont la richesse indiquée parles tables de Groning.
Le tableau ci-contre résume les résultats des cal-

culs de M. Barbet, pour la distillation de vins a 8.

Ce tableau permet de classer les types de colonnes
‘suivant leur degré d’économie. Sinous prenons pour
‘hase parexemple les kilogrammes de vapeur par hec-
tolitre de vin, nous obtenons les résultats suivants (1):

g kg. ;

b La plus économique. 7,71 haul degré, récupérateur, barboteur.

I sila 2e — 891 = - serpentin.
La 3e - 12,70 bas degré, - barboleur.
La 4e — 13,96 — ghaufle-vin, —
La 5e — 16,27  — récupérateur, serpentin,
La moins — 18,58 haut degré, chauffe-vin, —

On voit qu'il n'est pas indifférent de choisir un
type de colonne plutdt qu'unautre, quand onle peut;
mais dans beaucoup de cas, l'industriel ne peut pas

(1) Banper el Aracuequesse, Manuel des fabricants d'alcools,
p. 361,
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choisir son appareil. La colonne a récupéraleur ne
peul pas élre adoptée en distillerie de mélasses ou
en dislillerie de grains' a moils troubles quand on
doil séparer les dréches au fillre-presse, el on ne
peul 'utiliser qu'en dislillerie de belleraves par dif-
fusion ou par presses, en dislillerie de mélasses de
cannes ou de grains a moits clairs. :
La dépense pralique desappareils peut différer trés
notablement de la dépense théorique indiquée ci-
dessus. Pour connailre cette dépense pratique, on
peul se livrer a des recherches expérimenlales
direcles. Sl s'agit d'une colonne chauffée par ser-
pentin, on recueille I'eau de condensation et on la
pése; onoblientainsi le poids P de vapeur condensée
en un lemps donné. Si P’ esl le poids de vin enlré

dans la colonne pendant le méme' temps, la consom-

malion de vapeur par kilogramme de vin esl % Sl

s'agit d'une colonne chauffée par barbolage, on
recueille les vinasses produiles pendanl un cerlain
temps, on en délermine le poids P; on délermine
également le poids P'du vin enlré dans la colonne el
le poids P" du flegme sorti pendanl le méme temps.
Le poids de vapeur condensée est alors égal a la
somme P - P" des vinasses el du flegme, diminuée
du poids P’ de vin.

D’aprés M. Barbet, les chiffres théoriques du la
bleau ci-dessus sont inférieurs aux chiffres pratiques
ainsi déterminés de moins de 20 p. 100, dans les
appareils bien construits el bien conduits. En
“appliquant, en effel, aux chiffres du tableau cetie
majoration de 20 p. 100, on obtient ainsi des chiffres
pratiques qui peuvent servir de guide pour le
réglage des colonnes.
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Pratique de la distillation. — Pour meltre

- en marche une colonne a distiller, on met d’abord de
- Peau chaude dans la colonne jusqu'a ce que le ser-

pentin de chauffage ou le barboteur de vapeur soient

~ recouverls; puis on porle cetle eau a I'ébullition.

Quand le liquide distillé coule a4 I'éprouvelte, on
commence a alimenter la colonne en évitant d’intro-
duire le vin froid, pour ne pas produire une conden-
sation abondante de vapeurdans le hautde la colonne.

Le réglage de I'alimentation du vin se fait d’aprés le
- degré du liquide qui coule & I'éprouvelte, et le con-

trole de I'épuisement des vinasses se fait dans une
petite colonne distillaloire spéciale, disconlinue, dans

. laquelle on distille une dizaine de litres de vinasses,

plusieurs fois par jour. L'épuisement doil élre com-
plel, -et alcoometre plongé dans les 100 premiers
cenlimeélres cubes provenant de la distillation des
dix lilres de vinasses doil marquer de 0 d. 5 a 0d.

La pression de la colonne ne doit pas dépasser
1m.a1 m. 25 d'eau. Lesexpériences de M. Sorel, ont
monlré que pour les litres inférieurs 4 50 d., I'aug-
mentation de la pression diminue la richesse des
vapeurs, et que pour les tilres supérieurs 450 d., il y a
au contraire augmenlation de la richesse des vapeurs
quand la pression croil. Il en résulle que, dang les
colonnes a has degré, une pression assez élevée est
favorable & I'épuisement; dans les colonnes & haut
degré, on augmente la pression dans la partie
d’épuisement eninlerposant un disque perforé sur le
passage de la vapeur qui se rend dans la partlie de
concenlration.

La distillation des vins de betteraves et de mélasses
ne présente rien de particulier. En distillerie de bel-
teraves par macéralion a la vinasse, comme on doil

Boyrysaep Lo Abstiligiversitd Lille 1 10



b
146 DISTILLATION, RECTIFICATION ET EPURATION

conserver la vinasse chaude, on ne peul employerla
colonne a récupérateur. Quand l'extraction du jusa
lieu par diffusion ou par presses conlinues, la co-
lonne & récupérateur peul étre parfaitement utilisée.
La récupéralion est évidemmenl impossible en distil-
lerie de mélasses de belleraves a cause de I'évapora-
tion ultérieure des vinasses pour l'extraction des
salins. Elle est au contraire Irés recommandable
pour les distilleries de mélasses de cannes.

Pour la dislillation des vins épais de maliéres
amylacées, on doit choisir les appareils spécialement
agencés pour éviter les obstructions. Les colonnes
Collette, Guillanme, elc., précédemment décrites,
sont excellenles pourjle trailement de ces vins, Quand .
on emploie les colonnes ordinaires, la construclion
des plaleaux doit élre aussi simple que possible pour
diminuer les dangers d'obslruction et faciliter le
démonlage. On ne peul employer ler écupérateur que
dans les distilleries qui travaillent & moils clairs.
Quand on veul faire des décanlations, séparalions, ou
filtrations de dréches, il est impossible de récupérer,
ear la dréche doil rester chaude. D’ailleurs, avee les
moits Lroubles, les récupéraleurs s'encrassent rapi-
dement et leur fonctionnement laisse a désirer.

Controle de Uépuisement. — Recherche
de petites quantités d’aleool. — Nous avons
vu précédemment comment peut s'effectuera I'usine
le conlrole de I'épuisement des vinasses. Quand on
dispose d'un grand volume de liquide, le meilleur
appareil est un petit rectificateur de laboratoire.
MM. Lepage el Cie conslruisent de petiles colonnes
distillatoires, conlinues ou disconlinues quiconvien-
nent parfaitement pour cet essai. La figure 72 repré-
sente un pelit rectificaleur de laboratoire construit
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- par M. Barbel. Cet appareil, dont le fonctionnement

“est excellent, peul servir a de multiples usages. Il
- permel d'effectuer la distillation continue de lous les

vins, avec séleclion des diver-
ses impurelés, d’oblenir en
une seule opéralion de I'al-
cool a 96 degrés, de faire de

~ I'épuralion conlinue des fleg-

mes bruts, de procéder a la
rectification continue ou dis-
continue. L'appareil est muni
duréglage invariable du cou-
lage. d'un régulateur de gaz a
régime variable el de quatre
thermomeétres spéciaux pour
le controle de lamarche et des
fraclionnements. 11 se fail en
qualre grandeurs, dont les
coulages sont de 100 cenli-
me tres cubes, 300 centimétres
cubes, 1 litre et 5 litres
I'heure.

Quand on fait un contréle
d'épuisement au moyen de ces
appareils, on recueille le cen-
titme du volume du liquide
mis en expérience, eton prend
le degré alcoolique a I'alcoo-
mélre. Mais il est préférable
quand le liquide ne contient
que de lrés pelites quantités

Fig. 72. — Reclificaleur
de laboraloire (Barbet et
Cie).

d'alcool, ce quiest généralement le cas, de doser I'al-
cool sur le liquide distillé, soit au moyen du vapo-

rimélre, soit au moyen du comple-gouttes.
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Le vaporimeétre de Geissler est basé sur la diffé-
rence qui existe entre la lension de la vapeur d'eau

et celle de la vapeur d’alcool.

La tension de la vapeur d’alcool élant plus élevée |

que celle de la vapeur d'eau, un mélange de ces deux

vapeurs souléve une colonne de mercure d'autanl
plus grande que l'alcool est plus abondant.

On place donec une fraction du liquide & analyser |
dans une pelile fiole, de telle sorte qu'en chauffant,
la vapeur ne puisse s'échapper el vienne agir sur une

colonne de mercure.

Le chauffage se fail au moyen d'une petite chau- '-_

2

ditre a eau donl les vapeurs viennenl échauffer le

liquide alcoolique contenu dans la fiole. Une échelle

graduée, placée le long de la colonne de mercure,

fail connailre la richesse alcoolique du liquide.
Le comple-gouttes de M. Duclaux est basé sur ce
fail que les mélanges d’eau el d'alcool ont des ten-

sions superficielles plus faibles que I'eau pure. En

faisantl couler par goutles, sous un volume donné,

un mélange alcoolique a travers un orifice de dimen-

sions conslantes, le nombre des goutles correspon-
dant & chacun des mélanges esl conslant d’abord,
puis d'autant plus grand que la proportion d’alcool
est plus grande (1).

I1 suffil, par conséquent, de rempliravecle liquide
aleoolique distillé une petite pipelte compte-goul-
tes de 5 centimétres cubes, donnant exaclement
sous ce volume cent goutles avec de 'eau distillée
4 150,

On compte le nombre des goutles qui s’échappent
de la pipette avec les 5 cenlimétres cubes de

(1) E. Ducraux, Trailé de microbiologie, t. 111, p. 7.
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« liquide alcoolique, on nole la température et on se

reporte a la table suivanle, dressée par M. Duclaux,
qui donne directement le degré alcoolique du
liquide.

Celte méthode, beaucoup plus sensible que la

TEMPERATURES

Be | 7,5 | 40° [42¢,6] 15° | 17+,5] 20°
——— rm———— | SLAREEIG | me—ln O S—t—n: | ——
Nombre de. goulles obtenues :
Eau distillée. | 98 98,51 99 99,5 1100 1100,5 (101
0,5 p. 400, 402 |[102,5 403 [103,5[104 [404,5 {105
1 — 105 |105,5 |106 |406,5]|107 |[107,5 {108
2 — 111 (414,56 1142 [412,5 413  [113.5 [114,5
21 3 — |16 |165[U7 11754148 |4485]449,5
@ 4 = 120,5[124 [1214,5(122 [422,5|123,5(124.5
8 b — 125 |124,5 125 [125,5 {126,5]127,5 [128,5
= TR 4127 |427,5 |128,51429,5 |130,5]131,5 [132,5 {134
g = 130 434 132 (133 134 |135,5]436,5|138
-] 8§ — 133 134 ]135,5/136,5 [137,5]139 [140 |[141,5
2 g — 136 |137 [138,5(139,5 [140,5]142 [143 |144,5
- 0 — 139 |140,5 [141,5 (1425 [144 (445 [146,5[147,5
= 1 — 142 1443,51144,5 [145,5 (147 [148 |[149,5[150,5
= 12 — 145 |146,5 {148 149 |150,5]154,5 {153 [154,5
13 — 148,5 1150 |15 1525 [154 [455 (456 [457.5
1§ — 152 |153,5 |454,5(155,5 [157 |158 [139 [460,5
15 — 155 |156,5 [157,5(158,5 (160 |161,5 (163 - |164,5

méthode a l'alcoomélre pour les mélanges alcooli-
ques faibles, est tréssimple el n’est pas assez répan-
due dans l'industrie.

IV. — RECTIFICATION DES FLEGMES

Le flegme oblenu par distillation renferme, en
dehors de I'alcool, un certain nombre de substances
volatiles qu'on doilt séparer pour oblenir l'alcool
neulre. Ces impuretés contenues dans I'alcool brut
sont Lrés nombreuses et trés variables; on les classe
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La reclificalion a pour bult la séparalion de
I'alcool pur des impuretés qui 'accompagnent. Elle
peut s’effectuer par deux méthodes: la méthode dis-
continue dans laquelle on rectifie dans un appareil
rectificateur un volume déterminé de flegme, en
séparant successivement les produils de léle, I'alcool
el les produils de queue,
el la méthode conlinue
dans laquelle on rectifie
le flegme dans un appa- |
reil conlinu spécial ol on
extrait réguliérement et
sans arrél les impuretés
quamene l'alimentalion
continue du flegme.

Rectification
discontinue.

Reclificateurs dis-

; continus. — Le recti-
Fig.73. — Rectificateur Savalle fcaleur discontinu Sa-
(Lepage, Urbain et Cie). valle (fig. 73) se com-

pose d'une chaudiére
chauffée par un serpentin de vapeur, surmontée
d’une colonne de reclification a plaleaux en cuivre
rouge. Les plaleaux sonl reclangulaires et munis
des longues caloltes de barbolage précédemment
décrites. A la parlie supérieure se trouve un puis-
sanl condenseur qui recoit les vapeurs alcooliques
qui sorlent de la colonne. Ces vapeurs s'y scin-
dent en deux parties : une parlie condensée qui
rétrograde dans le haul de la colonne a plaleaux,

el une garlia non condensée qui se rend au réfrigé-
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ranl ot elle se condense pour couler a I'éprouvetle.
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Fig. T4. — Reclificaleur disconlinu (Pinlgris).

Le reclificateur disconlinu de Pingris esl basé sur

le méme principe (fig. 74). Il se compose d'une
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chaudiére qui regoit le flegme a reclifier et d'une
colonne de rectification composée d'un trés grand
nombre de plaleaux. L'appareil est complété par un
condenseur, un réfrigéranl, une éprouvelle de cou-
lage et un régulateur de vapeur. '

La figure 75 représenle un appareil du méme Lype,
construil par la maison Wauquier,

Le rectificateur discontinu de Deroy (fig. 76) se
compose de quatre parlies principales : la chau-
diére 1, la colonne 12, le condenseur 13 el le réfri-
gérant 19.

Pendant la marche, toute l'altention du disLilla-
teur doil se porter sur la régularité du chauffage et
de la réfrigération, car I’élévation du degré alcoo-
lique et la pureté du produit dépendent de ces
facteurs; quand ils sont bien en rapport, la pression
de la chaudiére est insignifiante et I'eau ne monte
guére a plus de 30 centimélres au-dessus du réci-
pient en cuivre dans le tube de verre de I'indicateur
de pression 9 préalablement empli d’eau. :

Rectificateur discontinu, systéme Ma-
riller-Granger. — Le rectificateur discontinu,
systeme Mariller-Granger, construil par la maison
Granger, comporle, comme les appareils précédem-
menl décrils, une chaudiére chauffée par un serpentin
de vapeur, une colonne de reclification, un conden-
seur el un réfrigéranl. Le réglage de la pression
est obtenu par le régulateur & commande axiale que
nous avons décril plus haut. Le condenseur habituel -
est remplacé par un analyseur, dans lequel les
vapeurs arrivent au bas de I'appareil au lieu d'arriver
au sommel comme dans les autres modeles; il est
muni intérieurement de disposilifs qui obligent les
vapeurs a subir le conlact trés inlime des liquides

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1



RECTIFICATION DES FLEGMES 155

]"g rélrogradent. Le coulage esl réglé par une
rj éprouvetle spéciale, hféglage variable, qui permelt

—

Fig. 75. — Reclificaleur disconlinu (Wauquier el Gie).

de faire varier & volonlé le débit, et de pousser la
concentration au maximum, en faisant varier &
~ volonté la rélrogradalion.
: - La distillation s’opére comme dans lous les aulres
ey IRIS - LILLIAD - Université Lille 1 .
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appareils, suivant la marche que nous indiquerons
plus loin. :

Roéle du condenseur. — On a considéré pen-
dant longlemps que le role du condenseur est de.
faire rétrograder dans la colonne les vapeurs les
plus aqueuses, de sorle que les vapeurs alcooli-
ques non condensées se lrouvenl enrichies. Le
cond enseur serait donc un analyseur qui donne
naissance a une vapeur plus riche en alcool que la
vapeur primitive, el & une rétrogradalion moins
riche que celte vapeur. :

Celte théorie, qui est exacle pour l'alcool a bas
degré, n'esl pas applicable aux hauls degrés de la
rectification, comme I'a montré M. Barbet. Il est
facile de s'en assurer en prélevant en méme temps
un échantillon du liquide qui rétrograde et un
échantillon du liquide qui coule a I'éprouvelte :
les diflérences ne sonl pas appréciables, aussi bien
au point de vue du degré alcoolique que de la teneur
en impuretés. Le raffinage et la rectification de
I’aleool se font donc dans la colonne et non pas an
condenseur, ou du moins en Lrés faible proportion et
grace a des arlifices spéciaux qui n'existent presque
jamais dans les condenseurs ordinaires. Un conden-
seur ne peul avoir d'effel utile, dit M. Barbet,
qu'aulant que sa rélrogradation soil analysée dans
une série de plateaux ne recevant aucun aulre
liquide que cette rétrogradation (1).

Le role du condenseur consiste donc uniquement,
d’aprés la théorie de M. Barbet, & fournir automati-
quement el en abondance un bon liquide laveur, une
clairce pour raffiner méthodiquement dans la

(1) E. Bameer, Les appareils de distillation el de reclifica-

tion.
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~colonne &4 plateaux les vapeurs alcooliques impures
qui montent. Le condenseur préléve cetle clairce sur
 laleool produit; c'est une dime nécessaire el on

e
!‘I! Fi. % 1 -

Fig. 76. — Reclificaleur discontinu (Deroy).
(]

n'obtient une grande purelé que si la clairce

alcoolique est elle-méme (rés pure. :
M. Sorel eslime également que le condenseur

n'esl pas un analyseur. En effet, il n’a pas & aider la
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“colonne directement comme enrichisseur en alcool,

puisque I'alcool est déja dans les plateaux de la
colonne au voisinage du maximum de concentration:
dés lors, les parties condensées el les parlies restanl
en vapeurs ont une concentration presque identique.
Le condehseur ordinaire des appareils & reclifier
n’est pas davantage un analyseur si on se place au
poinl de vue de I'élimination des impuretés qui y
arrivent avee la vapeur d’alcool, au moins en ce qui
concerne les produils de léle. En effet, I'alcool con-
densé a une concenlralion presque idenlique &
celle des vapeurs qui échappent au refroidissement;
d’autre part, puisqu’il est condensé, il est a une
température un peu plus basse dans la colonne; par
suile, la solubilité des impurelés est plus grande :
le condenseur ne peut donc que ramener i la
colonne une quantité de ces impurelés d’aulant plus
considérable que son action est plus énergique,
c'est-a-dire que I'eau qui y entre est plus froide el
sa surface utile plus grande (1).

Pouraméliorer le role du condenseur comme agent
d’épuration, M. Sorel a conseillé de procéder a des
condensalions progressives a lempéralure constanle,
en isolant au fur et & mesure les produils liquéfiés.
Les calculs de M. Sorel, concernant l'action de
10 condenseurs successifs a la méme température
ou homothermes, au point de vue soit des produits
de téle, soit des produils de queue, monlrent en
effet que les corps de téte s'échappent plus vite de
l'appareil et que les corps de queue sont retenus plus
longlemps dans la colonne. En outre, au lieu de
renvoyer en bloc loules les rétrogradations du con-

(1) Sorer, La Reclification de l'alcool.
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- denseur au plateau supérieur de la colonne & recti-
~ fier,on peul ajouter a celle-ci quelques plateaux, ren-
voyer la moilié la plus chargée de corps de téte, au
début de 'opération, au plateau le plus élevé, la
moilié la moins chargée 4 I'ancien dernier plateau,
et en fin d'opéralion faire inversement arriver la
moilié¢ la moins chargée de queues au plaleau le
plus élevé, la moitié la plus chargée a-Tancien der-
nier plateau (1).

Enfin, d'aprées Pampe, l'enrichissement des
vapeurs alcooliques dans le condenseur dépend de la
construction et du fonclionnement de cet appareil.
Dans les condenseurs ordinaires, les vapeurs alcooli-
ques pénélrenl dans le condenseur par le haut, le
liquide condensé coule dans le méme sens que les
vapeurs; en oulre, I'eau chaude provenant du réfri-
‘géranl péneélre dans le condenseur par le bas, de
sorte que les vapeurs qui descendent rencontrent un
liquide de moins en moins chaud. Dans ces condi-
tions, le condenseur ne produit aucune augmentation
de degré, el son role est celui de fournir I'alcool con-
cenlré pour alimenter la colonne, Pour obtenir un
condenseur qui agisse en méme lemps comme ana-
lyseur, il faut, d’aprés Pampe :

lIs Faire circuler lentement les vapeurs dans le
condenseur; :

20 Opérer bien progressivement le refroidissement,
c¢'est-a-dire réduire la différence de lempérature qui
existe enlre la surface relroidissante et la vapeur
aleoolique;

d° Faire circuler la vapeur alcoolique et l'eau de
réfrigéralion du condenseur en sens inverse;

(1) E. Sorer, Loc. cit.
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4o Faire circuler & conlre-courant, c‘esL-‘a-dirb-"r'
dans deux sens opposés, les vapeurs alcooliques et le
liquide condensé, de maniére a laisser couler ce
liquide sur une paroi de plus en plus chaude. '

Dans ces conditions, le lignide condensé, qui cir-
cule d'un endroit plus froid & un endroit plus chaud, |
est constamment maintenu a sa température d'ébul-
lition, ce qui empéche les vapeurs d'éthers el
d’aldéhydes de se redissoudre dans le liquide. En
outre, il se produit un échange trés actif entre la
vapeur qui monte et le liquide qui descend, de sorte
que la richesse des vapeurs augmenle dans le con-
denseur. Mais celte augmentation de richesse ne
provienl pas du refroidissement dans le condenseur,
mais bien des réévaporalions successives qui se
produisent dansl'appareil a conlre-courant.

D’aprés M. Chenard, la doclrine qui dénie au
condenseur loule fonction comme analyseur est
radicalement vicieuse. Les observalions sur les-
quelles elle s'étaie lui enlévent toute valeur générale,
parce qu'elles sont toutes empruntées a des appa-
reils de méme conceplion, ou les vapeurs sont
presque inslantanément condensées dans leur presque
tolalité, dans des espaces réduits, au conlact de sur-
faces mélalliques violemmenl refroidies par des
masses liquides constammenl renouvelées. Il est
certain que de tels appareils ne résolvent pas le pro-
bleme du fractionnement par condensalion. Mais,
d’aprés M. Chenard, on n’en peul rien conclure de
plus el il n'en résulte nullement que ce probléme soil
insoluble. Les condenseurs peuvenl élre, dans une
cerlaine mesure, des analyseurs a condilion qu'on les
place dans une siluation leur permeltlant d’assurer ce
role. M. Chenard a d’ailleurs vérifi¢ expérimenlale-

o
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ment que si I'on soumel & un refroidissement lent
el gradué une masse de vapeurs mixles d'un litre
quelconque, on en tire des condensations fraction-
naires de Llitre croissant. Toutefois, un phénoméne
~ parasite trés importanl vient géner la solution pra-
tique du probléme. La vapeur d'eau transporte tou-
- jours, & I'élal vésiculaire, jusqu'a 30 p. 100 en poids
- de liquide; les vapeurs d'alcool sont aplesa entrainer
une proportion de liquide, sous la forme vésiculaire,
trés supérieure 430 p. 100. Dés lors, & défaut d'une
filtralion énergique, la condensation partielle de ces
vapeurs peul ne donner lieu qu’a des séparalions
sans grande efficacité. En se mettant a I'abri de cette
influence perturbatrice des liquides vésiculaires,
Chenard a pu observer un fractionnement par con-
densalion, dont les résultats se rapprochent beau-
coup de ceux qui onl été donnés par Sorel dans le
. processus inverse du fractionnement par vaporisation,
Le procédé d’enrichissement des vapeurs par voie de
condensation partielle est donc loin d’étre illusoire,
etil est certainement, d’apreés M. Chenard, suscep-
tible de rendre des services.

Nous avons vu d’ailleurs, que dans certains recli-
ficaleurs discontinus, el notamment dans celui de
Mariller-Granger, le condenseur est disposé de
maniére i fonclionner comme analyseur, les vapeurs
y circulanlde bas en haul en présence de dispositifs
spéciaux qui assurent le contacl intime des vapeurs
el des liquides qui rélrogradent. Nous verrons plus -
loin, en étudiant les reclificateurs conlinus, que
M. Gazagne est arrivé a un résultal analogue par

- Pemploi de son aulo-condenseur.
~ Pratique de la rectification discontinue.
— La chaudiére est chargée d’abord avec le flegme
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ramené a 35 d.-45 d., et neutralisé exactement avee
du carbonate de soude, puis on fait arriver la vapelir
dans le serpentin de chauffage. Quand !'ébullition
commence, on modére le chauffage et on ouvre en
plein le robinet d’ean du réfrigérant et du conden-
seur. Les vapeurs alcooliques s'élévenl dans la
colonne en portant successivement a Pébullition le
liquide des divers plateaux et elles arrivent finale- |
ment au condenseur qui est énergiquement refroidi.
Toules les vapeurs s'y condensenl el rétrogradent
dans la colonne; elles y repassent a I'élat de vapeurs
el fournissent des vapeurs alcooliques plus riches
qui viennenl se condenser de nouveau dans le con-
denseur, et les plaleaux se chargent ainsi de haul
en bas d'alcool concentré.

Quand les plateaux sonl faits, la résistance croil
dans la colonne, le niveau de I'eau s’éléve dans le
récipienl supérieur du régulateur de vapeur qui
entre en action. L'opération commence alors : on
diminue l'arrivée de I'eau au réfrigérant, la rétro-
gradalion devienl moins forte, le condenseur
s'échauffe, et une partie des vapeurs va secondenser
au réfrigérant et coule a I'éprouvette. On régle
I'arrivée de 1'eau de maniére & avoir une rétrograda-
Lion convenable pour que la colonne soit Loujours
chargée d’alcool concenlré dans sa plus grande
partie. . :

Les impurelés les plus volatiles s'échappent lout
d'abord. Elles tendenl & gagner le haut de la colonne
et 'appauvrissement de la chaudiére, puis des pla-
leaux, est rapide. Ces premiéres parties recueillies
sonl constituées par les mauvais goils de téte,
d’'odeur forte el piquante, et contiennent surtout de
I'aldéhyde éthylique el de I'éther acélique. On les

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1



15 RECTIFICATION DES FLEGMES 163

envoie dans un bac spécial. Cetle premiére phase
‘dure en moyenne une heure i une heure el demie.
Celte période est suivie de celle des mauvais
- gonls de Léte a repasser, puis des moyens goils de
- léte, conslitués par un mélange d'alcool et d'impu-
relés moins enlrainables. On recueille a parl les
mauvais gotils a repasser qu'on traite dans un recti-
ficateur & mauvais gouls pour en extraire des mau-
vais goils de téte et des moyens goiits de Léte qu’on

- joint aux moyens gouls ordinaires. Les moyens
gouls de téte sont recueillis également dans un bac
spécial, " el redistillés en mélange avec d'aulres
flegmes. Celle période des moyens gouls de Léle dure
environ seplt heures.

On arrive alors a la période de cceur pendant
laquelle passent successivemenl 1'alcool fin de téte,
T'aleool extra-fin, le cceur, et l'alcool fin de queue.
On recueille ces divers alcools qui sonl vendus pour
la consommalion ; les aleools fins peuvent cependant
élre soumis & une seconde rectification. Celte
période dure environ vingt-quatre heures, et elle se
termine généralement quand le lthermomeétre placé
sur la chaudiére accuse 99° 4 100°; en méme temps
le degré alcoolique & I'éprouvetle baisse légérement.

En continuant 'opération, la période de cceur est
suivie de celle des moyens gotils de queue, composés
d'alcool et de produits de queue les plus entrainables,
~ puis des mauvais goals de queue a repasser. On
~ recueille séparément ces deux lols. Le dernier est

traité a4 part et fournit des mauvais gouls de queue
el des moyens goils de queue qu'on joint au premier
lot pour les redistiller.
Enfin les mauvais goils de queue el les huiles
arrivent & D'éprouvette; le liquide devient laiteux.
IRIS - LILLIAD - Université Lille 1
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On purge alors I'appareil en diminuant la rétrogra-
dalion, el les produits recueillis sont envoyés au bae
des huiles. La période des gouls de queue esl courte
et dure environ deux heures. 2

On vide alors la chaudiére, on nettoie I'appareil &
I'eau chaude, el on recommence une nouvelle opé-
ration.

Les théories que nous avons exposées précédems-
ment au sujet de la rectificalion permeltent de
comprendre ce qui se passe dans celte opération de
la rectification disconlinue, Les impuretés de téte,
pour lesquelles les coefficients K ou K' sont supé-
rieurs a I'unilé, pour toutes les richesses alcooliques
comprises entre 35 d. et 100 d., s’échappent peu & peu
de la chaudiére et gagnenl les plateaux supérieurs,
puis I'éprouvelte, de sorle que I'expulsion de ces
corps esl intégrale apres une durée suffisante d’ébul-
lition. Au conlraire, les corps pour lesquels les -
coefficients K et K' sont inférieurs a l'unité sont
retenus dans les plaleaux el retardés par la rétrogra-
dation. Ces corps peuvenl bien s’élever dans la
colonne tant que leur coefficient est supérieur &
I'unilé pour les richesses alcooliques plus faibles des
plateaux inférienrs, mais quand la richesse alcoo-
lique des plateaux devient plus forle, leur coefficient
devient inférieur & l'unité (voir plus haut, alcool
amylique, isobulyrale el isovalérate d'éthyle, ele.),
el ces corps se lrouvent relenus progressivement
dans les plateaux chargés d'alcool fort, Donc, tantl
que la colonne sera chargée d’alcool concentré, ces
impuretés se trouveronlt arrélées dans une zone
déterminée de la colonne, zone qu’elles ne peuvent
franchir, et pendant toute celte période on recueil- -

lera a I'éprouvelte del'alcool praliquement pur. Mais
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'.fbien-lﬁl la chaudiére s'épuise peu a peu d'alcool, le
~degré alcoolique des plaleaux inférieurs diminue, la .
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zone dans laquelle se lrouvenl relenues les impurelés
de queue s’éleve de plus en plus. Au fur el & mesure
que le degré alcoolique s’abaisse par épuisement

“sur les plateaux, la valeur de K ou K' s'éleve et les
impurelés gagnenl de plus en plus les plateaux
‘supérieurs el bienldt les plus enlrainables arrivenl a

I'éprouvelle. Clest la période des moyens goiils de

- queue qui commence, et qui est suivie aussilot de

celle des mauvais gotils de queue, 'augmentation du
coefficient K étant trés rapide, comme nous l'avons
vu, quand l'alcool des plateaux s'appauvrit. Done,
au momenl ot commence la période des moyens

gotils de queue, la chaudiére et un grand nombre

- de plateaux inférieurs sont épuisés d'alcool. Les

e S

plateaux silués au-dessus sonl chargés d'eau alcoo-
lisée faible sur laquelle surnagent des huiles, puis
viennent des alcools mauvais gouls, et 4 la partie
supérieure se trouvent les plaleaux chargés des
moyens goils de queue. Aussi, cerlains rectifica-
leurs sonl-ils munis d'appareils de vidange sur
chaque plaleau, de sorle que quand la période de
coeur est terminée, il suffit d'ouvrir les robinels de
chaque plateau pour laisser couler le produil dans
le bac correspondant.

Si on remplace dans le haul de la colonne & rec-
lifier la pression qui y régne par celle d'une quantité

- d'air convenable chauffée a la température du haut de

cette colonne, on augmente le rapport K5 ce qui

fail dégager plus rapidement les Léles el diminue
par suile les repasses.
Voici un exemple, emprunlé a M. Sorel, qui
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montre comment s répartissent les différenles
qualilés d’alcool. Un reclificaleur Savalle rectangu-
laire n° 10, dont la colonne a 49 plateaux, ful chargée
de 395 hl. 87 d’alcool élendu a 39 d., correspon-

dant & 154 hl. 39 d’alcool absolu. On obtient : '

Hectolitres,

Mauvais goils de téte. . 7,607 Alcool absolu : 4,9 p. 100
Moyens goits de ldte . . 34,057 206 —
Bong gotts'sl 5 04,820 61,42 —
Moyens goits de queue. 9,205 597 —
Mauvais goits de quene. 8,198 531 —
Perte; fe/itc s et e may e D283 028 —
164,390 100,00 p. 100

La proportion d'aleool pur qu'on retire d'un flegme
dans celte premiére opéralion est d'ailleurs Ires
variable avec la nature du flegme soumis a la recti-
fication el avec la finesse qu'on veul atleindre. Elle
descend a 60 p. 100 dans cerlains cas et peut dépas-
ser 70 dans d'autres. '

La méthode de rectification discontinue présente
de nombreux inconvénients. Le principal réside dans
la nécessité de repasser une assez grande quantité
de produils intermédiaires, ce qui occasionne une
forte dépense de combuslible. En outre, les perles
pendant celle rectlificalion sonl élevées, el la [reinte,
que nous étudierons plus loin, y alteint parfois3 &
4 p. 100 de l'alcool introduil. Enfin, les périodes
d’attente des alcools bon gonl sont trop longues,
surtout pour I'élimination des Létes, qui-demande
souvent huilt 4 dix heures. Pour améliorer le travail,
M. Sorel dispose une vanne de réglage M entre la
colonne el le condenseur, el au lieu de faire rentrer
la rétrogradation du condenseur, qui sort a 65° du
condenseur B, dans les plateaux du haul, ce qui

occasionne un refroidissement (rés préjudiciable a
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l'expulsion rapide des tétes, il le distribue par des
disposilions spéciales dans des serpentins sur quatre

DA F3B

[

Sy

S o &

Y

Fig. 77. — Schéma de 'agencement d'un rectificatenr discontinu
avec réchauffement des reflux, d'aprés le procédé Sorel,

ou cinq des douze plateaux du bas (fig. 77). Celle
répartition A des rétrogradations pour leur réchauf-

fage dans la zone qui refoule les produits de queue
IRIS - LILLIAD - Université Lille 1
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o
.

se fail par des épfouvetles dont le débit est réglé

une fois pour loules & la mise en route. Les rélro-
gradations réchauffées en S se rendent alors en haul
de la colonne. Au lieu de refroidir trés forlement au
débul pour diminuer le coulage el avoir des mau-
vais goills plus concenlrés en léle, mais donl I'élimi-
‘nalion est Lrés longue et enlraine de grosses
dépenses de vapeur, M. Sorel diminue considéra-
blement 'arrivée d’eau el regle la vanne de commu-
nication entre la colonne el le condenseur, de ma-
niére 4 ne couler qu'environ 1 hectolitre a 'heure,
avecun rectificaleur chargé de 100 hectolitresd’alcool
pur en flegme non épuré. Par celle méthode, la con-
cenlration obtenue pour les tétes est telle que les Lrois
quarts de ces produils de téte sonl enlevés avant
einq heures de coulage, el qu'aprés huil heures,
on peul mellre au bon gout, aussi’économiquement
qu'avec 'épuration préalable du flegme toul en

obtenant des produits de Léle bien plus concentrés.

A celle période, on mel I'eau & son point normal pour
couler 3 hectolitres & I'heure environ el on ouvre la
vanne de réglage des vapeurs alcooliques, en laissant
toulefois un léger élranglement permettant la stabi-
lisalion plus grande des plaleaux perforés, ce qui
équivaul au diaphragme qu'on place fréquemment
sur le tuyau de vapeur alcoolique qui relie le con-
denseur el le réfrigérant. Le réchauffage de la rétro-
gradalion el le refroidissement particl des douze
derniers plateaux entrainent d'une part le maintien de
I'ébullition en haul, et d'autre part, le refoulement
des produils de queue vers la chaudiere, ce qui
retarde leur apparilion el permel de les extraire
plus concentrés el sous un minimum de volume.
D’apres M. Sorel, il y a ainsi économie de vapeur
IRIS - LILLIAD - Université Lille 1
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sur la marche ordinaire et pi'odliclion d’'au moins
80 p. 100 de bon goul a plus haut degré.

On peut méme marcher en rectificalion contlinue

~en alimentant légérement la chaudiére, pendant la
~ période de bon gotil, avee du flegme préalablement

- épuré. On peul ainsi prolonger le coulage du bon

goul jusqu’au volume limite de la chaudiére. Pour
'ce[a, on adopte au débul Ia. méme marche que pré-
‘cédemment : aprés rois heures de coulage de 1 hec-
tolitre 4 I'heure, on arrive au bon goit. On admet
alors au condenseur un peu plus d’ean que dans la
“marche précédente, puisqu'on a un volume (celui du

; ,coulage} a rétrograder. On lire alors a 'éprouvelle
~une quantité infime, 5 p. 100, renfermant toul ce qui

peut se volatiliser en produits de Léte, et le ceeur de
reclificalion conlient ainsi moins de 4 grammes

- d'éthers par hectolitre qu'on peut d'ailleurs éliminer.,

La rélrogradation réchauffée dans les plateaux du

‘bas el retardant ainsi 'arrivée des produils de I'ar-

riere rentre en haut dans un milieu en pleine ébulli-

tion, lui empruntant alors quelques calories sur

celles qui sont disponibles, ou bien & lempérature
presque égale ou bien en surébullilion, accentuant
encore la concenlration en produils de téle el leur
expulsion, sans colonneltte, sans vapeur complémen-
laire, el en assurant ainsi ['analyse inlégrale dans le
reclificaleur qui, ainsi régénéré, permel de dépasser

-85 p. 100 en alcool extra. La freinle eslL un peu

moindre qu'en procédant par chargemenls distinets,
puisqu’on passe presque le double d'alecool pour la-
méme quantilé d’alcool reslant dans les eaux rési-
duaires par opéralion. Afin de diminuer encore celle
freinle, M. Sorel place un plaleau a calolles dans le

~ bas avec décharge spéciale a I'extérieur el robinet V.
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A T'arrét, on ouvre ce robinet, et loul le liquide res-
tant sur les plaleaux est recueilli; les huiles inso-
lubles sont décantées el lavées, el les eaux de lavage
repassent 4 'opération suivante.

Par ce nouveau procédé, breveté; de M. Sorel, on
peul alimenter le discontinu, pendanl une certaine
période, en flegme épuré, augmentant ainsi le ren-
dement du rectificateur discontlinu et diminuant ses
inconvénients, I’élimination des produits volalils
étant assurée. Le réglage de 'eau, assez délical, se
fail au moyen d'un premier robinel ouvert au-des-
sous de la quantité voulue et d'un sécond robinet,
plus petil el Lrés sensible, sur lequel on termine le
réglage.

M. Barbet est parti d'un principe tout a fait
opposé pour augmenter I'efficacilé des plaleaux des
rectificateurs. On sait que le haut degré alcoolique
fourni par une colonne rectificatrice a une impor-
tance considérable pour la pureté del'alcool produit.
Lorsqu’'on étudie les phénomeénes qui se passenl au
sein d'une de ces colonnes, de plateau en plaleau, on
remarque que dans le bas de I'appareil, c'est-a-dire
sur les plateaux d'épuisement, la lempérature
d’ébullition s’éléve de prés d'un degré et demi d'un
plateau au plaleau immédiatement inférieur, landis
qu'ala partie tout a fail supérieure de la colonne, il
n’y a, d’aprés Sorel; qu'une différence de tempéra-
ture d'ébullition de 0°09 pour vingt plateaux, qui font
gagner 1°3 alcooliques. Ce fait démontre qu'il faut
une différence de lempéralure pour obtenir une dif-
férence sensible de' degré alcoolique. Réciproque-
meunt; on conslale que la condensalion des vapeurs
produil une certaine analyse, lorsque les vapeurs

alcooliques sont a un faible degré, tandis que dans
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les degrés Lrés élevés, comme la variation de lem-
perature des vapeurs devient insignifiante, il n'y a
plus aucune analyse.

Ces considérations ont été mises a profil par
M. Barbel de la facon suivante : il a cherché un
moyen pralique permellant de refroidir légérement
le liquide des plateaux supérieurs & haut degré pour
créer ainsi, d'une facon artificielle, une chute de
tempéralure de quelques dixiemes de degré d'un
plateau au suivant. Il a donc combiné des plateaux
d'une construction telle qu’il fut facile de faire
circuler un serpentin dans le liquide alcoolique el de
placer ce serpentin aux endroils ou I'ébullition est
le plus énergique. Dans ce serpentin, il fait passer
un liquide refroidisseur qui peut, a volonté, étre de
P'eau ou bien la rétrogradaltion froide des tubulaires
supérieurs. Dans le premier cas, il faut faire circuler
toujours la méme eau dans les serpenlins, par une
combinaison analogue 4 celle du thermo-siphon. De
celle maniére, on n'a plus a redouter d’incruslations
alintérieur des serpentins, Si c’est de I'alcool froid
qu’on fail circuler, aucune précaution n'esl & prendre.
Le liquide alcoolique des plaleaux, violemment
remué, e refroidit d’'un quarl ou d'un demi-degré
au conlacl du serpenlin de telle sorte que les bulles
de vapeur qui viennenl y barboter, éprouvent un
léger refroidissement direct, c'est-a-dire une légére
condensation. Or, celle légére condensation a pour
conlre-partie une distillation, calorie pour calorie,
des produits les plus volatils. C'est la loi générale
de distillation par barbolage qui reparait avec son
pouvoir d'affinage trés efficace. En un mot, il se
produit sur chaquc plateau une véritable condensa-

lion dm‘zuunfe, (ﬁln fait un affinage réel des vapeurs,
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tandis que dans les plateaux reclificaleurs ordinaires,
il ne s'agit que d'un simple lavage (E. Barbel).
L’efficacilé des plateaux est considérablement aug-
menlée par ce nouveau disposilif de M. Barbet, qu'il
ne faut pas confondre avec I'emploi desserpenlins
usités dans les colonnes anglaises. Ces serpenlins-la
ne plongent pas dans le liquide, mais sont au con-
traire silués dans la chambre de vapeur. lls n’agis-
sent donc que comme les condenseurs ordinaires,
pour créer des liquides de rélrogradalion, mais ils
sonl sans effel sur la température des liquides des
plaleaux.

D’aprés M. Sorel, cetle méthode, en augmentant
les reflux, ne peut qu'accentuer la dépense de vapeur
de chauffage el prolonger encore un peu plus vers
le bas, la zone froide que crée le condenseur dans
le haut. Ce ne serait, d'apres lui, qu'une reclificalion
a froid dans la colonne, qui consomme beaucoup de
vapeur par le bas, sans amélioralion de la qualité de
I'alcool.

Seule, I'expérience pralique permellra de trancher
celte délicate question, dans laquelle nous nous
sommes bornés a exposer imparlialement les Lhéories
de chacun des invenleurs.

Dépense de chaleur des rectificateurs discon-
tinus. — La dépense de chaleur des reclificateurs .
discontinus a été étudiée par M. Sorel au point
de vue théorique el pralique. Au poinl de vue
théorique, en envisageant un chargemenl ellectué
a 45 degrés, M. Sorel arrive par le caleul & une |
dépense moyenne de 20 kgr. 39 de charbon, par
hectolitre d'alcool a 96 degrés produil. La consom-
mation de charbon, faible tant que le lilre estencore

¢levé dans la chaudiére du reclificaleur, devient
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énorme quand le lilre baisse : elle séléve par

~ exemple a 122 kgr. 89 par hectolitre d'alcool a

96 degrés pendant I'épuisement de 1 degré a0 degré,
tandis qu'elle n'est que de 13 kilogrammes en
moyenne pendant I'épuisement de 45 degrés a
10 degrés. Mais ce ne sontla que des chiffres pure-
menl Lhéoriques, dans lesquels on n'a envisagé le
probléme qu’au point de vue de la production de
lalcool & 96 degrés. Or, pour oblenir cet alcool rec-
lifié, il faut qu'un grand nombre de plateaux soient
au maximum de concenlralion, etles chiffres précé-
denls sont modiliés par la dépense supplémentaire
venan! de la condensalion nécessaire pour mainlenir
la quanlilé convenable de plateaux & fort degré. Des
essais praliques effeclués par M. Sorel sur un recti-
ficaleur disconlinu du systéme Savalle ont conduit
a une dépense de vapeur, pendant la période des
bons gouts, de 207 kilogrammes par hectolitre
d'alcool absolu quand on produit de l'alcool a Y69
el 215 kilogrammes par hectolitre d'alcool absolu
quand on produit de I'alcool & 97 degrés. Pendant
la fin de I'opéralion, quand on cherche & oblenir les
moyens el mauvais goils par rectification-au lieu
de les extraire directemenl sur les plateaux, il y a
forcément un accroissement notable de dépense.
M. Sorel, dans un essai, trouve une consommalion
de vapeur de 278 kilogrammes par hectolitre d’alcool
pendant la période des moyens el des mauvais gotls
de queue.

Si nous nous basons sur les chilfres de M. Sorel,
nous pouvons donc admeltre une dépense moyenne
pratique de 240 kilogrammes de vapeur par heclo-
litre d’alcool & 100 d. Il faul nalurellement ajouter &
ce chiffre la quantité de vapeur nécessaire pour le
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chauffage de la masse a4 I'ébullition jusqu’au moment
du coulage. Cetle quantité peut éire évaluée el
s'éleve environ, d'aprés les calculs de M. Barbet, &
50 kilogrammes de vapeur par hectolitre d'alcool

absolu. La dépense totale monte donc a 290 kilo-
grammes. Mais celle dépense ne correspond pas’

encore a l'alcool vendu. En ellel, dans une reclifica-
tion, on oblient, a coté d'une certaine proporlion
d’alcool bon goitt, des moyens el mauvais goils &
repasser si on n'en a pas le placement direcl. Celle
Pmportion esl assez variable, comme nous l'avons

vu, avec la nature du flegme et le mode de Lravail

de I'usine. Supposons un fractionnement qui donne

70 d’'alcool bon goiit pour 100; la dépense de 200 kilo-
grammes ne correspondra donc qu'a 0 hl. 7 d’alcool
vendu et la dépense par hectolitre d’alcool vendu sera
donc de %99 =—414 kilogrammes de vapeur

Telle est la dépense par rapport a l'alcool bon
gout, mais il faul encore repasser les moyens goits.
Admeltons qu'on obtienne 25 p. 100 de moyens
gouts a repasser el qu'on puisse avoir avec eux le
méme rendement que ci-dessus, ¢'est-a-dive 70 p. 100;
~ nous aurons comme rendement définilif pour 'alcool
bon gout :

. 70+ 70[0,25 40,25+ 0,25° 4 .....]
c¢'est-a-dire :
70[14-0,25+0,25%+0,25° L. | =70% ; :] ,u:.——=03,33.
On dépensera donc pour ces 93 hl. 33 :
93,33 X 414 = 38.638 kgr. 62 de vapeur,

Ce chiffre donne en méme temps la dépense pour .
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les 100 hectolitres d’alcool 4 100 d. a I'étal de
flegmes, avec un fractionnement tel que celui que
nous avons supposé. On dépensera donc, par hecto-
litre d’alcool &4 100 d. contenu dans le flegme brut,
386 kgr. 380 de vapeur.

»Ces chiffres sont évidemment variables avec la
construclion des appareils, la puissance du conden-
seur, le fractionnement eflfectué, ete. En faisanl un
caleul analogue avec un fractionnement de 60 p. 100
de bon gont au lien de 70 p. 100, on arriverait & une
dépense de 483 kilogrammes de vapeur par hecto-
litre d'alcool vendu el de 435 lkgr. 800 par heclolitre
- d'aleool & 100 d. contenu dans lé flegme brat.

Rectification continue.

Les inconvénients de la rectificalion discontinue,
que nous avons exposés plus haul, ont amené a cher-
cher & rectifier I'alcool d'une facon continue, en
extrayant également d'une fagon continue les impu-
retés qui I'accompagnent.

Rectification continue. systéme Barbet.
— Dans une opération préliminaire, M. Barbet
- débarrasse d'abord le flegme des produils de téte, et
le flegme ainsi épuré esl envoyé au reclificateur
continu proprement dit qui 'améne a 96 d.-97 d. et
élimine les produits de queue. Voici, d'aprés
M. Barbet, les phénoménes qui se passent dans cette
opération (1).

Fonctionnement de I'épurateur. — Les [legmes
a40 d.-45 d., préalablement chauffés par le récupéra-
teur R (fig. 78), entrent dans I'épurateur A au plateau

(1) E. Bamrper, La reclification el les colonnes rectificatrices
en distillerie.
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dil d'alimentation et descendenl en s'épuisant pro-
gressivement en éthers par une distillation partielle
el méthodique, tout comme le vin dans une colonne
a distiller s'épuise en alcool. Supposons, en effel,
une colonne distillatoire quelconque, munie d'un
condenseur et de quelques plateaux de déflegmation
convenablement amenagés. On peut régler I'appareil
pour donner & I'éprouvette 6, 8 ou 10 p. 100 de ce
liquide, et ce liquide (flegme) emporte toule la
partie la plus volatile du vin, c'est-a-dire I'alcool et
ses congéneres. De méme, a I'épurateur, si on régle
I'eau et la vapeur de facon a récolter a 'éprouvette,
2, 3 ou 5 p. 100 de l'alcool qui entre dans I'appareil,
on peul étre assuré que ce liquide emportera toul ce
qu'il y a de plus volalil dans les flegmes soumis 4 la
distillation, c'esl-a-dire précisément tous les produils
de téte, aldéhydes, élhers, ete. On obtient I'épuise-
ment des flegmes en produils de Léte, tout comme on
oblient I'épuisement duvin enalcool L'analogie avee
la distillalion du vin est compléle. L'ancien reclifica-
~ teur disconlinu n'est, en somme, qu'un alambic; le
- chauffage du flegme dans la chaudiére produil pro-
gressivement I'épuisement en produils de téte, tout
comme le chaulfage du vin dans l'alambic améne
I'épuisement en alcool. Mais cet épuisement est trés
lent, parce que les aldéhydes ont pour l'alcool du
flegme une aflfinité bien plus grande que I'alcool
pour l'eau, el parce que le reclificaleur posséde une
volumineuse rétrogradation qui est un obstacle
sérieux a la sortie définitive des éthers et qui oblige
a les réévaporer bien des fois. Aussi I'épurateur
conlinu a-L-il, sur 'ancien reclificateur, pour I'expul-
sion des élhers, une supériorité considérable, beau-
coup plus remarquable encore que la supériorité de la
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- colonne distillatoire continue sur I'ancien alambic.
~ Sinous continuons la comparaison, nous voyons que
- lancien alambic fournissait un grand volume de pro-

duits & bas degré qu'il fallail repasser, tandis que les
flegmes des alambics continus sont a degré constant,

- élevé et d'une pureté relative. De méme, le rectifi-

cateur discontinu donne un grand volume de pro-
duits batards, & basse teneur éthérique, qu'il faut
repasser, tandis que les éthers conlinus sont 4 degré
constant (93-94) et d'une grande concentration en
éthers. On supprime donc toule la gamme des
moyens gouts, inévitable dans un épuisement dis-
conlinu.

Rectification continue proprement dite. — Le

- probléeme précédent étant résolu, la reclification

continue est facile a réaliser, car le flegme ne con-
tient plus désormais, comme partie la plus volatile,
que l'alcool éthylique, qu'il s'agit d'obtenir a I'état
de pureté.

Supposons un instant que nous fassions une
reclificalion ordinaire discontinue et que l'opéralion
ait déja duré douze & quinze heures. A ¢e moment,
le flegme de la chaudiére ne contient plus que trés
peu de produits de téte et l'alcool de I'éprouvetle
estde 'alcool surfin. Admeltons que nous possédions
un grand approvisionnement du flegme ainsi épuré

~ dans la chaudiére, et que ce flegme épuré serve a
~alimenter un deuxiéme appareil disconlinu qui soit,

Iui aussi, dans la période de eceur, et dont la chau-

- diére soit assez grande pour recevoir pendant plu-

sieurs heures cette alimentation complémentaire.
Voila une sorle de rectification continue réalisée,
el pendant toute sa durée, elle nous fournira un
alcool équivalant a de I'alcool de cceur de rectifica-
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" tion. Elle ne prendra fin que par I'encombrement
de la chaudiére, qui nous obligera a faire I'épuise-
ment, afin de pratiquer I'extraction de tout | excédenl.
d'eau el d’huiles. :
Remplagons maintenant la chaudiére unique par
une série de chaudiéres élagées, ¢’est-a-dire par une'
colonne & plateaux. Grace a ce sectionnement, nous
pourrons introduire d'une fagon continue le flegme
épuré sur le plateau du haut, et faire sortir, égale-
ment d'une facon conlinue, par le soubassement,
les eaux résiduaires épuisées.  La partie supérieure
de l'appareil n'en conlinuera pas moins & nous
fournir de I'alcool de cceur, tout comme dans I'hy-
" pothése précédente. Si nous produisons le flegme
épuré dans un épuraleur continu, on voil quela con- .
tinuité absolue de la rectification se trouve réalisée.
Examinons toutefois ce que deviennent les pro-
duits de queue. Dans un rectificateur disconlinu, ces
produits lendent perpétuellement 4 monter dans les
plateaux. M. Duclaux a montré que ces produils,
quoique moins volatils que l'eau, quand ils sont
anhydres, distillent avanl l'eau elle-méme en pré-
sence de celle-ci, et un mélange de 5 p. 100 d’alcool
amylique avec I'eau est plus vite épuisé a I'alambic
que ne le serail un vin a 5 p. 100 d'alcool éthylique.
Donc, I'obligation o nous sommes d’épuiser com-
plétement les eaux résiduaires en alcool éthylique
nous conduit nécessairement a4 produire en méme
temps I'épuisement total en produils de queue. Par
conséquent, la sortie du bas de 'appareil ne donne
issue qu'a de I'eau complétement privée d’alcool et
de produits de queue. '
L’alimentation continue dun flegme apportant sans

cesse de nouvelles proportions d’huiles amyliques, et
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celles-ci ne sortant pas avec les vinasses, il va se

former une accumulation de ces impuretés et la qua-

lité de lalcool s'en ressentira. L'accumulation
~ Sopere, en effet, sur certains plateaux inférieurs
. d'épuisement. Si on soutire ainsi une quantilé
- d’huiles qui corresponde au volume d'impuretés de
queue qu'apporle I'alimenlation continue du flegme,
on comprend que, la sorlie balancant I'entrée, 'accu-
mulation devient impossible et I'appareil fonctionne
exactement comme les discontinus, dans lesquels la
proportion des huiles est limitée.

C'est le gout de l'alcool oblenu a I'éprouvelte qui
montre si I'extraction d’huiles est suffisante. La pro-
portion de celte extraclion dépend essentiellement
de la qualité du flegme, et on voit sans peine qu’on
a un moyen facile d’améliorer la qualité de l'alcool
en extrayant de fortes proportions d'huiles. Il en est
de méme pour 'épuration des éthers : plus on pra-
tique une large exiraction de produits de téle a
I'épurateur, plus I'alcool est fin.

Dans la pluparl des usines, on régle l'extraction
des élhers a environ 5 p. 100 el I'extraelion des
huiles amyliques 4 2 ou 3 p. 100 de l'alcool 4 100 d.
qui entre dans I'appareil. Dans ces conditions, on a
environ 91 a 92 p. 100 de bon gont.

L'extraction des huiles remplit un second rﬁle
trés important : c'est elle qui régle la conduite du
rectificateur continu comme alimentation en flegmes.
Il faut, en effet, que 'enirée des flegmes apporle
exactemenl autant d'alcool qu'il en sort par les
diverses éprouvettes, afin que l'appareil conserve
une allure invariable. Si I'alimentation est insuffi-
sanle, on s'en apercoit an degré alcoolique des
huiles qui s'affaiblit. S'il augmente, au contraire, on
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a la preuve que 'alimentalion est exagérée. On régle
donc le robinet d'alimenlation de maniére a avoir
un degré alcoolique constant a I'éprouvette des
huiles, c'est-a-dire de maniére & donner & Pappareil
un régime permanent invariable. L’addition d'un
thermomelre & cadran, placé i I'étage d'extraclion
des huiles, donne un deuxiéme controle trés pra-
tique de l'alimentalion.

Si nous nous reportons maintenant a la figure 78,
qui représente un reclificateur continu Barbet type
A 1896, ce que nous venons d'exposer permel de
comprendre aisément le fonctionnement de I'appa-
reil. La colonne A constilue I'épurateur avec son
condenseur B, son réfrigérant C el I'éprouvelte des
éthers P. La colonne G esl la colonne reclificatrice
avec plaleaux a calolles peignes, surmontée de son
condenseur H, et de son réfrigérant K. L/éprouvette
R, en communicalion avec le réfrigérant K est
I'éprouvelle de l'alcool bon goal. Les huiles,
extrailes de la colonne en bb', sonl refroidies dans
le réfrigérant D el coulenl a I'éprouvette T, Une
aulre éprouvelle S, alimenlée par les vapeurs des
vinasses conlenues dans le soubassemenl el qui
viennent se condenser dans le pelit réfrigérant E,
donne loujours, d’uue facon cerlaine, la preuve de
I'épuisement, I'alcoomeétre devant toujours y mar-
quer zéro. Les eaux résiduaires bonillantes sortant
de T'appareil passent au récupéraleur R, ou elles
échauflent le flegme qui va alimenter I'épuraleur. Le
flegme entre donc d'abord dans le récupéraleur R,
se rend dans I'épuraleur A ot il s'épuise en éthers et
en produits de téte. Les éthers coulent & I'éprou-
- velle P; le flegme épuré se rend alors dans la

colonne de reclification G, les eaux épuisées s'échap-
IRIS - LILLIAD - Université Lille 1
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Fig. 78. — Rectilicaleur conlinu des flegmes, lype A 1806.
(E. Barbet et Cie).
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pent a la partie inférieure par le récupéraleur, Les
produils de queue sont extrails en bb'; les vapeurs
alcooliques s'enrichissent el se purifient dans les
trongons de reclificalion, grice a la rétrogradation
du condenseur H. L'exceés de vapeur passe au réfri-
géranl K, puis a l'éprouvette R. L'appareil esl
enfin muni de la pasteurisation donl nous avons
donné précédemment le principe. L'exiraction de
I'alcool pasteurisé se fail en P, el cel alcool, apreés
s'étre refroidi dans le réfrigéranl L, vient couler &
I'éprouvelte O.

La figure 79 représente un type de reclificaleur
conlinu des flegmes plus récent, de M. Barbet. Le

flegme brut, emmagasiné dans le bac F, est réglé par

unrobinel d’alimentalion [réssensible r; il s'échaufle
dans le récupérateur u et entre & mi-hauleur de la
colonne a plateaux EE, dont I'ébullition est douce,
car il s'agil seulement d'expulser les léles et non pas
d'épuiser. Les vapeurs qui se dégagent se concen-
trent dans les plaleaux supérieurs E,sous l'influence
de la rétrogradation du condenseur N et du réfrigé-
rant O. Par le procédé de réglage qui lui est spécial,
M. Barbet ne laisse sorlir par 'éprouvette T que la
quantité exacle de produils de téte qu'il désire, soil
de 3 a 7 p. 100 selon I'impureté des flegmes a
Lraiter. Grace & un robinet de réglage trés sensible
a 'entrée de l'éprouvette el au réglage invariable
des coulages donl nous avons précédemmentl exposé
le principe, 'extraction reste absolument constante
quand le robinet est mis au point.

Le flegme s'épuise de ses aldéhydes et éthers
dans les plateaux E’ el descend de la vers les pla-
leaux C' de la colonne d’épuisement d’alcool CC' qui
fait pactie de la reclificatrice proprement dite G.
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Fig. 79. — Reclificaleur conlinu des flegmes, type A, 1910.
(E. Barbet et Cie).
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Dans la colonne C, il y a une ébullition énergique.-_

puisqu’il faut produire I'épuisement total. Les vapeurs |

alcooliques qui se dégagent se concenlrent dans la
colonne G par les procédés ordinaires, c'est-a-dire
grdce aux rétrogradations du condenseur L et du
réfrigérant M. Pour étre bien dépouillé de ses pro-
duits de queue, I'alcool doit atteindre 96 d. 5; les
huiles amyliques sont refoulées dans les parlies
basses par les reflux, et comme elles sont expulsées
du bas par I'ébullition, elles sont obligées, ainsi que

M. Barbet I'a montré le premier en 1886, de se can-

tonner dans cerlains élages intermédiaires ou elles
arrivent 4 une grande concentration. Un peu au-
dessus de celte zone de concentralion des huiles

amyliques, les reflux alcooliques sont soumis a un

certain refroidissement, et les vapeurs ascendantes,

lorsqu’'elles viennent barboter dans les plateaux

rafraichis, subissent une analyse beaucoup plus
intense, de sorte que les produits de queue sont
retenus d'une fagon Lrés énergique.

Pour maintenir Vappareil en état de régime, on
procede done, comme dans le rectificateur conlinu

des flegmes type 1896, 4 une extraclion continue

appropriée sur ces élages. Comme les différents pro-
duils de queue n'ont pas leur concentration maxima

au méme étage que l'aleool amylique, comme nous
I'avons vu en étudiant la théorie de la rectification,

M. Barbetfait deux extractions de queue : I'une, pour
les huiles amyliques insolubles dans I'eau, se prati-
que a un étage ol le degré alcoolique moyen est de
50 d. (robinet f); la seconde, comprenant un ensem-
ble de produits de queue solubles dans I'eau (alcool
isopropylique, isobutylique, éthers divers), se préléve

quelques plateaux plus haut, en 1h‘, élage oui le degré
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aleoolique est d’environ
76d. 4 80 d. Ces deux

~ extractions suffisent a

larectificatrice, surtout
avec le perfectionne-
menl infroduit en 1901 :
quelques étages au-des-

- sus des queues solubles

dans l'eau, c'est-a-dire
quand on atleint 90-92
d.. M. Barbet interpose
un condenseur spécial

_qui a pour but d'oppo-

ser une certaine bar-
riere a .I'ascension des
éthers et de purifier
les vapeurs avant de les
laisser passer a la recti-
ficatrice G. Par l'effet
de ce léger refroidis-
sement en J, on obtient
en C' des zones a con-
cenlration plus forte
des impuretés, sans que
le goit de I'alcool en
soit affecté. M. Barbel
a moniré en oulre en
1888, qu'au haut de la
rectificalrice, on lrouve

encore quelques lraces

de produits de Léte,
soil que ces corps aienl
échappé a l‘épmatem

soit qu'ils aienl pris

]

i
11

=

Fig. 80, — Reclificatenr conlinu
spécial pour le repassage des
mauvais auts (Barbet et Cie).
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naissance dans la rectificatrice méme par la réaction
des acides gras volatils sur I'alcool a haut degré.
Pour débarrasser I'alcool rectifié de ces derniéres
traces d'impuretés, M. Barbel extrait ’alcool par
la pasteurisation dont nous avons donné précédem-
ment le principe, Au haut de la rectificatrice
G, les vapeurs alcooliques vont au condenseur L,
puis au réfrigérant M. A la sortie de M. se trouve
une éprouvelte n donlt on régle le débil par exemple
4 6 p. 100 du débit du rectificaleur au moyen
du réglage invariable des coulages. Cel alcool
ainsi extrait, dont la composition est presque iden-
tique a celle du reflux en G, est taché d'un peu
d'éthers et il est renvoyé & mi-hauteur des plateaux
E de I'épurateur. Quant a I'alcool pasteurisé, extrail.
en p el refroidi en P, il sort a 'éprouvetie O ou son
débit est réglé a 94 p. 100 si le non-pasteurisé fait
16 p. 100. Cet alcool, qui a été soumis a deux purifi-
calions successives des téles (par I'épurateur el par
la pasteurisation), et & une épuration des queues
(dans les plateaux C), est extrémement pur et d'une
finesse irréprochable.

La conduite de I'appareil est d'une sureté et dune
constance absolues, grace aux régulateurs de vapeur
et au réglage invariable des coulages. Un thermo-
melre a cadran, placé a I'étage des huiles amyliques,
permetl de vérifier si I'alimentation en flegmes est
convenable; si la température tend & monter, il faut
alimenter plus fortement; c'est l'inverse si la tempé-

" rature baisse.

Dans les pays o les emplois de 'alcool dénaturé
sont trés limités, il est indispensable de réduire au
minimum, par un repassage, le volume des mauvais

gouls. M. Barbet construit dans ce but un rectifica-
IRIS - LILLIAD - Université Lille 1
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- des flegmes Crépelle-
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leur conlinu spécial pour le repassage des mauvais
goils et représenté par la figure 80. Il est bon delui

‘adjoindre un décanteur-laveur des huiles amyliques,

qui permel de laver el d'amener ces huiles a I'élat
marchand par un simple pas-
sage dans le décanteur-laveur.
Les petites eaux de lavage re-
tournent automatiquement
dansle rectificateur. Cel appa-
reil est représenlé par la fi-
gure 81.

Rectificateur continu

Fontaine. — La maison Cré-
pelle- Fontaine, dans laquelle
la rectification continue a éLé
créée grace aux nombreuses
études qui ont éLé failes aulre-
fois sous l'administralion de
M. Louis Fontaine, construil
également un rectificateur con-
linu des flegmes, représenté
par la figure 82. s,

L'appareil comprend d'abord F'Eé:: 5y lgﬁﬁi‘;l':'g;ﬁ
un premier épurateur de pro-  ques (Barbet et Cie).
duits de Léte composé d'une
colonne & plaleaux surmontée d'un (roncon de con-
centralion, qui débarrasse les flegmes de la presque
lotalité des mauvais gouils de téte, puis une colonne
reclificatrice proprement dite dans laquelle I'alcool,
encore mélangé aux produils de Léle qui ont échappé
i la premiére épuration, se sépare des produits de
queue el de 'eau; enfin un second épurateur dans

lequel I'alcool & haut degré se sépare des produits
IRIS - LILLIAD - Université Lille 1




188  DISTILLATION, RECTIFICATION ET EPURATION

de téle auxquels illétuit encore mélangé 4 sa sorlie

du rectificateur proprement dit.

Les flegmes bruls sont introduils dans le pl‘cmier':;
épurateur, aprés avoir été chauflés dans un récupé-

rateur par les eaux chaudes épuisées qui sortent du

St

reclificateur proprement dit; ils descendent de pla-

teau en plalean jusqu'au bas de I'appareil, en ren-

contrant un courant ascendant de vapeur produil

par le chauffage du bas de I'appareil. Ce courant de
vapeur volalilise el entraine les éthers qui, lavés el

concentrés par la rétrogradation du condenseur de
I'épuraleur, passent au réfrigérant et de 1a 4 I'éprou-

velle des élhers. Les flegmes ainsi épurés passent

alors dans la colonne de rectification, descendent de
platean en plaleau en s'épuisant, et les produits
montent dans le haut de I'appareil ou ils continuent

ase classer par suite de la rétrogradation produite
par le condenseur. Dans le haut se trouve I'alcool

concenlré, mélangé aux éthers qui ont échappé &
I'action du premier épurateur. Les vapeurs non con-
densées par le condenseur passent alors dans le
deuxiéme épuraleur pour y abandonner les éthers
qu'elles contiennent encore. Ces éthers se concen-
trent dans la colonne de I'épuraleur et coulenl & une
éprouvelte spéciale, tandis que l'alcool dépouillé
descend dans le bas de la colonne en rencontrant un
courant de vapeur d'alcool produit par un chauffage
fait dans le bas de la colonne. Celle épuration &
haut degré compléte la rectification, et I'alcool pur,

condensé dans un refrigérant, coule a son éprou-

A e ke

velte. Les huiles et produits de queue sont extraits
dans la colonne de rectification, dans la zone o ils.
sonl concenlrés, au moyen de robinels qui en |

réeglent le coulage.
IRIS - LILLIAD - Université Lille 1
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- Aulres rectificateurs continus. — La
figure 83 représente un rectificateur continu basé

Fig. 82. — Rectificaleur continu des flegmes (Crépelle-Fontaine).

sur les mémes principes el constrait par la maison
Pingris. Cet appareil comprend, comme les précé-
IRIS - LILLIAD - Université Lille 1
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dents, une colonne d'¢épuralion des téles el

Fig. 83. — Reclificaleur continu des flegmes [Pingris).

colonne rectificatrice principale. Suivant ses dimen- '
sions, il est susceplible de reclifier en vingt-quatre
IRIS - LILLIAD - Université Lille 1
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heures de 7 a 450 hectolitres d’alcool compté en
flegmes a4 100 degrés

La figure 84 représente de méme un rectificateur
continu de MM. Waugquier et Cie et la figure 85 un

5

(kg O

)
£

Fig. 84, — Reclificaleur conlinu des llegmes (Wauquier el Gie).

_rectificaleur continu construit par la maison Mollet-
Fontaine. Le fonclionnement de ces appareils se
fait, d'aprés les mémes principes que les autres rec-
tificateurs continus précédemment décrils.

M. Sorel a appliqué a la reclification continue le
principe du réchauffement des reflux que nous avons

- exposé dans le chapiltre consacré 4 la rectification
discontinue. La figure 86 représente l'agencement
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d'un rectificateur continu avec réchauffement des
reflux, par le procédé Sorel.

-
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~ Fig. 86. — Schéma de I'agencement d'un reclificaleur continu

avec réchaulfement des reflux par le procédé Sorel.

- L’épurateur est alimenlé en flegmes parle tuyau F,
la rélrogradation du condenseur C' de I'épuraleur
vienl se réchauffer en T pour remonter ensuite sur les
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plateaux du haut de I'épurateur. Sur le tuyau qui se
rend de la colonne reclificatrice au condenseur C se
Lrouve une vanne R qui permel de régler I'accés des
vapeurs alcooliques au condenseur. Les reflux du
condenseur C, véparlisen A, vont se réchauffer en S
sur les plaleaux inférieurs de la colonne reclifica-
Lrice el rentrent a I'ébullition dans le haut. Les réfri-
géranls D el D’ condensent les vapeurs qu'on exlrait

en lotalité; le réfrigérant P est celui de 'alcool bon

gott. On a ainsi une réelle ébullition dans lous les

—

plateaux; dans I'épurateur, I'absorplion partielle de

calories pour le réchauffement du reflux permet de

refouler l'alcool comme produit de queue, de con-

cenlrer les produils volatils dans le haul et de les
extraire sous un volume restreinl en évilant de les
rélrograder dans des reflux considérables. Le flegme
épuré contient moins de produils de Léte et la recti-
fication fournit un produit encore plus pur.

Rectification continue, systéme Ga-
zagne. — M. Gazagne construil des rectificateurs
continus basés sur les principes précédemment
exposés, dans lesquels la régularité de la condensa-
tion est obtenue d'une fagon Loul a fail aulomatique,
grace 4 I'emploi du régulateur d’alimentation précé-
demment déerit el d'un aulo-condenseur spécial.

Dans les appareils de rectificalion, les condenseurs
sont soumis en effet & de continuelles variations
provenant de l'inlensilé plus ou moins grande du
courant d'eau, de I'enlartrage des Lubes et de la tem-
pérature de I'eau.

3 e / ¢
Leur conduite est done délicate, surtout en recti-

fication conlinue.

Pour obtenir une plus grande régularité de la con-

densalion, M. Gazagne ulilise, dans ses rectificateurs
IRIS - LILLIAD - Université Lille 1
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ntinug, un auto-condenseur analyseur basé sur le
~ principe du thermo-siphon et utilisant un liquide

5. Fig. 87. — Aulo-reclificateur continu, type A, sysléme Gazagne,
L, T (Gazagne).

/1

~ condensateur non renouvelé, de l'eau pure dans la
‘plupart des cas.
1l est conslitué par deux tubulaires conjugués;
I'un formanl le condenseur proprement dit, 'autre
IRIS - LILLIAD - Université Lille 1
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le réfrigérant du liquide condensaleur qui circule
- dans la partie inlertubulaire. v

Conlrairemenl aux condenseurs ordinaires, les
vapeurs alcooliques péneétrent & la base el s'élévent
a I'intérieur des tubes. Sous l'influence de la lempé-
rature des vapeurs, un courant circulatoire s'élablit
dans le liquide condensateur et son intensité se rigle
avec la vitesse el la lempéralure du courant gazeux.
La vilesse des vapeurs alcooliques vient-elle & aug-
menler par suite d'une légére augmentation de pres-
sion, aussitot le courant circulatoire du thermo-
siphon s'accentue et la condensation devient plus
abondante; au conlraire, si la vitesse des vapeurs
alcooliques vient & diminuer, le courant circulatoire
du liquide condensateur diminue d'infensité el la
condensation est moindre.

La condensation esl ainsi toujours automalique-
ment proportionnée aux besoins qui résullent des
variations de vitesse des vapeurs alcooliques.

D'autre part, le liquide condensaleur, circulant
aulour des lubes, n'étant pas renouvelé et servant
indéfiniment, les tubes ne peuvent s’entartrer, le
coefficient de transmission des calories reste cons-
tant, et la condensation reste parfaitement réguliére
pour un régime donné. %

Par la combinaison du régulateur d’alimentation
et du régulateur de pression d'une part et par I'em-
ploi de l'auto-condenseur analyseur d'aulre part,
toutes causes de perturbation provenant du chauf-
fage, de l'alimentation ou de la condensation, sont
évilées, d'aprés M. Gazagne. =

L'aulo-condenseur recevant, grace a I'action com:
binée du régulateur de pression et du régulateur

d'alimenlation, uné vapeur alcoolique de vitesse el
IRIS - LILLIAD - Université Lille 1 -
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~ composilion constantes, se trouve danslesmeilieures

conditions de milieu pour fournir une rétrograda-
tion réguliére, et tout l'appareil étant, du chef de
- ces divers facteurs, maintenu dans un état de stabi-
lité absolue, les diverses impuret€s peuvent se con-

~ centrer dans leszones immuables et leur classement,

ainsi que leur extraclion, peuvent s'opérer avec
aisance et plcclsmn
- D'aprés M. Gazagne, la proportlon de bon gout

~ peut étre ainsi augmentée, la dépense de vapeur

réduite el 'appareil produit en permanence un alcool
excellent, de qualilé homogéne, pouvant lutter vic-
torieusement, comme pureté et finesse, avec les
meilleurs alcools obtenus au rectificateur discon-
linu. :
La figure 87 représente un auto-rectificateur con-
linu, systéme Gazagne, basé sur ces principes.
En dehors de la combinaison du régulateur d'ali-
mentalion, des régulateurs de pression et des anto-
- condenseurs inentartrables, qui assure la marche

- aulomatique et la stabilité rigoureuse, I'emploi d'un

épurateur spécial de produits de téle et d'un sépa-

- raleur conlinu des huiles permet d’obtenir une épu-
- ralion excellente, avec production d’alcool exira
- neutre & 96-97 degrés G. L.

Rectification continue, systéme Guil-
laume. — Le reclificateur conlinu E. Guillaume,
type T (fig. 88) comprend : une colonne B pour I'ex-
traction des produits de téle, une colonne B’ pour la

- concentration de ces produits avec son conden-

seur J; une colonne de reclification C avec son con-
denseur K el son refrigérant des gaz K'; une colonne
d'épuisement E, un récipient accumulateur V inter-

; calé entre Ia colonne d'épuisement et la colonne de
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rectification; un récupérateur de chaleur des eaux
résiduaires H; un réfrigérant O des produils con-
densés; un réfrigérant Q des produits amyliques;
un régulateur de vapeur T’ ; un régulateur d'eau UU';
I'éprouvelle X, pourl'alcool bon goiit; les éprouvettes
y, y et y' pour les différenls alcools mauvais gonls
et I'éprouvelte z pour le contrdle des eaux rési-
duaires.

Le fonclionnement de cet appareil est le suivant :
les flegmes, venant du bac a, passent d’abord dans le
récupéraleur H on ils s'échauffent. Un robinel fen
régle I'arrivée. La colonne d'épuration B regoit alors
les flegmes qui s’y épuisent en produits de Léle; ces
produils sonl concenirés dans la colonne B' et
recueillis a 'éprouvelte y.

En méme temps, en pratiquant dans la colonne
d’épuration une dilution du liquide alcoolique 4 I'en-
droil convenable, on peul séparer la presque tola-
lité des moyens gouts et une grande partie de pro-
duits moins volatils que I'alcool; on regoit ces moyens
goils, el ces produits de queue a4 I'éprouvette y". Les
flegmes épurés descendent 4 la partie inférieure de
la colonne B et passent de celle-ci dans la colonne
d'épuisement E.

Sous l'effet du chauffage par la vapeur provenanl’
du régulateur T’, les vapeurs d’alcool passent dans
le récipient accumulateur V, puis dans la colonne
de rectification C. ' d

Le ballon accumulateur V joue le role de régu-
lateur : sa capacité est telle que I'invariabilité de
la marche reste assurée quand bien méme I'équi-
libre entre le volume d'alcool introduit dans I'appa-
reil etle volume d’alcool qui en sort serail rompu pen-

dant cﬁmlque temps; cel accumulateur emmagasine
IRIS - LILLIAD - Université Lille 1 )
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donc en quelque sorle les excédenls d’alcool qui peu-
L) . -
venl se produire dans la colonne et les restilue au

Fig. 88. — Reclificaleur continu, systtme E. Guillaume, type T,
(Egrol et Grangé).

‘moment voulu, ou inversemen! de facon & assurer la

stabililé du régime de I'appareil : -en effet, au point

ot cel accumulateur agit, la richesse alcoolique du

liquide peul varier de plusieurs degrés sans qu'il
IRIS - LILLIAD - Université Lille 1
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]
4l

se produise de pertubations dans la marche de I'ap-

pareil.
Les huiles amyliques sonl exlrailes par une prise
spéciale aménagée & la parlie supérieure du réei-

pient accumulaleur; on les recoil a I'éprouvette y'.

Le liquide qui a traversé la colonne d’épuisement E
est évacué a la partie inférieure a 1'état d’eaux rési-
duaires dépouillées complélement d'alcool .

Les vapeurs alcooliques, complétement débarras- :
sées de tous produils impurs sont concenlrées dans

la colonne (:; on les extrait 4 la parlie supérieure de
celle-ci pour les conduire au réfrigérant O el a
I'éprouvelle des bons gonls X.

Ce reclificaleur type T présente certaines simpli-
fications sur le modéle anlérieur; en effet, les perfec-

tionnements rapporlés a la colonne d'épuralion a
bas degré ont permis de supprimer certains organes
sans nuire a la qualilé de I'aleool. X

Les produits a4 point d’ébullition plus élevé que
'alcool élant généralement oblenus, dans les appa-
reils de reclification continue, & un degré inférieur
a 90 degrés, il y a inlérél a chercher a oblenir ces
produits, d'une fagon continue, a4 ce degré qui
permet leur utilisalion industrielle. Au reclificateur
Guillaume, on peul alors ajouler une colonne spé-
ciale pour la concenlralion des mauvais gonls;
celle colonne regoit direclement les moyens gotls

et les produils amyliques sortant de l'appareil prin-

cipal; elle sépare les huiles de fusel dans un décan-

Leur spécial et concenlre I'alecool mauvais godl ; une

partie de celui-ci renlre dans le rectificateur con-

Linu el angmente ainsi la proportion totale oblenue

d’aleool bon gotl; I'autre partie sort a I'étal d’aleool

mauvais goil 4 plus de 90 degrés el peut étre
IRIS - LILLIAD - Université Lille 1
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mélangée aux produits de téte qui sont utilisés pour

" la dénaturation,

L’emploi de celle colonne de concentration spé-
ciale des mauvais gouts augmente de 3 &4 4 p. 100

£ 1 proportion d'alcool reclifié obtenu dans lappal eil

principal.
Rectificateur continu des flegmes sys- .

téme Mariller-Granger. — La figure 89 repré-
sente un rectilicateur continu simplifié, pour le tra-
vail des flegmes, systtme Mariller-Granger. Les
alcools a traiter sont introduits dans un bac A el
passent de 1a dans un bac a flotteur B. Ils traversent
ensuite un récupéraleur C pour atteindre I'épura-

« leur D dans lequel, par un chauffage réduit, on ne

distille que la fraction la plus volatile des produits.
Les vapeurs émises Lraversenl les plateaux de con-
centration E, puis gagnent 'analyseur F et le réfri-

_gérant G. A la sortie de ce lefngélant on oblient les

produils de téte concentrés qu'on recueille & I'une
des éprouveltes M. Les flegmes débarrassés des pro-
duils de Lele passent de la base de ’épurateur D 4 la
colonne H d'épuisement. Cette colonne esl une
colonne de distillation dont les eaux résiduaires tra-
versent un récupérateur G, pour chauffer les flegmes
a Lravailler et économiser ainsi du combustible. La

“colonne de rectification IK concentre les vapeurs

alcooliques sous linfluence d'une rétrogradation
fournie par les condenseurs L et M. On obtient en
léte du réfrigérant M un alcool imparfait qui est
immédiatement réintégré dans I'épurateur DE.
Ialcool pur est prélevé bouillant sur I'un des pla-
teaux supérieurs de la colonne K, puis il est refroidi
dans le réfrigérant R el recu a une des éprou-

velles N. Les produils huileux sont extrails par
IRIS - LILLIAD - Université Lille 1
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des prises spéciales sur les plateaux | et sonl recus
a deux éprouvettes-particuliéres. Un analyseur J, de
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Sl

S

Fig. 89. — Schéma d'un rectificaleur continu des flegmes systeme |
Mariller-Granger (Granger). ]

grande puissance, empéche ces produits d’atteindre
les plateaux de rectification K.

Un décanteur, du type récipient Florentin, lave

les huiles, en sépare des huiles concentrées et fait
IRIS - LILLIAD - Université Lille 1
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- rentrer en circuil les eaux alcooliques récupérées.
Dans les appareils systéme Mariller-Granger, les
condenseurs sont remplacés par des analyseurs dans

T

peauty z

II L G F =

PV

T

P =
e

Fig. 90. — Schéma d"un rectificateur continu des flegmes,
type GM C (Granger).

lesquels les vapeurs cheminent de bas en haut : elles
n'y sont pas condensées brutalement, mais au con-
traire, grice & des organes de contact spéciaux, elles
sont en réaction méthodique et épurante avec les
liquides rétrogradés. Un dispositif spécial esl prévu

quand il s’agit de produire des alcools extra fins pour
‘ IRIS - LILLIAD - Université Lille 1
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que les produits trés souillés des réfrigérants ne
viennent pas se mélanger a ceux des condenseurs.
Chacun de ces produits est soumis & une épuration
particuliére avant de regagner les plateaux de con-
centration. L'alimentation en liquide a rectifier est
facilitée par I'emploi du régulateur de température
que nous avons décrit dans le chapitre consacré a
I'étude des organes des colonnes a distiller. Le régu-
lateur & vapeur & commande axiale, précédemment
déeril, assure un réglage parfait de la vapeur d'échap-
pement, et, 3'il y a lien, de la vapeur directe. Des
manomeélres spéciaux permellent d'avoir a tout
momenl l'indicalion exacle de la pression aux divers
endroits de l'appareil et permeltent en consé-
quence un réglage trés sensible de l'eau de con-
densation.

Dans certains modéles construits par M. Granger,
au lieu de concentrer les huiles sur les plaleaux I, ce
qui a loujours une lendance a souiller l'alcool, ces
huiles sont exlrailes el rectifiées a4 part dans une
colonne de concenlration des huiles ON munie d’'un
condensaleur mixte, dit condenseur de rétention des
huiles PQ. On obtient ainsi d'une part de I'alcool
qui rentre en circuil dans les plateaux el d'autre
part des huiles trés concentrées (fig. 90). ‘

MM. Mariller et Granger et MM. Prache et Bouillon
ont appliqué aux reclificateurs le systéeme & circuit
calorifique fermé, avec condenseur évaporaleur el
thermo-compresseur, que nous avons étudié a propos
des colonnes a distiller. Dans ce cas, un thermo-
compresseur prend la vapeur sur le condenseur éva-
porateur de la colonne de distillalion et la refoule
dans un ballon d'ou elle peut étre ulilisée pour

chauffer I'épurateur et la rectificalrice.
IRIS - LILLIAD - Université Lille 1
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Dépense de vapeur des rectificateurs
continus. — Dans des essais pratiques effectués par
M. Barbet chez M. Dantu-Dambricourt a Steene,
avec la collaboration de M. Barbion, on a trouvé,

pour un reclificaleur conlinu sysléme Barbel, une

dépense de 197 kg. 6 de vapeur pour 100 litres de
flegme a 100 d. entrant dans le reclificateur. Ce
chiffre correspond donc environ a la moitié de celui
(ue nous avons cité plus haut pour le rectificateur

discontinu.

En soumettant la question au calcul, on trouve gue
la dépense pour la rectification proprement dite est
de 210 kilogrammes de vapeur environ par hectolitre
d’alcool pasteurisé recueilli et de 250 kilogrammes
par hectolitre d'alcool pasteurisé vendu. A ce chiffre,
il faut ajouter la dépense de vapeur a I'épurateur :
celle dépense esl variable suivant la perfection qu’on
veul alleindre dans I'élimination des impuretés de
téte. M. Barbet comple une dépense de6 kilogrammes
environ par hectolitre d'alcool absolu introduit dans
Pappareil, ce qui est insignifiant.

On peut done conclure que la rectification conlinue
dépense environ la moilié de ce que consomme la
reclification discontinue. Cetle économie de vapeur
provient surtout de la suppression des périodes de
mauvais et moyens goiils, de la suppression du
repassage des moyens gonts et de la récupéralion de
la chaleur des vinasses pour échauffer les flegmes
qui entrent. En outre, la chaudiére qui n’existe plus
dans I'appareil continu n'est plusune cause de perte
par rayonnement.

Freinte a la rectification. — Il se produit
pendant la rectification des perles en alcool encore

. assez mal expliquées. D'aprés M. Barbet, les freintes
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ordinaires sont dues au systéeme de rectification ;car
dans la rectification continue, on ne constate pas
plusdel p. 100 de freinte, comprenant la perle par la
pompe a flegmes el I'évaporation dans les bacs d’as-
piralion et de refoulement de celte pompe. Donc
le rectificaleur continu ne détruil pas d'alcool. Au
contraire, dans le rectificateur discontinu, le flegme
se trouve en contact direct, pendant lrente-six a
quarante-huit heures, avec le serpentin de chauffage,
et il se produit ainsi une surchaulfe qui doit étre la
cause principale de la destruction de l'aleool et de la
freinte au disconlinu. Il y a en outre des pertes dans
les eaux résiduaires, car I'épuisement complet de la
chaudiére cotte beaucoup de vapeur el dans les sys-
temes ordinaires ce qui reste sur les plateaux est
perdu.

D’autre part, M. Sorel eslime que les erreurs d’al-
coomélrie suffisenl en grande partlie pour expliquer
les pertes a la rectification. Quand l'alcoométre
marque 0 d. dans le liquide qui distille, le degré est
faussé par la présence d'alcool amylique et 1'alcoo-
meétre donne une indication trop faible.

La théorie de M. Barbet nous parait plus ration-
nelle, car une erreur de leclure, méme assez forte,
faite a la fin de l'opération, ne porte que sur une
proportion relativement faible des produits et ne
peut conduire qu'a une erreur trés minime sur la
totalité de l'opéralion, el bien inférieure aux pertes
observées. Il parait beaucoup plus probable que
I'alcool peul étre détruit, ou entrer en réaction avec
les autres corps en présence, en raison du chauffage
bratal par le serpentin. M. Barbet a constaté, en
effet, que plus le flegme est impur, plusil y a de
freinte, ce quis’explique par l'abondance plus grande

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1



RECTIFICATION DES FLEGMES 207

de ces réaclions intérieures. En outre, les appareils

munis de serpentins de chauffage par la vapeur
d'échappement, dontla température est moins élevée,
donnent une freinte moins considérable que les
appareils munis de serpentins de chauffage par
vapeur direcle.

Celte derniére observation est Loul & fail juste, et
M. Vasseux a pu réduire la freinte des rectificateurs

- disconlinus en supprimant les serpentins de chauf-

fage par la vapeur directe el en les remplacant par
des tubulaires chauffés par de la vapeur a faible
pression ; on crée ainsi un mouvement Lrés actif du
liquide, de manitére & éviler la surchauffe et la
destruclion de I'alcool.

- Dans la reclificalion continue, ou I'alcool passe
rapidement el ou le chaulfage par barbolage ne
s'opere que dans un endroil épuisé, ou il n'y a pas
d'alcool, il n'y a aucune deslruction possible; la
freinte de reclification est trés faible el ne correspond
qu'aux transvasemenls divers quine vont jamais sans
une cerlaine évaporation.

Avantages de la reclification continue. —
Nous avons vu, par ce qui précéde, les nombreux
avanlages que présenle la reclificalion conlinue et
qui sont principalement l'obtention de 90 a 94 p. 100
d’alcool bon gout en une seule opération, la suppres-
sion des moyens gotils, la grande économie de com-
bustible, la facilité de conduile, la stabilité compléte du
degré de 'alcool bon gout coulant & I'éprouvette et
la suppression de la freinte de la rectification. La
principale objection qui a été faile a la rectification
continue est relative 4 la pureté de l'alcool pro-
duit. Les adversaires de la reclificalion conlinue
lui reprochent de donner une épuration imparfaite et
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de livrer de I'alcool bon got notablement inférieur

a celui du disconlinu. M. Barbet, qui a fait I'étude
théorique de I'action de la reclification discontinue
el de la rectification continue sur les diverses

impuretés du flegme, a monlré cependant que, pour

les produits de léle nolamment, dont la valeur de

tLE]
]

K’ est comprise entre 1 et 2, la purification est lenle

el incomplete avec le rectificateur discontinu, el
intégrale soit avec 'épuralion conlinue, soil avee la
pasteurisation en reclification continue. Ces résultals
sont confirmés par des expériences de M. Mohler sur
la rectification discontinue d'un flegme de mélasses.
En conduisant la rectificalion lenlement et avec le
plus grand soin, avec un fractionnement de
80 p. 100 de surfin et d’extra-fin, M. Molher a oblenu,

par l'analyse de ces produils de bon goul, une pro-

porlion de produils de téle qui s'éléve encore au hui-
titme des impurelés primitives de téte. [l semble done
que I'élimination de ces impurelés ne soit pas aussi
parfaite qu'on le pense dans la rectification discon-
tinue, Nous manquons malheureusement d'un Lravail
analogue sur la rectification continue, mais il est cer-
tain que beaucoup de distillaleurs, qui ont adoplé
aujourd’hui les reclificaleurs continus, parlaitement
au point, que nous avons décrils, produisent avee
leurs appareils des alcools de cceur dont la pureté et
la finesse sont égales a celles des alcools fournis par
les rectificateurs discontinus.

On a reproché aussi au reclificateur conlinu son

instabilité et la surveillance excessive qu'il nécessite

de la part de l'ouvrier, sil'on veul obtenir de lrés

bons produits. 1l n’est pas toujours facile en effet de

parer au moment voulu aux perturbalions multiples
et aux déplacements des zones d'impurelés qui se
IRIS - LILLIAD - Université Lille 1
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h produisent par suite des variations provenant de I'ali-
~ mentation, du chauffage ou de la condensation. Nous
- avons cependant vu plus haut que certains perfec-
~ lionnements permettent de rendre la marche des
- rectificateurs conlinus tout & fait réguliére et auto-
- malique.

V. — APPAREILS DE DISTILLATION
" RECTIFICATION

On a cherché pendant longlemps a produire direc-
tement de l'alcool rectifié en partant des jus fer-
mentés, Cette question a éLé mise au point, aujour-
@’hui, par plusieurs méthodes différentes.

- Dans une premiére méthode, le fractionnement se
fait dans la distillation méme du vin, substitué au
flegme, el cetteanéthode constilue en quelque sorte
Iextension du rectificaleur continu des flegmes au
trailement de flegmes trés dilués représentés par les
vins & rectifier. C'est la rectification continue directe
| de M. Barbet.
% Dans une seconde méthode, on produit dans une
- colonne des vapeurs alcooliques brutes qu'on épure
ensuite d'une facon continue: c¢'est la distillation-
{  reclificationdirecte de M. Guillaume, la rectificalion
continue directe de M. Crépelle-Fontaine et la rec-
tification continue indirecte de M. Barbet,. etc. En
effet, d’'aprées M. Barbet, solidariser une colonne a
distiller avec un rectificateur continu des flegmes,
n'est pas faire de la reclification continue directe,
mais indivecte. Le cadre de cel ouvrage ne nous
permel pas d'entrer dans les délails des polémiques
el des critiques soulevées par les inventeurs des
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divers syslémes, el nous nous bornerons, dans ce qui
va suivre, au simple role de rapporteur, en décrivant
le fonclionnement de quelques-uns de ces appareils
et en donnant les conclusions sur lcurs avanlages
respeclifs.

Rectification continue direete, systcme-
Barbet. — Les mémes principes qui ont permis &
M. Barbel de réaliser la reclification conlinue des
flegmes sonl applicables, d'apreés lui, 4 larectification
conlinue direcle des vins, car ceux-ci ne sont que des
flegmes extrémement dilués. L'opéralion de la recli-
fication direcle des vins demande naturellement des
plateaux d'une grande puissance. M. Barbet emploie
ses plaleaux a calolles peignes, que nous avons
déerils précédemment, et qui donnent a la vapeur
de barbolage une Lres grande surface d’aclion. La
grande dilulion exige des dimensions spéciales des |
parties dans lesquelles circule le vin; les zones de
concenlralion des produils de queue sonllégérement
déplacées, mais le principe reste idenlique.

La figure 91 représenie un reclificateur continu
direct de M. Barbel, lype perfectionné B 1910. Dans
cel appareil, I'épuraleur esl superposé aux trongons 1
d’épuisement du vin épuré. Le vin estchauffé dans le
récupéralenr I, puis dans le chauffeur A et entre &
Iépurateur. Les léles sortent de I'éprouvette de
réglage D). Le vin ¢puré descend dans les plateaux |
d’épuisement par le luyau 6-7. Les vapeurs alcooli-
ques Lraversenl les plaleaux t]l‘ concentralion des
queues, vont au chauffeur A et de la 4 la veclificatrice,
Le non-pasleurisé, sortanl du réfrigéranl H, rentre
par le tuyau 15 a I'épuralenr. Le pasleurisé, refroidi
en K, sort par I'éprouvelle J. Quant al'éprouvette I,

elle permet d’extraire sion veul le non-pasteurisé au
IRIS - LILLIAD - Université Lille 1
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. Fig. 91. — Reclificateur conlinu direct, systéme Barbel, type
perfectionné B 1910 (Barbet et Cie).
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lieu de I'envoyer & l'épurateur. Les huiles basses
sorlent en 18, les queues solubles en 17 et aprés
refroidissement coulent aux éprouvettes L. M.
La figure 92 représente un rectificaleur continu
direct Barbet, type BS
simplifié. Il n’y a qu'un
seul chauffage, 4 la base
de la colonne d'épuise-
ment. Les trongons rec-
lificateurs se chargent
d’élever le degré de l'al-
cool & 96-97 degrés, d'éli-
miner dans les parties bas-
ses les huiles amyliques
et d'extraire par pasteu- |
risation automatique a
haut degré les impurelds
aldéhydiques de téte.
Rectification con-
tinue indirecte des
vins systéme Barbet.
— Dans cet appareil (fig.
93}, une colonne a distiller |
Fig. 92, — Rectificateur con- & bas degré se Lrouve soli- §
:;‘;':e ['i;:‘gtel.dle;p:l]r;i; SYS~ darisée avec un reclifica- -
plifié (Barbet et Gie). teur continu des flegmes, |
el on obtient ainsi dun
seul jet l'alcool extra-fin reclifié sans envoi des
flegmes aux réservoirs intermédiaives. On supprime
done, ayec cetle combinaison, les bacs & flegmes,
la pompe pour remonter le flegme en charge sur 'épu-
rateur; le flegme n'est pas refroidi inutilement, et
passe toul bouillant dans l'épurateur. Enfin, dans

les paysi$OPRiRAEY Ukiedii e qompleur, cel appa- :




Vi ¥
! w G hrod
v Fig. 93. — Reclifjealion conlinue indirecle des vins, sysléme Barbet

type DA 1904 (Barbet et Gie).
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reil permet de meltre les compteurs 4 la sorti

des produils rectifi¢s; donc les freinles ou pertes, |

si faibles soient-elles, sont exemptées de I'impot.,

|

/

. - L3 ~
Les vapeurs de vin s'épuisent tolalement dans une |

.

Fig. 94. — Appareil de rectificalion conlinue travaillant & volonlé

les flegmes ou directement les motis fermentés (Barbet et
Cie, constructeurs, a Paris). 2

premiére colonne A, dont les plateaux sont a calotles

peignes. Le vin, contenu dans le bac V passe par le

régulateur d’alimentation V' et par le robinet sen-
sible v. Il remonte au chauffe-vin D, puis redescend

ala colonne A. Les vapeurs qui se dégagent du vin

traversenl trois ou quatre plateaux destinés non pas
a concentrer le flegme, mais a le pasteuriser au
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Fig. 95. — Appareil de reclificalion conlinue directe des vins par
' ‘mulltiple effet (Barbet el Cie). ;

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1



. _ .Tq
fe|

216 DISTILLATION, RECTIFICATION ET EPURATION

relour des tubulaires D, E, I. Le flegme perd ainsi i
tous les gaz de fermenlalion el quelques produits
de t&le légers qui se dissipenl avec les gaz dans
I'air. i
Le flegme épuré par pasteurisation est envoyé .
dans une seconde colonne ou il est soumis a une
épuralion complémentaire au moyen de vapeur |
vierge. Le produil ainsi oblenu, doublement épuré
en-produils de téte, est envoyé dans une colonne
reclificatrice compléle ou il est porté a trés haul
degré et ou se parfait I'affinage. Il en résulte, d’aprés -
M. Barbet, que I'alcool pasteurisé obtenu est d'une
purelé absolue el ne posséde plus aucune odeur ni
aucun goul d'origine. i
- Grice a des combinaisons particuliéres, cet appa-
reil ne dépense guére plus de vapeur que I'ancienne
reclification continue directe de M. Barbel el sa con- |
duite esl aussi facile. :
Dans bien des circonslances, il suffit d’employer
un type simplifié, dit type DAS, dans lequel I'épu-
rateur de flegmes (colonne du milien) est sup-
primé. La qualilé de I'alcool que l'on obtient ainsi
est jugée trés suffisante pour la généralité des besoins
du commerce. D'ailleurs, s'il est nécessaire par la
suite de relever la qualité de I'alcool, il suffit d’inter-
caler dans I'appareil I'épuraleur B pour reproduire
le type DA complet. i
M. Barbet a également élabli un appareil de rec-
Lificalion conlinue qui permel de praliquer aussi
bien la reclification directe des vins que celle des
flegmes suivant les besoins du distillateur. Cet appa- .
reil est représenté par la figure 94, Par la manceuvre
de quelques vannes, un certain nombre des organes

peuvephirei i hogs, ciEguilh Mappazeil <o trouvely
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diant le reclificaleur conlinu de M. Guillaume (voyez
figure 88, lettre E). Les vapeurs alcooliques brules
émises par la colonne se rendent dans la colonne de
concentration C, munie du récipient accumulalenr
V, dont nous avons éludié le role a propos du recli-
ficateur continu Guillaume. Celle colonne esl sur-
montée de ses condenseurs K el I. On y opére la
séparation des produils de téle, de queue el des
huiles, qui coulent d'une facon conlinue aux éprou-
vettes Y, Y!, Y2, Le récipient accumulateur, rempli
du liquide de rétrogradalion de la colonne de recti-
ficalion, assure la régularité de marche et la stabilité
du fonctionnement. Enfin la colonne d'épuration
finale D soumel 'alcool achevé a une vérilable redis-
tillation partielle qui en extrait les derniéres traces
de produits de Léte : aprés refroidissement en O,
'alcool pur coule dans I'éprouvetle X. Toules ces
opéralions se fonl aulomatiquement, le chauffage el
le refroidissement se réglent d’eux-mémes, par le
régulateur de vapeur a régime variable S el le régu-
lateur d’eau U. Cel appareil produit des alcools rec-
lifiés de bonne qualité courante & 96-97 d., en une
seule opération, dans la proportion d'environ 90 p.
100 de tout 'alcool produit, et avec une freinte de
rectification inférieure a 1 p. 100,

Dans I'appareil représenté par la figure 96, a est
le bac a vin, b le bac a eau froide, e le robinet d'ali-
mentation d’eau, I le chauffe-vin, K le condenseur, K"
le réfrigérant des gaz, n le thalpotassimétre de dis-
tillation, O le réfrigérant des bons goils et des pro-
duits de tele, O le réfrigérant des produils de queue,
R l'extracteur des vinasses, s.le robinel et le tuyau
de conduile des flegmasses 4 la colonne a distiller,
u le robinel d'extraction des produits inlermédiaires,

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1
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b

v le robinel dexlraction des produils de quene.

Pour la production des alcools'de Lrés haute qua-
lité, M. Guillaume a établi un autre type d’appareil
de distillation direcle, Lype A, représenlé par la
figure 97. :

La disposition générale de cet apparcil est sensi-
blement différente de celle de l'appareil précédent.

A la sorlie de la colonne a distiller A, les vapeurs
alcooliques brules se rendent dans une colonne
d’épuralion BB'. La majeure partie des produilsa
point d'ébullition plus élevé que I'alcool est extraite
au bas de la colonne B’ tandis que les produits de
téles sont concentrés dans la partie supérieure el
extrails des condenseurs I et J, Toute la partie B de
cet épurateur placée au-dessous de l'arrivée de
vapeur de la colonne distillatoire compléle 'épura-
tion en produits de léle el de queue par une véri-
table redistillation partielle de la rétrogradation de
la partie B'.

Les liquides alcooliques épurés vonl ensuite a la
colonne reclificatrice proprement dite C el au réci-
pient accumulateur V. On achéve d'y enlever les
produils de queue el, a la parlie supérieure, 1'alcool
concenlré est envoyé au réfrigérant d'alcool O. Les
régulaleurs aulomaliques d'eau et de vapeur, sys-
leme Guillaume, auquel se joinl I'action du réei-
pient accumulateur, qui agit comme un volant,
assurenl a tout l'ensemble une fixité de marche
absolue. En outre, la disposilion particuliére des
condenseurs el réfrigérants des gaz assure une meil-
leure analyse des vapeurs alcooliques et la rentrée
trés chaude de la rétrogradation dans la colonne
reclificalrice.

Dans 'apparcil représenté par la figure 97, a est

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1
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~ le bac a vin, b le bac & eau, e le robinet d'alimenta-
~ lion d’eau, 1, le chauffe-vin, J le condenseur, J' le

o R WY ad T

Fig. 97. — Appareil de distillation-rectification directe, systéme
E. Guillaume, type A (simplifié), avec colonne  distiller & pla-
teaux (Egrot et Grangé).

réfrigérant des gaz de la colonne d’épuralion 4 bas

‘degré. K le condenseur de la colonne de rectification,

0 le réfrigérant de I'alcool bon gont, O le réfrigé-

rant des produils amyliques, S'T' les régulateurs de
IRIS - LILLIAD - Université Lille 1
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vapeur pour le chauffage des colonnes de distillation
et d’épuisement, UU', les régulateurs d'eau pour les
condenseurs des colonnes d’épuration et de rectifica-
tion, V Je récipient accumulateur, X I'éprouvelte
des bons goits, Y I'éprouvette des produils de téte,
Y' I'éprouvelte des produils amyliques, Y' I'éprou-
vetle des moyens goils, ZZ' les éprouvelles de véri-
ficalion de l'épuisement des vinasses el des eaux
résiduaires. _
L’appareil de distillation-rectification sysléme
Guillaume, type A, est une simplification de son.
type B industriel employé précédemment; en effel,
comme pour le rectificateur conlinu Guillaume. type
T, les perfectionnements apportés a la colonne
d’épuration, principalement par I'emploi de la dilo-
lion ont permis de supprimer cerlains organes sans
nuire 4 la qualité de I'alcool. :
Rectificateur continu direet des vins,
de M. Crépelle-Fontaine. — Cel appareil,
représenté par la figure 98 se compose d’abord
d’'une colonne de distillation dans laquelle le
vin, préalablemenl chauffé par un chauffe-vin,
est distillé et complétement Eépuisé. Les vapeurs
alcooliques sont ensuile conduites dans un réfrigé-
rant qui les condense en totalité. L’alcool ainsi
obtenu est dirigé par un réglage spécial dans le rec- «
tificateur proprement dit. D'aprés M. Crépelle-Fon-
taine, celle disposition permel de laisser dégager les
gaz avanl d'introduire les liquides dans le rectifica-
teur, ce qui donne un alcool de meilleure qualilé et
un fonctionnement plus régulier de l'appareil. Le
flegme produit est réchanffé dans un récupérateur
de chaleur, avant son entrée dans I'épurateur, par la

vinasse épuisée el chaude sortant du rectificateur
IRIS - LILLIAD - Université Lille 1
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proprement dit. Le flegme échauffé est introduit
dans I'épurateur conlinu qui le débarrasse des pro-

I

Fig. 98, — Reclificateur conlinu direct des vins
(Crépelle-Fontaine).
duils de Lléle, el l'opération de la rectification

s'effectue et se termine comme dans la rectification

conlinue précédemment éludiée.
IRIS - LILLIAD - Université Lille 1
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Par suite de sa disposition méme, l'appareil ne

dépense pas beaucoup moins de combustible que les
deunx opérations de distillation et de rectification
faites séparément, mais on a 'avanlage de n’avoir

qu’'un seul appareil a conduire, el de supprimer les |

pompes et les bacs & flegmes. En outre, la freinte
est complétement supprimée,

Distillation rectification directe, sys-
téeme Gazagne. — La figure 99 représenle un
auto-rectificateur continu direct, systeme Gazagne,
pour la distillation-reclificalion directe des vins et
moiits fermentés.

L'élimination des produits de téle et des produils
intermédiaires se fait direclement sur le vin, donc i
trés bas degré, et la disposition spéciale de I'épura-
teur permet de régler exactemenl la quantité de
vapeurs chargées d'impuretés & envoyer a la colonne
de concentration des produils de téle, de maniére &
éviter toute condensation inutile el & concentrer faci-
lement les éthers. Les vapeurs épurées de la distilla-
tion se rendent directement 4 la rectificalrice, sans
subir une condensation intermédiaire tolale ou par-
tielle. L'extraction des produils de queue se fail
sous forme trés concenlrée a la base de la reclifica-
trice. :

(et appareil est muni de lous les organes de régu-

lation et des auto-condenseurs analyseurs, systéme
Gazagne, que nous avons déja décrits. 1l permet

d'obtenir des alcools extra-neutres & 96-97 degrés
G. L.
La figure 100 représente 'appareil de distillation

reclification dirécle, type D, du méme conslructeur.

Cet appareil a éLé spécialement étudié pour servir &
des usages multiples. Il peut en effet étre ulilisé a
IRIS - LILLIAD - Université Lille 1 ;
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g. 99, — Aulo-reclificaleur conlinu direct, type C, systéme
Gazagne (Gazagne).

agencement particulier, produire simultanément de
Teau-de-vie, des trois six el de l'alcool reclifié et
salisfaire ainsi loutes les exigences commerciales, ce
- qui est inléressant pour les régions vinicoles et dans

BoulRIS 5 LILLIAD, ;. Université Lille 1 15
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les rhummeries. L'appareil type D est en quelque
sorte la combinaison d'une colonne de distillation
avec un reclificateur continu type A. Comme celui--

e T EEC

1
: i
0 |

:._-I.-I i b L T Cubiint |J|. - ‘E!
Fig. 100 — Appareil de distillation rectificalion directe, lype D, le
systéme Gazagne (Gazagne). :

ci, il posseéde les organes de régulation automatique
et les aulo-condensenrs analyseurs, sysléme Gazagne
et il différe de l'auto-rectificateur continu direct,
type C précédent, par le fait que la colonne de recti-
fication est alimentée en flegmes liquides ayant subi

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1 %
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b F;g. 101. — Appareil de distillation reclification du‘ecte des moilts
: fermentés (Pingris).
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une double épuration, Ce disposilif donne, enlre
aulres avantages, la possibilité de faire subir aux
flegmes, pendant leur passage dans I’épuraleur, un
traitement chimique approprié.

Distillation - rectification directe, sys-
téme Pingris. -— La figure 101 représenle un
appareil de distillation-rectification directe des
moilts fermenlés, systéme Pingris. Comme dans la
reclification conlinue direcle de M. Barbet, 'appareil
fonctionne comme un reclificateur continu des
flegmes, auquel on a adjoint un troncon réservé a
la distillation. Le vin fermenté, qui n'est qu'un
flegme (rés impur el 4 bas degré est d'abord débar-
rassé de ses produils de Léte dansla colonne d’épu-
ration, puis descend la colonne d’épuisement.

Les vapeurs alcooliques se 'concentrent dans la
colonne rectificatrice, ol s’opére en outre la sépara-
tion des produils de queue. Ces appareils sont
conslruits sous 21 numéros différents, correspon-
dant a un traitement par 24 heures de 14 a 450 hec-
tolitres d’alcool complés en flegmes a 100 degrés.

Rectification ¢continue des vins, systéme
Wauquier. — La figure 102 représente 'appareil
de rectification continue des vins, construit par la
maison Wauquier. Une colonne & bas degré y est
solidarisée avec un rectificateur continu des flegmes
qui épure l'alcool fourni par la colonne. Le fonc-
tionnement est le méme que celui des appareils du
méme Lype précédemment décrils.

Rectification continue des vins, systéme
Mollet-Fontaine. — La maison Mollet-Fontaine
construit des reclificaleurs continus directs des vins
dont un Lype est représenté par la figure 103.

L’appareil comprend une colonne d’épuration A,

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1
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surmontée d'un troncon B pour la concentration des
'éthers, une colonne de distillation surmontée de la
~ colonne de rectification D. Au-dessus de I'épuraleur
se trouvent le condenseur E de I'épuraleur et le réfri-

AT TR iy st ey

.+ Fig. 102, — Rectificaleur conlinu des vins, sysléme Waunguier.
(Wauquier et Cie).

gérant F des éthers, dont les liquides s’écoulent a
I'éprouvette G des éthers. L'appareil est complété
par un chauffe-vin H, un récupérateur I, un conden-
seur J, le réfrigérant des iétes K, aboulissant a
- I'éprouvelte L de l'alcool de létes; un réfrigérant M

our l’alc?ﬁggaﬁtﬂl\%sé, avec, (]é'fmrouvelle N de cet

- Universit e
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alcool; le réfrigérant O des huiles el des mauvais
goils de queue avec leur éplouvolle P, el enfin les
régulaleurs O el R de pression de I'épurateur el du_
reclificaleur.

Le fonctionnement de cet appareil est basé sur
I'extension aux vins, considérés comme des flegmes
tres dilués, des principes de la rectification continue :
des flegmes, c’est-a-dire épuration préalable en pro-
duits de tete, concentralion du produit ainsi épuré
el séparation continue des produits de queue.

Rectifieation directe des vins, systéme
Mariller-Granger. — Les appareils conslruils
par la maison Granger pour la rectification des vins
sont de plusieurs types.

La figure 104 représente un rectificateur du type
indirect, sysléme Mariller-Granger, Comme dans
lous les types indirects, on effectue une dislillation
préalable du liquide et on dirige le flegme bLouillant
sur I'épurateurd’un rectificaleur continu. Grace & un
disposilif préalable d'épuralion, on peul épurer le
vin avant de le distiller et obtenir ainsi un flegme
beaucoup plus convenable pour la rectification. Le
liquide [fermenté & traiter passe du bac A dans un
bac & flotteur B, puis il est réchauffé dans un récu-
pérateur C et épuré ensuite dans quelques plateaux D.-
Les produits de téte nauséabonds qui s’échappent
sont concenlrés dans lés plateaux D' et recueillis a la
sortie du véfrigérant H 4 une éprouvette spéciale.
Le'liquide & distiller est ensuite épuisé dans les pla-

- teaux el les vapeurs des/flegmes oblenus viennent se
condenser dans un condenseur G qui alimente en
flegme déja épuré 1'épurateur I de I'appareil con-
Linu, qui & parlir de ce momenl devient absolument

semblafifs® P AGY BibisrateTa o dos flegmes.
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La figure 105 représenlte un rectificateur du Lype

direct, sysléme Mariller-Granger. Le vin est alors
épuré en une seule fois, direclement, dans les pla-

i

k : =1}

leaux I, les produils de Léte sont concentrés dans les
plaleaux I' et condensés dans l'analyseur el le réfri-
géranl J.

Les Vé)eurs alcooliques épurées provenant de la
IRIS - LILLIAD - UnlverS|te Lille 1
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colonne E, passent direclement dans les plateaux
de rectification L. M. A partir de ce moment, Fap-
pareil ne différe plus d'un rectificaleur continu des
flegmes. :
Pour les petites eaux de levurerie, qu1 sont des
liquides a tres bas degré alcoolique, la maison Gran-
ger construit un appareil spéeial récupérant au
maximum les calories, de maniére a réduire la |
- dépense de vapeur. La figure 106 représente le
schéma d'un tel appareil. A la parlie supérieure
se trouve un bac a flotteur qui recoit le liquide &
traiter et le dirige sur un robinel sensible d'ou il
-remonte dans le ‘chauffe-vin C. De 14, le liquide, au
lien d'étre inlroduit directemenl dans la colonne,
redescend & la partie basse pour traverser successi-
vemenl Lrois récupérateurs G, dans lesquels le
liquide circule méthodiquement dans des tubu-
laires au conlact des vinasses résiduaires qui che-
minent en sens inverse. On oblient ainsi un chauf-
fage maximum des liquides a traiter, qui pénétrent
alors dans la colonne de distillation. Le récupéra-
teur ne comprend parfois qu'un seul élément, au lieu
de trois. Les vapeurs se concentrent dans les plaleaux
reclificateurs de la colonne B, puis traversent sue-
cessivement le chauffe-vin C, le condenseur D et le
réfrigérant E. A la sortie de ce réfrigérant, on extrail
un pourcentage déterminé d’alcool, par exemple
5 p. 100 de I'alcool entré, a une premiére éprouvette.
L'excédent d’alcool, soit 95 p. 100 dans le cas envi-
sagé, est extrail sur I'un des plateaux supérieurs de la
colonne B a I'état liquide el refroidi dans un réfri-
gérant F pour couler & une deuxiéme éprouvette,
Dans ces condilions, on oblient en téte de 'appareil

un produit souillé des 1mgurelcs les plus volaliles,
IRIS - LILLIAD - Universite Lille 1 '
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:

"'-'.e?,-l’alcool oblenu a la deuxiéme éprouvette est un
aléool trés amélioré.

]

WS e ey

F Fig. 106. — Reclificateur conlinn direct des petites eaux de
| levures, systeme Mariller-Granger (Granger).

Pendant la concenlration des vapeurs alcooliques,
les alcoolssupérieurs se fixent a la base de I'appareil,

_en s'accumulant sur certains plateaux ou on les pré-
IRIS - LILLIAD - Université Lille 1 :
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léve; apres refroidissement, on les recoit 4 une

troisiéme - éprouvetie. Parfois ces produits, qui

entrainent de l'aleool, sont soumis & un lavage

méthodique avec de I'eau dans un récipient florentin
décanteur. On oblient ainsi une couche supérieure

constituée par les impurelés concentrées qu'on

évacue et les petites eaux alcooliques de la couche
inférieure renlrent antomaliquement dans I'appareil

pour éviler loule perle,

L’appareil est étudié pour produire a volonté des
alcools a 95-96 degrés ou au contraire des flegmes &
bas degré. Dans ce dernier cas, loule une parlie de
la colonne B peul élre mise hors circuil, par un
simple jeu de robinellerie.

Avantages de la distillation-rectifica-
tion. — D’aprés M. Barbel, la reclificalion continue
direcle permel d'obtenir immédiatement, en une
seule opération, 90 a 93 p. 100 d’alcool pasleurisé
extra-fin, avec une grande économie de combuslible,
grace a la suppression de la dualilé des deux opéra-
tions de la dislillation el de la rectification. En oulre
la rectification directe supprime lolalement la freinle
el réalise le maximum de simplicilé dans l'inslalla-
Lion, car il n'y a plus qu'un seul appareil a conduire,
el tous les bacs a flegmes, & moyens gouts et a frac-
lionnements divers, deviennent inutiles., Celle
méthode est particulieremenl avantageuse pour les
distilleries industrielles qui cherchent a produire
économiquemenl et simplement de l'alcool fin de
bonne qualité, sans viser aux marques d'alcool les
plus chéres. D’aprés M. Barbet, pour produire des
qualités plus fines, il est plus avantageux et plus sar
de mainlenir I'ancienne distillation & bas degré, puis

de faire la reclificalion séparément dans un reclifi-
IRIS - LILLIAD - Université Lille 1
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~ caleur continu des flegmes, ce qui permet de saturer
- ou de filtrer les flegmes enlre les deux opérations,
~ ou combiner en un seul appareil la colonne a dis-
iller & bas degré avec un rectificateur continu des
. flegmes, comme dans le type DA. On obtient ainsi
del'alcool extra-fin rectifié, tandis que la rectification
. continue direcle donne presque toujours des alcools
~ qui renferment encore quelques traces d'odeurs
~ dorigine causées par le contact trop intime de
v ;l'alcool 4 haut degré avec les gaz de fermentation,
fr', Les conclusions de M. Guillaume sont un peu
- différentes de celles de M. Barbet. D'aprés M. Guil-
_‘f laume, la distillation-rectification directe est préfe-
- rable & la rectification continue des flegmes, et per-
* met d’'oblenir de I'alcool rectifié de la plus haule
qualilé, avec le maximum d'économie et de simpli-
cité. L'emploi de la distillation-rectification directe,
. lype C, est la solution la plus simple pour les distil-
- leries agricoles qui veulent obtenir des alcools de
bonne qualité courante. Celle méthode entraine une
. économie de vapeur considérable, résultant de la
- continuité de Vopération, de la récupération de la
. chaleur des vinasses, de la permanence du régime
~ et surlout de la suppression des repasses, et aussi
- une économie de main-d'ceuvre. La distillation-
* rectification directe augmente le rendement en
_ alcool bon goat, car on obtient en général de
- 904 94 p. 100 d’alcool rectifié de haute pureté, et
- 6a 10 p. 100 pour I'ensemble des produils de téle et
~ de queue, en un seul jet el sans aucune repasse,
- avec une freinte de reclification pour ainsi dire
- nulle et dans tous les cas inférieure & 1 p. 100. I1 y
aenfin économie d'installation par suite de la plus
petite dimension du baliment nécessaire, de la sim-
IRIS - LILLIAD - Université Lille 1
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plification des tuyauteries, de la diminution du
nombre des réservoirs, ele. Hir

VI — EPUR.&TIDN DES ALCOOLS

Filtration sur charbon. — La filtralion sur
charbon a é1é aulrefois (rés employée pour |'épura-
_ tion complémentaire des alcools, mais le perfeclion-
nement des appareils distillaloires a rendu aujour-
d’hui ce Lrailement inulile et il n'y a que peu d’usines
qui aient conservé celle filtration sur charbon.

Le charbon utilisé est le charbon de bois léger el
non résineux, notamment le charbon de tilleul,
d’osier, de fusain, ele. L'action épurante du charben
esl d'autant plus grande qu'il est plus léger el offre

‘une surface plus considérable, par capillarité, a I'im-
bibition par le flegme. En outre, il ne doit donner
aucune coloration a I'alcool bouillant.

L’aclion du charbon parait étre a la fois phquue
el chimique. Au point de vue physique, il y a fixa-
tion des matiéres coloranles, et par suile décolora-
tion du flegme, el absorptlion des subslances odo-
rantes. Au poinl de vue chimique, les expériences
de W. Glasenapp ont monlré que le role principal
dans I'épuration doit étre allribué 4 1'oxygéne con-
densé dans les pores. D'apres Glasenapp, il se pro-
duit une oxydation d'une petite partie de l'alcool
étliylique el des alcools supérieurs, avec formation
d’'aldéhydes, de célones et d'acides. Ces derniers
forment en parlie avec les alcools des éthers, qui
viennent améliorer le gonl et le bouquet de l'alcool
filtré en masquant l'odeur désagréable des huiles de
fusel. La teneur en aldéhydes de I'alcool fillré n'est

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1
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pas beaucoup plus grande que celle de I'alcool non
filtré si celui-ci étail pauvre en aldéhydes; s'il était
riche, la leneur en aldéhydes est moindre aprés
fillration. Par contre, I'alcool oblenu par distil-
dahon du charbon épuisé se caractérise netlement
par sa grande teneur en aldéhydes et en éthers,
'tandls que la teneur en huiles de fusel est & peu pres
~idenlique 4 celle de I'alcool filtré. 11 semble done que
- le charbon n’a qu'une action absorbante tres faible
\ vis-a-vis des huiles de fusel, mais qu'il agit au con-
!trau'e énergiquement sur les produils qu'il donne
~ par oxydation, c'est-i-dire sur les aldéhydes el sur
les éthers.
~ En réalité, comme la filtration sur charbon estune
opéralion assez couteuse, il né semble pas rationnel
“de lui demander I'élimination d’un grand nombre
~dimpuretés qu'on peul Lrés aisément séparer par la
reclification, el il est plus logique de ne demander
au noir que I'élimination des odeurs d'origine tena-
ees qui résistent 4 I'action des rectificateurs.
- Le charbon est le plus souvent employé en mor-
ceaux, parfois en poudre. Autrefois on utilisail le
~ ¢charbon en poudre, el on se contentail soil d’addi-
tionner le flegme de ce noir et de décanter apres
’dépét soil de filtrer dans une cuve en bois sur l¢
~ charbon en poudre. On emploie aujourdhui la fil-
~ tration méthodique sur le charbon en morceaux.
- En pratique, on raméne les flegmes a filtrer a 45-
- 50 d. de maniére & diminuer la solubilité des huiles
et éthers lourds et & rendre ainsi l'action du
- charbon plus facile. L'absorption des substances
~ odorantes est d'ailleurs beaucoup plus énergique
avec l'alcool dilué qu'avec l'alcool concentré. On
‘cherche a faire la fillration & une température basse;
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on soumel le charhon épuisé a la revivification.

Celle opération peut s'effectuer de deux maniéres, 'E
par calcination ou par la vapeur surchauffée. La
premiére méthode est la plus simple, On mtloduﬂ. |
le charbon & revivifier dans des cornues en tdle, ana-
logues a celles qu'on emploie pour la distillation du
bois dans les fabriques d'acide pyroligneux. On le
porte au rouge sombre, et quand il nese degage
plus de vapeurs au col de la cornue, on bouche le
col et on retire la cornue du four pour la laisser
refroidir. Le refroidissement du charbon a lieu ainsi
a l'abri de I'air, [l faul avoir soin de ne pas chaulfer
au rouge vif, pour ne pas fondre certains sels qui
rendraient le charbon moins poreux et diminueraient
son pouvoir absorbant.

La méthode de revivification par la vapeur sur-
chauffée due a J.-F, Heper, est surtout employée
en Allemagne. On introduit le charbon dans une |
cornue; on y fail passer un courant de vapeur pour
chasser l'air, et on fait circuler la vapeur surchauffée
a 320 degrés autour de la cornue. Quand la revi- |
vification est achevée, on arréte la vapeur, et on éta-
blit un tirage dans la cornue en ouvrant le couvercle
supérieur et un robinet d'air inférieur. Le charbon
surchauffé s'enflamme spontanément et, quand toute
la masse est incandescente, on referme le couvercle |
de la cornue et le robinet dair ; puis on fait tomber,
par une porte i vis inférieure, le charbon dans des
étouffoirs.

D'aprés Pampe, qui a introduit ce procédé de revi- f
vification dans un grand nombre d’usines allemandes,
les avantages de ce mode de travail sont tels qu'il |
devrait étre seul employé La chaleur de la vapeur

surchauffée, aprés avoir produit son effet dans les
IRIS - LILLIAD - Université Lille 1 i
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~ cornues 4 calciner, peul élre ulilisée presque com-
. plétement a échauffer I'alcool dans les appareils &
* reclifier. La quantité de vapeur nécessaire i I'épui-
| sement des filtres suffit & peu prés a la revivification
~ du charbon, de sorle que la dépense de calorique
- esl réduile au minimum. En outre, l'effet de la
revivificalion est notablement plus grand que par
- lancien procédé. Enfin, dans l'ancien procédé, il
- faul retirer le charbon a iglervalles trés rapprochés,
~ de sorte, que la sanlé des ouvriers a beaucoup a
~ soulfrir des poussiéres de charbon. Avec lanouvelle
| méthode cel inconvénient est complétement évité, et
- sous ce rapport la revivilication parla vapeur sur-
- chauffée présente des avantages hygiéniques cer-
- lains.
- Toutefois M. Barbel estime que ce procédé esl

- coiteux, d'un maniement assez délicat et que le
- charbon n'est pas mieux revivifié que dans les cor-
- nuesen tole a feu nu.
~ Heeper conseille de renforcer I'action épuratrice du
- charbon en le mélangeant avec une mixture obtenue
& par calcination de bioxyde de manganése, de chaux
| vive et d’alcalis libres ou carbonaltés.

~ La dépense en charbon en morceaux est environ
- de 4 kilogrammes par hectolitre d'alcool, mais cetle
- quantilé peut élre réduite quand on emploie le
~charbon en poudre, dont le pouvoir épurant est
‘beaucoup plus considérable. M. Barbel a préconisé
ainsi un procédé, basé sur 'emploi du charbon fin, el
conduisant & une dépense de 2 kgr. 45 a 2 kilo-
grammes de charbon par hectolitre d’alcool. MM. R.
el A. Collette ont également brevelé un procédé
basé sur I'emploi du charbon en poudre. Le charbon

est mélangirisl ppenpp! gnhvalsielifeqs un bac mala-
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xeur, puis la masse est fillrée dans un ﬁltre-presse','l'
A lavage. Le charbon qui a servi tombe dans un
séchoir, puis on le revivifie par calcination ‘dans
des pols en gres. L'importance de celte revivifica- r'
tion réside, non pas dans l'économie de charbon fin 1
qui est faible, mais dans I'amélioration que subille |

charbon au fur et & mesure qu'il est recuit. :

Quant & la freinte en alcool pendant la filtration,
elle est variable; mais elle est ordinairement com- |
prise entre 1 et 2,5 p, 100. .

VIL. — FABRICATION SPECIALE DE
L'ALCOOL ABSOLU

La préparation des carburants a4 base d’essence el
d’alcool, en vue de la création d'un ecarburant
national, a donné une importance toute particuliére
dans ces derniéres années, a la fabrication indus-
trielle de I'alcool déshydralé ou absolu. La présence
de I'eau dans l'alcool géne en effet la dissolution de
I'essence, qui se fait parfailement dans I'alcool
anhydre. Or, on sail qu'il n'est pas possible d'obtenir
par rectification simple de l'alcool tilrant plus de 'FJ
96¢5 G. L. Tant que I'alcool absolu n'a élé qu'un
produit d’emploi restreint, sa fabrication a ébé 4
réalisée par digestion de I'alcool & 96 degrés G. L.
sur cerlains agents chimiques déshydratants, tels
que la chaux vive, le chlorure de calcium, ete.;
digestion suivie d'une ou plusieurs reclificalions
qui aboulissent a la produclion d'alcool a 100 degrés
G. L. Mais ces méthodes conviennent mal a la grande
production industrielle; aussi, dans ces derniéres °

annéejp dle fPAMABNSRELHES ontils été mis au
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 point pour la fabrication en grand de Dalcool absolu.
Nous avons indiqué dans nolre premier volume
(pages 41 et 52), le principe de quelques-unes de
ces méthodes. Elles se raltachenl, comme nous
lavons vu, & lrois Lypes, celles qui sont basées sur
la distillation de mélanges azéo-tropiques, celles qui
sont basées sur la déshydratation de l'alcool par
reclification en présence d'un absorbant de I'eau, et
celles qui sont basées sur le passage des vapeurs
~ alecooliques sur des subslances déshydralantes
~(chaux vive, chlorure de calcium, carbonate de
- polassium, etc).
~ Distillation de mélanges azéotropiques.
- Procédé Ricard-Allenet. — Les travaux de
Young ont montré en 1902 que le mélange eau et
alcool, indédoublable & 96v5 environ par les méthodes
~ ordinaires de distillation, peut étre dissocié grace a
lintervenlion d'une tierce subslance, d'un corps
entraineur, qui provoque, par ébullition, 1'élimina-
lion, & une tempéralure inférieure a 78 degrés, de
vapeurs conlenant une cerlaine quantité d’eau. Ainsi
la distillation d'un mélange de 50 p. 100 d'alcool a
~ 93 G.L.etde 50 p. 100 de benzine, doune un mélange
- lernaire qui emporte I'eau 4 64°86, un mélange binaire
alecool-benzine & 6824 et de 'alcool pur déshydraté
- a78°3.
 La distillation des mélanges alcool, eau et corps
enlraineurs, est régie par les lois de la physique, et
~ les corps entraineurs doivent répondre aux deux
“conditions essenlielles suivantes : -
- 1° Donner naissance, par distillation avec l'alcool
seul, 4 un mélange binaire de composition cons-
tante dont le poinl d’ébullition est inférieur de
quelques degrés & celui de 'alcool seul. Par exemple,
IRIS - LILLIAD - Université Lille 1
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le trichloréthyléne boul a 87 degrés, I'alcool absolu &
78% el ces deux corps donnent ‘maissance par dislil-
lation, & un mélange de composition constante boui-
lant a 71 degrés.

20 Donner naissance, par dislillalion avec I'eau el
I'aleool réunis, & un mélange lernaire de composi-
tion conslante, dont le poinl d’ébullition est légére-
ment inférieur & celui du mélange binaire visé plus
haut.: Par exemple, un mélange constitué par de
Peau, de 'alcool et du trichoréthyléne donne nais-
sance, par distillation, 4 un mélange de composition
constante bouillant & 67°1. : 3
. Industriellement, il faul donc mettre en pl‘ésence,‘
d'une facon continue, l'alcool a déshydrater et le
corps entraineur. On réalise cetle condition sur les
plateaux mémes d'une colonne a distiller ot arrivent
simullanément les deux liquides. Le corps entral-
neur s'empare d'une cerlaine quantilé d’eau et d'al-
cool pour former le mélange azéolropique ternaire
qui se comporte comme produit de téte et vient s'ac-
cumuler au sommet de la colonne, I'alcool anhydre
conlenant encore du produil entraineur vient se
classer plus bas et enfin 1'alcool pur, se comportant
comme produit de queue, vient s'écouler a la parlie
inférieure de la colonne.

Tel est le principe du procédé Ricard-Allenel,
dans lequel le corps entraineur peut servir indéfini-
ment ala déshydratation de 'alcool sans usure appré-
ciable. En effet, les vapeurs du mélange azéolropique
ternaire venant se classer an sommel de la colonne
donnent naissance, lorsqu'elles sonl condensées, a
un liquide se séparant naturellement en deux cou-
ches sans que celte séparalion soil provoquée par
apport extérieur d’eau. L'une de ces couches con-

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1
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-
.

fient la presque lotalité de I'eau enlevée a 1'alcool,
- onla décanle el on la Lraile & part, de fagon conlinue;
- T'aulre conlient la presque lotalité du liquide entrai-
“peur, on la fait entrer directement dans la colonne.
On peut méme utiliser un disposilif grace auquel
~on peut Lraiter d'une maniére continue I'alcool, & un
~ degré quelconque, en tirant d'un coté I'alcool absolu
el de l'autre, I'eau pure, sans extraction d’aucune
“sorle de produits intermédiaires.
L'alcool a déshydrater est envoyé dans la colonne
principale par un luyau muni d'un robinel de
réglage. Au préalable on a rempli, une fois pour
toules, la colonne de corps entraineur. Le. chauffage
- esl assuré par un appareil & surface. Les vapeurs
analysées dans la colonne se rendent dans le conden-
| seur et le réfrigérant, puis dans le décanteur ol le
liquide se sépare en deux couches. La couche conte-
" nanl la majeure parlie de corps entraineur retourne
sur la colonne, la couche contenant la majeure parlie
| d'eau est envoyée dans une petite colonnelte acces-
| soire; elle y abandonne rapidement, par distilla-
| tion, la petite quantité de corps entraineur qu’elle
- contient. Dans une deuxiéme colonnetle arrive
~un mélange d’eau et d'alcool qui est fractionné
- commed’habitude. L’alcool récupéré esl envoyé dans
| la colonne principale el I'eau qui s’écoule au bas de
' la colonnette est éliminée. L'extraction de I'alcool
| absolu se fait d'une facon continue a la parlie infé-
rieure de la colonne principale en liquide ou en
vapeur.
La dépense de vapeur varie avec le degré de I'al-
cool & déshydrater et avec le degré & obtenir. Celte
consommalion n'est pas proportionnelle a I'eau

enlevée, mais est d’aulanl plus faible, rapportée au
IRIS - LILLIAD - Université Lille 1
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lﬂ]ogramme d'eau, qu'on a plus d'ean a enlever el :
qu’on s'éloigne davantage de 100 degrés. A
Les chiffres ci-dessous indiquenl les consomma-
tions de vapeur sur lesquelles on peut tabler en pra-
tique industrielle pour de I'alcool a 99°7. Les chiffres |
relatifs & T'oblention de I'alcool & 99°9 sont légére-

ment supérieurs. 7

Alcool & 9907 extrail en liquide,

en parlant de l'alcocl &. . . 920 -930 940  95°  96°
Consommalion en kg. de va-

peur par Hld'alcool 2100°GL. 295 268 242 - 215 18§
Consommation en kg. de va-

peur par kg. d’eau & enlever. 30,5 31,6 33 35 37
‘Quanlilé d'equ conlenue dans

un HI d’aleool a déshydrater i

ep ki s et s 9,65 85 7,38 6,17 498 =

Dans la pralique, on peut, soit monter la déshy-
dratation & la suile d'une colonne & haut degré avee
séparation des tétes et des queues, soit utiliser un
appareil discontinu & rectifier, en remplacant les
plateaux, s'ils sont perforés, par des plateaux &
calottes, soil utiliser un appareil continu a rectifier,
soil faire le montage complet de toutes pieces.

D'aprés Il'invenleur, ce procédé conslitue une
solulion tout a fait simple et pralique du probleme
de l'alcool absolu. Il ne donne lieu a la production
d’aucun produit accessoire et 'alcool est obtenu a la
pureté désirée d'une facon absolument mathéma-
tique, c'est-a-dire qu'une fois I'appareil réglé et éla-
lonné, on peut, & volonté, produire de I'alcool rigou-
reusemenl anhydre ou de l'alcool titrant seulement
99°6, par exemple, par le simple réglage d'un robinet.
d’alimentation. X -

On peut se demander comment se comporteront, an

cours de la débhxdratalion les lmpuretés contenues
IRIS - LILLIAD - Université Lille
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" normalement dans 'alcool, méme rectifié, et si elles

- réguliére de l'opération. La pratique et la théorie
démonirent que cesimpuretésne seront aucunement
~ génanles, quelle qu'en soit la proportion; elles se
- trouvent en effet éliminées conslamment de fagon
- normale dans 'alcool absolu.
~ Praliquement, la perte de corps entraineur est
presque nulle, celui-ci demeurant constamment en
circulation dans I'appareil clos. Grice a la diversité
des corps entraineurs pouvant étre utilisés, il n'y a
pas a craindre d'arrél forcé du procédé, par suite de
la disparition soudaine, dans des circonstances défa-
vorables, de produils devenant brusquement et
impérieusement nécessaires par ailledrs. Enfin la
- méthode reste dans le cadre ordinaire du travail du
“distillateur et n'exige que I'emploi des appareils cou-
rants dans l'industrie de la distillation et de la recti-
fication que tout ouvrier distillateur peut aisément
conduire (1). '
Procédés Mariller - Granger. — Nous
- devons a M. Mariller de trés remarquables études
~sur la production industrielle de lalcool absolu.
Nous avons déja signalé, dans notre premier volume
(page 53), les applications industrielles, faites par
M. Mariller, de la méthode de distillation des
- mélanges azéolropiques découverte par Young en
1902. Deés 1920, MM. Mariller et Coutant ont utilisé
- la benzine et I'essence, qu'ils injjectaient dans les rec-
tificatrices alimentées en alcool a 95 degrés, pour
produire directement le mélange d’essence et d’al-

(1) Les renseignements ci-dessus relalifs au procédé Ricard
- Allenet nous ont élé trés obligeamment fournis par M, Pingris,
consiruclenr a Lille.
IRIS - LILLIAD - Université Lille 1
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cool absolu formant le carburant national. On
extrayait 4 la base un mélange alcool absolu-car-
bure, qui, dilué dans l'essence, fournissait le carbu-
rant, et en téte un coulage qui, décanté, donnait une
couche supérieure déshydratée a retraiter et une
couche inférieure hydratée a distiller pour en récu-
pérer I'alcool. Sion désirail produire I’aleool absolu,
il suffisait de le fractionner de son mélange avec le
carbure.

Par la suite, M. Mariller a reconnu qu'il est beau-
coup plus simple de travailler en deux phases : une
premiére colonne élimine l'eau el une seconde,
recevant le produil déshydraté donne en téte une
mixture qui regagnela premiére colonne et en queue
I'alcool absohu. Tous calculs effectués, avec de judi-
cieuses récupéralions, la consommalion de vapeur
tombait & 200 kilogrammes par heclolitre, tandis
que la méthode discontinue de Young conduisait,
avec les repasses, a une dépense d’an moins 600 ki-
logrammes.

Mais, d’aprés M. Mariller, I'utilisation d‘absor-
bants de l'ean, au lieun d’absorbants de I'alcool,
doit étre forcément plus économique, car avec les
absorbanls de1'alcool il faut évaporer I'eau, la tierce
substance et le mélange alcool-substance el frac-
tionner ensuite ce mélange pour en séparer l'alcool
pur. Il en résulte une vaporisation supplémentaire
importante qui gréve le prix de revient de la
méthode. Au conlraire, avec les absorbants de
I'eau, il n'y a par la suite & évaporer que l'eau et
le peu d’alcool entrainé, s’il y en a : la dépense de
vapeur tombe alors 4 30 kilogrammes par hecto-
litre d'alcool, soit environ 0 fr. 40 au cours actuel

du charbon.
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- Ces considérations onl amené M. Mariller 4 son
procédé de production de l'alcool absolu par déshy-
dralation au moyen de la glycérine. Les vapeurs

j

Fig. 108. — Modification d'un reclificateur pour la production
d'alcool absolu, procédé Mariller-Granger (Granger).

alcooliques traversant la glycérine pure donnent

directement de I'alcool a 99°2 et il suffit d'incor-

porer 4 la glycérine par exemple du carbonate de

potassium pour obtenir facilement du 99°8. La
IRIS - LILLIAD - Université Lille 1
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glycérine et le sel qu'elle contient en dissolution
sont régénérés el rentrent en circuil,

Nous examinerons dans ce qui suilt 'appareillage
qui peut convenir dans divers cas, mais cependant
il faut compter qu'une étude spéciale esl nécessaire
dans chaque usine pour uliliser le matériel exislant.

Cas d'un rectificateur conlinu. — Envisageons
d’abord un rectificateur continu (fig. 108) avec sa
colonne rectificatrice B, ses condenseurs C et D, el
la colonne A servant de colonne d'épuisement des
reflux de la colonne B. L’alcool &4 96°5 esl recu,
aprés refroidissement dans le réfrigérant R, a
I'éprouvetle E;.

Pour transformer cel alecool en alcool absolu, on
I’écoule d'une fagon continue dans le récupérateur U
ou il est réchauffé, puis il passe dans I'évapora-
teur F chauffé a la vapeur qui le vaporise entiére-
ment, Les vapeurs d’alcool ainsi obtenues traver-
sent une colonne G qui est alimentée en glycérine
par un bac & flotteur I et un mesureur de débit J.
Le liquide déshydratant esl contenu dans un bac en
charge figuré sur le dessin el peut étre a volonté
réchauffé ou refroidi par un serpentin.

Les vapeurs d’'alcool déshydralé s’échappent de la
eolonne G sur un condenseur K et I'alcool anhydre
est recu a I'éprouvetle E,. Pour combattre I'échauf-
fement produit par I'absorption de l'eau dans la
colonne G, celle rélrogradation peul étre ramenée
sur le plateau d’alimentalion lui-méme ou mieux
sur un trongon disposé au-dessus du plateau alimen-
taire, afin de retenir les entrainements de liquide
absorbant qui pourraient se produire' accidentelle-
ment. \ '

Si I'on désire relier directement les vapeurs de la

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1 :
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colonne a rectifier B & la colonne de concenlra-
tion (i, il suffit de disposer le tuyau 1 figuré en poin-
~ illé sur le dessin et une tuyauterie accessoire reliant
ce Luyau au condenseur C, avec interposition d'une
~ vanne de réglage V. Etant donné que la résis-
| tance opposée au passage des vapeurs a travers la
colonne G est plus grande que celle opposée par les
condenseurs C et D, il suffit d’ouvrir plus ou moins
celle vanne pour régler automatiquement la rétro-
gradation des condenseurs C et D. Cette rétrograda-
- tion n'est pas représentée sur le dessin; elle est
- ramenée d’ordinaire au sommel de la colonne B,

“sans ancune modification.

Le liquide déshydraté recueilli a la base de la
colonne G, s'écoule dans une colonne M, formée de
plateaux successifs munis de serpentins de chauf-
fage a la vapeur. La base de celle colonne est
d’autre part chauffée par I'intermédiaire d'un ser-
pentin ou d'un chauffeur tubulaire N. Les vapeurs
qui se dégagent, constituées par de l'eau el de
l'alcool retenu par I'absorbant, relournent directe-
ment a la colonne de rectification B.

Pour éviter les entrainements, on emploie un ser-
~ pentin condenseur placé a la partie supérieure de la
colonne M, ou un condenseur de tout autre type
dont la condensation est recueillie dans des plateaux
laveurs dans lesquelles les vapeurs doivent barboter
avant de se dégager sur la colonne de rectification B.

Dans beaucoup de cas el notammenl quand il
s'agit de produire de I'alcool non complétement
anhydre, le liquide obtenu a la base de la colonne M
peul étre directement repris par une pompe et
refoulé dans le bac en charge. Par contre, pour

obtenir de I'alcool a 99°8-100 degrés avec la glycé-
IRIS - LILLIAD - Université Lille 1
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rine, additionnée de sels déshydratants, il est indis-
pensable d’achever la déshydratation lotale du pro-
duit, opération qui ne peut se faire que sous le vide
pour éviler Loute altération de I'absorbant.

La concentration dans le vide doit étre effecluée
sur un liquide tolalement désalcoolisé, afin d'éviler
les pertes d'alcool qui se produisent toujours dans le
vide quand on opére sur un liquide qui en renferme
des quantités appréciables. )

Il a été reconnu qu'on oblient dans la colonne M
une désalcoolisation totale en complélant le chauf-
fage par une légeére injection de vapeur directe dans
le soubassement de la colonne.

De la colonne M, le liquide passe automalique-
ment dans un concentrateur O qui, étant sous le
vide, provoque une aspiration,

Dés son arrivée, le liquide subil une vaporisalion,
il est ensuite concentré dans des plaleaux successifs
analogues a ceux de la colonne M, el enfin dans un
soubassement muni de serpentins puissants par-
courus par la vapeur sous pression.

Le liquide doil étre amené & une tempéralure
telle que son épuisement en eau soit complet. Pour
la glycérine carbonalée par addilion de carbonale
de potasse, la température favorable est d'environ
160 &4 170 degrés. A la base de celte colonne, le
liquide absorbant régénéré est repris par une pompe
et refoulé dans un bac en charge pour rentrer en cir-
cuit. g

La partie supérieure du concenlrateur est cons-
truite de maniére & éviler toul entrainement. Elle
peut élre par exemple munie d’organes ralentisseurs,
de chicanes ou d'une colonne garnie d'éléments divi-

seurs, colonne qui recoil un léger courant de liquide
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- laveur pour retenir les entrainements par dissolu
tion.
. Enfin les vapeurs passent dans un condenseur P,
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Fig. 109. — Rectificaleur conlinu direct des moilts fermentés

. pour la production directe d'alcool absolu, procédé Mariller-
Granger (Granger).

- et leliquide condensé est re¢u dans les récipients R.
Ce liquide doil etre extrait en employant une pompe
spéciale.

Les gaz aspirés par la pompe a vide T sont refoulés

dans un deuxiéme condenseur () et 'ensemble des
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liquides obtenus est rassemblé dans le bac S. Ce
liquide est de l'eau complétement désalcoolisée,
mais comme cette eau occupe un tres faible volume,
il est parfaitement possible, si on veut éviter loule
perle, si minime soil-elle, de reprendre ce liquide en
méme temps que le mont fermenté allant & la distil-
lation.

11 est possible aussi d’utiliser une partie de la
colonne de rectificalion pour la production de
I'alcool absolu et de supprimer ainsi la colonne G.
Dans ce cas la colonne de rectificalion B est partagée
par une cloison en deux parlies superposées. Les |
vapeurs du trongon inférieur vonl au condenseur et
reviennent a la base du tron¢on supérieur; la rétrogra-
dation du condenseur alimente le troncon inférieur,
et le trongon supérieur est alimenté par un courant
de liquide absorbant. Les appareils de régénération
del’absorbant sont idenliques & ceux que nous venons
de décrire.

Cas d’un rectificaleur continu direct. — La figure
109 représente un rectificateur conlinu direct des
‘moits fermenlés produisant directement de I'alcool
absolu avec le minimum de dépense de vapeur. Dans
cet appareil, le liquide & disliller pénétre par 5 dans
une colonne A, qui est chargée de vaporiser les pro-
duits de téte, plus volatils que l'alcool. Le liquide
pénélre ensuile dans la colonne A; qui est le prolon-
gement de la précédente el il s’y épuise totalement
en alcool. Les vapeurs alcooliques passent par le
tuyau 7 dans une colonne de concentration Z de quel-
ques plateaux, Une autre parlie des vapeurs pénélre
dans la colonne A, et vaporise les produits de téle
qui sonk concentrés dans les plateaux G, et sont

réglés au passage par un robinet disposé sur le tuyau
IRIS - LILLIAD - Université Lille 1
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~ 6 de dégagemenl de celle colonne, Ils sont ensuite
- condensés dans les condenseurs X et Y.

Les produits de téte concentrés sont dirigés sur

~une éprouvelte spéciale par le luyau 13.

Les vapeurs alcooliques, a leur sorlie de la

colonne Z, passenl dans un évaporatenr W, lequel

est alimenté en eau pure par un bac V et un robinel
de réglage 11. Dans l'évaporateur W, les vapeurs

~d'alcool se condensent partiellemenl en vaporisant

une certaine quantité d'eau et en fournissant ainsi
des vapeurs qui’ sont reprises par un thermo-com-

- presseur 13 pour concourir au chaulfage de la colonne

A; el éventuellement de la colonne A,.

Les vapeurs d'alcool, a leur sortie de I'évaporaleur

W, pénétrent dans une colonne AB dont les vapeurs
se dégagent sur un chauffe-vin C. A la parlie supé-
rieure de cette colonne, les vapeurs arrivent & un
degré d’environ 90-92 degrés; puis elles sont dirigées
sur Ja colonne de déshydratalion G alimenlée en
liquide absorbant. :
- Le reste de 'appareillage est idenlique a celui qui
a élé précédemmenl! déeril. Les alcools supérieurs
sont extrails de la colonne AB, par une ou plusieurs
prises 8, de la facon habituelle. L'eau résiduaire:
oblenue a la base de la colonne A s'écoule par un
tuyau 9, sur une pompe qui larefoule parun tuyau 10,
dans un bac en charge V.

‘Adaplation du procédé Mariller-Granger @ un
reclificateur continu direct existant. — La figure
110 représente un rectificateur du type habituel
transformé en vue dela production de I'alcool absolu.

Supposons un appareil existant comprenant : une

“colonne de distillation A, une colonne d’épuration G

et une colonne de rectification 1J. La colonne de dis-
Boud IR ILL DR niffiersiteé fiille 1 17
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tillation est agencée, comme nous l'avons vu précé-
demment, pour la récupération des calories par le
systeme a eireuil calorifique fermé. Dans ce but, les
vapeurs d'alcool se dégagent sur un évaporateur B,
qui recoit les eaux distillées épuisées provenant de
la reclificatrice 1. Ces eaux, qui arrivent bouillantes
dans I'évaporaleur, y subissent une ébullition 4 une
température de 85 degrés sous un vide relatif. L'excé-
dentd’eau se déverse par unniveau quil'évacue surun
bac de maniére a constiluer une garde barométrique.
La.vapeur de chauffage de la colonne passe dans un
thermo-compresseur (i, ce qui détermine une aspira-
tion des vapeurs de I'évaporateur et leur refoulement
dansla colonne oi1 elles vont concourir au chauffage.
I1 y a lieu, bien entendu, de réchauffer le vin surtout
par les résidus de la colonne & distiller on par tout
autre moyen de maniére a laisser libre le maximum
possible de calories sur I'évaporateur. Toutefois, il
est possible d’adjoindre un petit chauffe-vin pour les
vapeurs qui sortent de I'épurateur. :
L’alcool de la colonne a distiller passe dans I'épu-
rateur qui élimine les éthers et les aldéhydes.

Enfin I'alcool passe dans la colonne a rectifier
habituellement munie d'un condenseur et d'un réfri-
gérant L & sa partlie supérieure. Il n'est pas néces-
saire d'obtenir de cetle colonne de 'alcool a 96 degrés
et on peut trés bien se contenter d'un degré inter-
médiaire. Ainsi relie-l-on ordinairement le sommet
des plateaux J au condenseur par un plateau fermé
et une tubulure latérale. Ce condenseur fournit aux
plateaux J la rétrogradalion nécessaire. Sur les pla-
teaux I et J. on effectue I'extraction habituelle des
alcools supérieurs. Les vapeurs a leur sorlie du con-

denseur sont amenées dans les plateaux R, plateanx
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 acluels delacolonne de reclificalion qui ne recoivent
- plus de l'alcool, mais un courant de glycérine

et

1]
T
|
1

Z
E

is fermentés avec produclion

il

d’alcool absolu (Granger),

Fig, 110. — Schéma d'un rectificateur conlinu des mo

: e

~ venant du bac en charge. L'alcool absolu, ala sorlie
- de cetle colonne, passe directement au réfrigérant et
 delaa I'éprouvette.

b 1R LA Mbnfersid e o0 obtenue en
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deux stades : 1° désalcoolisalion dans la colonne M,
20 déshydratalion totale dans colonne O qui fone-
tionne sous le vide. Un bac a flotteur V évacue auto-
matiquement le liquide désalcoolisé pour l'introduire

dans la colonne sous vide O. Les vapeurs d'eau qui

se dégagent de la colonne viennent se condenser

dans un condenseur P, et de 13, les gaz passenl dans

un éjecteur Q qui détermine le vide sur toule I'ins-
tallation. Les eaux de la colonne sous vide sont

exlraites par une colonne baroméltrique ou par une

- pompe T.

La glycérine absorbanle régénérée est reprise par:

une pompe S, qui la conduit dans le bac en charge.

Adaplation du procédé Muriller-Granger a un rec-

tificateur disconlinu. — Le reclificaleur discontinu

(fig. 111) est représenté par la chaudiére B, la
colonne C, le condenseur E et le réfrigérant W. La
production de I'alcool absolu ne doit évidemment

pas se faire aux dépens des mauvais goiils el des
moyens goils car on obtiendrail un alcool riche en

aldéhydes, éthers, ou alcools supérieurs. D'autre
part, il ne serait pas convenable d’obtenir une marche
discontinue pour l'alcool absolu. Pour éviter ces
inconvénients, on calcule l'appareil a absolu de
maniére que le bon goul produit dans les 24 heures
passe sans arrét dans la pariie qui le déshydrate. On

dispose a cel effet un bac qui recoit pendant les bons

golls une cerlaine quantité de cel alcool, pour qu'on

puisse le mellre en ceuvre en Je vaporisant dansle
vaporisateur V pendant la période des moyens et des
mauvais godts. Pour déterminer une économie de
vapeur sur la vaporisation partielle de l'alcool, on

emploie un récupérateur VR qui recoil les eaux rési-

duair R IPNS? difeisigLifyye G B périodede s
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3 bon goit, un systéme de rvobinels permel de faire
~ passer direclement les vapeurs dans la colonne de
déshydratation D qui recoit le courant de liquide

y
B b Jhj R Sees =

o g i

i A A | (L
[ el
i 0 | VR [%1_ :ib .'!i'*[
1 M

Fig 11, — Schéma d'un rectificaleur disconlinu agenecé pour
produire de l'aleool absolu (Granger).

- absorbant, lequel est emmagasiné dans un bac en
- charge G. Le robinet raccordé a la colonne esl
4 ouvert en plein el on ouvre le robinet sur le réfri-
 .gérant W d'une quantilé jusle suflisante pour oble-
~ nirle coulage supplémentaire d’alcool bon gout dans
f}' le bac A; cel alcool est traité pendant les périodes

de mauvais el de moyens gouts.
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L'alcool absolu, & sa sorlie de la colonne D est
condensé en F, puis dirigé sur un réfrigérant T el
I'éprouvette X,

La régénéralion de labsmbant esl obtenue
comme précédemment dans un systéme de deux
appareils successifs : 1° désalcoolisation (colonne JK,

- condensateur L, el chauffeur tubulaire M); 2 con-
cenlration sous vide avec colonne OP, condenseur O,
bac sous vide R et éjecleur S.

Dans cet appareil, J'alcool oblenu a la sorlie de la
colonne de désalcoolisation pourrail élre condensé
el renvoyé a I'état liquide dans la chaudiére B du
discontinu ‘pour élre remonté en degré, mais on
perdrait ainsi le bénéfice de la chaleur latente de
celte vapeur qui permel de la ramener a 95 degrés
presque graluilement. Dans ce cas, il suffit de
diriger les vapeurs sur une colonne de reclificalion
C, avec épuisement C; el condenseur &4 la sortie
duquel les vapeurs viennent joindre la colonne D.

Application du procédé Mariller-Granger a une
colonne a haut degré. — Quand l'usine posséde une
colonne a haut degré, on doit prévoir une extraclion
d’huiles sur les plateaux inférieurs si elle n'existe
pas el compléter I'appareil par un épurateur traversé
par le vin a sa sorlie du chauffe-vin. Le vin'épuré
pénetre alors dans la colonne a haut degré. Les
vapeurs qui sortent du chauffe-vin sont dirigées sur
la colonne de déshydratation par la glycérine, donl
la régénération se fait au moyen des organes précé-
demment décrils. \

Economie de la méthode. — La déshydratation
par la glycérine donne naissance & des rétrograda-
tions extrémement réduites. M. Mariller a monlré
par exemple que l'on peut passer d'une vapeur a:

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1
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65° GL & 99°5 GL avec 3,7 de reflux.
83° GL 4 99°8 GL avec 2,85 —_
93° GL a 99°9 GL avee 0,53 —_
95° GL 4 99°9 GL avec 0,35 -
96° GL a 99°9 GL avec 0,27 -

On arrive donc & I'alcool absolu avee des rétrogra-
dations beaucoup plus faibles que les rélrogradations
actuelles, el ce résullat est obtenu avec 12 plateaux

- seulement au lieu des 40 plateaux el plus des recti-

ficateurs actuels.
- Dans ces conditions, il est évident que la dépense

du procédé par hectolitre d’alcool pur sera extréme-

ment variable suivant le degré de I'alcool de départ,
l'agencement du matériel, ete. Le procédé n’entraine
aucune perte d'alcool, aucune perte d'absorbant,
aucune main-d’'ceuvre supplémentaire. Quant a la
dépense de vapeur, a partir de 45 degrés, elle devient
inférieure & 25 kilogrammes par hectolitre d’alcool,
ce qui représenle 4 kilogrammes de charbon a
100 francs la tonne, soit 0 fr. 40. En comptant méme
1 franc a I'heclolitre pour tenir comple des petiles
fuites d'absorbant par les joints et d'une consomma-
tion un peu plus forle de vapeur et en y ajoulant
2 francs par hectolitre pour la prime d’'invention, on
aboulil & un prix de revient de 3 francs. Ce prix peut
élre considérablement réduit dans un appareil garan-

~ tissant la réduction des reflux et utilisant le circuil

calorifique fermé, avec thermo-compresseur. Il faut
y ajouter cependant l'amorlissement du matériel
spécial, amortissement variable avec la puissance
des usines. Pour une usine de 200 hectolilres,
en comptant pour le malériel une somme de
200.000 francs qui constitue un maximum, l'amor-
tissement en 100 jours donnerait un chiffre de

10 francs par hectolilre. La dépense lolale serait
IRIS - LILLIAD - Université Lille 1
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done, dans ce cas, voisine de 13 francs par heclo-
litre, ce qui laisserail encore un bénéfice journalier
de 400 francs en se basant sur une plus-value de
15 francs a I'hectolilre. Aprés cette période trés
courte d’amortissement, le prix de revient tomberail
a 3 francs, ce qui laisserail encore 7 franes & I'hecto-
litre en supposant que la plus-value s'abaisse a
10 francs(1). ’

Autres procédés de préparation de
I'alcool absolu. — A coté du procédé Ricard-
Allenet et du procédé Mariller décrits ci-dessus, on
trouve tous les procédés par déshydratation chi-
mique qui font agir sur des corps avides d'eau for-
mant avec I'eau des hydrates fixes, soit des liquides
alcooliques, soit des vapeurs alcooliques. .

Les principales substances employées dans ce but
- sont la chaux vive, le chlorure de calcium, le car-
bonate de potasse, etc. Deininger faisait passer les
vapeurs a la sorlie de la rectificatrice dans un
cylindre contenant du chlorure de calcium. Wolkoff
envoyailles vapeurs d'alcool dans un appareil chargé
de carbonate de polasse : les vapeurs, en traversant
ce sel, se débarrassaienl de leur vapeur d'eau qui
dissolvait le sel. La solution saline ainsi obtenue
était alors concentrée dans un four Porion pourla
régénéralion du carbonale de polasse.

La seule méthode qui subsiste aujourd'hui con-
siste & déshydrater les vapeurs d'alcool par passage
sur de la chaux vive. La chaux déshydrate I'alcool,
arréle les acides et les éLhers, et permel d'obtenir
de I'alcool absolu avee 24 3 p. 100 de [reinte.

(1) Les renseignements relalifs aux procédés Mariller-Granger
nous ont été trés obligeamment fournis par M. Granger, cons-

Irucleur, & Paris.
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VIII. — ANALYSE DES ALCOOLS
ET EAUX-DE-VIE

ANALYSE QUALITATIVE

La recherche qualitative des impuretés de I'alcool
comprend principalement la recherche des aldé-
hydes, des alcools supérieurs et notamment du fusel,
el celle du furfurol,

Recherche des aldéhydes. — Il existe un
grand nombre de réactifs capables de caractériser
les aldéhydes. Deux des plus sensibles sont le bisul-
fite de rosaniline et le chlorhydrale de métaphény-
léne diamine.

On obtient le premier réactif en mélangeant dans
une petite fiole bouchée 200 centimétres cubes d’eau
et 30 cenlimétres cubes d'une solution fraiche de
fuchsine & 1 p. 1.000; on ajoute 20 centimélres
cubes de bisulfite de soude 4 30° Baumé, puis 3 cen-
timétres cubes d'acide sulfurique pur. La décolora-
lion de la fuchsine se produit rapidement. Pour
faire 'essai d'un alcool, on le raméne a 50 degrés avee
“de I'eau, et a 2 cenlimétres cubes de cel alcool dilué
on ajoute 1 centimétre cube de réactif. On agite et
on laisse reposer. S'il y a des aldéhydes, il se pro-
duit une coloration violetle, d’autant plus intense
qu'elles sont plus abondantes,

Le chlorhydrate de métaphényléne diamine, en
solulion fraichement préparée, et versée goulle &
goulte dans l'alcool & essayer, donne, s'il y a des
~ aldéhydes, une coloration jaune, suivie au bout de

quelque temps d'une fluorescence verte. Signalons
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enfin le procédé Barbet et Jandrier. Dans un tube &
essai, on verse 2 centigrammes d'un des réactils
suivants : acide phénique, naphtol = ou £, résorcine,
hydroquinone, phloroglucine, pyrogallol, gaiacol,
thymol ou acide gallique. Une fois le réactif dissous,
on fait couler le long des parois du tube 1 centimétre
cube d'acide sulfurique pur. S'il y a des aldéhydes,
il se forme un anneau coloré au plan de séparalion
des deux liquides. Aprés agitation, il y a une colora-
tion variable selon la nature des aldéhydes et du
réactif. s

Recherche des alcools supérieurs. — La
méthode la plus pratique est cellede MM. Ch. Girard
et X. Rocques, qui consiste a éliminer les aldéhydes
par ébullition au réfrigérant ascendant en présence
+ de métaphényléne diamine oude phosphate d'aniline,
puis & distiller et a verser sur le produit distillé
lacide sulfurique monohydralé. En chauffant il se
produit une coloration brune plus ou moins forte,
Nous décrirons plus loin la pratique de ce procédé
en étudiant les méthodes officielles francaises.

Pour la recherche du fusel, la régie suisse utilise
la réaction de Komarowsky. On additionne 10 centi-
métres cubes de I'alcool de 1 centimétre cube d'une
solution a 1 p. 100 d'aldéhyde salicylique dans
'alcool tout a fait pur, puis on ajoute avec précau-
tion 20 centimétres cubes d'acide sulfurique chimi-
quement pur et on mélange le toul par agitation.
Aprés douze heures, les alcools purs ne donnent
qu'une coloralion jaune clair, les alcools qui contien-
nent plus ou moing de fusel donnent une coloration
qui varie du jaune au rouge foncé.

Recherche du furfurol. — Ce corps esl lrés
facile a déceler. Sa présence esl pour ainsi dire
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constante dans les produits de queue : il semble se

former non pas dans la fermentation, mais dans la

distillation des ving. On le reconnait au moyen de

I'acélate d'aniline. On ajoute a I'alcool quelques

- goutlesd'aniline et un peu d'acide acétique, et s'il y a

~du furfurol, on voit apparailre une belle coloration
rouge.

ANALYSE QUANTITATIVE

La détermination quantilative des impuretés
contenues dans les alcools et eaux-de-vie peut se
faire soil en dosant en bloc toutes les maliéeres étran-
geres, soit en dosant séparément les diverses subs-
tances.

Parmi les premiéres méthodes, il faut citer les
mélhodes de Reese, de Traube, de Savalle el de
Barbet. '

La méthode de Reese est basée sur ce fait que le
chloroforme dissout plus fortement les homologues
supérieurs de l'alcool éthiylique que celui-ci. Con-
naissant le pouvoir dissolvant pour I'aleool pur d'un
degré délerminé et I'augmentation de volume de la
couche chloroformique par suite de cetle dissolu-.
tion, on peul, en se basant sur 'augmentation plus
grande de cette couche dans le cas d'un alcool
impur. déduire de celle angmenlation, au moyen
d'une échelle spéciale, la quantité d'impuretés que
I'alcool contient. En distillant au préalable I'aleool
avec une petite quantité de lessive de soude (Stulzer
el Reitmayr), on élimine les aldéhydes, les éthers et
les acides qui viennent influencer I'augmentation de
la couche chloroformique, et celle-ci est alors due
seulement au fusel, On se sert, pour faire 'essai.

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1

=



9268  DISTILLATION, RECTIFICATION ET EPURATION

d'un tube gradué de forme spéciale, dit lube de
Reese; el des lables dressées par Stutzer et Reil-
mayr donnent direclement, connaissant I'augmenta-
tion en centimétres cubes de la couche de chloro-
forme, les impuretés correspondantes en milliémes,

La méthode de Traube est basée sur ce fail que
I'élévation d’un alcool dans un tube capillaire est
d’aulant plus faible que cet alcool renferme davan-
tage d’alcool amylique. L’appareil se compose d’un
tube capillaire pourvu d'une échelle divisée en demi-
millimétres. Connaissant la hauteur de la colonne
avec l'alcool pur on déduit de I'abaissement de celte
colonne la teneur en alcool amylique.

La méthode Savalle consisle & traiter l'alcool par
un volume égal d’acide sulfurique monohydraté. En
chauffant le mélange, il se produit une coloration
brune plus ou moins forte, si I'alcool esl impur.
Avec l'alcool pur, le mélange reste incolore. On
apprécie l'intensilé de la leinte oblenue en la compa-
ranl avec une série de verres types progressivement
colorés et allant de 1 a 10. Savalle a donné a cet
appareil le nom de diaphanoméire; chaque numéro
correspond a 1 p. 10.000 d'impuretés.

La méthode de M. Barbel est basée sur 'emploi
du permanganate de potasse. Elle peul rendre de
grands services pour comparer entre eux les alcools
fins d'industrie. On prend 50 centimétres cubes de
I'alcool & analyser, on les améne a la température de
18 degrés, puis on y verse rapidement 2 centimeétres
cubes d'une solution de permanganate de potasse a
0 gr. 2 par litre. On note I'heure exacle, on agite, la
coloration rose disparait peu & peu et fait place a
une coloration nuance saumon, puis la teinle passe

au jaune citron et finalement disparait. On observe
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:_ soigneusement l'apparition du virage 4 la nuance

saumon, et on note exaclement le temps exigé pour

~ que la teinte devienne identique a une leinte Lype
- fournie avec le nécessaire a analyse, La décoloration

est d'autant plus rapide que l'alcool est plus impur.

~ La durée de décoloration ne doit pas &tre inférieure
-4 Irente minules pour les alcools exlra-fins et a
- dix minules pour les alcools surfins; les alcools fins

descendent 4 une minute et méme au-dessous.
Pour les flegmes, il est essenliel d'opérer toujours

au méme degré alcoolique de 42 d., 5, degré auquel

M. Barbet a reconnu l'existence d'une sorte de
maximum de rapidilé décolorante. Il faul aussi
prendre soin de saturer préalablement le flegme, car
lacidité fausse les indications. La décoloration des
flegmes ou des mauvais gonls esl trés prompte, quel-
quefois instantanée. '

Cetle méthode, adoptée en Suisse, en Russie, en
Autriche et dans beaucoup de laboratoires indus-
triels francais, est rapide, trés simple et constitue

~un excellent moyen pour la classification et la com-

paraison des trois-six.

Pour les mauvais alcools, on modifie le mode
opératoire, On met dans le flacon d'essai 10 centi-
meélres cubes de la liqueur de permanganate, el on
verse l'alcool, au moyen d’une burette graduée, sur
le permanganale, en agilanl sans cesse, jusqu'a ce
que la couleur violacée soit changée en une fteinte
cuivre rouge délerminée par une seconde teinte
type. Moins il faut d'alcool pour atteindre cetle
nuance, plus l'alcool analysé est impur. On peut
ainsi controler journellement le fonclionnement des

- reclificateurs, le pouvoir épurant des filtres, etc.
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Méthodes officielles frangaises pour l’analyse
des alcools et eaux-de-vie.

Titre alcoolique. — Ondéterminele lilre alcoo-
lique apparent en notanl les indications données
par le thermometre et 'alcoométre. On a amené,
au préalable, le liquide & une lempéralure aussi voi-
sine que possible de 15 degrés. On se reporle ensuile
aux tables de Gay-Lussac pour faire la correction de
tempéralure.

Pour. déterminer le titre alcoolique réel, on dis-
tille 250 cenlimeétres cubes de liquide, mesurés & une
température aussi voisine que possible de 15 degrés.
Si le titre alcoolique de l'alcool & examiner atleint
ou dépasse 65 d., on en prend seulement 200 centi-
métres cubes et onajoute 50 centimétres cubes d’eau.
Si le titre alcoolique est inférieur a 50 d., on distille
275 cenlimétres cubes, on en recueille 250 et on

relranche Tlﬁ du chiffre trouvé. On opére la réfrigéra-

tion au moyen d'un serpentin en étain pur, ayant au
moins un métre de longueur et refroidi au moyen
d'un courant continu d’eau froide. Le dislillal est
recueilli dans un ballon jaugé de 250 cenlimétres
cubes dans lequel on place 10 centimétres cubes
d’eau. A I'extrémité du tube du réfrigérant, on ajuste,
au moyen d'un caoutchouc, un tube de verre qui vient
plonger dans I'ean placée au fond du ballon, de
maniére & assurer la condensation des produils de
téle, et nolamment des aldéhydes. Lorsque les pre-
miéres portions sont condensées, et au fur et a
mesure que le ballon se remplit, on abaisse ou on

inc¢line le ballon récepteur de maniére que le tube ne
IRIS - LILLIAD - Université Lille 1
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- plonge pas dans le liquide distillé. On pousse la
distillation aussi loin que possible. On améne a
250 centimeétres cubes le volume du distillat, el on
prend son Litre alcoolique.

Extrait see. — 25 centimélres cubes d’eau-de-
vie, placés dans un vase en verre a fond plat, sont
évaporés au bain-marie. On chauffe pendant trois
heures el on pése. ;

On peut vérifier le Llilre alcoolique réel en em-
ployant la formule de M. Blarez; soit A le Litre
alcoolique réel, a le lilre alcoolique apparent, E la
teneur en extrait sec par litre, on a :

A=a+EXa

' Voici les valeurs de « 6tablies par M. Blarez :

Titre aleoolique. Valeurs de a.
25 0,35
30 0,30
35 0.28
40 0,25
45 0,223
ol 0,20
55 0,479
60 0,16
0 0,151

Si l'extrait renferme de la glycérine, il y a lieu de
modifier le coefficient = en le divisanl par 1,05.

On fait un examen sommaire de 'extrait et on le
goute. On se rend compte ainsi de la présence dans
celui-ci des sucres, lanins, glycérine, subslances
diverses aromaliques, ele. :

Acidité totale. — 25 centimeétres cubes d'aleool
ou d'eau-de-vie sont placés dans un large vase de
verre a fond plat; on ajoule cing gouttes de solution

alcoolique de phénolphtaléine a 1 p. 100, el on titre
IRIS - LILLIAD - Université Lille 1
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au moyen de polasse %; soit n le nombre de cenli-

métres cubes de liqueur employée, n < 0,12 donne
I'acidilé par litre exprimée en acide acélique.

Si I'alcool ou I'eau-de-vie renferment une quantité
sensible d’acide carbonique en solulion, il faut, avant
de faire le dosage, les faire bouillir au réfrigérant
ascendant. Si le liquide est trés coloré, comme c'est
le cas pour les rhums, on préparera, dans un vase
identique a celui o on a placé I'eau-de-vie, une
solution aqueuse teintée au moyen d'une quantité
convenable de brun Bismarck, el on pourra ainsi,
par comparaison, se rendre compte du moment ot se
produil le virage de l'indicaleur.

Acidité fixe. — On mel 25 cenlimétres cubes
d'eau-de-vie dans un vase de verre; on évapore au
bain-marie jusqu’a ce qu'il resle environ 5 centimé-
tres cubes, el on termine I'évaporation dans le vide,
comme pour les vins. On redissout le résidu dans
I'eau, et on le titre comme dans l'essai précédent.

Dosage des impuretés par fonctions. —
Ces dosages s'effectuent sur les alcools amenés a
50 d., ou les eaux-de-vie distillées et amenées égale-
ment a 50 d. On se sert dans ce but du liquide pro-
venant de la distillation et ayant servi a délerminer
le degré alcoolique réel. Sile degré alcoolique de ce
liquide est supérieur a 50 d., on le dilue avec de

l'eau. Si, au contraire, il est inférieur 4 50 d., on y
ajoute de 'alcool pur a 95 d. en quantité délerminée,
1l faut, dans ce dernier cas, tenir compte ultérieu-
rement de la proportion d’alcool ajouté.

Par exemple, une eau-de-vie marque 30 d.; on en
distille 275 cenlimétres cubes, et on recueille 250 cen-
timetres cubes. Ce distillat marque 33 d.; il faul
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~ donc ajouter & 100 centimélres cubes 36 cme. 5
d'alcool pur a 95 d., ce qui donnera un volume de
134 cme. 8 (voir les tables ci-aprés). Tous les nom-
bres oblenus en employant les coefficienls ou les
lables qu'on trouvera plus loin (el qui donnent la
- proportion des diverses substances en grammes par
~ heclolilre d’alcool 4 100 d.), devront done, dans ce
~ cas, élre divisés par 1,348. :

~ Dosage des aldéhydes. — a) Dosage colori-
- métrique. — On prépare une solution titrée d'aldé-
hyde éthylique pur renfermant 1 décigramme de ce
corps par litre d’alcool pur & 50 d. et une solution de
bisulfite de rosaniline.

Pour la préparalion de la solution tilrée d’aldé-
- hyde éthylique, on purifie d’abord de l'aldéhydale
dammoniaque pur du commerce en le broyant, &
plusieurs reprises, dans un mortlier, avec de I'élher
anhydre el en décantant chaque fois ce dissolvant.
On fait ensuite sécher 'aldéhydate a lair libre, puis
dans le vide sur I'acide sulfurique.

On peése 1 gr. 386 d'aldéhydale sec (quantité qui
correspond 4 1 gramme d’aldéhyde); on introduit la
matiere dans un pelit ballon jaugé de 100 cenlime-
lres cubes, et on fail dissoudre 4 froid dans environ
- 50 centimeélres cubes d'alcool pur a 95 d. Quand la
solution esl opérée, on ajoute 22 cmc. 7 d'acide
sulfurique normal dans I'alcool pur 4 95 d. Il se pro-
~ duil aussilol un précipilé de sulfale d’ammoniaque.
~ Oncompléte le volume a 100 cenlimélres cubes avec
l'alcool pur 495 d ; puis on ajoute 0 ecme. 8 d'alcool
pour compenser le volume occupé, par le sulfate
d’ammoniaque formé. On agite, on laisse déposer
jusqu’au lendemain et on filtre. On a ainsi une solu-

lion d ald(,h'%de a 1 p. 100 dans I'alcool pur a 95 d.
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On la dilue ensuile avec la quanlité d’eau et la quan-
tité d'alcool pur a4 50 d. nécessaires pour obtenir
une solution & 100 milligrammes par litre d'alcool a
50 d. -

Pour la préparation du bisulfite de rosaniline, on
verse dans un ballon jaugé de 250 cenlimétres cubes :
1° 30 centimétres cubes d'une solution de fuchsine a
1 p. 1.000 dans I'alcool pur a 95 d.; 2° 15 centimelres
cubes de bisulfite de soude & 36° Baumé ; 3° 30 cenli-
meélres cubes d'eau. On bouche le flacon, on agileet
on laisse ensuile reposer pendanlt une heure. Au
bout de ce lemps, on ajoute 15 centimélres cubes
d’acide sulfurique au tiers, puis on compléte a
250 cenlimeélres cubes avec de I'alcool pur a 50 d.
Cette solution est légérement colorée quand elle
vient d'étre préparée ; elle se décolore complélement
i u bout de quelques temps. Le bisulfile de rosaniline
se conserve mieux quand il est préparé en solulion
aleoolique gu'en solulion aqueuse.

En possession de ces réaclifs, voici commenl il
convient d'opérer. On emploie des tubes a essai de
20 centimétres cubes de capacité, bouchés a I'émeri
et portant un Lrait de jauge de 10 cenlimélres cubes.
On inlroduit dans un tube 10 centimélres cubes de
solution d’aldéhyde Lype & 0 gr. 100 par lilre, et
dans un autre !0 cenlimélres cubes de I'alcool a
essayer (distillé et amené a 50 d.). On ajoule dans
chaque tube 4 cenlimélres cubes de réactif bisulfile
de rosaniline; on agile et on attend pendant vingl
minutes. Au bout de ce temps, on procéde a I'essai
colorimétrique. Le liquide Lype est examiné sur une
épaisseur de 10 millimétres; on délermine |'épais-
seur de I'autre liquide nécessaire pour obtenir I'éga-

lité de teinte. Si le liquide est pen coloré, on abaisse
IRIS - LILLIAD - Université Lille 1
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Tableaw donnant les volumes d'alcool & 95 d. @ ajouler a
100 volumes d'alcool titrant moins de 50 degrés pour oblenir
de l'alcool a 50 degrés.

DEGIE  YOLUNE VOLUME DEGRE VOLUME VOLUME
y 4 ), AT

' alcooliiue ducont & o final obtenu.|lalcoolique deloont 49 final ebtenu

| & ajouter, t que.| & ajouter. y

30 42,2 140,2 &1 19,2 118,5
a1 40,1 138.2 42 17.1 116,4
32 38,0 136,3 43 14,9 114,4
33 46.0 13%,3 44 12,8 112,4
345 33,9 132, % 45 10,7 110,3
35 31,8 130,4 46 86 108,2
36 997 128,4 41 6,4 106,2
31 21,6 1265 48 4,3 104,4
38 95,5 1245 49 2.1 102,0
39 | 934 1922,5 50 0,0 100,0
40 21,3 120,5

Tableauw donnant les volumes d'eauw @ ajouler @ 100 -volumes
d'alcool titrant plus de 50 degrés.

DEGRE \'gg..um: DEGRE VOLUME DEGHE \'35.[5,\(5
alcoolique. | 5 aj:;;m_ alcoolique. | 5 gjzzl:er. aleoolique. | 5 aji:l‘:er‘
100 107.4 83 69,5 66 333

i 94 165.6 82 67,4 65 ie
98 102,17 81 65,2 64 29.4
a7 109.5 80 63,1 63 27,0
96 98.1 79 60.9 62 25,0
95 95,9 IR 58,8 61 23,9

. 9% 93,7 7 56,1 60 20,8
43 1,4 TR 54,5 549 18,7
092 89.2 15 52,4 58 1€.0
91 87,0 T4 50,3 57 145
90 84.R 13 48,1 56 12,4
89 82.6 72 46,0 55 10,4
88 80,4 it 41,9 I 5% 8,3
87 78,2 70 41,8 53 6.2
86 6,0 69 39,7 52 4,1
85 13,8 68 376 51 24
84 1,7 I 67 35,4 I 50 0,0
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1'épaisseur du type & 5 millimétres pour faire I'essai,
puis on multiplie par 2 le chiffre lu.
L’intensité colorante obtenue n'est pas propor-

lionnelle a la teneur en aldéhyde. Le tableau suivant

permeltra d’élablir une courbe donnant la teneur en
aldéhyde calculée par heclolitre d’alcool absolu :

Indication du colorimélen Aldéhyde en grammes
(épaisseur en dixidme de millimdtre).  par heetolitre d'aleool & 1007,
1000 4
400 9
250 12
167 15
100 20
64 20
24 30
42 25
34 40

On ne devra considérer cel essai que comme
approximalif, si la teneur en aldéhyde du type est
assez éloignée de celle de l'alcool examiné, et on
devra se servir des indications de ce premier essai
pour en faire un second dans lequel on diluera con-
venablement avec de l'alcool pur a 50d., soit le type,
soit le liquide examiné, suivanl que ce dernier aura
donné une coloration moins ou plus inlense que le
Lype.

b) Dosage volumétrigue. — Si l'alcool ou I'eau-
de-vie renferme une proporlion élevée d'aldéhydes
(cerlaines eaux-de-vie de marc, par exemple), on
pourra effectuer le dosage par la méthode volumé-
trique. On prépare les solutions suivantes : 1° Solu-
tion S : Faire dissoudre dans 400 cenlimeélres cubes
d’eau 12 gr. 6 de sulfite de soude pur el sec (1), puis

(1) Si le sulfite de soude n'élait pas pur, on y doserail Pacide
sulfureux el on en prendrail une quanlité contenant A2 gr. 6 de

16
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~ ajouter 100 grammes d’acide sulfurique normal et

~ amener a 1 litre avec de I'alcool & 95 d. S'il se dépose

- des cristaux de sulfate de soude, filirer pour les
séparer. 2° Solution I: solution décinormale d’iode
~ dans l'iodure de polassium. Un cenlimétre cube de
- celle solution correspond a 0,0032 d’acide sulfureux
ou 0,0022 d’aldéhyde éthylique.

On litre la liqueur S au moyen de la liqueur I. Si
le sulfite de soude employé est pur, 10 cenlimelres
cubes de la liqueur S exigent 20 centimétres cubes
de liqueur I.

Pour doser I'aldéhyde, on introduit, dans un ballon
jaugé de 100 centimeélres cubes, muni d'un long
col (1), la solution & titrer (10 cenlimétres cubes, si
elle renferme de 5 4 10 p. 1.000 d'aldéhyde, 20 centi-
mélres cubes, si elle en contient de 2 a5 p. 1.000,
et 50 cenlimélres cubes, si elle n’en contient que de
142 p. 1.000); on ajoule 50 cenlimélres cubes de
liqueur S; on compléte le volume de 100 cenlimélres
cubes avec de l'alcool a 50 d. pur; on agile el on
bouche solidement le ballon avec un bouchon de
liege,

On prépare un ballon lémoin, semblable au précé-
denl, dans lequel on introduit 50 cenlimelres cubes

~de liqueur S; on compléle égalemenl son volume a
100 centimeélres cubes el on agile.

Les deux ballons sont placés dans un bain-marie
chaulfé & 50°; on les y laisse pendant qualre heures,
en maintenant celle température. Au bout de ce
temps, on fait refroidir; on agile de nouveau; on

(1) Les ballons jaugés de 100-110 conviennent hien. Le volume
du col, au-dessus de la gradualion 4 100 cenlimélres cubes, esl de
15 centimétres cubes environ el ce volume est néeessaire pour

permeltre au liquide de se dilater par la chaleur sans faire sauler

le bouchon.
IRIS - LILLIAD - Université Lille 1



978  DISTILLATION, RECTIFICATION ET EPURATION

préléve 50 cenlimélres cubes de chacun des deux
liquides sur lesquels on effectue le Litrage de I'acide
sulfureux libre au moyen de la liqueur I. Pour cela,
il faut ajouler environ 50 centimétres cubes d'eau,
puis un peu de solution d'amidon, sans quoi, en
présence de l'alcool, la coloration finale est rouge
brun sale, au lieu d'étre d'un beau bleu.

Soit A le nombre de cenlimétres cubes de liqueur I
exigés par les 50 cenlimétres cubes de liquide du
ballon témoin, el a le nombre de centimétres cubes
exigés par le ballon contenant la solution aldéhy-
dique; la teneur en aldéhyde, par litre de cetle
derniére, sera :

(A—a) 0,45 si on a opéré sur 10 centimélres cubes.

(A —a) 0,22 % 20 S
(A —a) 0,088 =l 50 e
Dosage des éthers. — Dans un ballon de

250 cenlimélres cubes en verre dur, inallaquable par
les solutions alcalines, on introduil 100 centimétres
cubes d'alcool 4 50 d., deux grains de pierre ponce -
et cing goultes de solution alcoolique de phénol-
phtaléine a 1 p. 100. On salure exaclement les acides

libres au moyen d'une liqueur de soude TNG (liqueur

préparée fraichement et exemple de carbonates) :

on ajoule ensuile 20 centimeétres cubes de la liqueur
alcaline % et on fait bouillir pendant dix heures au
réfrigérant ascendant; on laisse refroidir, puis on
ajoute 20 cenlimélres cubes d'acide sulfurique %IJ el
on litre l'excés d'acide par la soude 1 (on vérifie

bien exaclement le titre de la soude par rapport a
IRIS - LILLIAD - Université Lille 1 :



ANALYSE DES ALCOOLS ET EAUX-DE-VIE 279

l'acide, et, s'il n'y a pas correspondance absolue, on
en tient comple dans les caleuls).

Soil nle nombre de centimélres cubes de liqueur %

, employés : n X 17,6 donne la teneur en élhers (éva-
lués en éther acétique) par hectolilre d’aleool & 100 d.
Lorsque I'alcool a analyser renferme une propor-
tion appréciable d’aldéhydes, on effectue la saponifi-
cation par une ébullition de deux heures avec une
liqueur Litrée de sucrale de chaux. Le sucrale de
chaux n’agit pas sur les aldéhydes comme la soude
causlique .

Dosage des alcools supérieurs. — On pré-
pared abord uneliqueurtyperenfermantOgr. 667 d’al-
cool isobutylique pur par litre d’aleool pur 4 66 d. 7.

On place dans un ballon de 250 cenlimélres cubes
100 centimétres cubes d’alcool ou d'eau-de-vie a
analyser, préalablement dislillé et amené - exacte-
ment au tilre alcoolique de 50 d. On ajoule 1 cen-
timeétre cube daniline pure, 1 cenlimélre cube
d’acide phosphorique sirupeux pur et quelques
grains de pierre ponce, et on chauffe an réfrigérant
a reflux, de maniére 4 mainlenir le liquide 4 une
douce ébullition pendant une heure. Au bout de ce
temps, on cesse de chauffer, et quand le liquide est
refroidi, on le distille. Il faut avoir soin, pour effec-
tuer cetle distillation, d'incliner le ballon 445 degrés
environ el de le relier & un serpentin de verre par un
Lube assez large lerminé en biseau Le réfrigérant
doit &lre bien refroidi et avoir environ 1 métlre de
longueur, de maniére que le liquide dislillé s'écoule
4 la lempérature ordinaire. On recueille dans un
pelit ballon jaugé exaclement 75 cenlimétres cubes
de ‘liquide, qui renferment la lolalité de I'alcool et
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marquent par conséquent 66 d. 7 a l'alcoomélre,
On rend ce mélange homogéne par agilalion.

On fait agir de Pacide sulfurique sur ce liguide.
Pour cela, on se serl de pelits matras d’essayeur
d'une capacité de 100 centimétres cubes, donl on
coupe le col de maniere que celui-ci mesure 20 cen-
limétres de long. Avec une pipetle, on mesure
exactemenl 10 cenlimélres cubes de I'alcool dislillé,
qu'on introduil dans un malras propre et sec. (Pour
neltoyer les matras, on y fait chauffer de I'acide sul-
furique, puis on les rince plusieurs fois & 'eau et on
les fait égoutter). On introduit 10 centimétres cubes
d’acide sulfurique monohydraté pur et incolore,
qu'on fait couler le long de la paroi du matras, de
maniére qu’il se réunisse au fond; on mélange
ensuile vivement l'alcool et l'acide et on chauffe
le mélange a 120 degrés pendant une heure
dans un bain de chlorure de calcium bouillant &
celle température et mainlenu & un niveau conslant
par un ballon d’alimentation rempli d'eau.

‘En méme temps que l'alcool ou les alcools &
essayer, on mel un malras conlenantl 10 centimétres
cubes de liqueur Lype a 0,667 daleool isobulylique
pur et 10 centimétres cubes d'acide sulfurique.

On remarquera que celle solution Lype a une
composition Lelle qu'elle correspond au produit de la
distillation d'une solution de 0 gr. 500 d'alcool isobu-
tylique pur dans un litre d’alcool & 50 d., la distilla-
Lion étant faile dans les conditions de I'expérience,
c'esl-a-dire en recueillant les Lrois quarls du liquide
distillé. De celte maniére, la comparaison entre
I'alcool et la liqueur type peut se faire aisément.

Quand l'alcool & essayer el la solution Lype ont éLé
soumis pendanl une heure & l'aclion de l'acide el a
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| Ja température de 120 degrés, on retire les matras du
~ bain de chlorure de calcium el on laisse refroidir,

puis on les compare an colorimetre en donnant au
- lype une épaisseur de 10 millimétres.

L'intensité colorante oblenue n’est pas absolument

- proportionnelle & la ‘teneur en alcool isobutylique:
~ Le lableau ci-dessous permeltra d’établir une courbe
~ donnant la teneur en' alcools supérieurs évalués en
alcool isobulylique, et calculés en grammes par hec-
lolitre d’alcool 4 100 d.

»

Indications du colorimétre
- [épaisseur en dixiéme de millimdtre).

Aleools supérieurs en grammes
par hectolitre d'aleool & 100%.

e -

2600 10

830 20

i 330 40

I 195 G0
132 88 X

100 100

44 200

! 37 250

31 300

| 23 400

De méme que nous Favons dit pour les aldéhydes,
sil'intensilé coloranle de I'alcool a examiner est trés
différenle de celle du Llype, il sera bon de faire un
second essai en diluant I un ou l'autre de ces alcools
. avee une proportion déterminée d'alcool pura66d. 7.

Dosage du farfurol. — On prépare d’abord,
comme liqueur Lype, une solution de furfurol &
0 gr. 010 dans I'alcool pur 4 50 d.

On introduit dans un tube 100 centimélres cubes
dalcool a 50 d, 0 cc. 5 d'aniline [raichement dis-
lilléc el 2 cenlimelres cubes d'acide acélique cristal-
lisable exempt de furfurol. On fail en méme lemps
un essai comparable avec 10 centimétres cubes de
I IRIS - LILLIAD - Université Lille 1
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liqueur type de furfurol. Au bout de vingl minules,
on examine comparalivemenl les liqueurs au colo-
rimétre en donnant au lype une épaisseur de
10 millimétres.

Les chiffres suivanls permettent d'établir une
courbe donnant la teneur en furfurol en grammes
par hectolitre d’alcool & 100 d. '

Indications du eolorimétre Furfurol en grammes
(¢paisseur en dixitme de millimilre) par hectolitre d'aleool & 1001,

2000 0,1

1000 i 0,2

G617 0.3

a0 0,4

333 0,6

950 0.8

200 1.0

133 15

100 2,0

80 2D

67, 3,0

50 4,0

Maniére d’exprimer les résultats d’ana-
lyse. — On exprime les divers résultals de I'ana-
lyse en grammes par hectolitre d’alcool & 100 d. La
somme des divers élémenls (acides, aldéhydes,
éthers, alcools supérieurs et furfurol) constilue ce
qu’on nomme le coefficient non-alcool.

Dosage de l'acide cyanhydrique. — Ce
dosage, ainsi que celui de I'aldéhyde benzoique, ne
présente d'inlérét quedans le cas d’analyse du kirsch.
200 centimétres cubes de kirsch, placés dans un
ballon de 500 centimétres cubes sont additionnés de
quelques goutles de solution alcoolique de phénol-
phtaléine, puis d'une solution de soude caustique
jusqu’a ce que le liquide soit trés nettement alealin.
On ajoule un peu de pierre ponce el on distille
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. jusqu'a ce qu'il ne reste plus dans le ballon que
i 75 centimétres cubes environ. On laisse refroidir;
on ajoute 2 centimetres cubes d'acide phospho-
rique & 60 degrés Baumé et on distille de nouveau,
en faisant plonger I'extrémité du serpentm dans un
petit ballon contenant 5 centimétres cubes d'ammo-
niaque. On pousse la distillation jusqu’a ce qu’'il ne
reste plus que 20 centimeétres cubes dans le ballon.
Le liquide ammoniacal est additionné de quelques
goultes de solution d'iodure de potassium, el on y

verse une solution de nilrate d’argent -)Dl% jusqu’a

formation d'un léger louche persistant. Soit n le
nombre de centimétres cubes de liqueur d’argent :
n % 0,00135 donne la proportion d’acide cyanhy-
drique par litre de kirsch.

Dosage de I'aldéhyde benzoique. — Le
produit de la distillation obtenu dans I'opération
précédente est placé dans un ballon de 500 cenli-
mélres cubes : on ajoute 3 a 4 centimetres cubes de .
réactif de Fischer fraichement préparé. Ce réaclif
est formé de : chlorhydrate de phénylhydrazine,
2 grammes; acélate de soude cristallisé, 3 grammes;
eau, 20 centimétres cubes. On agite, puis on ajoute
250 cenlimétres cubes d'eau : il se précipite de la
benzilidéne-phénylhydrazine, On filtre, on lave a
Peau faiblement alcoolisée; puis on redissout le
précipité dans un peu d’alcool absolu en recevant le
liquide dans une capsule de verre tarée. On évapore
dans le vide et on pese. Soit p le poids obtenu :
p X 2,7 donne le poids d’aldéhyde benzoique dans
un litre de kirsch. S

Recherche de I'alcool méthylique, — a)
Procédé Trillat, modifié par Wolff. — On fait
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dissoudre dans un ballon 15 grammes de bichromate
de potasse dans 130 centimétres cubes d'eau; on
ajoute 70 cenlimeélres cubes d'acide sulfurique au
cinquiéme et 10 centimétres cubes d’alcool a 90-
95 degrés ou une quantilé d’eau-de-vie contenant la
proportion d’alcool équivalente, et on laisse réagir
pendant vingt minules. On distille, on recueille
25 centimeélres cubes qu’on rejette : on distille ensuile
un peu plus rapidement et on recueille 100 centi-
métres cubes. On prend 50 cenlimetres cubes, on
les place dans un pelil ballon bouché a4 1'émeri et on
y ajoute 1 centimélre cube de diméLlhylaniline pure.
On agite eton laisse en contact pendant vingl-quatre
heures 4 la température ordinaive. On transvase le
contenu du flacon dans un petit ballon, on ajoute
quelques grains de ponce, 4 4 5 gouttes de solution
alcoolique trés étendue de phénol-phtaléine; on
introduit rapidement 3 cenlimélres cubes de solution
de soude (160 grammes de soude caustique par lilre);
puis on conlinue a verser la soude goulle & goutte
Jusqu'a coloralion rose persistante, en ayant soin de
ne pas dépasser ce point. On distille 30 cenlimétres
cubes pour éliminer la diméthylaniline ; on ajoule au
résidu de la distillation 25 cenlimétres cubes d'eau,

1 centiméltre cube d’acide acétique et IV a V goulles
d’eau contenant en suspension un peu de bioxyde de
plomb (2 grammes de PbO?2 par litre d’eau). Si l'al-
cool renfermait de 'alcool méthylique, il se produit
une coloration bleue résistant a I'ébullition.

M. Wollf conseille de faire un essai a blanc avec
de I'alcool pur a 90-95 degrés et deux aulres essais :
I'un avec de l'alcool renfermant 2 p. 1000 d’alcool
méthylique et l'autre avec de l'alcool contenant

5 p. 1000 d’alcool méthylique.
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~ b) Procédé Sanglé-Ferriére et Cuniasse, — 50 cen-
limétres cubesd’alcool au litre maximum de 50 degrés
~ sont additionnés de 1 cenliméire cube d’acide sul-
[arique pur, puis de 5 cenlimeétres cubes environ de
“solution saturée de permanganate de polassium. On
- altend quelques minules; si, au bout de ce lemps, il
yaun excés de permanganate, on ajoute quelques
“goutles de solution concentrée de tannin. On sature

avec, du carbonale de soude ou du carbonale de
- chaux pulvérisé, on filtre, on ajoute a la solution
 filirée 2 cenlimétres cubes d’une solution de phloro-
- glucine a 1 gramme par litre et 1 cenlimélre cube
~de solulion concentrée de polasse. En présence
- d'alcool méthylique, il se produit une coloration
[ rouge franc.

i

IX. — CONTROLE DU TRAVAIL
RENDEMENT EN ALGOOL

Nous avons vu, au cours de cel ouvrage, les prin-
| ecipales mélhodes d'analyse des maliéres premiéres,
* des mouts el des liquides fermentés. Ces analyses

- sont de la plus grande utilité pour la surveillance du
travail, et elles permetlenl d’exercer un controéle trés
efficace sur toutes les phases de la fabrication de
Talcool.

Controle du travail des betteraves. — Le

seul moyen de connailré exactement la quantité de
~ belteraves mises en ceuvre consisle a les passer a la
bascule aprés mnetloyage, comme on le fail dans les
sucreries, car le poids donné ala bascule de réceplion
est faussé par le déchel extrémement variable occa-

sionné par la terre el les racines. La détermination
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de la densité ou de la richesse saccharine de la bet-
terave peut fournir au fabricant une base pour I'achat
de la matiére premiére, mais celle méthode est assez
rarement employée en distillerie.

Quand les betteraves sont pesées avant d'arriver
aux appareils de découpage, on peul connaitre Lrés
exaclement le sucre enlré en dosant le sucre dans les
cosselles fraiches par les mélhodes exposées précé-
demment. On préleve lors de I'emplissage de chaque
diffuseur quelques cosselles qu’on place dans un réei-
pient, et de temps & aulre, on procéde a un dosage
sur cet échantillon moyen. Dans les méthodes par
rapage, I'échantillonnage est plus difficile & cause de
la rentrée des pelils jus au rdpage, el il est préfé-
rable de faire le dosage du sucre sur un échantillon
moyen des belleraves travaillées.

Le contrdle du poste de I'extraction du jus peut
étre trés rigoureux en diffusion. On connail en effet
trés exaclement le sucre entré, par la méthode précé-
dente. On mesure d'autre part le jus oblenu el on
détermine sarichesse en sucre, ce qui donne le suere
sorti. La différence entre le sucre entré et le sucre
sorti donne la perte, qu'on vérifie par 'analyse des
cosseltes épuisées el des pelites eaux. Nous avons
vu précédemment quel doit étre I'épuisement normal
par cette mélthode. Le méme controle peut se faire
en macération. Dans les méthodes de traitement des
belteraves & I'élat de pulpe rapée, l'analyse des
pulpes épuisées permet de se rendre comple aussi si
Pextraction du sucre est normale. Il est utile de
joindre de temps a autre au dosage du sucre un
dosage d'acidité dans les pulpes et les cosseltes
épuisées.

Le jus envoyé en fermentation doit étre controlé
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- au point de vue de sa température, de sa densité et
- deson acidité qui doivent atleindre le degré conve-
nable. Pour la surveillance de la cuverie, on doit
noler pour chaque cuve I'heure du début du coulage
el de la chute de fermentation, les densilés initiale,
intermédiaires et finale, I'acidité initiale et finale. On
doit conlrdler fréquemment la température et la
maintenir au degré voulu. Quand la cuve est lombée,
on délermine en outre l'alcool el le sucre restant.
L'augmentation de I'acidilé finale sur 'acidité initiale
doit étre faible et ne pas dépasser 0 gr. 2 par lilre
~ dans un bon travail. Le dosage de l'alcool corres-
~ pondant au sucre disparu montre si la fermentation
est normale, el le sucre restant indique si elle a été
compléte. L'examen microscopique des levures et
des liquides fermentés compléte le controle de la
cuverie. :

Enfin le controle de la distillation comprend
I'examen des vinasses au point de vue de leur teneur
en alcool, de leur acidilé, et aussi de leur richesse
en sucre si ce dernier dosage n'a pas été fait dans
les cuves aprés fermenlation. La déterminatlion de
'acidité de la vinasse est particuliérement impor-
‘lante dans les usines qui travaillent par macération
ou diffusion a la vinasse, car la teneur en acide de ce
liquide intervient évidemment pour régler la dose
d'acide sulfurique a ajouter aux appareils d'extrac-
Lion.

La mesure de I'alcool effecltivement recueilli ren-
seigne sur la perle de fermenlation et de distillation.
On peut rapporler le rendement obtenu a 1.000 kilo-
grammes de belleraves ou a 100 kilogrammes de
sucre el on a lous les élémenls pour élablir les

diverses perles par rapport au rendement théorique
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maximum, et pour maintenir ces pertes dans. les,j"-j
limites normales. ,

Le controle du travail des lopinambours se fait
d’aprés les mémes principes, '

Controle du travail des mélasses. — On

- doil suivre des régles identiques pour le controle du

travail des mélasses. Le sucre entré est donné par
I'analyse des mélasses el des jus mis en fermenla-
tion, et le moat doit étre vérifié au point de vue.de
sa tempéralure, de son acidité, de sa richesse en
sucre el de sa densilé avanl d'élre envoyé a la
cuverie. Mais le conlrdle est ici beaucoup plus
simple, car il n'y a pas de surveillance a I'épuise-
menl. La surveillance de la fermenlalion et de la
dislillation doit se faire comme celle des betle-
raves.

Controle du travail des matiéres amyla-
cées. — Les malieres amylacées employées sont
pesées et on délermine au laboraloire leur teneur en
principes fermenlescibles par les mélhodes que nous
avons indiquées.

Le conlrdle de la malterie se fail d’apres les prin-
cipes que nous avons exposés dans nolre ouvrage
consacré a la brasserie (1).

- L’analyse du mout aprés saccharification permet
de se rendre comple si le lravail en cuve matiere a
élé normal. Le dosage de I'amidon restanl, celui de
la dexlrine el du mallose donnent des renseigne-
menls Lrés utiles. S'il reste des quantilés anormales
d’amidon non saccharifié, on doit rechercher si la
qualité du mall ne laisse pas & désirer au point de
vue de sa force diastasique, ou s'il n'a pas éLé com-
(1) Voy. E. BourLLaxcEr, Brasserie, Tome I. (ExcycLopEDIE

AGRICOLE).
IRIS - LILLIAD - Université Lille 1



|¥;
" CONTROLE DU TRAVAIL — RENDEMENT EN ALCOOL 289

r mis une fausse manceuvre qui a conduit & une tem-
. pérature de saccharification ou d’empatage (rop
. élevée. Si la proportion de dextrines est élevée, on
~ doit également en rechercher la cause par 'examen
- de la température de saccharificalion et de la qua-
::5-"_ Jité du malt. Il est enfin bon de déterminer le pou-
i!_'. voir diastasique du mont aprés la saccharification
. pour savoir si les dexirines pourront &tre transfor-
. mées assez aclivement par la saccharification com-

- plémentaire.

- Le levain doit étre examiné avec le plus grand soin
“au point de vue de la concentration, de la teneur en
alcool et de I'acidité. On doit également le controler
au microscope, el vérifier s'il n'y a pas d'infection
~ el si la levure est bien saine. On prend le degré
Balling du mofit avant fermentation et son acidité,
el on surveille le travail dela cuverie par la méthode
exposée en distillerie de belteraves. Quand la cuve
- esttombée, on dose dans le liquide fermenté 1'alcool,
l'acidité, le maltose et la dexirine. L’accroissement
de Jacidité pendant la fermentation doit étre faible
si le travail marche bien. Les dosages du mallose et
de la dexirine sont Lrés uliles et permettent de se
~ rendre compte si la fermenlation est assez com-
pléte. Sila quantité de maltose restant est faible, la
. proportion de dextrines étant élevée, on doil en
conclure que l'action de la levure n’est pas en cause
- mais que l'accident doil élre attribué a la pauvreté
. du mont en amylase ou & l'affaiblissement de
. l'énergie de cette diaslase soil par suile de l'accrois-
- sement d'acidilé, soil par suite de toute autre cause.
C'est done du colé du malt ou du colé de la pureté
de la fermentation que le distillateur doit chercher
le reméde. Au conlraire, si on trouve, aprés fermen-
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k. Avec des belleraves a 5,0 de densité. 2.000 kilogr. de belleraves.

B = hi5 = 1.818 —
i — 6,0 o 1.666 =
{4 = 5 R 1.540 e
— o — 1,430 o
b == TD M — 1,333 —

= SON 1.250 —

-Ces chiffres correspondent & un Llravail assez
~ médiocre. En effet, prenons par exemple des betle-
~ raves a 5,5 de densilé, el admellons que ces belte-
«raves renferment 10,2 p. 100 de sucre, ce qui corres-
~ pond & une pureté de 78 el a une richesse en jus de
- 95 p. 100. Nous avons vu précédemment qu'on peut,
- par des méthodes d’extraction appropriées, ne
~ perdre que 2 p. 100 environ du sucre contenu dans
~ labetterave. 1] reste done 10 kilogrammes de sucre
. par 100 kilogrammes de belleraves mises en ceuvre.
~ Or, nous savons que le rendement théorique maxi-

- mum par 100 kilogrammes de saccharose, déduit des
. résultats de Pasteur, étant de 64 lit. 36 d'alcool, un
" rendement pralique normal est de 60 litres, et un
trés bon rendement, de 61 lilres. Si nous prenons le
rendement de 60 lilres, nous devrions donc obtenir
6 litres d’alcool et non pas 5 lit. 5 par 100 kilo-
grammes de belleraves a 5,5 de densilé. Il faut évi-
demment déduire du chiffre de 6 lilres I'alcool qui
? correspond au sucre non fermenté et aux perles par
. distillation, mais cetle quantilé est trés faible dans
un bon travail.

On peut, par I'examen de la chute de densité,
- déterminen la quanlité d'alcool qui doil se former
- dans un travail normal. La diminulion de la densité
pendant la fermentalion résulte en effet, pourla plus
grande parlie, de la disparition du sucre el de la

formation ﬁlRe}éc I,_nglf) lsjhn%lrs?t% h‘ﬂgqorte aux lables
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de M. Barbel qui donnenl le poids réel du litre k__.
15 degrés d'une solulion de sucre pur dont le tilre

pour 100 ceulimétres cubes est connu, on constale
que la diminution de densilé pour 1 p. 100 de sucre
en moins esl conslante et égale a 0,00384 pour les
richesses sat-charines.comprises entre 1 et 16 p. 100.
LLa disparilion de 1 p. 100 de suere produit donc une
diminulion de densilé de 0,00384. |

Or. 1 kilogramme de sucre peul donner industriel-

lement 600 cenlimélres cubes d’alcool. Si nous

examinons mainlenant I'abaissement de densilé, par
rapporl & celle de I'eau, provoquée par ces 600 cen-
limétres cubes d'alcool, nous conslalons que pour
les richesses alcooliques comprises entre 1 el 10 d.,
cel abaissemenl esl en moyenne de 0001386 pour
1 d. d’alcool. Pour 0 d. 6 correspondant a 1 p. 100
de sucre, I'abaissement sera done de 0,001386 < 0,6;
so0il 0,000831G. Dounc par la fermenlation de 1 p. 100

de sucre donnanl industriellement 0,6 p. 100 d’al-
cool en volumes, il y a une diminution de densité

de 0,00384 -1, 0008316, c'est-a-dire de 0,0046716, soil
0 degré 46716, en degré régie. Donc un degré régie

disparu t,onespclmll'l A - = 1,28 p. 100 d'alcool

0
0,46716 —
lormé.

Praliquement, le chiffre de 60 litres d'alcool par
100 kilngtammes de saccharose mis en ceuvre cor-
respond a un travail normal; le chiflre de 61 litres
correspond & un trésbon fravail, le chiffre de 62 litres
est loul a fail cxcepllonnel el n'est le plus souvent
oblenu que par suile d'erreurs dans le dosage du
sucre mis en ceuvre,

Mélasses. — Les mémes bases peuvent élre

adoplées pour le travail des mélasses, Le saccharose
IRIS - LILLIAD - Université Lille 1

%: el




'CONTROLE DU TRAVAIL -— RENDEMENT EN ALCOOL 293

~ de celte maliére premiére doit donner praliquement,

- dans un bon travail, de 60 i 61 litres d"alcool & 100 d.

~ par 100 kilogrammes el le glucose de 57 & 58 litres.

-Conn.ussanl, la richesse de la mélasse en saccharose
~ el en sucre réducteur, on peul calculer quel doit
- &lre le rendement pralique normal.

- Matiéres amylacées. — 100 kilogrammes d'ami-
~ don transformés inlégralement en alcool el en acide

~ carbonique peuvent donner théoriquement 71 lit. 61

“d'alcool pur 4 100 d. Ce chiffre correspond au ren-
~ dement idéal, mais si nous lenons compte des résul-
lals de Pasteur, nous lrouvons que 100 kilogrammes
d'amidon peuvenl donner 67 1. 90 d’alcool el ce
. second chiffre représenle le rendement théorique du
[ laboratoire.

Ce rendement ne peul pas é&lre alleint dans la
pratique, car des causes assez nombreuses viennent
diminuer le rendement pratique dans le (ravail.
| D’abord, une cerlaine quantité échappe a la saccha-

- rification; celte quanlilé est faible avee la cuisson
a haute pression el clle ne dépasse’ guére dans un

- bon travail 0,5 &4 1 p. 100 de la quanlilé d’amidon
~ mise en ceuvre. Ensuile, il resle des hydrates de
| carbone qui nont pas subi la fermenlalion alcoo-

lique. Leur proportion esl variable de 4 4 12 p. 100
des hydrales de carbone dissous, suivanl la perfec-
tion du Lravail. En oulre, une certaine quanlilé de
maliéres fermentescibles se transforme pendant le
travail en donnant d'aulres produits que l'alcool.
'~ La levure consomme pour la formation de ses lissus
une cerlaine proportion de sucre ; elle donne en oulre
de la glycérine. Les fermenls secondaires consom-
ment également une partie du sucre. Le ferment
lactique, dans la préparalion des levains par la
IRIS - LILLIAD - Université Lille 1
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RESIDUS DE LA DISTILLERIE DE BETTERAVES 297

Composition des pulpes. — La composition
- des pulpes est assez variable suivant le mode de
. lravail de la distillerie. Les pulpes qui proviennent
~ des usines qui travaillent par presses continues, ne
~ conliennent que 75 p. 100 d’eau environ. Elles sont
~ beaucoup moins aqueuses que celles des distilleries
qui traitent la betterave a 1'élal de cosseltes par
~ macération ou par diffusion : ces pulpes de macéra-
lion et de diffusion contiennent encore 88 4 90 p. 100
d'eau 4 la sortie des presses & cosseltes. La pulpe de
- presses continues est donc au moins deux fois plus
E:: ~riche en matiére séche que la pulpe de macération
Fr ou de diffusion; aussi se vend-elle plus aisément et &
. un prix plus élevé. -

La pulpe est également différenle suivant qu'on
travaille par diffusion & I'eau ou & la vinasse. La
pulpe des distilleries qui travaillent &4 la vinasse est
plus riche que celle des distilleries qui travaillent a
l'eau. Ce fail s’explique aisément. L'extraction des
éléments utiles des pulpes, el nolammenl des
maliéres azotées, se fail sans peine quand le liquide
de diffusion, comme I'eau, est Lrés pauvre en ces élé-
ments. Si, au conlraire, le liquide de diffusion est déja
chargé de ces subslances (el c'est le cas pour la
vinasse), la diffusion de ces éléments devient Irés
faible et la pulpe reste donc plus riche en matiéres
‘utilés. Ainsi la pulpe de sucrerie, ou le travail se
fait a4 'eau, est moins riche en matiéres azotées que
la pulpe de distillerie.

Le tableau de la page suivante, dd & Ammann,
permel de conslater ces différences. Les résultats
des analyses sonl rapportés & 100 de maliére
séche. : '

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1
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Purees pe DisTiniemie
PuLres

nE SUCRERIE Diffasion, Maeération.

S S
1 2 3 b 9 6 7 8 9

Matiéres azo-
iées totales.| 7,68| 8,00| 9,08| 9,37(10,00(12,37|13,25/11,18(12,12
Matiéres al-
buminoides.| 7,43| 7,87| 8,75| 8,75 9.18| 8,31| 9,62| 8,31| 8,7
Matiéres mi-
nérales . ; .|14,43| 4,58| 4,81| 6,84 8,72(12,55|20,96/16, 14{16,39
Acide phos-
horique. .| 0,20] 0,23( 0,21| 0,30| 0,53| 0,73| 1,04 0,77| 0,90
Matiéres
grasses. | 0,16 0,12| 0,18| 0,18| 0,42 0,64} 0,70) 1,04} 0,96
Exlrait al- - ' g
* cooliqiie . .| 0,56 1,68 1,40( 0,73] 2,92/15,10|11,32(12,38[15,26
Cellulose sac- J i .
charifiable..|26,80134,24|33,10|31,24%|28,54|21,74(18,1020,20|17,20
Cellulose
Brittei ot 16,84 18,06 17,52|16,84|17,96{12,40(13,54/13,62| 13,24

On voit que la pulpe de macération est plus riche
que la pulpe de sucrerie; les pulpes de distillerie par
diffusion font, en quelque sorte, le passage entre les
deux précédenles. La pulpe ne 4 obtenue avec de
I'eau presque pure est Lrés voisine des pulpes de
sucrerie ; la pulpe ne 6 travaillée a la vinasse esl
analogue aux pulpes de macération.

Les analyses de la page 299 permettent de se rendre '

compte de la composilion des pulpes de belleraves,
suivant les modes de Lravail.
La premiére analyse, due a Briem, se rapporle &

une pulpe de presses continues trés humide : en |

général, ces pulpes ne renferment que 75 & 80 p. 100 i

d'eau el elles sont par conséquent plus riches en
mati¢ére séche que ne lindiquent les chiffres ci-
conlre : :

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1
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Conservation de la pulpe. — La pulpe
fraiche s'altére rapidement: on peut réduire partiel-
lement les pertes par I'ensilage, mais le seul moyen
de conserver parfaitement la pulpe estla dessicea-
Lion. . '

Les dimensions des silos & pulpe sont variables
avec les quantités de pulpes qu'on veut conserver
et I'espace dont on dispose. En général, on donne
une largeur de 4 meélres et une profondeur de
1 meétre & 1 m. 50, avec une longueur variable. On
protége ordinairement les deux colés du silo contre
les éboulements, par des murs en maconnerie; |
mais lorsque la terre est bien ferme, celle précau-
lion n'est pas nécessaire. Le fond doit avoir une
légére pente pour assurer I'écoulement des eaux. et
au point le plus bas, on creuse une fosse qu'on rem-
plit de machefer pour permeltre aux eaux de Sy

. réunir el d'élre absorbées par le sol sans former de
flaques dans le silo.

Pour bien conserver la pulpe, on doit Pensiler
mélangée avec de la menue paille qui a pour bul
d’absorber les liquides qui s’échappent de la pulpe
en fermenlation. On place au fond du silo une couche
de 2 a 3 cenlimélres de menue paille, puis on y dis-
pose la pulpeenune couche de 20 cenlimétres au maxi-
mum. On larecouvre de 3cenlimétresde paille hachée,

puis on fail une nouvelle couche de pulpe el on con-?f%
tinue ainsi jusqu’'auniveau du sol. A parlir de la, on
dispose les couches de menue paille et de pulpe en
réduisant peu a peu leur largeur de maniére a former
finalement un Loit 4 deux versanls. On recouvre le
silo de longue paille, el on lasse sur celle paille une
couche de terre de 25 cenlimélres d'épaisseur. ;

La Pu!pe ainsi disposée fermente lentement el
RIS - LILLIAD - Université Lille 1
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302  DISTILLATION, RECTIFICATION ET EPURATION

air chaud et d'unc chambre & sécher a trois étages.
Les pulpes & dessécher arrivent a 1'élage supérieur,
elles sont mélangées par un arbre dont les palettes en
hélice projeltenl en l'air la matiére a sécher. Les
cossettes tombent ainsi dans le second élage, puis
dans I'élage inférieur. L'air chaud, aspiré par un
venltilateur, suit le méme chemin que la pulpe el ce
courant gazeux entraine peu a peu les particules
de pulpes soulevées au fur et 4 mesure qu'elles se
desseéchent. Les pulpes ainsi séchées ne renferment
plus que 7 a 10 p. 100 d'eau, et la dépense en
charbon est environ de 60 kilogrammes par 100 kilo-
grammes de pulpe séche.

Le four Petry-Heecking esl basé sur le méme prin-
cipe : les pulpes circulent dans deux cylindres
concentriques ou elles sonl desséchées par lair
chaud. La dépense en charbon esl également de 604
64 kilogrammes par 100 kilogrammes de cosselles
séches. _

L'appareil Huillard se compose d'une tour circu-
laire ou sont disposés horizontalement 3 ou 4 pla-
teaux perforés cloisonnant autant de chambres
superposées selon l'axe de la tour qui est un axe
verlical tournant. La maltiére arrive sur le pourtour
du plateau supérieur. Au-dessus de ce plaleau est un
ensemble de palettes tournant avec I'axe central, qui
poussenl la matiére & sécher de la périphérie au
centre jusqu'a un évidement circulaire. La maliére
tombe alors sur une plale-forme faisanl parlie d'un
tronc de cone mobile avec l'axe central et elle se
répartit sur le pourtour du second plaleau oi les
mémes phénomeénes se reproduisent. La matiére
descend ainsi jusqu'au bas de la lour ou elle est
extraite automatiquement. Les gaz chauds, pris au
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- carneau des générateurs, arrivent a 250-280° dans la
chambre inférieure, montent d'élage en étage jus-
- qu'en haut, appelés par un ventilateur qui les rejette
. au dehors a une température qui ne dépasse pas 60°.
Le four Sperber est une éluve divisée en qualre
étages par des cloisons demi-cylindriques & double
enveloppe. Dans chacune de ces cloisons se trouve
. un agitateur a bras propulseurs, qui recoil de la
vapeur. La cossetle desséchée est trés blanche el il
- n'y a ni caramélisalion, ni carbonisalion, mais la
dépense de charbon est de 70 & 75 kilogrammes par
100 kilogrammes de cosseltes séches.

Utilisation de Ia pulpe. — La pulpe est ulilisée
pour l'engraissement el pour l'alimentation des ani-
maux. Pour les beeufs & I'engrais, on donne une

- ration de 60 a 70 kilogrammes de pulpes; pour les
vaches laitieres, on réduit beancoup celle dose.et on
donne 25 a 30 kilogrammes. Il ne faut pas dépasser
la dose maxima de 40 kilogrammes. La pulpe est en

- effel un aliment exirémement aqueux, et la qualité
“du lait devient mauvaise quand les animaux recoi-
- vent de trop forles rations de pulpe. On produit en
quelque sorte ainsi un mouillage physiologique, en
faisanl absorber &4 'animal des quanlilés d’eau consi-
dérables qu'il n'absorberait pas sans ce mode d'ali-
menlalion. 3

La lactation estl angmentée, mais la richesse du
lait en extrait el en beurre s’abaisse beaucoup. Pour
réduire cet inconvénient, on mélange la pulpe avec
des alimenls secs tels que lourteaux, feveloles,
pailles et fourrages hachés, ete!

Quant aux pulpes séches, elles constiluent un
excellent aliment. Plongées dans I'eau, elles absor-
bent trés rapidement Lrois ou quatre fois leur poids

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1
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306  DISTILLATION, RECTIFICATION ET EPURATION

qui (raitent des belteraves riches & 7,2-7.8 de
densité.

En tenant compte du volume de vinasses produites
par 1.000 kilogrammes de betleraves dans ces diffé- -
rents cas, MM. Verbiése el Darras trouvent pour les
quanlités d'azole, d'acide phosphorique el de potasse
par 1.000 kilogrammes de betleraves les chiffres
suivanls : ‘

NUMERO D'ORDRE..| 2 13 17 23 \ 20) 28 29

kgr. | kgr. | kgr. | kgr. | kge. | kgro | kgr.

Azole . . . . . .|1,554[1,894(1,616(1,379(1,366{1,064(1,283
Acide phosphori-
que . .ot 0,8401(0,359(0, 4020, 43810, 552| 0,621 |0, 499
Potasse . , . . .|2,552|2,873(2,241|2,335(2, 445/ 1,629/1, 655

e

Par heclolitre d’alcool 4 100 d., MM. Verbiése el
Darras arrivent aux chiffres suivants :

(-]
4

NUMERO D'ORDRE..| 2 13|47 20 | 28 29

kgr. | kgr. | kgr. | kgr. | kgr. | kgr. | kgr.
ATnta T soe Ak 3,263|3,60 |3,232]2,689|3,142]|1,224(1, 604
Acide phosphori-

que. . . . . .|1,764(0,682(0,804]0,854}1,270|0,714|0, 624
Potasse , . . ., .|D,3695,409 )4, 482|4,55315,623|1,873|2, 066

'

On peul écarter 'usine n® 2 ou les renlrées de
vinasses atteignent les deux tiers. de sorte que ses
‘résullats ne sonl pas comparables a ceux des aulres
usines ou les rentrées de vinasses sonl nulles (20 el
29) ou d'un dixieme seulement (13, 17, 23, 28). En
examinant les résullals fournis par les six aulres
usines, MM. Verbiése el Darras arrivent aux conclu-

sions suivantes. Malgré la différence entre les modes
IRIS - LILLIAD - Université Lille 1 3
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de travail el les qualités de la belterave, les teneurs
moyennes de la vinasse par meétre cube différent
moins enlre elles qu'on aurail pu le supposer. L'ex-
lrail sec ne varie que de 18 a 25 kilogrammes, I'azote
de 0 kgr. 985 4 1 kgr. 243, l'acide phosphorique de
0 kgr. 211 a 0 kgr. 409, la potasse de 1 kgr. 811 a
1 kgr. 344, en laissanl de colé le n® 28 of, par suite
de circonslances particuliéres, on extrayail une quan-
Lité de jus exagérée par 100 kilogrammes de bette-

- raves (180 litres), ce qui diluait beaucoup les vinasses

obtenues.

Si on se rapporte a la proportion d’éléments ferti-
lisants contenus dans les vinasses par 1.000 kilo-
grammes de betteraves mises en ceuvre, on voit que

- la proporlion d'azote est neltement moins élevée en

betleraves riches qu'en betleraves pauvres. En outre,
pour des betteraves de méme qualité, l'azole est
moins élevé dans les vinasses de diffusion que dans
celles de presses conlinues, ce qui s’explique aisé-
menl par les débris de pulpes que contiennent
toujours les jus de presses, beaucoup plus sales que
les jus de diffusion. La polasse est en augmentation
plus marquée encore dans les vinasses de belleraves
pauvres sur celles de betleraves riches. Ici le mode
de Llravail ne parail pas avoir d'influence. Enfin

~ l'acide phosphorique est plus élevé en betteraves

riches qu'en belleraves pauvres, ol les quantités sont

faibles.

Si nous envisageons mainlenanl les aulres subs-
tances contenues dans les vinasses, nous lrouvons
des traces de sucres, de l'acide sulfurique, des ma-
litres grasses, des acides organiques divers, etc. Les
vinasses renfermenl en outre de la glycérine, dont

‘extraction, comme nous le verrons plus
IRIS - LILLIAD - Université Lille 1
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loin. Les vinasses de belteraves ne peuvent donc pas
étre employées pour l'alimentation, et leur princi-
pale valeur est constituée d'abord par les sels qu’elles
renferment et qui en fonl un engrais précieux, el
ensuite par la glycérine qu'on peul récupérer.

Utilisation des vinasses.

Une Lrés intéressante enquéte faile en 1905 par le
ministére de l'agriculture a permis de réunir des
éléments suffisants pour montrer ce qui se faisail a
celle époque avec les vinasses dans la généralité des
distilleries de France.

Sur 321 distilleries en fonctionnement en 1905, 223
ont déclaré se servir de leurs vinasses en irrigation,
7 ne les utilisent que partiellement, 23, ne disposanl
d’aucun terrain convenable, les abandonnent 4 la
filtration lente dans le sous-sol par des puils perdus;
enfin 68 n’ont pas cru devoir fournir de renseigne-
ments a ce sujel. Il semble donc qu'on puisse classer
les distilleries en trois calégories : la premiére, qui
est la plus importante, comprend les distilleries ou
'vtilisation agricole est possible et se fait couram-
menl; la seconde comprend les usines ot les vinasses

ne cotlent rien, mais ne rapportent rien, I'évacua-

tion se faisant dans des puits perdus, faute de dispo-
silions ou terrains permettant l'irrigation; enfin la
troisiéme comprend les distilleries pour lesquelles
les vinasses constlituent une source d’ennuis, car ces
usines ne disposent pas de 'emplacement nécessaire

pour irriguer ou pour faire l'évacuation en puils

perdus, et I'administration refuse, avec raison dail-
leurs, 'autorisation de les déverser au dehors dans

les couial ¢4 kB GiveRRe iy yement épurées.

his
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Utilisation agricole des vinasses., —
D'aprés l'enquéte précédemment cilée, la surface
lolale des terres de cullure soumises & l'irrigatlion
régulitre par les vinasses en 1905, s'élevail a
3.995 hectares; 34 distilleries épandent moins de
1.000 hectolitres par hectare et par an, 72 en épan-
dent de 1.000 & 10.000 hectolitres, 45 de 10.000 a
20.000 hectolitres et 15 plus de 20.000. Dans la
majorilé des cas, il semble que les terres propices a
I'épandage peuvent recevoir en 100 jours, durée
moyenne de chaque campagne de fabricalion, environ
10.000 hectolitres par hectare. Mais il convient
d'observer que ce chiffre ne représente qu'une appro-
ximation se rapportant aux terrains trés perméables
argilo-calcaires ou terres franches. Sur les sols
argileux ou silico-argileux, il ne peut guére s'élever
au-dessus de 3 4 4.000 hectolitres par hectare.

La plupart des distilleries indiquent que 1'utilisa-
tion des vinasses en irrigation permet a la culture
d'économiser de 20.000 a 40.000 kilogrammes de
fumier de ferme par heclare et par an, suivant la

- nalure des terrains. Elles signalent en outre, que les

cultures qui s’accommodent le mieux de cel engrais
sont : en premier lieu, les belteraves, puis les
pommes de terre, le tabac el enfin le mais fourrager
et les prairies. Mais, quelle que soit la culture
adoplée, il n'est jamais recommandable d'irriguer les
mémes sols deux années de suite. Le relour de la

- vinasse sur les mémes Lerres, malgré un assolement

régulier, améne trés vite soil la diminution de la
pureté de la belterave, soil la verse des céréales, soil
le développement intense de plantes acides (rumex,
oseille sauvage, elc.).
On doit donc s’efforcer de n'utiliser les vinasses,
IRIS - LILLIAD - Université Lille 1
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sur un méme champ, que tous les trois ans enviren.

Comme procédé d'épandage, le déversemenl dans
des billons est employé de préférence & la submer-
sion uniforme. Celte derniére n'est en usage que
dans 39 exploitations qui ne disposent pas de surfaces
suffisamment étendues,

Dans I'immense majorité des cas (132 sur 221 dis-
tilleries qui ont répondu a cette partie de I'enquélte),
les vinasses sont amenées aux champs par des con-
duites soulerraines, 63 exploilations agricoles uli-
lisent des canaux ouverts, et 26 sont obligées d’effec-
tuer le transport par tonneaux.

Les canalisations le plus souvent adoptées sont en
fonte (113 usines); 7 distilleries emploient des
tuyaux en plomb, 8 en poteries, 2 en ciment, 7 en
grés'el 1 en cuivre. Plusieurs usines disposent de
divers systémes de canaux, les uns ouverts, d'autres
fermés; mais la plupart signalent leur préférence
pour les conduites en fonle ou en grés vernissé. Ces
derniéres, moins couteuses, ont I'inconvénient de se
briser, de sedéplacer par suite desaffouillements du
sol et d'exiger de fréquentes réparations.

Les terres ne sont irriguées avec les vinasses pures
que si les exploitants n'ont que des surfaces insuffi-
santes a4 leur disposilion. En général, on trouve
beaucoup plus avantageux de les diluer avec 2 a
b partiesd’eaux de lavage de betleraves. Les vinasses
pures, dont l'acidilé est trés élevée (2 grammes en
S04 H? en moyenne par litre), sont souvent nuisibles
surtout dans les sols argileux; elles génent I'action
des microbes el notamment la nitrification.

Un assez grand nombre de distilleries (84 sur 218)
laissent séjourner leurs vinasses dans de vastes fosses
ou bassins de décantation pendant deux a cing jours

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1
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avant de les envoyer sur les champs: Cette pratique
offre une utilité réelle, car elle a pour effet (surtout
lorsque les vinasses se Lrouvent mélangées dans les’

~ fosses de décantation avee une certaine quanlilé

d'eaux de lavage de belteraves) de faire disparailre
trés: rapidement I'acidilé. Lorsque l'acidité de la

~vinasse diluée admise dans la fosse esl de 0 gr. 40 par

litre, il suffit de quelques heures pour que celte
vinasse devienne alcaline. 11 s'y établit une fermen-

-lalion ammoniacale trés active et l'effluent de ces

fosses dirigé sur les lerres, s'y nilrifie avec la plus

‘grande énergie; son épandage sur les mémes sols

ne parait plus offrir les inconvénients qui sont
signalés partout a la suite de l'irrigation par les
vinasses brules acides. Les résidus déposés dans la
fosse de décanlalion sont mélangés & la paille des

‘silos et sonl transportés sur les champs oui l'irrigation

n'est pas possible.

Dans les distilleries industrielles qui vendent leurs
vinasses & la culture, la redevance est calculée soit
aux 1.000 kilogrammes de betteraves travaillées, soit
a I'hectare, I'agencement et I'entrelien de la canali-
salion étant a la charge de l'usine. Les prix adoptés
ne correspondent pas du Loul a la valeur intrinséque
des vinasses comme engrais. '

Il est peu probable cependant que la culture
consente a relever les prix qu'elle paie a la dis-
tillerie, car l'utilisation des vinasses comme engrais
présente un cerlain nombre d'inconvénienls qui
diminuent la valeur de cet engrais. MM. Verbiése
et Darras ont émis l'idée de la transformation des
vinasses en un engrais sec facilement transportable et

‘d'un emploi commode, dans quelques usines spécia-

lement agencées a cel effet, L'idée esl inléressante

i
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au point de vue agricole, el il est possible que I'écart
existant actuellement entre la valeur payée de la
vinasse et sa valeur réelle permette cetle transfor-
mation toul en laissant encore un bénéfice Lrés appré-
ciable. Le probléme a une importance considérable,
car si on prend pour base la production annuelle de
1 million de litres d'alcool de betleraves, et une
production de 24 heclolitres de vinasses par hecto-
litre d’alcool, ce qui représenle la moyenne généra-
lement indiquée par les principaux distillateurs,
on voit que I'ensemble des distilleries de notre pays
évacue chaque année environ 24 millions d’heclolilres
de vinasses, représentant une valeur trés considé-
rable.

Epuration des vinasses en vue de leur
rejetdans les coursd’eau. — L'utilisation agri-
cole, aux doses que nous avonsindiquées, avec retour
tous les (rois ans au plus sur les mémes terres, exige
une surface considérable de Lerres airriguer. Parsuite
de l'accroissement des agglomérations, les terres
faciles a irriguer sont souvenl rares, et nous avons
vu que cerlains distillateurs doivent évacuer leurs
vinasses soil dans des puits perdus, soil dans les
cours d'eau. Le déversement dans les cours d'eau
étant interdit, on a cherché les moyens d'épurer
ces eaux de maniére a pouvoir les déverser sans
inconvénients.

Les vinasses renferment & la fois des maliéres en
suspension et des matiéres en solution, et pour les
épurer, il faut séparer les maliéres en suspension et
éliminer la presque totalilé des matiéres en solution.
La précipilation chimique résout bien la premiére
partie du probléme, mais pour la seconde, elle est de

peu d’ efﬁcacllé La chaux en légler exces, qui estle
IRIS - LILLIAD - Université Lille
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meilleur précipitant et le plus économique, donne
un liquide filtré clair, mais encore pulrescible.

Les expériences de M. Rolants, & I'Inslilut Pasleur
de Lille el dans des distilleries de la région du Nord,
ont montré que les procédés biologiques sont parfai-

- tement applicables a I'épuration des vinasses de bel-

leraves.

Voici, d’aprés M. Rolants, comment il convient
d'opérer. Les vinasses doivent d'abord étre diluées
de quatre a cinq fois leur volume d'eaux de lavage
de betleraves ou autres, car sans dilution, le travail
d'épuratlion imposé aux microbes serail trop consi-
dérable et se ferait mal. II est indispensable ensuite

- de laisser décanler les vinasses dans une fosse et de

leur laisser subir la fermentalion ammoniacale qui
fail disparaitre I'acidité qui empécheraille bon fone-
tionnement des lits bactériens. Les vinasses diluées
sont donc déversées dans un grand bassin, donl la
capacité doit étre telle qu'il puisse conlenir les dilu-
tions de deux jours de travail, Une usine qui évacue
400 métres cubes de vinasses par jour devra donc
prévoir une fosse de 4.000 métres cubes. Si I'espace

~ disponible n'est pas suffisant, on peut procéder a la

dilution a la sortie de la fosse, et il suffit alors de
prévoir un bassin de 800 mélres cubes. Quand on
dispose d'un terrain assez considérable, une excel-
lente solution consiste a diluer les vinasses avec

toules les eaux de presses, les petites eaux, les eaux

de lavage des belleraves, i se servir de la fosse qui
doil étre alors de trés grandes dimensions, pour la
décantation de toutes ces eaux, a procéder a I'épura-
lion el & se servir des eaux épurées pour les laveurs

-el les Lransporteurs.

Il est indispensable, dans la fosse de décantation,
IRIS - LILLIAD - Université Lille 1
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d’amorcer au début la fermentation ammeoniacale en
neutralisant le liquide avec du carbonate de chaux,
el en introduisant de la terre ou un peu de fumier.
La fermentalion se poursuil ensuite d'elle-méme.

Les eaux ainsi décantées el fermentées sortent du
bassin par un déversoir el tombent dans un canal
qui les conduil dans la rigole de distribution qui
alimente les lits bactériens. Nous n'insisterons pas
ici sur le principe de cette méthode d'épuration hio-
logique, excellemment exposée dans un aulre
ouvrage de celte encyclopédie (1), auquel nous
renverrons le lecteur. La rigole de distribution ali-
mente des réservoirs de chasse intermittente du type
Calmette (2), de 800 litres de capacité, en nombre
correspondant au volume de liquide a traiter par
jour, chaque réservoir débitanl par jour environ
750° hectolitres & raison d'une chasse par quart
d’heure. Ces siphons a amorcage lenl se vident en
une minute a la surface du lit bactérien. Celui-ci
doit avoir une largeur maxima de 10 mélres dans le
sens du déversement des siphons, et une longueur
correspondante a la quantilé de liquide a traiter, la
surface élanl de 2 métres carrés par mélre cube de
liquide. Le lit bactérien doit avoir environ 2 métres
de hauleur, les 30 centimétres inférieurs sont cons-
titués par des grosses scories, el le resle par des
scories toul venanl, débarrassées de poussieres. On
dispose le lit en talus pour éviler la construction de
murs de soutien, Au bas du lit, un caniveau collecte
les eaux épurées.

(1) Voy. E. Kayser, Microbiologie agricole, p. 132 el suivantes.

(2) Pour plus de délails sur celle question, voy. Recherches sur
Pépuration biologique el chimique des eauz d'égout, par le:
D+ CaumEerTE, t. 1L, p. 260.

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1
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- Les essais qui ont été fails dans plusieurs distil-

~ leries de betleraves ont été salisfaisants. La méthode

~ biologique permet d’abord la suppression totale des
~ matiéres en suspension. Ces matiéres se dissolvent
- presque entiérement par fermentation au bout d'un
- certain temps dans la fosse de décantation. En outre,
~ les eaux ainsi décantées s’épurent, partiellement
- tout au moins, sur les lits bactériens. L'épuration
- est d'autant plus parfaite que la vinasse est plus

diluée, mais il suffit pratiquement d'oblenir des

~ eaux qui puissent étre rejelées sans inconvénients

- dans les cours d’eau, sans chercher a atteindre des

~résullats qui entraineraient des dépenses hors de
“proportion avec ce qu'on est raisonnablement en

droit d’exiger. Or, I'épuration qu'on atteint pratique-

~ ment est suffisante : diluées avec de l'eau, les eaux

B e

A=

ainsi épurées ne se troublent pas et ne dégagent
plus aucune mauvaise odeur. Dans les essais effec-
lués a la distillerie de MM. Lesaffre a Marquelte
(Nord), le taux de 'ammoniaque est tombé de 84

-4 57,1 milligrammes par litre; 'azote organique, qui
était de 115 milligrammes par litre de vinasse diluée
- & l'entrée du bassin, esl tombé a 20 milligrammes
| par litre 4 la sortie, soit une épuration de plus de
80 p. 100. La perle au rouge, qui était de 1 gr. 832

par litre sur la vinasse diluée, n'était plus que
730 milligrammes sur la vinasse épurée, soit une

- perte de 60 p. 100 environ. Les effluents épurés ne

contiennent presque pas de nitrates, & cause de la
dénitrification inlense qui se produit dans les lils
quand la vinasse n'est pas suffisamment diluée.

Ces résultats monlrent que la méthode est appli-

~cable aux vinasses de distillerie, quand les condi-

tions locales ne permetlent pas I'utilisation agricole,
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qui est évidemment plus avanlageuse quand elle est

possible. ,
Concentration des vinassesde betteraves
en vue de Pobtention d’engrais. — Nous

avons signalé plus haut 'importance qu'il y aurail &
transformer les vinasses de belleraves en un engrais
solide et facile 4 manier. La concentralion écono-
mique de ces vinasses nécessile I'emploi d'appareils
a multiple effet.

Nous donnerons ici seulement le principe de ces
appareils a multiple effet qui ont été éludiés en

détail dans un autre ouvrage de cetle Encyclo-

pédie (1). Un appareil & multiple effet se compose,
suivant les cas, de deux, trois ou quatre caisses d’'éva-
poralion. Chacune de ces caisses porte & la partie infé-
rieure un faisceau tubulaire qui recoit la vapeur
dans I'espace inlertubulaire, tandis que le liquide &
concentrer circule dans les tubes (fig. 112). Chaque
caisse est reliée, a la partie supérieure, par un large
luyau, au faisceau tubulaire de la caisse suivanle,
de sorte que les vapeurs émises par une caisse vonl
se condenser dans la chambre de chauffe de la

caisse suivante et en échauffent ainsi le liquide. Le

liquide enire dans la premiére caisse chauffée ala
vapeur; il est ainsi porté a I'ébullition; ses vapeurs
vonl chauffer la seconde caisse. Le liquide & con-
cenlrer passe de la premiére caisse dans la seconde,

puis dans la lroisiéme, et sort concentré de la der-

niére caisse de l'appareil. Les vapeurs émises par la
seconde caisse vonl se condenser dans la chambre de

chauffe de la troisieme, el ainsi de suite. La pre- |

miére caisse seule esl done chauffée parla vapeur

{1) Voy. E. Samranp, Sucrerie, lome II, (ExcycrLopfpig

AGRICOLE).
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seur el une pompe a vide, le liquide se met & bouillir
a une lgmpérature plus basse; les parois plus froides
du faisceau lubulaire du dernier corps, condensant
les vapeurs de la caisse précédente, déterminent
également un vide sur celle caisse el ainsi
de suile, le vide diminuant et la température
d’ébullition angmentant de la derniére caisse ala
premiére. Il est préférable, comme nous le verrons
plus loin, de faire travailler I'appareil sous pression
el non pas sous vide parliel, pour I'évaporation des
vinasses de mélasses. On supprime alors la pompe &
- vide. :

M. Barbet, qui a étudié la concentration des
vinasses de belteraves dans un appareil a quadruple
effel, envisage cetle question de la facon suivante.
On doit d’abord chercher a faire des vinasses aussi
concentrées que possible, et employer par suite la
diffusion & 'eau en ne soutirant que 105 & 110 litres
de jus par 100 kilogrammes de belleraves. On opére
la stérilisation tolale de ces jus d'une fagon Lrés
économique par 'emploi de puissanls récupérateurs
de chaleur, el cetle stérilisation, complétée par
I'emploi de levains purs aclifs, permet de réduire des
deux tiers la quantité d'acide sulfurique employée
ordinairemenl, de sorle que la valeur ullérieure des
salins se frouve trés augmenlée. Supposons alors
une usine f(ravaillant par diffusion 150.000 kilo-
grammes de belteraves, el obtenant ainsi 1.600 hec-
tolitres de jus a 1.050 contenant en moyenne 10 p. 100
de sucre et 2.5 p. 100 de non sucre. La distillation
dans une colonne & bas degré a chauffe-vin, mais
sans récupérateur, demandera -environ 15 kilo-
grammes de vapeur a I'heclolitre de vin, soil

24.000 kilogrammes. La colonne donnera par vingt-
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~ qualre heures 192 hectolitres de flegmes & 50 d., et
.

il restera 1,408 hectolitres de vinasses. Si le tubu-
laire de la colonne avait été la qualriéme caisse d'un
quadruple effet ordinaire, les 24.000 kilogrammes
auraient évaporé les 96 centiémes de leur poids,
¢'est-a-dire 230 hl. 4 au lieu de 192. La différence

- est donc de 38 hl. 4, el toul se passera comme si
nous avions & alimenter le quadruple effet de

1.638 hl. 40, :

Nous verrons plus loin que pour que la vinasse
oblenue puisse achever sa concentralion sans aucune
dépense de charbon, la combuslion des matiéres
organiques donnant la chaleur nécessaire pour ce
travail, il faut concentrer la vinasse a un degré tel

quelle contienne environ 20 kilogrammes de non-

sucre a I'hectolitre. Or, nous avons introduit dans le
travail 1.600 % 2,5=—=4.000 kilogrammes de non-
000

- sucre. Il faudra done réduire le liquide & i'gﬁ' —

200 heelolitres et la quantilé i vaporiser sera de

1.638,4 — 200=1.438 hl. 4. Or, dans un quadruple
effel, chaque kilogramme de vapeur mis au premier

.effet doil produire au minimum 3 kgr. 4 d’évapora-

tion effective. La dépense de vapeur vive a la pre-
miére caisse sera done de gt — 42.305 kilo-
grammes.

Dans la premiére caisse, le coefficient de rende-
menl en vaporisalion élanl supposé égal a 90 p. 100,
el dans la deuxiéme el la troisiéme caisses 4 98 p. 100,
on évaporera dans la premiére caisse 42.305 < 0,90 =
38.075 kilogrammes; dans la deuxiéme caisse,
38.075 < 0.98=37.314 kilogrammes; dans la troi-

sieme caisse, 37.314 X 0.98 = 36.568 kilogrammes. La
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qualriéme caisse ne consomme, comme nous l’avons
vu, que 24.000 kilogrammes-qui ne produisent qu'une
vaporisation effective de 192 heclolitres de flegmes.
I1 reste par conséquenl une disponibilité de 12568 ki-
logrammes avec lesquels on peul chauffer une
grande cuve a air libre servanlt de réservoir aux
vinasses concenlrées, de facon A terminer leur réduc-
tion & 200 heclolitres par vingl-qualre heures. Ce
dernier réservoir, fermé, peul chauffer la stérilisa-
tion.

Dans le travail sans concentration, on dépensera
donc 24.000 kilogrammes de vapeur & la colonne &
distiller, 19.200 kilogrammes au rectificaleur continu
(96 hectolitres a 200 kilogrammes de vapem‘ el
6.000 kilogrammes pour la stérilisation des jus, soit -
en lout 49.200 kilogrammes de vapeur, sans compler
la diffusion, la force molrice, elc., dont les dépenses
sont les mémes dans les deux cas. Dans le travail &

quadruple effet, lequel chaufle la colonne et la
stérilisation, la dépense est de 42.305 kilogrammes
de vapeur pour le mulliple effet, et de 19.200 pour
le rectificateur, soil 61.505 kilogrammes au lieu de
49.200 kilogrammes, d'oii une dépense supplémen-
taire de 12.305 kilogrammes de vapeur ou de
1.640 kilogrammes de charbon par jour. Sion double
ce chiffre pour tenir comple de la main-d'ccuvre
pour le multiple effet et le four a polasse, on arrive
a une dépense de 3.280 kilogrammes de charbon par
Jour. Or, lejus de diffusion contenant environ 0 kgr. §
de cendres, on extraira donec 0,8 »¢ 1.600 = 1.280 kilo-
grammes de salins, dont le prix de venle laissera un
bénéfice appréciable, déduction faite du prix du
charbon consommé en supplément.

M. P. Kestner a étudié également le probléme de

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1

| = AN R A



S —

| el

RESIDUS DE LA DISTILLERIE DE BETTERAVES 321

la concenlralion des vinasses de belleraves, el il a
proposé I'emploi de la tourbe dont le prix d’achat et
de Lransporl est converl par l'azole qu'elle conlient
déja . On doit concentrer les vinasses dans des appa-
reils 4 effels mulliples, puis 4 simple effet, dont nous

- parlerons & propos des vinasses de mélasses, jusqu'a
40 degrés Baumé; on mélange le sirop ainsi oblenu

avec la lourbe el on fail sécher la masse dans des
fours au moyen des chaleurs perdues des chaudiéres
de 'usine. D'aprés M. Keslner, la concenlration &
40 degrés Baumé demande -55 kilogrammes de
charbon, ce qui fail ressortir une marge inléressanle,
suffisante pour juslifier des essais industriels.
Extraction de la glyeérine des vinasses

~de betteraves. — On a également proposé

Iextraclion de la glycérine conlenue dans les
vinasses de belteraves. La valeur de la glycérine
élant beaucoup plus grande que celle de Falcool,

 divers procédés ont élé proposés pour l'exlraclion

de ce sous-produil rémunéraleur. En effet, si nous
envisageons, avec M. Barbel, une usine qui mel en
fermentation 1.600 heclolilres de jus & 10 p. 100 de
sucre, soil 16.000 kilogrammes de sucre par jour,
ces 16.000 kilogrammes peuvent donner, d'apres les

e s 3.4
chiflres de Pasleur, 16000 x 00
de glycérine (100 kilogrammes de sucre donnant

= 544 kilogrammes

- 3 kyr. 4 de glycérine en moyenne).

Divers procédés ont éLé proposés pour 'exlraclion
de la glycérine des vinasses de dislillerie. Il est
d’abord nécessaire de concenlrer la vinasse A mulliple
effel jusqu'a environ 70 kilogrammes de maliére
seche 4 T'heclolitre, ce qui peul s'elfecluer sans
dépense supplémenlaire sensible en ajoulant deux
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caisses formant quintuple et sextuple effet. Les prin-
cipales méthodes qui onl éLé brevetées dans le but
de I'extraction de la glycérine sont celles de MM. Su-
dre el Thierry, de M. Thierry, de M. Savary el de
M. Barbel.

La méthode de MM. Sudre et Thierry consisle &
évaporer la vinasse par la chaléur, en nappe mince
qu'on laisse couler sur un appui animé d'un mouve-
ment de translation de vilesse appropriée et logé
dans une chambre bien close el convenablement
chauffée a 200-250 degrés. Des jets de vapeur d'eau
sont dirigés sur la masse de maniere a favoriser le
dégagement de la glycérine, et une tubulure permet
d’aspirer ainsi, pour les récupérer, 'ammoniaque, la
glycérine el les goudrons qui se dégagent. La masse
arrivée a l'extrémité de la table sans fin est pulvéru-
lente, elle est raclée et envoyée sur une seconde
table sans fin on elle subit la calcinalion, et on
oblient ainsi un salin.

L'appareil de M. Thierry est basé sur le méme
principe, mais les organes d’évaporation sont fixes
au lieu d'élre mobiles, et toul raclage des résidus se
Lrouve supprimé. La vinasse arrive assez liquide pour
couler facilemenl sur la surface d'évaporalion
inclinée placée dans une enceinte on on fait le vide:
sous l'action de la chaleur et du vide, I'eau el la gly-
cérine se volatilisent et sont aspirées par la pompe a
vide pour aller se condenser dans un réfrigérant. La
matiére arrive a 'extrémilé inférieure de la surface
d'évaporalion encore assez liquide pour couler dans
un récipient collecteur, d’oti on 'extrait de temps en
temps. - :

La méthode de M. Savary consiste a évaporer les
vinasses a4 30-40° B., a les traiter par le sulfale d’am-
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| moniaque, puis & séparer le sulfate de potasse, a

- réduire 42°-44°B. et a distiller dans le vide a la
vapeur surchauffée pour extraire la glycérine. Le
résidu de la distillation se prend en masse par le
refroidissement; il est pulvérisé el sert comme
engrais.

M. Barbet a fait breveter plusieurs méthodes d'ex-
traclion dela glycérine. Dans une premiére méthode,
pour éviter la décomposition dela glyeérine par dis-
lillation a une température de 200 a 300 degrés,
M. Barbet a eu recours 4 I'osmose alcoolique. A cet
effet, on fait circuler a4 conltre-courant, dans un
osmoseur spécial, la vinasse et 'alcool & 95 degrés.
Dans ces conditions, la glycérine passe plus rapide-
ment dans l'alcool que les sels, et finalement on
obtient un alcool glycérineux, contenant un peu de
sels, et une vinasse qui a absorbé un peu d'alcool et
perdu sa glycérine. On distille I'alcool glycérineux
‘et on concentre I'eau glycérineuse qui reste jusqu’a
80 p. 100 de glycérine anhydre.

M. Barbet a fait breveler aussi une aulre méthode
qui consiste a traiter les vinasses concentrées & 40-
42° B. par la chaux en poudre a moitié éleinte, dans
la proportion de 1 kilogramme a 1 kgr. 25 par kilo-
gramme de sirop de vinasses el 4 ajouter de I'alcool &

95 degrés, qui dissout la glycérine. On distille alors
pour récupérer cetle derniére.

PETITES EAUX

Les pelites eaux comprennent, dans les procédés
“’extraction du jus par diffusion, les eaux de vidange
des diffuseurs et les eaux de presses. En outlre, les
eaux de lavage des belteraves, qu'on oblienl dans
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tous les modes de travail, conslituent aussi des eaux -
résiduaires. :

Les eaux de lavage ainsi que celles des transpor-
teurs hydrauliques, sont ordinairemenl reprises
aprés décantation, el doivent étre finalement
rejetées.

Les eaux de presses sonl souvenl mélangées aux
eaux de diffusion qui ont une composition analogue.
Leur composition par litre varie entre les nombres
suivanls :

Maliéres organiques lolales. . . . 4 a 6 grammes,
Matiéres minérales. . @ . . .. . 1 a2 —

210120 s i WSS SR et s o s o e 2 435

Avotetolalt sad-r am e 0,02 a 0,03

AMMOoniRguE; AT e s . ‘0,002 a 0,007

Maliéres en suspension. . . . . . 5 a:20 05— oel plusiss

Ces eaux fermentent facilement, en dégageant une
odeur désagréable, el leur évacualiondans les cours |
d'ean est une source de difficultés continuelles avee
I'administration. Aussi a-t-on cherché a les épurer.
La précipilation par les réactifs chimiques n’a donné
aucun résultat. On s’est alors lourné vers I'épan-
dage, ‘mais celle méthode est peu avantageuse, car
elle exige des superficies rés considérables, qu'on
n'a pas toujours & sa disposilion, et la cullure n'a
aucun profil & relirer de 'épandage de ces eaux qui
ne renferment aucun principe fertilisant.

Diverses usines onl expérimenté les procédés
biologiques. Les essais eflectués a la sucrerie de
Pont d'Ardres el & la sucrerie et dislillerie de
M. Barrois Brame a Marquillies onl monlré que la
méthode biologique est susceplible d’épurer tres
suffisamment ces eaux résiduaires,

Les eaux de vidange des diffuseurs el les eaux de
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presses sont d’abord débarrassées de leurs pulpes
folles par passage dans deux épulpeurs, puis
envoyées dans un bac de dilution ou elles regoivent
de l'eau décantée des laveurs et transporteurs, dans
la proportion de 100 p. 100. La quantité d’eau a
traiter est ainsi de 300 & 400 litres par 100 kilo-
grammes de belleraves. Les eaux de lavage
apporlent dans l'eau les fermenls nécessaires pour
I'épuration dansles lits bactériens. Le mélange doit
étre immédiatement envoyé sur les lits baclériens,
sans fosse inlermédiaire, pour éviter la fermentation
butyrique et les eanx de diffusion et de presses ne
doivent recevoir les eaux de betteraves qu'au mo-
“ment ou elles vont se déverser sur les lits bactériens.

Les eaux, parfaitement débarrassées de leurs
pulpes folles afin d'éviter le colmatage des lils, sonl
répandues a la surface des lits bactériens par un
sysleme identique & celui que nous avons déeril
plus haut pour les vinasses. La dimension du lit
doit élre de 1 métre carré par mélre cube d'ean &
trailer journellement, et sa hauteur doit. étre de
2 métres. Les grosses scories sont placées au fond
sur une hauteur de 0 m. 30, puis on place sur
une hauteur de 1 m. 70 des scories Lout venant.
La répartition de I'eaun ala surface du lit se fail par
des rigoles paralléles distantes de O m. 50, el dont la
longueur ne doit pas étre supérieure a 15 melres,

Les eaux qui s'échappent du lit baclérien sont
inodores, imputrescibles, el peuvent é&ire rejelées
sans inconvénients dans les cours d'eau (1).

(1) Pour plus de détails sur celte yueslion, voy. D* CALMETTE.
Recherches sur Uépuralion biologique des eaux d’égoul, t. II,;
p. 235. Voir également Rorants, Les eaux usées, 1925, 1 vol.
in-8 (J.-B. Bailliere et filsj.
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II. — RESIDUS DE LA DISTILLERIE
DE MELASSES :

Le seul résidu de la distillerie de mélasses est
constitué par les vinasses qui s'échappenl des
colonnes a distiller apres extraction de l'alcool.’ Ces
vinasses possédent une grande valeur a cause de la
grande quantité d'élémenls fertilisants qu'elles ren-
ferment. Un grand nombre de procédés ont été pré-
conisés pour l'utilisation des vinasses de mélasses.

La méthode ancienne, encore employée dans la plu-

.

parl des distilleries, consiste a extraire par calcina-
tion les sels de potasse que renferment ces vinasses;
mais beaucoup de méthodes nouvelles visent en
outre a l'utilisation de l'azole qui est perdu-dans
I'ancienne méthode par calcinalion. Nous étudierons
brievement ces divers procédés, qui présentent beau-
coup moins d'intérét pour I'agriculteur que I'étude

des vinasses de belteraves, les dislilleries de mélasses

élant des distilleries induslrielles qui n'ont avec la
culture que des rapports trés éloignés. Toulefois, la
question est ulile &4 envisager 4 cause des engrais
que cette industrie peul fournir a la culture.
Composition des vinasses de mélasses. —
Nous avons vu que les mélasses renferment une

moyenne de 11 p. 100 de matiéres minérales el

Il p. 100 de non-sucre constitué surtout par des
acides organiques. Les maliéres azolées se [rouvent
presque entiérement sous la forme de bétaine el
.d'acides amidés. Quant aux maliéres minérales,
elles sonl surtout composées, comme nous I'avons vu,

de potasse El‘l_lﬂﬁDS-oﬂgi?/érgt%llLi gl1cmal.10n, ces bases,

)



qui sont combinées aux acides organiques de la
betterave, donnent naissance i des carbonates dans
la proportion de 80 p. 100 du poids des cendres.

Les vinasses de mélasses contiennent donc en
grande partie les matiéres azolées, minérales et le
non-sucre de la mélasse. Une certaine proportion a
élé consommeée par la levure pour son alimentation,
mais les levains peuvent apporter dans certains cas
d'aulres matiéres et surloul des malieres azolées,
notamment quand on utilise des levains au mais.
Ces vinasses contiennenl donc les acides organiques
de la mélasse partiellement déplacés par l'acide
sulfurique, les sels organiques de potasse, de
chaux, etc., non décomposés, les sulfales résultant
du traitement par l'acide sulfurique el les matiéres

~azolées provenant de la mélasse, de la décoction de
la levure pendant la distillalion et des subslances
nutritives ajoutées.

Voici, d’aprés Stammer, la composition de deux
vinasses de mélasses :
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Saccharométre. . . . . . .. ST 0.7 13,0
TR L AT SRl ST Ao e AR LY Tl 90,9 88,5
Matidres organiques . . . ... e 5,3 A LR Bl
Bendresie s cher S rilv R SR A 3.0 3.9
N R R S o P R A T\ SR e 0,38 0,5
Botagae en K30 = ame e 1,31 1,94

Delbriick donne I'analyse suivante d'une vinasse
examinée a I'Institut des fermentations de Berlin, el
dont le degré saccharométrique élait de 10,3 :

Par kilogramme. Par lilre,

5

Er. gr.
Bendre -5 A L S s b D 27,90 29,07
EDtAT (e e ST e el 4,51 4,70
L O R e S T A e 14,47 15,08
Acide phosphorique .. oo 0,32 0,33
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On voit que ces vinasses sonl surtout riches en
potasse el en azole, el de nombreux procédés onl été
employés ou préconisés pour leur traitement.

Calcination des vinasses.

Pour extraireles sels depotasse des vinasses, on les

concentre et on,les soumel ensuile A la caleinationy

on obtient ainsi un résidu sec appelé salin, riche en
carbonate de polasse. La concentration peut se faire
soil an four Porion, soil au moyen des appareils &
multiple effel, soit au moyen des deux méthodes
combinées, soit au moyen des évaporateurs Kestuer.
Nous examinerons successivement ces différenls
modes de travail.

Four Porion. — L’évaporalion des vinasses se
fait trés souvent entiérement dans le four a potasse
de Porion. Ce four se compose de deux parties : une
chambre de concenlration et une chambre d'inciné-
ration, La chambre de concentration communique

avec la cheminée. La vinasse arrive au point le plus.

rapproché de la cheminée el s'écoule lenlemenl, sur
la sole légérement inclinée, vers la chambre d'inci-
néralion. Des agilaleurs a paleltes, tournant & la
vitesse de 200 lours & la minule, projettent dans
I'atmosphére gazeuse la vinasse sous forme de fines
goultelelles. De petiles portes latérales permeltlent
de surveiller 'évaporation. La vinasse. concentrée
par les gaz chauds qui viennent de la chambre d'in-
cinération, arrive a l'entrée de cette chambre quand

la concentration alteint environ 20° B. La ehambre °

d’'incinéralion est formée de plusieurs soles chaul-

fées par des foyers. La vinasse achéve de s'y dessé-

cher, sy enflamme ; les maliéres organiques sont
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~ brillées et les gaz chauds qui se dégagent pen&anl

celte incinération passent dans la chambre de con-

~centration, onils serventa I'évaporation des vinasses,

On brasse constamment, au moyen de racleltes, la
masse en ignition, par des portes latérales, afin de
rendre la combustion réguliére. Quandla calcination
est suffisante, vers l'extrémité du four, on fait tom-
ber la masse encore en combustion dans des
brouettes en fer, et on vide ces brouelles & Ilair

libre, de maniére i former des tas ot la combustion

el le refroidissement s'achévent. On obtient ainsi une

masse noirdlre qui constilue le salin brul et qu'on

mel en bavils pour expédier aux raffineries de po-
tasse.
Le four, dont la longueur peut dépasser 15 méltres,

recoil, dans les distilleries bien agencées, presque

toules les chaleurs perdues des générateurs et fours
de l'usine ; celle chaleur, réunie a celle de la com-
buslion de la vinasse el de la quantité de charbon,
plus ou moins grande, brilée sur les grilles, permet
une concenlration assez économique des vinasses.
La proportion de charbon & braler varie beaucoup
suivant l'utilisation plus ou moins parfaite des cha-
leurs perdues dans les distilleries et si I'usine n'a pas
d’autre cheminée que celle du four Porion et pos-
sede le tirage artificiel par ventilaleurs, la proportion
de charbon dépensée par le four devient trés réduite.

Un four Porion ainsi installé peul donner une éva-

poralion brule de 25 & 30 kilogrammes d'eau par
kilogramme de charbon bralé sur la grille, mais
beaucoup d'usines ne dépassent pas le chiffre de
20 kilogrammes,
Les rcchmches de MM. Matignon et Kestnersur la
valeur calorifique des vinasses onl permis de déler-
IRIS - LILLIAD - Université Lille 1
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miner les condilions économiques que doivenl
atleindre les distilleries dans leur travail au four
Porion. 1.000 kilogrammes de vinasses brules a
5° Baumé ont un pouvoir calorifique Lolal de
320.830 calories. Le charbon non bralé qui reste dans
les salins représente en moyenne 38.700 calories ; la
matiére organique disparue dans le four a donc
donné 320.830 — 38.700=282.130 calories, qui
peuvent évaporer 514 kilogrammes d'eau a 90 degrés,
la vapeur sortanl du four & 90°. Or, I'eau totale a
évaporer élant de 900 kilogrammes par 1.000 kilo-
grammes de vinasses, |'évaporation de 514 kilo-
grammes représente 56,5 p. 100 de I'évaporation
lotale, Dongc, la maliére organique de la vinasse, en
bralant complélement, peul évaporer au minimum
50 p. 100 de I'eau lolale, sans le secours d’aucune
* chaleur extérieure.

D’aufre parl, dans une usine bien monlée, con-
sommanl pour ses générateurs environ 130 &
140 kilogrammes de charbon par heclolilre d’'alcool,
MM. Matignon et Kestner estimenl qu'on peut éva-
porer, par le gaz provenanl de la combustion de ce
charbon, aprés avoir Lraversé des généraleurs don-
nant une évaporation de 7 kilogrammes d'eau par
kilogramme de charbon, 20 p. 100 environ de I'ean
lolale des vinasses, si celles-¢i onl 5° Baumé. Les
maliéres organiques des mélasses el les chaleurs
perdues de I'usine peuvenl donc évaporer gratuile-
ment 50 + 20 = 70 p. 100 de I'eau des vinasses; il
ne devrail donc rester & évapover par du charbon
que 30 p. 100, si l'utilisation des maliéres organiques
de ces vinasses élail compléle. Une ulilisation Llelle
qu'elle existe actuellement dans les bonnes dislille-

rios réglige spplgget,Lefanqeafion de 40 p. 100 de
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I'eau lotale ; le tolal de I'évaporation gratuite doit
donc étre 60 p. 100, laissant 40 p. 100 d’évaporation
non gratuite. Les nombreuses distilleries qui n'atlei-
gnenl pas au moins ce dernier résultat perdent donc,
d'aprés MM. Matignon el Kestner, inutilement du
charbon. '

Concentration par effets multiples. —
La concentralion par effets mulliples est beaucoup
plus économique, comme le démonire nettement
J'étude suivante, due & M. Barbel.

M. Barbet envisage d'abord le cas du fravail au
four & potasse, dans une distillerie travaillant environ
25.000 kilogrammes de mélasses par vingl-quatre

“heures. Si on fait la dilution au degré de 1075, on
aura environ 1000 heclolitres de jus par jour. Au
rendement de 27 litres d’alcool & 100 d. par 100 kilo-
grammes de mélasses, on obtiendra 68 hl. 8 d'alcool
par jour. En supposant la mélasse a 60 de pureté
moyenne, on aura 29 p. 100 de non-sucre, soit
739 kilogrammes par vingt-quatre heures. Dans ces
conditions, si on suppose une colonne a distiller &
bas degré a chauffe-vin et &4 chauffe-vinasses, la
dépense de celle colonne sera de 18 kilogrammes de
vapeur environ par hectolitre de vin, soit 18.000 kilo-
grammes par vingl-qualtre heures. En supposant
que l'usine reclifie le flegme a4 bas degré par recti-
fication continue, on dépensera 200 kilogrammes de
vapeur par hectolitre de flegme brut a 100 d., soil
par vingt-qualre heures 68,8 > 200 = 13.760 kilo-

- grammes. Si on opére le dénitrage d'une fagon con-

tinue avec récupération de chaleur de la mélasse

* bouillante, le calcul indique une consommation de

vapeur de 3.000 kilogrammes. Supposons que la

force motricespour les pompes et I'électricité soit en
IRIS - LILLIAD - Université Lille 1
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moyenne de 10 chevaux effectifs: en complant ces
¢hevaux a 20 kilogrammes de vapeur par cheval el
par heure a cause de la conlre-pression, on dépen-
sera done par jour 200 X 24 — 4.800 kilogrammes
de vapeur. Ajoutons 15 ps 100 pour les levains purs,
arréls, pertes diverses, etc., soit 6.440 kilogrammes,
la somme de tloutes ces dépenses s'élévera a
46.000 kilogrammes par vingl quatre heures, soil
environ 6.200 kilogrammes de charbon par jour, ou

90 kilogrammes par hectolitre de flegme a 100 d.

Les 68 hl. 8 de flegmes, au conlinu, produiront

75 heclolitres d'alcool reectifié vendu a 90 d. La
w — 82 kgr. 6 de charbon

par heclolitre a 90 d. QuanL au four a potasse, il
brile généralement 70 kilogrammes de charbon par
hectolitre d'alcool a4 90 d. La distillation consom-
mera donc au tolal 82,6 + 70 = 152 kgr. 6 par hecto-
litre d’alcool 4 90 d. Si on emploie la vapeur d'échap-
pement de la machine au reclificaleur continu,
on fail une économie de 7 kgr. 25 a I’heclolitre
d'alcool. Il reste done, net, 145 kgr. 35 quand on éva-
pore au four a polasse,

dépense sera donc de

Voyons maintenant quelle serait la dépense de la

méme usine, qui concenlrerail ses vinasses par
multiple effel jusqu’a un poinl tel que le four puisse
achever ullérieurement la concentration sans aucune
dépense de charbon, la combustion des maliéres
organiques donnant la chaleur nécessaire pour ce

w

travail. L’expérience montre que la concentration a

atteindre par multiple effel, pour arriver a ce résul-
tat, est de 11e Baumé, soit environ 20 kilogrammes
‘de non-sucre a I'heclolitre.

Dans ces conditions, dans le cas de l'usine qui
IRIS - LILLIAD - Université Lille 1
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- qui nous occupe, puisqu'il entre journellement
- 7.395 kilogrammes de non-sucre dans le travail, il
" faut réduire les vinasses & 7333
~ pour qu'elles soient auto-incinérables. Les 1.000 hec-
- lolitres de vin donnent 862 hl. 4 de vin sorlant de la
- colonne, car il y a 137 hl. 6 de flegme a 50 degrés,
enlevés par la distillation. Supposons que le chauffe-
‘vinasses de la colonne conslitue la troisitme caisse
- du triple effet. Cette caisse dépensera les 182000 ki-
- Jogrammes de vapeur nécessaires 4 la colonne par
~ vingl-qualre heures. Dans un Lriple effet ordinaire,
~ ces 18.000 kilogrammes évaporeraient environ
18,000 X 0,96 =17.280 litres d'eau. Or la colonne
- ne distille que 13.760 litres de flegmes, il y a
~ donc un déficit d'évaporation de '3.520 litres. Tout
- se passe donc comme si le triple effet étail normal,
 mais partait de 1,000 +- 35 hl. 20=—=1.035 hl. 20 de
- liquide, au lieu de 1.000 hectolitres. 1l faul réduire
ces 1.035 hl. 20 a 370 hectolilres de vinasses auto-
. incinérables; il y a donc en réalité 4 évaporer
% 665 hl. 20 d’eau. Or, le rendementmoyen d'un Lriple
- effel, industriellement, est de 2 kgr. 6 d’évaporation
- par 1 kilogramme de vapeur vive mise & la premiére
0320 95 584 ki-

— 370 heetolilres

caisse. La dépense sera doncici de

r

F logrammes de vapeur.

H Dans la premiére caisse du Lriple eflel, le coeffi-
[ cienl de rendement en vaporisalion n'esl guére que
~ de 90 p. 100 parce qu'il faul réchauffer la vinasse
~ jusqu’a 140°, la pression élanl de 2 kgr. 500; mais,
- en revanche, cel exces de chaleur se retrouve quand
- le liguide a 140 degrés passe dans la deuxiéme
caisse, puis quand le liquide de celle-ci sort pour
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aller au réservoir de vinasses concentrées. On peut
donc admettre pour la deuxiéme et la troisitme
caisses le coefficient de rendement de 96 p. 100,
Done, dans le haul de la premiére caisse, la vapori-
sation sera 205.584 X 0,90 =23.025 kilogrammes.
Dans le haut de la deuxiéme caisse, elle sera
23.025 % 0,96 = 22.100 kilogrammes. Telle est la
quantité de vapeur de vinasses disponible pour les
divers chauffages ultérieurs faisant troisidme effet,
Si on préleve d'abord les 18.000 kilogrammes
nécessaires a la colonne et les 3.000 kilogrammes du
dénitrage, soit 21.000 kilogrammes, nous voyons
que presque loul y passe. Admelttons, en somme, dil
M. Barbet, 25.000 kilogrammes. de vapeur vive a la
premiére caisse, ces 25.000 kilogrammes conduisent
la colonne el le dénitrage; ajoulons & ce chiffre
4.800 kilogrammes pour la machine, qui fournil
4.080 kilogrammes au rectificateur, el prenons pour
les aulres dépenses les mémes chiffres que plus
haut, soil 13.760 — 4.080 = 9.680 kilogrammes pour
le rectificatenr, el 6.440 kilogrammes pour les
levains, pertes diverses, elc., nous arrivons a un
total de 45.920 kilogrammes de vapeur, ce qui cor-
respond & 82kgr. 5 de charbon & I'hectolitre & 90 d.
Mais toute la dépense de charbon est supprimée au
four & potasse, de sorte que 82 kgr. 5 estla dépense
totale de I'usine au lieu de 145 kgr, 35, soit une
économie de 62 kgr. 85 de charbon par hectolllra
d'alcool a 90 d.

M. Barbet envisage enfin le cas de I'évaporalion
par triple effet dans le vide. Dans ce cas, le chauf-
feur tubulaire de la colonne a distiller est chauffé a
la vapeur vive. Il sort de ce chauffeur 862 hl. 4 de
vinasses, de sorte que le triple effel n’a plus a éva-
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porer que 8624 — 370 = 492 hl. 4. Le rendement
d'un kilogramme de vapeur entrant a la premiére
caisse peul étre conservé & 2 kgr. 600. Donc il

44
faudra 4%1?(-?: 18.940 kilogrammes de vapeur.

~ Pour chauffer celte caisse, on ulilisera d’abord
- l'échappement A de la machine a vapeur, puis
~ l'échappement B de la pompe a faire le vide; si nous

admetlons pour A 4.080 kilogrammes comme précé-

~ demment, et si nous prenons 4.080 kilogrammes

pour la dépense journaliére de la pompe a vide qui
fournira ainsi un échappement de 4.080 — 15 p. 100,

- Clesl-a-dire de 4.080 kilogrammes, la quantilé de
vapeur vive a fournir au triple effel sera de 18,940 —
- 4.080 — 4 080 = 10.780 kilogrammes. Dans ces con-

ditions, si nous admeltons les diverses dépenses :
18.000 kilogrammes pour la colonne, 13.760 kilo-
grammes pour le rectificateur, 3.000 kilogrammes
pour le dénitrage, 4.800 kilogrammes pour la ma-
chine & vapeur, 4.800 kilogrammes pour la pompe a
vide, 10.780 kilogrammes pour le Lriple effet, et
6.440 kilogrammes pour les levains purs, cheval ali-
mentaire, pertes diverses, arréls, etc., nous arrivons
4 un total de 61.580 kilogrammes de vapeur, soit
8210
75
=109 kgr. 400 de charbon par hectolilre d'alcool
a 90 d. rectifié.

Méthodes et appareils employés pour la con-
centration des vinasses par effets multiples. —
1l résulte done de 1'étude qui précede que toules les
circonstances de la fabrication proprement dile res-
lanl les mémes, les dépenses en charbon par heclo-
litre d'alcool a 90d, seront les suivantes (voir p.336).

8.210 kilogrammes de charbon par jour ou
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kilogrammes,

Ancien systéme, sans concentration a triple effet . . . . 145,35
Triple effet sous vide . . . o« o v 0 0 vie e L 109,40
Triple effet sous pression . . . . . . AT R 82,50

On a donc inlérét a faire la concenlralion des
vinasses par effels mulliples, soil sous vide, soil, ce
qui est encore prélférable, sous pression. Certaines
usines combinent les deux moyens. Une caisse &
pression ‘est disposée de lelle sorte qu’on utilise les
vapeurs quis'en dégagentau chauffage des colonnes
et des reclificatleurs, et la premiére caisse du Lriple
effet sous vide est chauffée par les vapeurs d'échap-
pemenl des machines. .

La construction des caisses présenle une (rés
grande imporlance : les caisses doivent étre faciles
a neltoyer, se préterpeun auxincrustalions, ne donner
lieu 4 aucun enlrainement vésiculaire el posséder
un réglage automalique de I'alimentalion et de la
sorlie du liquide concenlré. Elles doivenl enfin pos-
séder un bon coefficient évaporaloire,

On peul employer pour l'évaporation, soil le Lriple
effet ordinaire, fonclionnanl sous vide ou sous pres-
sion, soit le multiple effel systtme Yarvian. L'appa-
reil Yarian se compose de 2, 3 ou 4 caisses cylin-
driques horizonlales superposées et munies de tubes
longiludinaux réunis en serpenlin dans lesquels cir-
cule la vinasse a concenlrer, landis.que la vapeur
de chauffage arrive entre les lubes. Chaque caisse
communique avec un séparateur qui sépare le
liquide de la vapeur deslinée a chauffer la caisse sui-
vanle. Une pompe a vide produil un vide partiel
dans 'appareil, et Lrois pompes accessoires servenl
I'une pour l'alimentlation, l'autre pour l'extraclion
des vinasses concenlrées, la troisitme pour I'extrac-
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tion de l'eau distillée. La pompe d'alimentation

envoie la vinasse dans le bas de l'appareil, Celle

- vinasse s’éleve de caisse en caisse jusqu'a la caisse
- supérieure, qui rvecoit la vapeur directe et ol elle

alteint I'ébullition. Elle entre alors dans le tube en
serpentin de la caisse supérieure, la traverse d'un
bout & I'autre, vient se diviser, parliellement vapo-
risée, dans le premier séparateur. Le liquide va alors
au tube de la deuxiéme caisse tandis que la vapeur va
chauffer cetle caisse, et ainsi de suile. A la sortie du

dernier séparateur, la vinasse concentrée est enlevée

par la pompe. M. Kestner conseille d'uliliser les
vapeurs du dernier corps pour le chauffage de la
colonne.

Quand on emploie le Lriple effet ou le double
effel ordinaire sous pression, la vinasse esl refoulée,
a la sortie de la colonne a distiller, dans la premiére
caisse sous une pression de 3 atmosphéres par
exemple. Cette caisse est chauffée par la vapeur
directe, les vapeurs qu'elle produil chauffent la
deuxiéme caisse on la pression est moindre, et les
vapeurs de la derniere caisse servent au chauffage
du tubulaire de la colonne. Nous avons vu précé-
demmenl une colonne a disliller de la maison Cré-
pelle-Fontaine, munie ainsi d’'un chauffage a double
effet (fig. 49).

Les établissemenls Barbet construisent un mul-
tiple effet sous pression (fig. 113) dont la derniere
caisse constitue le chauffeur de vinasses L de la
colonne a distiller M ou du reclificaleur conlinu
direct. La vinasse sort assez concenlirée pour ne
plus nécessiter de charbon au four a incinérer T;
elle est devenue aulo-incinérable. La figure 113
représente un appareil & double effel. Chaque caisse
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se compose de deux parties : un faisceau lubulaire A,
organe propremenl dit de 1'évaporalion el un
cylindre B dit séparateur, car il effeclue la sépara-
tion des sels incruslants el des mousses. Le liquide
a évaporer, refoulé par la pompe P, arrive dans le
séparaleur B ou il prend la température de la masse
liquide. Cerlains sels donl la solubilité déeroil avee
I'élévation de lempérature el devient méme nulle
(par exemple, le sulfale de chaux a 140 degrés)
sonl précipilés. Les boues el les précipités tombenl
dans le cone inférieur. On opére de loin en loin une
exlraclion, par le robinel b, de ces précipilés, qu'on
‘dirige directement vers le four T. C'est sur le colé
de la paroi qu'on fixe le luyau O qui raméne le jusa
la base du faisceau lubulaire A. Le jus s'éléve rapi-
dement dans les tubes, d'une longueur de 3 a
4 metres : émulsionné par les bulles de vapeur qui
se dégagenlt, il est entrainé en méme temps que la
vapeur el le mélange débouche par le tuyan C dans
le séparateur B. Le liquide tombe pendant que la
~vapeur, purifiée par le mouvement de rebrousse-
ment, se redresse pour gagner la parlie supérieure
du séparateur; la section y esl assez imporlanle
pour ralentir la vitesse de la vapeur. Celle-ci est de
plus soumise a l'aclion d'un puissanl émousseur, de
sorle que la vapeur esl bien séche quand elle se
dirige sur la caisse snivante qu'elle doil chauffer.

La figure 113 représente un appareil fonctionnanl
sous pression pour la concenlralion des vinasses d'une
distillerie de mélasses : AB constilue le premier
effet; la vapeur de jus qui en résulle est & une pres-
sionde 1kgr.54 2 kilogrammes; FG esl le deuxiéme
effel, la vapeur qui s’en dégage, sous 0 kgr.7 environ,

se rendegans, laa B bylivatids Gy (et le chauffeur de
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lacolonne a distiller M el constitue pour les vapeurs
un lroisieme effet. i

On voit que, dans ce cas parLlcuher de ’évapora-
lion des vinasses, le hqmde ne suit pas le méme
chemin que dans les (riple-effets de sucrerie. En
sucrerie, c'est dans le tubulaire L qu’on aurait le
sirop le plus concenlré. Ici, il n'en est pas de méme.
C'est la vinasse la moins concenlrée qui est en L;
c'est le résidu méme de la distillation.

Comme l'appareil d'évaporation fonclionne sous
pression, les vinasses ne peuvent entrer directement
dansle premier effet. Elles sont dirigées dans une cuve
en bois ou une pompe P les puise pour les refouler
dans le premier séparateur B. En somme, I'ordre
des trois effets par la vapeur est AEL; celui des trois
effets par le liquide est LAE. Cest de la deuxiéme
caisse EF’ que sort le sirop de vinasse qui s'écoule
dans un bac Q alimentant le four a potasse T. Le
tubulaire G représenté sur la figure 113 est un tubu-
laire de rechange; il n'est utile que pour les liquides
exceptionnellement incrustants ou salissants.

On peut combiner les appareils de facon & réaliser
des concentrations allant jusqu'a 30 et 40 degrés
Baumé. On peult se demander s’il y a avantage a
pousser I'évaporation jusqu'a ce point, de maniere &
ne plus avoir d’évaporation complémentaire au four.
Ce sysléme, pratiqué dans plusiears usines, al'avan-
tage de supprimer presque enliérement la mauvaise
odeur. Les gaz de la combuslion, & lempérature
élevée, se rendent aux généraleurs el engendrent
ainsi une certaine vaporisalion d'eau. Des essais,
faits par M. Vasseux, onl montré qué la vaporisation
ainsi produite vienl compenser l'exces de vapeur

réclangs PR (YD UipNeretietigqussant I'évaporation
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jusqu'a 40° B. En examinant ce mode de travail,

- M. Barbet a monlré qu'il est un peu moins avanta-

geux, au point de vue de la dépense en charbon, que
le mode de travail avec concentration jusqu’a 11° B.
et aulo-incinéralion. En outre, cette méthode a
I'inconvénient de nécessiter une augmentation de la
surface des généraleurs el du triple effet, et de

~ donner lieu a des incrustations beaucoup plus con-

sidérables dans les caisses. Elle a, par conlre, I'avan-
tage de supprimer les mauvaises odeurs, les fumées

- blanches chargées d’eau el de permetire de faire

soit des engrais composés en supprimant la calcina-
tion, soil de calciner en vase clos pour récolter

- I'ammoniaque et les goudrons.

Quand on veul calciner les vinasses, la meilleure
solution parait donc étre la concentralion jusqu'a
11° Baumé, au double ou triple effet sous pression,
ce qui, pour une vinasse a 5°5 représente une éva-
poralion de 50 p. 100 de la quantité d’eau & évaporer.
Dans ces condilions, la vinasse esl devenue aulo-
incinérable et le four fail gratuitement le resle,

- grace a la chaleur de combustion des vinasses.

Evaporateurs Kestner. — M. P. Kestner a
appliqué ses évaporaleurs &4 grimpage a la concen-
tration des vinasses de distillerie. Ces évaporateurs
se composent d'un long faisceau tubulaire vertical,
dont les tubes ont 7 mélres de long; la vinasse a
concenlrer arrive dans les tubes & la parlie supé-
rieure, Le chauffage a lieu par admission de vapeur
dans I'espace intertubulaire. Les tubes peuvent tou-
jours étre lavés sans arrét de 'appareil, ce qui sup-
prime a peu prés complétemenl les incrustations.

La marche est réguliére et conlinue, le liquide ne

faisant qu'un passage 4 travers l'appareil.
IRIS - LILLIAD - Université Lille 1
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Le gros avantage des évaporateurs Kestner est
quils permetient de neutraliser les vinasses pour
pouvoir employer le fer a la construction, au lieu
d’avoir a faire des installations extrémement coi-
teuses en cuivre. Comme les vinasses neutralisées
moussent beaucoup, il est difficile de procéder avec
les aulres appareils 4 celte neulralisation. Au con-
traire, I'évaporaleur a4 grimpage est un véritable
brise-mousses, qui fonctionne mieux encore avec un
liquide mousseux. Celte neutralisation se fait avec
du salin dans l'appareil lui-méme; la pompe qui
refoule la vinasse dans I'évaporateur est & deux corps
et le corps auxiliaire refoule la solution de salin
nécessaire a la neutralisalion. Les évaporateurs
Kestner peuvent élre combinés avec la colonne &
distiller et étre a simple, double ou triple effet.

Ces appareils, grace a leur facilité de conduilte,
de neltoyage, & leur grande puissance d’évapora-
tion el a leurs dispositions spéciales pour évilter les
entrainemenls, conviennent toul particulierement a
la concentration des vinasses de betteraves et de
mélasses. Comme ils permetlent le travail des
mélasses neutralisées, ils peuvent étre construils en
fer el sont ainsi beaucoup moins couteux. Enfin, ils
permeltent la séparation des sels qui se déposent
pendant la concentration a un degré élevé, qu'on
peut recueillir d’'une fagon conlinue grice a des
dispositions spéciales. Le résidu liquide peul alors
élre incinéré ou mieux trailé pour la production
d'engrais, par une des méthodes que nous étudierons
plus loin.

Evaporateurs Barbet — Lafigure 114 représente
un Lype de caisse évaporaloire construite par la
maison Barbel et Cie. La téte du tubulaire A est
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r,'?.‘élat‘gie et construite de lelle facon que le liquide

projeté hors des tubes par I'ébullilion ne puisse y
relomber. La tubulure de dégagement vers le sépa-
ralenr G esl placée 4 un niveau inférieur a la plaque

T

Fig. 114, — Caisse évaporatoire, systeme Barbel (Barbet el Gie).

tubulaire, de sorte que le dégagement du liquide est
immeédiat.

D’aulre parl, le tuyau B, qui raméne ce liquide
vers le bas du faisceau tubulaire, est d'un forl dia-
mélre afin d’effectuer une circulalion non réversible
aussi inlensive qu'on peut le désirer. On sait, en
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effet, que le coefficient de fransmission des calories
de la vapeur & lravers les parois du Lube dépend de
‘la vitesse avec laquelle circulent et le liquide et la
vapeur a leur conlact. Plus le liquide est visqueux,
plus il faul se préoccuper de donner de la vilesse au
liquide a évaporer. Le réglage de la circulalion
dépend directement du niveau auquel le liquide est
maintenu dans le séparateur C ou dans le tuyau B,
Le niveau dans le séparateur C est mainlenu cons-
tant grace a un régulateur a flotteur M qui agit sur
un papillon R étranglant I'alimenlation de la caisse.
Comme la variabilité de la circulation ne peut plus
étre assurée par la variation du niveau, on interpose
en P un autre papillon de réglage dont la fermeture
plus ou moins grande crée une perte de charge
équivalant & une diminution de la hauteur de
colonne d'eau dans B. Pour chaque caisse et pour
chaque viscosité, on trouve rapidement le point de
fermeture du papillon qui donne le meilleur rende-
ment évaporatoire 'de la caisse, c’est-a-dire la circu-
lation convenable. On n'a ainsi a régler que lasortie
du liquide de la derniére caisse a la densilé voulue.
Automatiquemenl, cetle derniére caisse s'alimente
de ce qui lui est nécessaire pour maintenir un
niveau constant. Il en est de méme de chacune des
caisses précédenles jusqu'a l'alimentation d’enirée -
elle-méme. '
Composition des salins. — Voici une analyse
compléte d'un salin, due a M. Pellet. :
Lacomposilion est d’ailleurs extrémemenl variable
suivant la nature des mélasses et le mode de travail
qu'on leur a fait subir; le carbonale de potasse, qui
est I'élément de valeur, peut étre plus ou moing

abondalré}sl_el_ IPLII%E- e ecr's!i 5 ?"e]? chlorure de potas-
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sium peuvent varier entre des limites assez élendues.
L’analyse précédente représente doncun type com-
mercial plulot quune moyenne qui exprime la com-
position vérilable.

Lo L T TR R R e 1 e 3,75

Matieres volatiles au rouge sombre,
le/cradsel fepmbs o o ss il 3,05
CArDORE T T L o P o S L e 7,03
Insolables: a7 = L i s e 26,40
Sulfate de potasse. . . . . . . . : 6,41
Chlorure de potassiom. . . . . . . 18,93
Carbonale de potasse . . . ., . . . 28,88
Carbonate de soude . . . . . ... 4,14
Sulfure de potassiom . . . . . . . 0,30
Silicate de potasse . . . . . . . S ATy
Chaux, acide phusphorique el pertes. 0,34
100,00

Ces salins bruts sont vendus aux raffineurs de
potasse qui, par différence de solubilités et concen-
tration, en extraient le carbonate de soude, le sulfate
de potasse et le chlorure de potassium.

Analyse des salins. — Les principaux dosages a
effectuer sont 'humidité, 1'insoluble, les chlorures,
les composés du soufre, le titre alcalimétrique el la
polasse lotale.

L’humidité se dose en chauffanl 25 grammes de
salins a 180° jusqu'a poids constant. Un chauffage
a une tempéralure inférieure est insuffisant; le
chauffage au rouge donne des résultals trop forts.

Pour doser l'insoluble, on place la matiére qui a
servi au dosage de I'humidité dans un mortier, onla
broie avec un peu d’eau, puis on la fail passer dans
une capsule de porcelaine. On fait bouillir avec de
l'eau, on laisse déposer et on décante sur un filtre
taré. Onrecommence celte opération a4 oub reprises,

el on est ainsi certain de dissoudre la tolalité des
IRIS - LILLIAD - Université Lille 1
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sulfates (méthode de M. Lacombe). On lave le filire
a l'eau chaude, on desséche et on pése. Le liquide
filtré est amené a un volume connu el sert pour les
autres dosages. Avec 25 grammes de salins, on
améne ordinairement a 500 centimélres cubes.

Pour le dosage des chlorures, on prend 40 cenli-
meétres cubes de celle liqueur, on les sature par
l'acide azolique, et on ajoute ensuile de 0 gr. 5 a
0 gr. 6 d’acide calculé en acide monohydraté. On
fait bouillir jusqu’a ce que le volume soil réduil a
25 centimétres cubes environ. Dans ces condilions,
'acide sulfhydrique, I'acide sulfureux, I'acide cyan-
hydrique, elc., qui proviennent des sulfures, des
hyposulfites, des eyanures, etc., et qui viendraient
fausser le titrage sonl stirement décomposés, éliminés
et remplacés par lacide azolique (méthode de
M. Lacombe). On laisse refroidir et on lilre au
moyen du nitrate d’argent, en employant le chro-
male comme indicateur ou en appliquant la méthode
par reste au moyen d'une solulion titrée de sulfo-
cyanure de potassium.

Pour le dosage des composés du soufre, il convient
d’évaluer séparément le soufre des sulfates el le
soufre total. Pour le dosage du soufre des sulfales,
on prend 20 cenlimélres cubes de la liqueur fillrée,
on les place dans un ballon de 500 centimélres cubes
fermé par un bouchon percé de deux trous. Dans
I'un de ces trous passe un tube &4 entonnoir par
lequel on introduit 200 centimétres cubes d'eau
bouillie; l'autre sert au dégagement des gaz. On
enfonce le tube jusqua ce que son exlrémilé
inférieure affleure & 1 centimetre de dislance de la
surface du liquide; on chauffe et quand la vapeur a
expulsé l'air, on verse par le tube en entonnoir de
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. lacide chlorhydrique étendu, jusqu'a saturation,

puis on ajoute un léger excés de chlorure de baryum.
On laisse le sulfate de baryle se rassembler compleé-

- lement, on le recueille, on le calcine et on le pese.

Pour le dosage du soufre total,on fait passer Lout
le soufre a I'élal de sulfate en traitant parle brome les
20 centimétres cubes de solution. On sature alors
par l'acide chlorhydrique, eton précipite par le chlo-
rure de baryum.

La différence entre le dosage du soufre Lotal el le
dosage du soufre des sulfates se rapporle au soufre

~ des composés inférieurs, sulfures, hyposulfiles, etc.

~On peut d'ailleurs apprécier ces composés approxi-

mativement d'une facon globale en les Litrant simple-
ment par I'iode et en supposant que les hyposulfites
en forment la presque tolalité.

Le titre alcalimétrique est le nombre de grammes
d’acide sulfurique nécessaires a la neutralisalion de
100 grammes de matiére. On place 100 centimétres
cubes de la solution dans un ballon a fond plal, on
fait bouillir et on verse de laliqueur sulfurique nor-
male jusqu'a virage du lournesol. Quand on opére
ainsi, il est évident que les sulfures, sulfites el hypo-
sulfites absorbent un certain volume de liqueur sul-
furique el le titre obtenu correspond & I'alcalinité du
carbonale de potasse et du carbonale de soude aug-
mentée de celle des impuretés. Pour éviler celle
erreur, on peul faire lelitre alcalimétrique en évapo-
rant d'abord a sec -les 100 cenlimétres cubes de
liquide qui correspondent 4 5 grammes de salin, en
fondant avec 5 grammes de chlorate de potasse qui
oxyde toutes ces impurelés a 1'état de sulfates, en
dissolvant, filtrant el tilrant a l'acide sulfurique
normal. On peut également faire le dosage de I'acide
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carbonique par une des méthodes ordinairement
employées dans ce but, par exemple, par la méthode
Frésénius et Will qui consiste & expulser 'acide car-
bonique par l'acide sulfurique et & délerminer la
perte de poids de I'appareil. L'opération doit se faire

en présence de chromale neutre de potasse qui oxyde

et retient les composés inférieurs du soufre. Si on

recherche I'équivalent de l'acide carbonique ainsi

trouvé en acide sulfurique monohydraté, on a le vral

titre alcalimélrique suivant Descroizilles, c’esl-a-dire

I'alcalinité totale en carbonates entliérement débar-

rassés de linfluence perturbatrice des sulfures el

méme des silicates, aluminates et phosphales s'il en

exisle (méthode de M. Lacombe).

Le dosage de la potasse lolale se fail au moyen du
chlorure de platine. A 50 centimétres cubes de la
liqueur filtrée, on ajoule un léger excés de baryle
cdustique pure, puis on fail bouillir el on ajoule
quelques centimeétres cubes de carbonate d’ammo-
niaque pour précipiter I'exces de baryte. On fillre,
on lavé a I'eau chaude, on acidifie légérement par
'acide chlorhydrique, on évapore a sec et on calcine
légérement aussi, pour déLruire les sels ammoniacaux
qui peuvent se lrouver dans le salin. On redissout
dans I'eau distillée, on filtre, on addilionne de chlo-
rurede platine et on desséche presque complélement.
On reprend par I'aleool & 80 degrés additionné d'un
sixieme d'éther el on recueille le chloroplatinate de
polasse qu'on peése (méthode Pagnoul.) On obtient
ainsi la potasse lotale, et on peut vérifier le résullat
en réduisant le chloroplalinale de polasse par le for-
miale de soude. D’aprés le plaline pesé, on a la
polasse, qui doil élre sensiblement la méme que par

le chloroplatinate.
IRIS - LILLIAD - Université Lille 1
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Du chloroplatinate total, on retranche la quantilé
de chloroplatinate qui correspond & la polasse des

‘chlorures el de tous les composés du soufre trans-

formés en sulfates. La différence donne le chloro-
platinale correspondant au carbonate de polasse. On
calcule le Litre alcalimétrique qui lui correspond, el
on déduit ce titre du titre alcalimétrique total. On
obtient ainsi le Litre alcalimétrique du au carbonate
de soude, et par suile la proportion de ce dernier.

Méthodes de traitemeht des vinasses
sans calcination.

La méthode de traitement des vinasses de
mélasses par calcination n'est qu'un pis aller; on
perd en effet entiérement, par cetle méthode, les
matiéres azotées des vinasses, donl la valeur comme
engrais est considérable. Les mélasses conliennent
1,20 4 1,80 p. 100 d'azote, et la valeur du produit
azoté seul est plus grande que la valeur des salins
obtenus. M. Aulard, dans une communication au
Congrés de Chimie appliquée de Berlin, a démonltré
que si la distillerie récuperait les engrais azolés
des vinasses, elle conserverait & l'agricullure
324.953 tonnes de matiéres organiques azotées, ren-
fermant 48.226 tonnes d'azote organique. M. Vas-
seux fait de méme remarquer qu'une usine travail-
lant seulement 15 millions de kilogrammes par an,
perd en incinérant les vinasses environ 180.000 kilo-
grammes d’'azote. Ces chiffres se passenl de com-
mentaires el justifient les nombreux efforts qui ont
¢té faits dans ces derniéres années pour la récupéra-
tion de l'azole des vinasses. Plusieurs procédés ont

élé précomsés dans ce, but el nous les signalerons
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brievement, mais la solution du probléme est diffi-
cile, Tous les procédés de récupération de l'azole
sous forme d'ammoniaque n'ont guére donné de
résultats pratiques, car la distillation séche ne

permet de récupérer quenviron la moilié de 'azole

des vinasses el elle donne des mélanges d’amides el
d'ammoniaque, el la fermentalion ammoniacale
enlraine des odeurs infectes qui rendent son emploi
difficile. La fabrication d'engrais présente également
des inconvénients, & cause des installalions trés
imporlantes qui sonl nécessaires el aussi parce que
les bénéfices réalisés par l'ulilisation de I'azote sont
absorbés en grande partie par la moins-value de la
polasse qui est vendue sous la forme de sulfate.

Procédé Vincent. — M. Vincent a cherché a
résoudre le probléeme en soumettant la masse concen-
irée a la distillation séche dans des cornues en fer.
On obtenail d'une part un charbon contenant les
sels minéraux de la mélasse et d’aulre part un liquide
complexe, renfermant de 'ammoniaque, des méthy-
lamines, des goudrons, des acides gras volalils, de
l'alcool méthylique, ete. Ce procédé, autrefois
employé, n'est pas enlré dans la pratique courante.
Le rendement en azole recueilli a I'état d’'ammo-
niaque par rapporl a 'azole traité est d'ailleurs assez
faible.

Procédé Savary. — Nous avons indiqué pré-
cédemment en éludiant la concentration des vinasses
de belteraves, le principe de cetle méthode et nous
n'y reviendrons pas ici. Le procédé Savary est entré
dans la pratique et permet d'obtenir les sels de
polasse des vinasses el un engrais azoté excellent
avec les résidus obtenus aprés concentration el
distillatiBis allhl4ADe Wniversitb dillefde.
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Procédé Vasseux. — Ce procédé consiste a
former du sulfate de polasse en Lrailanl la masse

. concentrée par l'acide sulfurique en quantilé suffi-

sante pour Lransformer loute la polasse en sulfate,
diverses réactions s'effecluant au sein de la masse el
permeltant la transformation compléte de tous les
sels, méme des chlorures, par double décomposition
avec les sulfates de soude ou d’ammoniaque qui se
formenl. Le sullate de potasse cristallise au sein de
la masse a la densilé de 32 & 35° B, on le sépare
par décantalion, filtralion el Lurbinage. Ce sulfale
esl lavé, lurbiné de nouveau : il est alors blanc et
pur, Les matiéres organiques qui forment I'égout
sont desséchées ensuile dans des malaxeurs et sous
vide. Quand la dessiccation est suffisante, on laisse
couler la masse dans des chariots. Elle devient

- solide par le refroidissement. On broie le produit

ainsi obtenu et on a un engrais organique en poudre,

- riche en azote, dont le laux varie de 5 a 7 p. 100 el

ne contenant plus que 6 a 7 p. 100 de polasse. Ce
produil presque entiérement soluble dans I'eau, non
hygrométrique, se nitrifie trés rapidement dans la
terre el convienl Lrés bien a la cullure.
L’addition de tourbe a la maliére en dessiccalion
favorise sa transformation en engrais pulvérulent.
D'apreés M. Vasseux, on oblient par 1.000 kilo-

‘grammes de mélasses, 75 & 80 kilogrammes de sul-

fate de polasse 75-80 el 150 kilogrammes d'engrais
organique azolé. ;

Si on travaille par caleination, on récupere seule-
menl par 1.000 kilogrammes de mélasses, 90 kilo-
grammes de salins, el on perd tout l'azote récupé-
rable, c¢’est-a-dire 75 & 80 p. 100 de I'azole total ou'

11 kilogramppes (iemphifsremieiiieyt 'avantage de
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la récupératlion et sa nécessilé méme pour les dislil-
lateurs de mélasses.

Ce procédé est entré dans la pratique industrielle
et donne de bons résullats.

Procédé Gimel. — Celle méthode consiste a
concentrer la vinasse jusqu'a 35 degrés Baumé, puis
a la distiller en présence de chaux vive; il se dégage
de 'ammoniaque et des amines qu'on recueille dans
une série de touries renfermant de l'acide chlorhy-
drique. On évapore la solution a 325 degrés et la
masse esl ainsi décomposée en un mélange d’ammo-
niaque, de triméthylamine et de chlorure de méthyle,
el les produils ultimes de la décomposition sont le
chlorure de méthyle qu'on recueille et le chlorhy-
drate d'ammoniaque comme résidu. D'autre part, on
ajoule de l'acide sulfurique daus le résidu de la dis-
tillationde la vinassealachaux, de maniére & neulra-
liser & peu prés complélement. On sépare le préci-
pité formé el on concentre jusqu'a dessiccation com-
pléte. Dans ce processus, la glycérine s’est en grande
partie décomposée, apres séparation du liquide clair,
on enleve la presque totalité de ce qui reste. On
obtient ainsi un engrais non hygroscopique. ,

Procédé Riviére. — Ce procédé consisle &
précipiter la potasse au moyen de 'acide hydrofluo-
silicique etil peut &tre appliqué soil sur les vinasses,
soit sur les vins avant distillation, soit, comme nous
I'avons vu en étudiant la préparation des moiits de
mélasses, sur les moits avant fermentation. Ce der-
nier mode de travail rend la fermentation plus facile,
permel de supprimer l'acide sulfurique el les fours
a potasse el donne une plus-value au salin qui est
exempl de sulfale.

La potasse et la soude des mélasses sont obtenues
IRIS - LILLIAD - Université Lille 1



RESIDUS DE LA DISTILLERIE DE MELASSES 353

. par précipitation, au moyen de 'acide hydrofluosili-
- cique, a 1'étal de fluosilicate de polassium et de
sodium. Les fluosilicates oblenus sont transformés
en carbonales, dans une série d’opéralions qui per-
mellent de régénérer en méme lemps l'acide hydro-
« fluosilicique. A cel effet, le précipilé esl d'abord
| Lraité, en autoclave, par un lail de chaux, qui fait
. passer tout le fluor a l'état de fluorure de calcium,
~ landis que la polasse se transforme en silicale. Le
fluorure de calcium esl décomposé par l'acide sul-
furique qui régénére l'acide fluorhydrique, landis
~ que le silicale de potasse esl traité par l'acide carbo-
nique qui précipite la silice. Cetle silice est mise en
" digestion dans l'acide fluorhydrique pour régénérer
I'acide hydrofluosilicique. Il n'y a donc qu'a parfaire
' la quanlité dacide hydrofluosilicique perdue au
cours de la régénération. Cel acide non régénéré
| s'obtient a l'aide d'un appareil spécial produisant a
. peu de frais I'acide hydrofluosilicique nécessaire.
On peult également, sur les vinasses, procéder a
I'extraction de l'azote el de la glycérine. :
Procédé Effront. — D'aprés M. Effront, les
insucces oblenus avec les méthodes de distillation
directe des vinasses viennent de ce fail qu'une
. grande parlie des maliéres azolées se trouve combi-
- née & des bases alcalines, ce qui rend la maliére
. azolée plus stable et empéche sa Lransformation en
- -ammoniaque. Celle transformaltion peut se faire au
conlraire beaucoup plus aisément quand on défail au
 préalable la combinaison d'alcalis avec la maliére
azolée. Dans le procédé Effront, on ulilise, pour
~ déplacer la maliere azotée de ses combinaisons, soit
les résines lelles que la colophane, soit les sels
acides, soit les acides minéraux, IL.e choix de la
BovuIRIS miLILLIAD:t Wniversité]Lille 1 23
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méthode a suivre se fail suivant les vinasses a trai-
ter. Pour les vinasses de grains on emploie de pré-
férence le bisulfale de soude. Pour les vinasses de
betleraves et de mélasses, on a intérét, a4 cause de la
valeur du salin, 4 employer la colophane. Cetle der-
niére forme, avec les bases fixées sur la maliére
azolée, des savons qui se laissent aisémenl [rans-
former en carbonates.

Le procédé est appliqué de la facon suivante : les
vinasses, concentrées a 40-42° B. sonl additionnées de
la quantité calculée de résine ou d'acide el on sou-
mel le mélange & la dessiccation, Le liquide est main-
tenu a cet effet & 180-200° dans une étuve ou on
laisse passer un courant d’air surchauffé. On
recueille le distillat dans des laveurs. Le liquide qui
distille a une réaction franchement acide et contient
l'ammoniaque sous forme de sels. La quantité
d’ammoniaque obltenue dans celte phase est environ
de 50 p. 100 de l'azote lolal des vinasses mises en’
cuvre. Comme résidu, il resle une masse fondue,
poreuse, conlenant toul le salin et des maliéres
organiques azolées.

Pour récupérer I'azote de ce résidu, on le concasse
en morceaux, on l'introduit dans des cornues en fer
placées dans un four et chauffées au rouge sombre
(700°). Pendant le chauffage, on laisse passer un
courant de vapeur surchaullée en méme temps que
de l'air. Les produils distillés sonl recueillis dans des
condensaleurs & acide.

Les deux phases dislinctes du procédé Lel qu 11
vient d'élre indiqué se rapporlent surtout aux
vinasses Iraitées par les sels acides ou les acides
minéraux. Quand on travaille avec la colophane, on
doit changer un peu le mode opératoire. Par 100 ki-
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. logrammes de vinasse concentrée on introduit 20 a
30 kilogrammes de colophane pulvérisée, On chaufle
a I'étuve a 200° pendant {rois quarts d’heure. Pen-
dant ce lemps, on laisse passer allernalivement un
courant d’air et d’acide carbonique. Le liquide dis-

. Lillé est simplement recueilli dans I'acide. La dessic-

~  calion lerminée, on traile la masse résiduaire, com-

. posée de savons résineux, résine et maliéres orga-

- niques, par l'eau chaude; on décante la résine
surnageante, on filtre ensuite sur une toile. Il reste
dans ces conditions sur le filtre une substance
azotée peu soluble dans I'eau. Cetle substance est
desséchée a 1'étuve a 100° d’abord; ensuile elle est
traitée, comme il est dit plus haut. dans des cornues
chauffées a 700°, par de la vapeur et de l'air sur-
chauffés.

M. Effronl a préconisé, ily a quelques années, une
méthode basée sur la fermentation ammoniacale
des vinasses, Les vinasses sont ensemencées avec un
levain égal a4 5a 10 p. 100 du volume total a fer-
menter. Ce levain est oblenu soit par cullure pure
de ferments ammoniacaux provenant du sol, soit par
cultures impures. Ces derniéres sont préparées en
stérilisant pendant 1 heure 4 70°-80° de la terre de
jardin mélangée avec de la vinasse alcalinisée; celle
stérilisation permet d'éviler l'interventliondeferments
nuisibles sans délruire ceux qui ont des fonctions

~ ammoniacales. Pour renforcer ces fonclions, on a

- recours a l'aération du liquide, & une forte alcalinité
et & I'emploi d'agglulinants lels que le sullate d’alu-
mine. Apres fermentalion, la distillation donne de
l'ammoniaque, 3

Ce procédé a éLé expérimenté a la distillerie
Lesaffre 4 Quesnoy-sur-Deule. On oblenail 12 kilo-

RESIDUS DE LA DISTILLERIE DE MELASSES 355
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grammes de sulfate d’ammoniaque par Hl. d’alcool
fabriqué avec la bellerave, el 25 a 30 kilogrammes
de sulfate d'ammoniaque par HI d'alcool fabriqué
- avec la mélasse, ce qui correspond a 75 kilogrammes
de sulfate d’ammoniaque par 1.000 kilogrammes de
mélasses. On oblienl, en oulre, par 1.000 kilo-
grammes de mélasses, 954120 kilogrammes d’acides
gras (acélique, propioniqué et bulyrique). Une ins-
lallation analogue fonclionnait avant 1914 a4 Cor-
behem (Pas-de-Calais).

L'inconvénient de ces méthodes réside dans les
odeurs infectes qui s'échappent de ces usines el qui
ont donné lieu 4 des inlerventions de la part des
communes avoisinanles.

Ill. — RESIDUS DE LA DISTILLERIE
DE MATIERES AMYLACEES

Les résidus de la distillerie de matiéres amylacées
présenlent pour I'agriculture une trés grande impor-
lance. Les dréches el les vinasses provenant des
pommes de terre el des grains conliennenl en effet
une forle quantité d'éléments nutritifs : les matiéres
azolées, les matiéres grasses, les sels conlenus dans
les maliéres premiéres seretrouvent dans les résidus,
a colé d'une cerlaine proportion d’hydrales de car-
bone qui n'ont pas subila fermenlalion alcoolique.

La valeur de la dréche ‘est trés différente suivanl
le mode de travail adopté dans la distillerie. Quand
on emploie la saccharification par lacide, il est
nécessaire de soumellre les dréches a des (raile-
menls spéciaux si on veul les uliliser pour I'alimen-

lation du bétail, En effet, l'acide chlorhydrique
IRIS - LILLIAD - Université Lille 1 2
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- qu'elles contiennent, méme neutralisé par la soude

ou la chaux, rend ces dréches difficilement ulili-

- sables.

MM. Porion et Mehay ont appliqué le procédé
suivanl pour l'utilisation pralique des dreches de
mais saccharifié aux acides. La vinasse est envoyée
au sortir de la colonne dans des fillres-presses pour
séparer les parties solides. Les Ltourleaux ainsi
obtenus sont délayés dans 'eau bouillanle, el filtrés
de nouveau aux fillres-presses. On élimine ainsi a

- peu prés completement les maliéres salines qui pro-

viennent de la neulralisation de l'acide. Les tour-
teaux de deuxieme lavage sont alors desséchés,

- jusqu’a ce qu'ils ne contiennent plus que 10 p. 100

d'eau environ, puis ils sont broyés et Lraités par le
sulfure de carbone ou I'éther de pélrole, afin d’en

_exiraire I'huile. On obtient ainsi finalement des tour-
. teaux qui peuvent étre employés pour I'alimentation

du bélail. Si les tourleaux doivenl servir comme
engrais, el non comme aliment, le second lavage
au fillre-presse devient inutile.

11 existe un cerlain nombre d'autres méthodes qui
permettent l'utilisation des résidus qui proviennent
des mouts saccharifiés par les acides. Mais c’est par
la saccharification au moyen du mall ¢u'on oblient

la meilleure utilisation des mati¢res nutrilives; ¢’est

donc ce procédé qui doit élre employé dansles distil-
leries agricoles, el ce qui va suivre s'applique par-
ticulierement aux dréches obtenues par cetle
mdthode.

Composition des dréches. — La composi-
tion des dréches de maliéres amylacées est variable
dvec la matiére premiere employée. Le tableau de la

page 359 donne, d’aprés Dietrich et Kaenig, la com-
IRIS - LILLIAD - Université Lille 1
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position moyenne des dréches de pommes de terre,
de seigle el de mais.

On voit, par ce tableau, que les proportions rela--

tives des divers éléments uliles peuvent varier beau-
coup suivant les condilions de travail dans la distil-
lerie. La dréche dépend dabord du degré de
fermentation. Sila fermenlalion a élé poussée trés
loin, il ne reste plus dans le liquide que des traces
de maltose, de dextrine el d'amidon non (rans-
formé. Au contraire, si la saccharificalion a élé
mauvaise, si la fermentation a été défectueuse, il
peul rester dans les maliéres solides une proportion

v

sensible d’amidon, el dans la vinasse de la dextrine

el du maltose. La composition des maliéres pre-
miéres employées influe également sur la qualilé de
la dréche, puisque celte dréche contienlt tous les
éléments constilulifs des pommes de lerre ou des
grains, sauf ceux qui onl subi la fermentation
aleoolique. On doil aussi tenir comple de la dilution
plus ou moins grande du mout fermenté dans
I'appareil a distiller, de la concenlration de ce moit,
elc. On voit donc que la, composilion el, par suile,
la valeur d'une dréche de distillerie sont trés varia-
bles el qu'il est nécessaire, pour apprécier celle
valeur, de soumettre la dréche & 'analyse ou de con-
nailre parfaitement les conditions de son obtention.

Ce dernier casest celui de la distillerie agricole, qui

consomme ses propres dréches.

Nous pouvons envisager la composition chimique
des dréches avec un peu plus de détails, La dréche
de distillerie de matiéres amylacées est une nourri-
ture trés aqueuse, puisquelle [renferme de 87 a
97 p. 100 d'eau. Au point de vue de la teneur en
malieriRISzLIELMD L Umiyersité Ldlle temarquer que dans
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les dreches de mais et de céréales, les albuminoides
consliluent la plus grande partie de ces matiéres, les
maliéres azolées non albumineuses sont en quanlité
faible et la digeslibilité des maliéres azolées de ces

“dréches atleint 85 4 90 p. 100. Dans les dréches de
pommes de terre, la teneur en albuminoides esl
moindre, et on peut admeltre, avec Maercker, que
sur 100 parties d’azote de la dreche, il y a 72 parlies
al’élat d’albuminoides et 28 parties a I'état d’amides.
La digeslibilité des maliéres azolées de la dréche de
pommes de terre est élevée et oscille entre 80 ct
85 p. 100.

Les extractifs non azotés comprennent prinecipa-
lement I'amidon, les sucres et les dextrines, ces der-
nieres formant la majeure partie de ces substances.
11 faut y ajouter les acides organiques, les hémicellu-
loses, qni possédent une certaine valeur nutritive.

Les maliéres grasses sonl trés peu abondantes
dans les dréches de pommes de terre, mais lesdréches
de mais sont beaucoup plus riches et nous verrons
plus loin qu’on extrait souvent ces maliéres grasses
sur la dréche desséchée.

Enfin les matiéres minérales sont souvent com-
posées de sels de potasse et de phosphates. D’apres
Wolll', 100 parties de cendres de la dréche renferment
44,79 parlies de potasse et 19,51 parties d'acide phos-

phorigne, La chaux est peu abondante, et sa propor-

tion ne dépasse pas 5,2 p. 100 du poids des cendres.

Utilisation des dréches pour P'alimenta-
tion du bétail. — L'examen de la composition
chimique des dréches nous montre qu'elles consti-
tuent un aliment relativement trés riche en azole,

dans lequel la relalion nutritive est de 1 :1,5-2,5."

Avesh sl pEamEncable) g quelaner 1 rosho
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avec des aliments riches en extraclifs non azotés et

pauvres en protéine,

Nous examinerons ici trés brievement cetle ques-
tion de l'utilisation des dréches pour l'alimentatlion
du bétail, en renvoyant le lecleur & 'ouvrage spécial
de I'Encyclopédie agricole consacré a cetle ques-
tion (1).

Pour faire consommer la dréche ulilement par le
bétail, on peult employer deux méthodes : 1° la con-
sommalion direcle en mélange avec d’autres aliments
secs; 20la concenlration oun la dessiccation de maniére
a obtenir un aliment moins aqueux.

La premiére méthode est la plus avantageuse pour
la distillerie agricole. En effet, le bélail se trouve en

- géndral dans le voisinage de l'usine el on. peut faire

consommer la dréche sur place. Dans les grandes
installalions industrielles, la seconde méthode est
préférable, car si elle exige une dépense supplémen-
taire de combustible, elle permet d’extraire I'huile
qui, dans le cas de dréches de mais, est un sous-pro-
duit important et livre des dréches séches qui peu-

_venl se conserver facilement et étre expédiées au

loin. :
Quand on utilise les dréches aqueuses, il est néces-
sdire de prendre certaines précautions, 4 cause de la
grande quantité d’eau qu'elles contiennent. L'ahsorp-
tion d'une nourrilure trop aqueuse par l'animal
nécessile une dépense de chaleur plus considérable,
qui doit étre empruntée aux éléments nutrilifs; en
outre, les sucs digestifs se rouvent dilués par I'eau
contenue dans les dréches. On doit donc ne donner
a la dréche, dans l'alimentation des animaux, qu'une

(1) Voy. R. Gouin, Alimenlation rationnelle des animaux

domestiques (ENCYGLOPEDIE AGRICOLE),
IRIS - LILLIAD - Université Lille 1
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place limitée, et on doil la donner mélangée a
d’aulres aliments secs.

Il importe de faire consommer la dréche par les
animaux aussi chaude que possible.

En effel, si un animal absorbe 50 kilogrammes de
dréches a 15 degrés, il faudra pour porter celle
quantité a la température du sang, c'est-a-dire &
38 degrés,

50 ¢ 23 = 1.150 calories.

Ces 1.150 calories doivent étre fournies par
295 grammes environ d'amidon, qui sont perdus
pour I'alimentation. Il est done beaucoup plus avan-
tageux de donner a l'animal la dréche aussi chaude
que possible. En oulre, celle méthode a 'avanlage
d’empécher le développement des ferments nuisibles
el 'altération des dréches, quand la température est
assez élevée. 1l est donc ulile de munir le réservoir
de dréches d'un tuyau de vapeur pour pouvoir au
besoin rechauffer le liquide. i

Maercker a fail I'étude de la quantité de dréches
qu'on peut faire prendre aux différents animaux. On
ne doit pas employer les forles rations de 100 &
120 litres, et une ralion de 60 litres est suffisanle
pour l'engraissement des beeufs, quand on mélange
celle dréeche avec des aliments convenables. Pour
les vaches lailiéres, la dose maxima parait étre de
60 litres et la dose la plus favorable de 40 a 50 litres.
Avec ces proportions, on n’a pas a craindre les trou-
bles dans les fonctions de I'organisme, troubles qui
se manifestent [réquemment avee les doses plus éle-
vées. i
Les aliments & donner en mélange avec les dréches
sont le|Rign Lila IaDA I Universitellilerme ou de trefle, la
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paille hachée, et certains alimenls concentrés, tels
que tourteaux et mais concassé. Maercker conseille
de donner une ration de 2 kgr. 5 a 3 kilogrammes de
foin par jour et par téte de gros bétail.

Voici quelques types de rations alimentaires
empruntées aux travaux de Maercker (1).

i1° Rations riches en protéine pour animaux en crois-
sance destinés & 1'engraissement : 3 kilogr. matiéres
azotées, 15 kilogr. matiéres non azotées —1:5.

) §
Dréche de pommes de lerre. . . . 40 kilogr.
SO T Uy L St Bl
MBYS COMCASHE W 1 dlatn o3 ol e ms o Re=
o P : =
k. kg
Tourteau de coten. . . . 22 | Tourteau de coton . . . 3,00
Faring, de: iz, e o STl Melasse bntiie TN o Tiggian
2
Dréche de pommes de terre. . . . 40 kilogr.
Betteraves fourragéres ., . . . . ., B g P
ET1) 1 S P S A e A e et
a b »
kg. kg, i ' kg.
Tourleau de co- Tourleau de co- Tourtean de co-
ton’ ety S TR T e O e SR o BT Y et it 35
Farine de riz. , 4,1|Mais concassé . 3,5|Mélasse . . . . 3,5
3
Dréche de pommes de terre. . . . 40 kilogr.
Cosseltes de diffosion. |, . . . . . ) W
T R e G G e A e ek
a b »
kg. kg, § kg.
Tourleau de co- . Tourleau de co- Tourleau de co-
{ON It i, DI Eoa (e A T LA N T e o 3.3
Farine de riz. . 5,1|Mais concassé . 4.,5|Mélasse . . . . 4.3

(1) Masrcker-DELBRUCK, Spirifus Fabricalion, P. Parey,
Berlin, 1904RIS - LILLIAD - Université Lille 1
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2° Rations moyennement riches en protéine pour le début
de I'engraissement des animaux adultes, 2 kg. 5 de
matiéres azotées, 15 kg. 5 de matiéres non azotées —
1:6.2. )

) 1 :
DIFBERE i ey e bl L. 60 kilogr.
Betleraves fourragéres , , . . . . o e
Mblakap sy ad el Gr A e i 4y e
E @l b
kg, kg,
Tourleau de coton . . . 1,75 | Tourlean de colon. . . . 1,9
Faring de Tizi. i s s 275 | Mais concassé, . e
2
Préche. . - . .. e Rty St 60 kilogr.
Cosseltes de diffusion. , . . . el a0
Mélauses s R e e R L
. a b
kg. kg.
Tourteau de coton. . . - 1.5 | Tourlean de coton . . . 1,6
Farine de'riz.. 4 . % % » 3,5 | Mais concassé . . .. . 3,10
' 3
L BT T A e S P P 60 kilogr.
Pommes de lerre. . . . .. oL 15 -
a b ¢
kgr. |- kgr. kgr,
Tovrlean de co- Tourteau de co- Tourleau de co-
T SRS St ) o] G T it i SRy Doy S 1,95

Farine de riz. . 6,20{Farine de riz. . 3,0|Mélasse . . . . 4,00
Mais concassé . 2,8|Farine de riz ou
mais concassé. 1,50

4

DS o e v e e Ao g s v o 40 kilogr.

Belteraves fourragéres , . . . . . 25 —

SO, o ey et N g A 3 —

“‘C; i [
3 kg. kg. kg.
& Tourleau de co- Tourleau de co- Tourteau de co-
i tapiataes s nailn LGSt on e i ahl < ope e inen et 22ih
b Farine de riz. . 5,9|Mais concassé ., 5,60|Meélasse . ... . 5,0
IRIS - LILLIAD - Université Lille 1
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Dréche. . . . . 120 1it, 120 lit. 60 lit. 60 lit, 120 lit. - 60 it
Farine de riz.-. 4kg. » 5,0 1.25 » 5
Sondeblé , . .~ 7T — 2 Gy 3,0 3.0 5
Son de seigle. . » 2 » » 2.0 »
Mélasse, . v o0 ® ) » 0 » »
Belleraves e " " 0" 0 30 W
Cosselles séches, » » " w » 5

Ces exemples monlirenl comment on peul faire
varier le mode d'ulilisation de la dréche dans les
divers cas qui peuventl se présenler en agricullure.

Dessiceation de Ia dréche. — La dréche
contient une forte proportion d'eau el se conserve
trés difficilement. Aussi a-l-on songé a la dessécher,
de maniére & obtenir une substance aisément Lrans-
portable et de conservation facile.

Pour la petite distillerie agricole, le probleme ne
présente pas grand intérél. En effet, on peul arriver
a faire consommer a I'élat liquide les dréches pro-
duites sans forcer les animaux a en absorber des
quantilés trop considérables. On peut aussi donner
la dréche, mélangée a4 d'aulres aliments dans les
proportions utiles, et l'utiliser ainsi parfaitement,
sans qu'il soit nécessaire d'installer un matériel coa-
teux pour la dessiccalion des produits.

Mais la question est (rés différenle pour les

k- grandes distilleries qui vendent leurs dréches, ou qui

ne peuvent en utiliser qu'une partie pour ne pas aug-

~menter outre mesure le nombre des animaux. Dans ce

cas, la dessiccalion des dréches peul élre trés avan-
tageuse, car elle permet d’obtenir un produit sec,
qui se transporle et se conserve facilement, et qui
constilue un résidu de grande valeur nulrilive. Les
distilleries peuvenlt ainsi écouler leurs dréches a
I'époque la plus favorable el les expédier dans les
régions on le fourrage manque.

BoulRIS: LALLIAD ) Universite-Lille 1 24
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Comme I'évaporation lolale des vinasses ne peul
se faive économiquement, on sépare d'abord les
dréches par fillralion et la partie liquide est rejetée,
D’aprés Effront, celle-ci contient 80 a 100 grammes
d’azole par HI, et 100 kilogrammes de grains four-
nissent environ 3 Hl de liquide, La perte en azole
alteint ainsi 1,000 a 1.250 grammes par Hl d’alcool
fabriqué, ce qui esl considérable.

Il existe un assez grand nombre d’appareils & des-
sécher les dréches. Ordinairement, la dessiceation se
fait dans des cylindres chauffés a la vapeur, el
animés d’'un mouvement de rolation; des grattoirs
enlévent ladréeche desséchée. Dans cerlains systéemes,
on presse d'abord les dréches pour leur enlever la
majeure parlie de leur eau, mais on perd alors une
certaine quantilé de maliéres alimenlaires dissoutes.

L’appareil de Buttner el Meyer, donl nous avons
parlé pour la dessiccation des pulpes de belleraves,
peul élre également utilisé pour dessécher les dre-
ches de grains, apres séparalion des parlies solubles.

En France, pour la dessiccation des dréches de
mais, le principal appareil ulilisé est I'appareil de

Donard et Boulel. La méthode de MM. Donard et

Bouletl consiste a dessécher les driches sous un vide
parliel, a basse lempéralure. On évile ainsi toule
altération de 'huile de mais, el on soumel les lour-
teaux desséchés au Lrailement par 'éther de pétrole
qui les dégraisse complétement.

Le procédé Donard el Boulet exige deux appa-
‘reils : Toun appareil & dessécher les dréches dans le
vide, 2° un appareil & extraire 'huile.

Les vinasses sortanl de la colonne a distiller sont

d’abord envoyées aux fillres-presses qui séparent les .

maliéres solides. Celle filtralion est lrés facile avec
IRIS - LILLIAD - Université Lille 1
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les dréches de mais travaillé par le procédé Amylo,
a cause de l'action favorable & la filtration qu'exer-
cent les filaments mycéliens de la mucédinée. Par
les autres méthodes, la filtration est souvent pénible
et nécessile alors une cuisson complémentaire des
dréches.

Les liquides obtenus, qui contiennent une certaine
proportion de matiéres azotées et de sels, peuvent
étre travaillés par une des méthodes que nous avons
étudides a propos des vinasses de betteraves et de
mélasse, soit au poinl de vue de l'extraction de la
gl\cérine soit au point de vue de la (ransformalion
en engrais. _

Les galeaux fournis par les f'ltws -presses sont
pressés aux presses hydrauliques, puis envoyés dans
I'appareil & dessécher.

. Cet appareil (fig. 115) se compose d'un grand
cylindre A qui peut tourner autour d'un axe hori-
zontal. Cet axe est creux el sert a l'introduction de
la vapeur de chauffage et & 'évacuation de la vapeur
d’évaporation. Le chauffage est obtenu par une série
de tubes de chauffe B, placés a l'intérieur du tam-
bour. La vapeur condensée sort en P; la vapeur
d’évaporation se rend, par l'axe creux de l'autre
extrémité du cylindre, dans une pompe 4 vide &
condenseur V. Deux tubulures C, C' permeltent le
chargement et le déchargement de l'appareil. Le
tambour est muni d’une denture E qui lui commu-
nique un mouvement de rotation de trois lours a la
minute.

L’appareil est chargé de 2.500 kilogrammes de
dréches provenanl des presses llydrauliques, on
chauffe en maintenant une pression réduite de
40 millimeétres de mercure, el en trois heures et

IRIS - LILLIAD - Université Lille 1 i
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RESIDUS DE MATIERES AMYLACEES 373

demie, la dréche est amenée a un taux d’humidité de
15 p. 100.

Les dréches séches ainsi obtenues sont alors trai-
tées dans 'appareil a extraction de I'huile par I'éLther
- de pétrole, pour les dégraisser.

L'appareil utilisé dans ce but (fig. 116) est cons-
titué de deux chaudiéres A, A’, surmontées chacune
de leur appareil extracteur B, B’, auquel elles sont
reliées par les Luyaux E, E'. A la partie supérieure
des extracteurs se lrouvenl deux serpentins T, T',
dans lesquels on peul & volonté envoyer de I'eau par
les robinets U, U’ ou de la vapeur par les robinels
V, V'. Les extracteurs B, B' communiquent par leur

_ partie inférieure avec les chaudiéres A, A’ au moyen
des tuyaux F, F' qui aboulissent lous deux au ser-
pentin G, lequel esl relié aux chaudiéres par les
tuyaux I et H'. Au milieu de la bache se-lrouve un
second serpentin K, relié par la parlie supérieure
aux tuyaux F, F' par les conduits J, J'; il aboutit au
réservoir M. Les chaudiéres A, A’ sont chauffées par
des serpenlins de vapeur S, §', el peuvent étre vidées

en 0, O'. h

L’opération se fait de la fagon suivanle. Les exlrac-
teurs sont chargés de dréche séche qu’on veul épuiser
d’huile, et il reste dans la chaudiére A de l'eau,
de I'huile el de 1'éther de pélrole provenant d'une
opération précédente. La chaudiére A’ est vide. On
ouvre alors les robinels I, J et H, onferme I, J/, H',
el on chauffe la chaudiére A en ouvrant le robinet
de vapeur S. L'éther de pétrole distille, monte par

[ le tuyau E et vient se condenser dans 'exiracteur B

[ aucontactdu réfrigérant T dans lequel passe de I'eau

|
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froide.

Il vient lomber en pluie chaude sur la matiére,
IRIS - LILLIAD - Université Lille 1
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dissout I'huile, s’échappe par le tuyau F, passe dans
le serpentin G, ou il se refroidil, et coule dans la
chaudi¢re A’. Des Lhermomélres placés sur les
tuyaux E, E' et 4 I'entrée du serpentin (; permettent
de suivre la distillation de I'éther de pétrole et de
rvégler la vapeur de chauflage. Quand on a alteint 85°
dans le tuyau E, la chaudiére A est épuisée d’éther
de pélrole, el il n'y reste plus que I'huile et 'ean. En
outre, I'huile de la matiére contenue dans I'extrac-
teur B est déplacée. On chanffe alors jusqu'a ce que
la tempéralure atteigne 100°, en remplacant au préa-
lable, dans le serpentin T, I'eau par la vapeur. La
vapeur d'eau provenant de A entraine les derniéres
traces d'essence, se condense dans G et va rejoindre
dans ‘A’ I'huile el I'éther de pétrole. Quand le ther-
mométre placé 4 'entrée du serpentin G marque 100°,
I'opération est lerminée. La chaudiére A contient
alors seulement de I'huile et de I'eau, on la vide,
ainsi que l'extracteur B qui est rempli de dréche
épuisée, L'air entrainé dans A’ remonte par E’, ren-
conlre le serpentin T, traverse la matiére non épuisée
de 'extracteur B’ ot il abandonne l'essence qui ne
serail pas condensée, puis lraverse par J le serpentin
de sireté K et le réservoir M.

On recharge B de dréches nouvelles, et I'appareil
est de nouveau prét a fonctionner, la chandiére A’
fourmssant cette fois I'éther de pétrole qui épuise la
matiére contenue dans I'extracleur B' el qui se rend
en A, Lappareﬂ n'a donc d'aulres arréts que ceux
qui sont nécessités par la vidange et le recharge-
ment. Pour le rendre tout a fail continu, les inven-
teurs onl ajouté un troisieme vase et quand on veul
vider une des chaudieres, il suffit d'interrompre la
communication avec les deux autres qui continuent
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Fig. 116. — Appareil [pour l'exiraction de I'huile des dréches,
Systeme Donard et Boulel (Fourcy).
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ENCYCLOPEDIE AGRICULE

DICTIONNAIRE D’AGRICULTURE
‘ ET DE VITICULTURE

par

Ch. SELTENSPERGER
Profeaseur spéeial d'agriculture.

1923, 1 volume in-8 de 1064 pages, & deux colonnes.,......... 30 Ir,
Cartonné, 35 fr.

— 6709 MOTS —

Illus*!:.ré de 1721 figures nouvelles

Depuis un demi-siécle, le domaine de 1'Agriculture et des sciences
agricoles qui s'y rattachent s’est élargi considérablement. Il s'est
enrichi de nombreuses notions nouvelles, appelant des mots nou-
veaux, dont le sens est souvent incomplétement connu du grand
public, qui, en général, ne dispose pas de moyens 'sufllsants de ren-
seignements.

‘auteur, qui a pratiqué 1'agriculture et a professé dans les prin-
cipales régions de la France, dont il connait ainsi toutes les ressources,
était tout particulitrement désigné pour élaborer ce travail, que
- nous offrons avec confiance au public agricole. Et, en effet, e Dic-

tionnaire d'agriculture et de vilicullure de M. SELTENSPERGER, recueil
complet de mots, vient & son heure pour combler de fagon heureuse
cette lacune. '

Evitant le double écueil du dictionnaire purement encyclopédique,
dont le prix élevé est peu accessible, et du petit dictionnaire élémen-
taire, trop résumé et forcément incomplet, l'auteur a su condenser,
sous un format commode et d'une lecture facile, tous les mols et
renseignements qui peuvent intéresser I'agriculteur: Viticulture,
horticulture, élevage, maladies du béfail et des plantes, avieulture,
apiculture, industries agricoles, laiterie, alimentation, législation ct
éeonomie rurales, ete., en faisant ressortir trés judicieusement, au
cours des mots, que la pratique et la théorie, basées sur les sciences
“et la saine observation, étaient faites pour se soutenir la main dans la
main et s'éclairer mutuellement.

Dans un style simple et clair et en restant toujours essentiellement
pratique, I'auteur a apporté des développements eneyclopédiques en
rapport avee I'importance de chague mot et donné a l'ensemble de
I'ouvrage, unique en son genre, un caractére d'originalilé qu'appré-
cieront les lecteurs.

Enfin, le grand nombre de gravures, extraites de 'immense collee-
tion des 15 000 figures de I' Encyclopédie agricole, éditée par MM. J.-B.
Béailliére et fils, en fait un ouvrage du plus haut intérét et sans pré-
cédent. :

I}ouier E? p.-}m; pour rqgelvoir franco.
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La création d’un nouveau journal d’'Agriculture pouvait sembler
inopportune : la Presse agricole compte des organes déja nombreux
qui s’appliquent & répandre dans le public les méthodes les plus
rationnelles de culture et d'élevage. Jamais, cependant, le besoin ne
s'est fait autant sentir, pour I'agriculture, d'étre renseigné sur 1'admi-
rable mouvement de rénovation qui caractérise notre époque ; chaque
gour, I'alliance féconde de la science et de la pratique fait réaliser

I’Agriculture un progrés nouveau ; chaque jour, une connaissance
acquise, un probléme élucidé viennent donner au cultivateur les
moyens de réduire la part, si considérable, de ses aléas professionnels.
Absorbé par des préoccupations multiples, le praticien n'a malheu-
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avait place pour un journal agricole, dont le but serait précisément
de mettre l'agriculteur en rapport intime avee I'évolution actuelle
des esprits, un journal documenté, averti de tout ce qui touche aux
multiples manifeslations de I1'activilé agricole, un journal dont la
collaboration choisie autant que variée bannirait toute uniformité
et assurerait 'attrait, un journal d'actualité, traduisant fid¢élement la
vie ardente, réfléchie et laborieuse de notre Agriculture.

La Vie agricole, — nous n'aurions su adopter pour notre journal
un titre traduvisant mieux notre but, — met tout en ceuvre pour
intéresser les lecteurs. Elle réalise un équilibre heurcux entre le texte,
chroniques et articles, et I'illustration, se tenant & distance des deux
extrémes, dont 1'un consiste 4 donner & I'illustration une importance
excessive, qui nuit au développement des questions traitées, et dont
I'autre laisse des articles érudits sans le secours du dessin ou de la
photographie, empéchant ainsi le texte de prendre tout en valeur et
une plus facile compréhension.

Le mgonde agricole a accueilli avec plaisir un journal donnant
une impression réelle de force et d’activité, suivant pas & pas la
marche de notre Agriculture vers le progrés, et sans cesse préoccupé
d’ékre pour ses lecteurs « l'utile et 1’agréable ». Au surplus, ces lec-
teurs, nous les connaissons bien : ce sont des agriculteurs avisés,
soucieux de toute amélioration, ces éleveurs possédant en juste
partage la pratique et la théorie, qui, groupés autour de 1*Encyclo-
pédie Agricole des ingénieurs agronomes, en ont assuré le succes et
ont permis la diffusion par la France et par le monde, 4 raison de

lus d'un million de volumes, de cette ceuvre considérable, véritable

ilan de l'agriculture scientifique francaise au début du xx® sidcle.
Dans la Vie Agricole, ils retrouveront, sous une forme plus actuelle et
plus vivante encore, les qualités qui impriment & cette belle collec-
tion son cachet particulier ; ils y retrouveront cetie pléiade de colla-
borateurs distingués, praticiens ou professeurs, qui les tiendront,
chaque semaine, au courant de tous les Erogrés, de toutes les décou-
vertes, de toutes les tentatives susceptibles de les intéresser,

Chaque numéro comprend cing ou six Arlicles originauz; plu-
sieurs articles d’Agricullure pratique ; des articles d’Aclualilés agri-
coles, résumant les travaux publiés, en France et & I'Etranger ;
des comples rendus de Sociélés ; enfin, un Bullelin renseignant le lec-
teur sur les faits saillants de la semaine.

Pour remplir ce vaste cadre et donner 4 la Vie Agricole la tenue et
la valeur scientifique nécessaires, un Comité de direction, composé
des plus éminents représentants de la science agronomique, a bien
voulu assumer la charge de définir et de régler le programme des
études et des recherches poursuivies.

Enfin les éditeurs de la Vie Agricole, MM. Baillidre, apportent &
I'administration et a la g)ublication du journal leurs précieuscs qua-
lités, qui ont déja assuré le succés de I'Encyclopédie Agricole.

Ainsi rédigée, illustrée, assuréc par un parfait service d'informa-
tions de suivre méthodiquement 1'évolution scientifique de la culture
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