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Dans la préparation industrielle de la lipodiastase des graines de ricin,
si 'on manipule des towrteaux sans purification, comme MM. Connstein,
Hoyer et Wartenberg! 'ont essayé pour la premiere fois, 'ean glycerinée qui
en résulte est souillée par albumine des tourteaux, de sorte que la puri-
fication est tres difficile. En outre, entre les couches d’eau et d’acide gras, il
se forme une couche intermédiaire composée de tourteaux qui contiennent un
mélange d’eau glycérinée et d’acide gras. La separation de ces constituants est
si difficile, que lapplication de ce procédé est industriellement impossible.

C’est pourquoi on a essayé la séparation de la lipodiastase sous forme
concentrée, par conséquent trés active, quoique, naturellement elle ne soit
pas pure.

D’aprés le procédé de M. Nicloux,? on broie des graines de ricin et on
agite énergiquement avec un solvant de densité comprise entre 1,2-1,4, alors
la partie active reste en suspension dans le solvant, d’ou on peut séparer la
diastase qui est treés active, tandis que la partie inactive se dépose au fond
du solvant. Ce procédé a été également essayé par M. Hoyer.?

D’aprés un autre procédé de M. Nicloux,* on mélange des graines broyées
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avec de l’huile, puis on tamise pour en séparer les gros morceaux et on traite
le reste du mélange & la centrifuge. Alors de petits éléments de protoplasma
constituent & la partie supérieure du dépdt une couche séparée de celle qui
contient l'aleurone. La lipodiastase active est dans cette couche de proto-
plasma. M. Jalender® a essayé ce procédé et obtenu de bons résultats. Mais
ces deux procédés sont encore difficiles & appliquer sur une grande échelle.
M. Hoyer? a trituré des graines avec de l'eau et ensuite a séparé
Pémulsion qui contient la partie diastasique du résidu par la centrifuge. En
laissant Pémulsion fermenter dans des conditions d’antiseptie absolue, le
produit obtenu est acide. La diastase avec de ’huile vient & la surface de la
solution sous forme de créme. Ce procédé seul est appliqué industriellement.
D’apres le procédé de M. Tanaka,? des graines décortiqués sont triturées
avec une solution acide convenable pour activer et ensuite lavées pour exclure
les partie solubles. Cette diastase contient les substances insolubles. L’ex-
périence répétée en grand dans des conditions industrielles n’a pas donné de
résultats pratiques.
Dans nos travaux, nous avons essayé d’abord quelques propriétés de la
lipodiastase des graines de ricin et nous avons constaté les résultats suivants.*
1. Action des acides sur les graines. Comme M. Hoyer® I'a remarqué,
les acides ont la propriété de rendre active la lipodiastase naturelle des
graines, et la diastase activée fonctionne bien dans le medium neutre, mais
celle qui a été lavée & fond & plusieurs reprises fonctionne mieux dans le
medium un peu acidifié. M. Armstrong® a pensé que l'acide a une autre action
en dehors de lactivation de la diastase, parce que quand on fait agir sur
des graines déshuilées, c’est & dire hors de la présence de I'huile, la quantité
d’acide, la plus favorable & Vaction sur des graines non privées de Phuile,
on remarque aprés lavage que la diastase est inactive,-soit que I'on observe

directement les graines,-soit méme qu'on y ajoute une nouvelle quantité
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d’acide. Nous pensons que ce fait est causé parce que P'acide agit non seulement
pour activer la diastase inactive, mais également pour détruire la diastase
activée. Ce dernier résultat se produit trés rapidement quand il n’y a pas
d’huile, quoique lactivité puisse étre préservée par la présence d’huile.

2. Quantité d’acide optima pour effectuer la saponification de I’huile
en présence des tourteaux.

Comme M. Hoyer I'indique, la quantité d’acide optima dépend du degré
de dissociation de ’acide, et celle d’acide fort est moindre que celle d’acide
faible. Mais, contrairement & son résultat, d’aprés lequel la quantité optima
de n’importe quel acide causerait la saponification au méme degré, nous avons
trouvé que l'acide fort décomposait moins que lacide faible. En outre, il
dit que pour une certaine quantité de graines, une certaine quantité d’acide
est nécessaire, et qu’elle ne dépend pas de la dilution. Mais dang notre ex-
périence, la quantité optima dépend de la concentration; naturellement dans
une certaine limite on ne peut pas remarquer de différence comme les ex-
périence de M. Hoyer I'indiquent.

3. Quantité d’acide optima pour la préparation de la diastase active,
en mettant des graines dans une solution acide pendant un certain temps,
et lavant ensuite pour obtenir la diastase activée.

(a) La quantité optima dépend de la quantité d’huile qui se trouve
dans les graines, c’est a dire que les graines qui contiennent le plus d’huile
ont besoin de plus d’acide que celles qui contiennent moins d’huile dans les
mémes conditions. C’est pour cette raison que Pacide qui rend la diastase
active, la détruit ensuite, tandis que la présence d’huile protége contre cette
derniére action.

(b) -La quantité d’acide dépend encore de la finesse du broyage des graines,

(c) de la durée,

(d) de la température d’action de l’acide.

Si les graines sont broyées plus finement, si on augmente la durée de
Paction et si on éléve la température, la quantité optima est plus faible que
dans les cas contraires.

1) Ber. 37, 1441 (1904).
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(e) Ici anssi la quantité optima d’un acide dépend de sa concentration;
surtout dans le cas de l'acide fort, I'influence est remarquable.

4. Etude de l'acide obtenu par filtration dans le traitement ci-dessus.

Le liquide filtré aprés lactivation des graines par la quantité optima
d’acide se comporte vis-a-vis des graines fraiches d’une fagon différente suivant
la sorte d’acide employé. Si Ion emploie un acide fort, le contenu filtré n’a
aucune action, tandis qu’avec un acide faible, il a encore le pouvoir d’activer.
La quantité d’acide dans le contenu filtré se trouve presque la méme que la
quantité initiale, dans le cas d’un acide faible, tandis que, dans le cas d’un
acide fort, elle est beaucoup moins considérable que la quantité initiale.
Cependant, si I'on emploie de 'acide en exces, méme en cas d’acide faible,
la quantité d’acide restant dans le contenu filtré est plus petite que Ia
quantité initiale. Ceci indique qu'un acide fort ou un acide faible en excés
est consommé pour la neutralisation de quelque constituant des graines et
la quantité consommée augmente avec la quantité d’acide initiale. En outre
Pacide qui se trouve dans le filtrat en cas d’un acide fort est un acide de
nature différente partiellement ou entiérement suivant qu’on emploie en excés
ou non.

5. Si on lave des graines broyées avec de 'ean qui contient du chlorure
de sodium ou de calcinm, elles sont beaucoup moins actives aprés activation
avec l'acide par n’importe quel procédé déerit ci-dessus. Mais si on emploie
de ’ean contenant ces sels et de l’acide on peut éviter I'influence des sels.

6. La lipodiastase des graines se comporte entiérement différemment
vis-4-vis de I’alcool et de Peau, au contraire des autres diastases. Elle perd
son activité par le traitement avec l’alcool et ensuite elle ne la recouvre pas
et les graines deshuilées sont trés instables vis-a-vis de Peau comme M. Nicloux*
Pa trouvé.

Tous ces résultats montrent que la lipodiastase inactive est activée par

Pacide, que son activité se conserve bien dans lhuile, et que sa proprieté
» 4
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Cela provient peut étre du fa't que les échantillous n'étaient pas complétement déshuilés.
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vis-a-vis de Valcool et sa filtrabilité sont tout a fait différentes de celles d’une
autre diastase.

Nous avons essayé la préparation de la diastase et ses nouveaux procédés
d’application en grand, et avons trouvé les deux procédés suivants qui sont
trés simples et strs.

Procédé I. Ce procédé est une modification de celui de M. Hoyer. Des
graines décortiquées sont broyées dans de Peau. Dans ce cas, il est préférable
d’employer des graines qui ne sont pas déshuilées pour tenir la diastase en
bonne condition. L’émulsion qui en résulte est centrifugée ou laissée tranquille
pour séparer les piéces grosses. Sur Uémulsion on met Pacide convenable,
alors la diastase activée s’assemble graduellement & la surface du liguide.
Dans ce procédé on emploie acide au lieu de la fermentation naturelle, de
sorte que le traitement est simple et siir. Voioi, des exemples:

(@) 1,5 kg. de graines decortiquées sont broyées en pite fine avec 15
litres d’eau, on laisse reposer pendant une nuit et le lendemain on sépare
Pémulsion qui reste sur le sédiment. Pour 1 litre d’émulsion on met 10
centimétres cubes d’acide acétique normal, alors au bout de quelques heures la
diastase s’assemble comme une créme sur la solution. Celle-ci separée et filtrée
contient 63,2 d’eau et 32,696 d’huile et par conséquent 4,294 de solide actif.
1096 de cette diastage c’est a dire 0,429 de solide avec 409 d’ean dé-
compose 569 d’huile de soya maintenue pendant trois heures aux environs
de 27°C.

(b) 1kg. de graines décortiquées est broyé avec 13 litres d’eau et laissé
pendant une nuit. Le lendemain on sépare 10 litres de Pémulsion et on y
ajoute 6 centimétres cubes d’acide acétique glacial dilué avec 100 centimétres
cubes d’ean. Aprés 8 heures on sépare 1,5 litre de la créme qui contient

1,38 du solide.

Les résultats de la saponification par cette diastase sont les suivants.

M @ (©)
Huile de soya en gr. 500 500 500
Créme en gr. 250 125 625

Solide actif en gr. pour
100 gr. d’huile 067 0-34 0-17
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Pour cent de V’huile hydrolysée.

La durée de Paction en heures

a 25°C. environ

4 67-0 560 280
12 90-5 83-3 543
20 937 89-7 64-8

Procédé 2. Dans ce procédé on forme la diastase dans huile qui doit
étre hydrolysée par la méme diastase. Des‘graines décortiquées ou non sont
broyées en pate fine et mélangées avec 'huile, les piéces grosses sont filtrées
4 laide d’une toile. Puis Phuile est lavée avec beaucoup d’eau trois ou quatre
fois. Pour terminer on ajoute lacide dilué. L’huile récupérée contient alors
la diastase activée et elle est préte a étre saponifiée. Par exemple, 150 gr.
de graines décortiquées sont broyées en pite fine avec 3 kg. d’huile de soya
et filtrées a travers une toile de coton. Ensuite on mélange avec 5 litres
d’eau et laisse reposer, alors Pémulsion avec la diastase se sépare a la surface
de Teau qui contient des piéces grosses. On répéte encore deux fois la méme
opération et la derniére fois on met 100 centimétres cubes d’acide acétique
normal dans Peau. Alors on obtient 3800 gr. d’émulsion, c’est & dire que
3000 gr. d’huile originale sont émulsionnés aveec 800 centimétres cubes environ
d’ean. On met encore 700 centimétres cubes d’eau pour réaliser un mélange
dean et d’huile & 5096. D’aprés Panalyse d’une partie du produit, 'émulsion
contient 1 gr. de solide diastatique pour 100 gr. d’huile ¢t aprés environ 20
heures a 25°C. Phuile est saponifiée dans une proportion dépassant 909.

Dans ces procédés la séparation d’eant glycerinée n’est pas trés difficile parce
qu’elle ne contient qu'une petite quantité de solide. Des produits décomposés
sont entiérement ou partiellement émulsionnés selon le cas. Pour séparer cette
émulsion, le supercentrifuge de Shaple et Cie donne de bons résultats. On
peut encore la séparver & Débullition avec moins de 296 d’acide sulfurigue

sans la formation d’une couche intermédiaire.




