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INTRODUCTION

Le soja (Glycine Max) est I’'une des plus anciennes cultures au monde et en Asie
(Teixeirei et al., 2011), a été utilisé en Chine depuis plus de 5 000 ans, non seulement comme
aliment, mais comme ingrédient en médecine, en le considérant comme I'une de leurs cultures
les plus importantes et comme l'une des cing céréales sacrées nécessaires a la vie (McMann.,
2000). L'huile de soja est mentionnée pour la premiére fois dans le traité de Wulei xiangan zhi
en 980, par Lu Zanning dans une section intitulée «Recueil» indique : «L’huile de soja peut
étre mélangée a 1’huile de bois pour étre utilisée dans le calfatage des bateaux/navires»
(Shurtleff et Aoyagi., 2016). L’histoire de I’huile de soja devient un progres, d’une huile
mineure, peu connue, a une source majeure d’huile comestible étiquetée sur des produits haut

de gamme dans les années 1980 (Dutton., 1981).

Le soja soit cultivé principalement pour ses protéines, il constitue également une
source importante d’huile comestible. Il s’agit de I’une des principales graines oléagineuses,
avec environ 18% de matiéres grasses, beaucoup plus que d’autres légumineuses. Le volume
considérable de cette huile sans cholestérol, associé a sa saveur douce, explique en partie
pourquoi I'huile de soja est la plus populaire au monde (anonyme 1., 2019). En 2018, la
production mondiale de I’huile de soja a atteint 361 million de tonnes, avec principalement
34,27% aux Etats-Unis, 32 % au Brésil et 15 % en Argentine (Soystats., 2019). En Algérie, la
consommation d’huiles végétales s’établissait a un peu plus de 12 kg/personne en 2009, ou

I’huile de soja occupe 49% (Belaid., 2015).

L’objectif du traitement de 1’huile n’est pas seulement a extraire un maximum d’huile,
mais aussi a produire des huiles de tres haute qualité et facilement stockable (Asiedu., 1992).
En effet, le raffinage a pour but de maintenir ou d’améliorer les caractéres organoleptiques,
nutritionnels et la stabilité des corps gras. Pour ce faire, il met en ceuvre plusieurs étapes pour
éliminer des composés indésirables (Pages et al., 2010). La derniére étape de la fabrication de
I'huile de soja comestible est le raffinage, dont la phase la plus délicate est la décoloration, qui
consiste a traiter 1’huile séchée avec la combinaison de la terre décolorante et de la

température (Skevin et al.,2012).

Dans ce contexte le présent travail consiste a 1’optimisation de deux parametres (terre
décolorante et la température) de la décoloration de 1’huile de soja a 1’échelle du laboratoire
au niveau de CO.G.B-La Belle. L'effet de ces paramétres sur I'efficacité de la coloration a été
suivi par I’analyse de I’acidité, de I’indice de peroxyde, des traces de savons, de la

chlorophylle, la couleur et d’analyses spectrales UV-visible des huiles obtenues.


https://www.google.dz/search?hl=fr&tbo=p&tbm=bks&q=inauthor:%22J.+J.+Asiedu%22&source=gbs_metadata_r&cad=7
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Partie bibliographique Généralités sur le soja

I. Genéralité sur le Soja

La culture du soja est originaire de Chine (Qiu et Chang., 2010) et mentionnée dans la
littérature japonaise aux alentours de 712 aprés J-C (Brink et Belay., 2006). La Chine a été le
plus grand producteur et exportateur de soja au monde au cours de la premiére moitié du 20°™
siecle (Qiu et Chang., 2010), ce n’est qu’apres la seconde guerre mondiale “’les années 50°* que
la culture du soja a grande échelle a commencé aux Etats-Unis. Aujourd’hui, le Midwest des
Etats-Unis produit environ la moitié¢ de I’offre mondiale de soja (Garden-Robinson et Ericson.,
2006). De nos jours, le soja est largement cultivé dans les régions tropicales, subtropicales et
tempérées du monde entier (Brink et Belay., 2006). Contrairement aux graines de la plupart des
autres légumineuses (& I'exception de I'arachide), le soja est riche en huile et s'appelle souvent
"oléagineux". La valeur du soja est d’environ 18% d'huile et 35% de protéines (Soyinfo Center.,
2007).
I. 1. Description Botanique de soja

Le soja, Glycine max (L.) Merr., est une Fabaceae (tableau 1) qui n’existe qu’a 1’état
cultivé ; elle est trés proche de Glycine soja Siebold & Zucc. Qui est vraisemblablement son
ancétre spontané. C’est une petite plante herbacée, annuelle, a tiges dressées volubiles, a feuilles
alternes trifoliolées, a folioles ovales et pubescentes. Les fleurs, petites sont groupées en petites
grappes insérées a 1’aisselle des feuilles. Le fruit est une gousse, brune, bosselée et trés velue,

elle renfermel-4 graines ovoides a sphériques de coloration variable (figure 1) (Jean ., 2009).

Tableau I. Classification botanique de Glycine max (L.) Merr. (USDA).

Rang Nom scientifique et nom commun
Régne Plantae — Plantes
Sous-regne Tracheobionta — Plantes vasculaires
Superdivision Spermatophyta — Plantes a graines
Division Magnoliophyta — Plantes a fleurs
Classe Magnoliopsida — Dicotylédones
Subclasse Rosidae
Ordre Fabales
Famille Fabaceae— Légumineuse

Genre Glycine

Espéce Glycine max (L.) Merr. — Soja


https://plants.usda.gov/java/ClassificationServlet?source=profile&symbol=GLMA4&display=31
https://plants.usda.gov/java/ClassificationServlet?source=profile&symbol=Plantae&display=31
https://plants.usda.gov/java/ClassificationServlet?source=profile&symbol=Tracheobionta&display=31
https://plants.usda.gov/java/ClassificationServlet?source=profile&symbol=Spermatophyta&display=31
https://plants.usda.gov/java/ClassificationServlet?source=profile&symbol=Magnoliophyta&display=31
https://plants.usda.gov/java/ClassificationServlet?source=profile&symbol=Magnoliopsida&display=31
https://plants.usda.gov/java/ClassificationServlet?source=profile&symbol=Rosidae&display=31
https://plants.usda.gov/java/ClassificationServlet?source=profile&symbol=Fabales&display=31
https://plants.usda.gov/java/ClassificationServlet?source=profile&symbol=Fabaceae&display=31
https://plants.usda.gov/java/ClassificationServlet?source=profile&symbol=GLYCI&display=31
https://plants.usda.gov/java/ClassificationServlet?source=profile&symbol=GLMA4&display=31
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immature ; 4) - Edamame ; 5) - Fruit mur (Anonyme 1),

I. 2. Huile de soja

Les huiles végétales sont la partie vitale de la nutrition humaine (Jokic et al ., 2013),
sont extraites de graines comme celle du soja, du colza, du tournesol ou du coton ou de la partie
molle de fruits tels que 1’olive ou le palme (United Nations., 2004). Il est important de
comprendre que toutes ces huiles végétales ne sont pas liquides a température ambiante
(Hammond., 2003). Le corps gras (huile ou graisse) est constitué de triglycérides (95-99 %).
Ces derniers sont composés de glycérol (3-5 %) et d’acides gras (90-95 %). En outre, d’autres
composés sont présents en plus faible quantité : les lipides a caractére polaire tels que les
phospholipides (0,1-0,2 %) et des composes insaponifiables appartenant a une fraction non
glycéridique de I’ordre de 0,1 a 3 % (stérols et les tocophérols, tocotriénols, caroténoides, des
alcools terpéniques, du squaléne, des composes phénoliques, etc.) (Figure 2) (Morin et Pages-
Xatart-Pares., 2012).
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Corps gras
95-99 % 1-5%
Triglycérides Constituants mineurs
90-95 % 3-5% 1-5% ppt, ppb, ppm
Acides gras Glycérol Naturels Indésirables
Contaminants
0,1a3%
Insaponifiable 0,1-0,2 % Composés
d‘altération
Aliphatique Terpénique Lipides polaires Composés
- Alcools gras - Stérols - Phospholipides ?alntenus al e.t"ft
P L e traces (qualité,
- Hydrocarbures - Tocophérols - Sphyngolipides sécurité sanitaire)
- Cires... - Squaléne - Glycolipides... .
- par bonnes pratiques
- Alcools terpéniques S
- Caroténes de fabrication et
controles qualité

Figure 2 : Composition des corps gras (Morin et Pages-Xatart-Pares., 2012).

Les huiles végétales sont connues pour ses bienfaits pour la santé, notamment comme
antioxydants, anti-inflammatoires, antivasoconstricteurs, antiarythmiques, antithrombotiques,
antimicrobiens, antihypertenseurs, anti-vieillissement, etc. (Onsaard .,2019).

Les huiles végétales sont pour la plupart raffinées avant consommation, en une série
d'étapes congues pour produire une huile douce et stable perfectionnée afin de se conformer aux
normes modernes d'un produit alimentaire sain. Cela implique d'éviter la formation de produits

indésirables et de minimiser I'enlevement de composants mineurs de valeur (Hamm., 2003).

L’huile de soja a été la plus utilisée des les années 1950 (United Nations., 2004). Depuis
sa premiére apparition au 11°™ siécle de notre ére, le terme chinois pour "huile de soja" a été
écrit avec les deux caracteéres signifiant "haricot™ et "huile”, avant les années 1970, le systéme
Wade-Giles romanisait la prononciation mandarin standard de ce terme sous la forme tou-yu
(prononcé dou-you; "huile de haricot™) ou huang tou-yu "huile de haricot jaune" (Shurtleff, et
Aoyagi ., 2007).

Aujourd’hui le soja (Glycine max L.), représente environ 60% de la consommation

mondiale d’oléagineux et 68% de la consommation mondiale de tourteaux de protéines
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(Soystats., 2019). D’apres les perspectives de I’OCDE et la FAO, la production mondiale
d’oléagineux 2018-2027 devrait progresser au rythme annuel d’environ 1,5 %, soit bien moins
vite que pendant la décennie écoulée. Le Brésil et les Etats-Unis seront les principaux
producteurs de soja (OCDE/FAO., 2018). L’huile de soja a également une utilisation
industrielle dans les peintures, les vernis et les savons. La farine de soja est principalement
utilisée comme source de protéines pour 1’alimentation de bétail destinée a la production de
volaille, de beeuf, de porc, de lait, de beurre et d'ceufs (Soyinfo Center., 2007).

La grande majorité du soja dans le monde est transformée par I'industrie de trituration
pour produire de I'huile de soja brute et de la farine de soja (Shurtleff et Aoyagi., 2007), elle est
la deuxieme culture oléagineuse la plus importante au monde, apres I'huile de palme (Andrade,
et al., 2013), en raison de sa teneur €levée en protéines et de son bon pourcentage en lipides
(Teixeira., 2011) et sa digestibilité élevée (Bracher., 2019).

I. 3. Composition chimique de I’huile de soja

L'huile de soja de base est composée de cing acides gras : lI'acide palmitique (16: 0),
I'acide stéarique (18: 0), I'acide oléique (18: 1), I'acide linoléique (18: 2) et I'acide linolénique
(18: 3). Le pourcentage de ces cing acides gras dans I'huile de soja est en moyenne de 10, 4,
18, 55 et 13%, respectivement (Clemente et Cahoon., 2009). Le tableau Il résume la

composition de I’huile de soja brute et raffinée.

Tableau 1. Composition de I’huile de soja brute et raffinée (Salunkhe et al 1992).

Composition Huile Brute Huile raffinée
Triglycerides (%) 95 -97 > 99
Phosphatides (%) 15-25 0.003 -0.015
Matiéres insaponifiables(%) 0,6 0,3
Stérols végetaux (%) 0,33 0,13
Tocophérols (%) 0,15-0,21 0,11-0,18
Hydrocarbures (squalene) (%) 0,014 0,01
Acides gras libres (%) 0,3-07 0:05

Fer (ppm) 1-3 0,1-0,3
Cuivre (ppm) 0,03 - 0,05 0,02 — 0,06




Raffinage des huiles
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I1. Raffinage des huiles

Le raffinage consiste généralement a éliminer les matiéres grasses non triglycéridiques.
Aux Etats-Unis, le terme «raffinage» est appliqué aux opérations de prétraitement et de
désacidification ou neutralisation. Dans la plupart des autres pays, cela signifie une série
complete de traitements, y compris la décoloration et désodorisation, pour rendre la graisse
appropriée aux utilisations comestibles (Bhosle et Subramanian ., 2004).

I1. 1. Différents types de raffinage

Le raffinage est une étape majeure de la production de I’huile. Il existe
essentiellement deux types de procédés de raffinage disponibles dans 1’industrie des huiles, a
savoir le raffinage physique et chimique (Khan et al., 2015). Les différences techniques entre

eux tiennent a la modalité et la durée de 1’élimination des acides gras libres de 1’huile brute
(OCDE., 2001).
11.1.1. Raffinage chimique

Sert a éliminer les acides gras libres par une étape de neutralisation a la soude ; la
distillation neutralisante élimine ces composeés indésirables (désacidification) par distillation
sous vide pousse avec injection de vapeur (figure 3).

11.1.2. Raffinage physique

Ce procédé a été breveté en 1923 et est devenue applicable avec la méme efficacité que
le raffinage chimique dans les années 90. Parfaitement adapté lorsque 1’indice d’acide des
huiles brutes est supérieur a 4-5 (Ballerini et Alazard-Toux., 2006). Dans ce type de raffinage,
La neutralisation se fait par distillation a la vapeur d’eau, sous vide poussé (2 a 3 mbar mais
inférieur a 5 mbar), a une température supérieure a 235°C (figure 3), pour faciliter la
distillation des acides gras, en dépendant de I’efficacité¢ de dégommage et de la décoloration et
du vide pendant la désodorisation, en permettant des pertes limitées en huile contrairement au

traitement chimique (Bauer et al 2010).

11.2. Conditions du raffinage

11.2.1. Raffinage physique
Nécessite un prétraitement de 0,1 % d’acide phosphorique a 70°C pendant 45

minutes, puis un traitement au Tonsil 210 FF (1 %) pendant 30 minutes sous vide et une
filtration sur Blichner, puis désacidification par injection de vapeur d’eau, sous vide inférieur
a5 mbentre 2a4ha?240°C. Les étapes du raffinage physique est résumé dans la figure 3
(Pages et al., 2010).
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11.2.2. Raffinage Chimique

Nécessite un conditionnement acide (0,1 % d’acide phosphorique & 70 °C pendant 45
min), une neutralisation a la soude (un exces de 10% pendant 30 minutes a 70 °C), un lavage
(jusqu’a pH = 7), un séchage sous vide pendant 1h a 85°C, une décoloration a 1 % de Tonsil
optimum 210 FF (& 85°C, sous vide pendant 40 min et filtration sur Buchner) et une
désodorisation (injection de vapeur d’eau, sous vide inférieur a 5 mb, 2 a 4 h a 200°C). Les

étapes du raffinage chimique est résumé dans la figure 3 (Pages et al.,2010).

11.3. Etapes de raffinage

11.3.1. Dégommage (démucilagination)

A pour but d’éliminer les phospholipides et les substances mucilagineuses (protéines et
autres impuretés colloidales) par précipitation en présence d’eau, parce qu’elles réduisent
I’activité des terres décolorantes et le rendement de la filtration, ainsi que 1’élimination
partielle des phospholipides responsables de la coloration brune et du gout indésirable (Bauer
et al., 2010). Le dégommage consiste a une hydratation des phospholipides par brassage de
I’huile brute a 60-70°C et pendant 35 min avec de 1’eau déminéralisée acidifiée par 1’acide
phosphorique (dégommage a I’acide), en donnant naissance & des précipités gommes, qui

seront éliminer par centrifugation continue ou décantation (Evon., 2008).

11.3.2. Neutralisation (désacidification)

Les acides gras sont neutralisés par 1’hydroxyde de sodium ou le carbonate de sodium
pour former des sels de savon solubles dans 1’eau, ¢a permet d’éliminer aussi les résidus de
phospholipides laissé par le dégommage et réalise une premiére décoloration par la
destruction de certains pigments ou leur absorption par la phase aqueuse (Berk., 1993). Le

principe de la neutralisation est représenté selon la réaction suivante (Lawson., 1995) :

R-COOH (acide) + NaOH (base) ’ R-COONa (savon) + H,O (eau)
Le procédé génere des pates de neutralisation qui peuvent étre valorisées en
savonnerie, lipochimie, etc. (ITERG., 2019).
11.3.3. Lavage et séchage

Cette étape permet d'éliminer les substances alcalines (savons et soude en exces)

présentes dans I'huile a la sortie de la turbine de neutralisation, ainsi que les derniéres traces
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de métaux, de phospholipides et autres impuretés a deux lavages a I’eau chaude. Cette étape
permet d’éliminer toute les traces de savons. Apres lavage, 1’huile est séchée par pulvérisation

sous vide a environ 90°C pour éliminer I’humidité (CHO., 2018)

11.3.4. Décoloration

La décoloration élimine les impuretés telles que les pigments, savons, gommes,
métaux pro-oxydants et les produits de décomposition des peroxydes qui sont soit dissous soit
dans la suspension colloidale (Monteiro et Silva ., 2013). Cette étape est réalisée par un
brassage du mélange huile et de la terre décolorante (généralement de nature siliceuse) a 90-
110°C et sous vide Iéger. Ces impuretés sont adsorbées a la surface de la terre décolorante,

qui sera éliminées par passage dans un filtre (Evon., 2008).

11.3.5. Décirage (Wenterisation)

L’¢limination de la cire des huiles comestibles n’est nécessaire que pour les huiles
destinées a la vente en tant qu’huile de salade et susceptibles d’étre conservées dans un
réfrigérateur. Par conséquent, le décirage en Europe est limité a I’huile de tournesol et a
I’huile de germe de mais. (Dijkstra., 2002). Cette opération de purification complémentaire a
pour but d’éliminer les cires naturelles, solubles a 40°C, mais trés peu solubles a température
ambiante (Cossut. ,2002). Le procédé consiste a refroidir en faisant passer I'huile a travers des
échangeurs de chaleur continus pour la ramené a une température comprise entre 4 et 7°C
avec une agitation lente. Il est nécessaire d'agiter pour éliminer la chaleur latente de la
cristallisation, mais une trop grande agitation brise le cristal, ce qui le rend plus difficile a
éliminer (Min., 2008).

11.3.6. Désodorisation

Vise a éliminer les composés volatils produits par auto-oxydation de I’huile
(aldehydes, cétones et hydrocarbures) qui ont une odeur tres déplaisante repoussante. lls sont
responsables du rancissement de 1’huile et peuvent surtout nuire a sa qualité gustative. Cette
étape commence par I’élimination de 1’oxygeéne dissout dans I’huile par chauffage sous
pression réduite et un préchauffage par échange thermique avec I’huile chaude, puis une
désodorisation par entrainement a la vapeur d’eau a température élevée (de 220 a 275°C),
sous faible pression (de 260 a 800 Pa) et pendant un temps relativement long (de 90 a 180
minutes) (Evon.,2008).


https://www.google.dz/search?hl=fr&tbo=p&tbm=bks&q=inauthor:%22David+B.+Min%22

Décoloration de
’huile vegetale
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I11. Décoloration de I’huile végétale

Au cours du processus de décoloration, les matiéres en suspension dans 1’huile sont
adsorbées sur des argiles a différents taux (Medina-Juarez et Gamez-Meza., 2011). Ce
processus de blanchiment est effectué sous vide, avec une température de contact typique
comprise entre 80 et 120 ° C et un temps de contact allant de 20 a 40 minutes. Le dosage de la
terre de blanchiment est variable en fonction du processus et le type d'huile. Le raffinage
chimique utilise 0,5-2% en poids, allant jusqu'a 2-4% pour les huiles plus foncées (VValenzuela
et Santos., 2001)
I11.1. Adsorption

Le terme “’adsorption’” a été utilisé par Kayser en 1881 pour décrire la condensation
d’un gaz sur une surface par opposition au terme “’absorption’’ (Uzio., 2001). L’adsorption est
le processus ou des molécules contenues dans un fluide (gaz ou liquide) et appelées adsorbat,
se fixent a la surface d’un solide appelé adsorbant et les sieges de fixation sont appelés sites
actifs. L’adsorption est dite chimique ou physique selon la nature des interactions qui lient
I’adsorbat a la surface de I’adsorbant (Reungoat., 2007). L'adsorption physique se réalise par
des forces d'interactions physiques (réversibles) et I'adsorption chimique se fait par une liaison
chimique (irréversible) entre lI'adsorbant et I'adsorbat (anonyme 3).

L’opération d’adsorption en solution exploite I’aptitude de certains solides a concentrer
a leurs surfaces des substances spécifiques, a noter qu’il est un processus d'échange et qu’il se
produit a des emplacements spécifiques a I'interface solide-solution, activée par plusieurs acides
(I'acide acétique, I'acide phosphorique, I'acide citrique et I'acide oxalique), le meilleur est celui
qui génere plus de sites actifs (Khan et Javed., 2015 ).

111.1.1. Types d’adsorption
111.1.1.1. Adsorption physique (physisorption)

C'est une attraction physique résultante d’une faible et non spécifique force de Van der
waals ne dépassent généralement pas 80 kJ mole, peut s’effectuer sur n’importe quelle surface
a condition que la température et la pression soient favorable, ou les molécules adsorbées
peuvent diffuser le long de la surface de I'adsorbant, car ne sont pas liés a un site spécifique,
donc faiblement lié et facilement inversé. Implique le partage d'électrons entre |'adsorbat et
I'adsorbant (\Webb., 2003).

10
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111.1.1.2. Adsorption chimique (chimisorption)

Dans ce cas, lamolécule adhere a la surface par des liaisons ioniques ou covalentes. Elle
est souvent difficilement réversible et engendre une couche mono-moléculaire. Cette liaison est
spécifique, c'est-a-dire qu’elle n’est possible qu’entre éléments ayant une configuration
électronique adaptée. On parle de complexation de surface lorsqu’un ion métallique réagit avec
un groupement anionique qui fonctionne comme un ligand inorganique (comme OH-, Cl-, SO*
, CO3%), ainsi ces sites de surface forment des liaisons chimiques avec les ions en solution
(Boualla et Benziane., 2011). Cette adsorption est généralement forte et se limite a une
monocouche. Une distinction avec l'adsorption physique peut généralement étre faite de la
dépendance a la température du processus d'adsorption (Somasundaran et \Wang., 2006).
I11.2. Facteurs influents I’adsorption

L’adsorption a été largement étudiée en tant que technique efficace pour éliminer les
contaminants organiques et les métaux de I’huile végétale. L'efficacité d'élimination est
influencée par divers facteurs (Gudret et al., 2017), parmi eux on distingue la nature de
I’adsorbant, surface spécifique, la composition chimique des feuillets, la température de la
solution, la présence d’espéces compétitives, le pH du milieu, le temps de contact et la vitesse
d’agitation (Talidi., 2006). Les parameétres physicochimiques les plus influents sont la
température, le temps de contact et la quantité de lI'argile (Henache et al., 2018 ).

I11.2.1. Temps de contact

L’effet de temps de décoloration sur différentes huiles, montre que jusqu'a un moment
donné, le blanchiment a haute température donne une couleur plus claire qu’a la basse
température. Cependant, avec I'augmentation du temps, I'huile blanchie a haute température
s'assombrit rapidement, contrairement a I'huile a basse température, qui se stabilise avec le
temps (Rich., 1964).

111.2.2. Température

Son effet sur I’adsorption est variable selon le mode physio- ou chimisorption, jouant
sur la solubilité des colorants et la mobilité des sites actifs (plus la température augmente plus
le colorant est soluble, et plus I’intensité des forces d’interaction colorant/solution favorisant
ainsi 1’adsorption des molécules d’adsorbat). La tempeérature permet d’augmenter la taille des
pores et libére plus de fonction amines, ce qui favorise une meilleur diffusion des colorants sur
les adsorbants. Par contre, d’autres études ont rapporté que 1’adsorption diminue fortement avec

I’augmentation de la température, expliquée par le fait que 1’équilibre thermodynamique et/ou

11
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cinétique est favorisé a haute tempeérature, de plus le temps d’équilibre sont d’autant plus court
que la température élevée (Crini., 2009).
111.2.3. Quantité de la terre décolorante

Il existe une varieté d'adsorbants les plus connus dans I'industrie des huiles végétales,
la terre décolorante, le charbon actif, les silicates synthétiques et les resines synthétiques
(Gudret et al., 2017). Pour la terre décolorante, la quantité utilisée dans 1‘industrie des corps
gras dépend a la fois de 1‘objectif poursuivi et de la nature de 1‘huile a traiter. Ces quantités
varient de 0,6 a 0,9% pour les huiles de soja, de colza et de coton. Pour I‘huile de palme et
I‘huile grignon d‘olive qui peuvent contenir jusqu’a plus de 20 ppm de la chlorophylle, la

quantité des terres activées peut étre > 2% (Skevin et al., 2012).

12
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|.1. Présentation de ’organisme d’accueil
L’unité CO.G.B-Labelle ex CO.G.B de Bejaia est une Spa au capital de 1 000 000 000
Da, spécialisée dans la transformation des huiles brutes. La date de création de 1’entreprise est
en 1902, son extension est en 1984 et devient CO.G.B-Labelle a partir de 2006. Cette entreprise
est constituée d’atelier de raffinage des huiles (500 tonnes/jour), atelier de savonnerie (150
tonnes/jour), atelier de margarinerie (80 tonnes/jour) et atelier de soufflage de bouteilles en
PET.

1.2. Echantillonnage
Les échantillons utilisés dans le présent travail ont été prélevés a partir de 1’huile brute,
de I’huile séchée, de I’huile aprés décoloration et de ’huile raffinée. La figure 4 montre les
différentes étapes du raffinage de 1’huile de soja au niveau de I’entreprise CO. G.B-Labelle et

les points de prélevement des échantillons pour les analyses a effectuer.

Huile brute de
Soja
v
Dégommage

P1: Huile brute

h 4

Neutralisation

A 4

Lavage et séchage

P2: Huile séchée >

Décoloration

P3: Huile apres la
décoloration |

Désodorisation

L

Huile raffinée

P4: Huile fini

h.

Figure 4 : Etapes du raffinage de I’huile de soja au niveau de CO.G.B-Labelle. P1, P2, P3 et P4 :

points d’échantillonnage.
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Dans le cadre des analyses physico-chimiques, les échantillons P1, P2, P3 et P4 d’une
part ont été prélevés directement de la chaine de production (figure 4) et d’autre part des

échantillons ont été obtenus apres décoloration de 1’huile séchée (P2) a I’échelle du laboratoire.

L’huile raffinée est obtenue aprés plusieurs étapes de transformation d’huile brute
(figure 4). L’huile brute est soumise au dégommage (environ de 80 a 95°C), lavage et séchage
(environ 90 a 95°C et sous vide 30 mm Hg) a une neutralisation (environ de 80 a 90°C), la

décoloration (105°C et sous 30 mm Hg, la terre décolorante a 0,9% et sous vide de 20 a 30 mm

Hg) et la désodorisation (225 & 220°C et sous vide de 2 a 3 mm Hg).

1.3. Décoloration de I’huile séchée a I’échelle du laboratoire

Le but de cette étape est d’optimiser les paramétres de la décoloration de I’huile séchée,
en variant deux parametres (le pourcentage de la terre décolorante et la température de la
décoloration).

Les huiles raffinées, dans la plupart des cas, sont encore fortement colorées du jaune au
rouge. En effet, pour obtenir un produit de coloration uniforme, une décoloration est nécessaire
pour éliminer toute les pigments indésirables, en utilisant de la terre décolorante, avec une durée
de contact de 15 a 30 minutes a des températures de 80 a 90°C ou méme a 100°C. Au cours de
cette étape, les pigments caroténoides et les pigments chlorophylliens sont adsorbés et I'huile

acquiert la coloration recherchée par le consommateur (Brisson., 1982).

Les échantillons de I’huile séchée (P2) obtenue a partir du precess (figure 4) ont été
soumis séparément a une décoloration a I’échelle du laboratoire, en utilisant de la terre
décolorante a 0,7, 0,8 et 0,9%, et a des températures de chauffage de 85, 90 et 95°C. La figure
5 montre la terre décolorante utilisée (Tonsil).

Figure 5 : Terre décolorante utilisée (Tonsil).
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Pour la décoloration, 100 g de I’huile séchée ont été pesés dans un bécher et chauffés
jusqu’a 40 °C, ensuite des quantités de la terre décolorante (0,7 ; 0,8 et 0,9 %) ont été ajoutées
séparément. Sous agitation sur des plaques chauffantes, les trois mélanges ont été chauffés
séparément a des températures de 85, 90 et 95°C pendant 25 min, suivi directement par une

filtration sur papier filtre (figure 6).

(a) (b) (c) (d)

Figure 6 : Etapes de décoloration a I’échelle du laboratoire. (a) : pesée de 100g d’huile séchée
et ajout de la terre décolorante a 40°C, (b) : chauffage en agitation, (c) : I’aspect du mélange

obtenu et (d) : la filtration du mélange.

1.4. Analyses physico-chimiques

L’huile brute, I’huile séchée, I’huile aprés décoloration (obtenue au niveau du process ou
du laboratoire) et de I’huile raffinée ont été soumises a des analyses d’acidité, de la couleur, des

traces de savon, de I’indice de peroxyde, de chlorophylle et analyses spectrales UV-Visible.
1.4.1. L’ Acidité

L’acidité est un indicateur important de la qualité de I'huile et exprimé en quantité de
KOH pour neutraliser les acides gras libres contenu dans I'huile. La majorité des normes
nationales et internationales de la détermination de 1’acidité dans les huiles végétales est une

techniques de titrage acide-base dans les solvants non aqueux (Kardash et Tur’yan., 2005).
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L'indice d'acide est défini comme le nombre de milligrammes d'hydroxyde de potassium
(KOH) ou de soude (NaOH) nécessaire pour neutraliser I'acide gras libre présent dans un

gramme de graisse en présence de phénolphtaléine comme indicateur coloré (Singh., 2019).

10 g d’huile ont été pesés dans un bécher bien seche, ensuite 75 ml d’alcool neutralisé
ont été ajoutés. Sous agitation, le mélange a été chauffe légérement sur une plaque chauffante.
Apreés le chauffage quelques gouttes d’indicateur coloré (phénolphtaléine), suivi de titrage avec
une solution de soude (0,036 N) jusqu’au virage de couleur rose (NE.1.2.43.1985). La figure 7

montre les étapes de détermination de I’acidité.

(b) (©) (d)

Figure 7 : Etapes de detirmination de I’acidite. (a) : pesée de 10 g d’huile, (b) :ajoute 75
ml d’alcool neutralisé, (c) : chauffage légérement du mélange et (d) : titrage avec une

solution de soude.

Le calcul de I’acidité est effectué par la relation suivante :

A% = NnaoH *VNaoH*282 %100
1000 = p

N : Normalité du NaOH 0.1N

P : Poids de prise d’essai

V : Volume de NaOH utilisé pour titrage
282 : Masse molaire d’acide oléique (g/mol)

100 : Expression en pourcentage
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1.4.2. Détermination des Traces de savon

Typiquement une huile de soja brute contient 0,3 a 0,7% d’acides gras libres apres
neutralisation, I’huile est mélangée vigoureusement avec de I’ecau douce chaude de maniéré a
éliminer tout trace de savon (lavage) (Berk., 1993). L’objectif est de vérifier I’absence de traces

de savon issues de la phase de neutralisation.

La teneur en savon est exprimée en partie par million (ppm) d’oléate de sodium dans
I’huile (NE.1.2365.1989).

R-COONa+HCI ______, R-COOH + NaCl

Savon Acide gras libre  Sel

Un mélange contenant de I’acétone (22,5 ml), I’eau distillée (1,5 ml) et quelques gouttes
de bromophénol a été ajouté dans un bécher qui contient 20 g d’huile. Si la solution devient
bleue ou verdatre donc I’huile contient des traces de savon, dans ce cas on titre avec une solution
d’acétone contenant du HCI 0,01 N jusqu’au virage jaune. Dans le cas ou la colore ne change
pas, cela indique 1’absence des traces de savon (NE.1.2365.1989). La figure 8 montre les étapes

de détermination la teneur en traces de savon.

(b) (c) (d)

Figure 8 : Etapes de détermination des trace de savon. (a) : pesée de 20 g d’huile, (b) :

préparation du mélange acétone/eau distillée/bromophénol, (c) : I’ajout du mélange dans un

bécher contenant I’huile, (d) : Titrage avec du HCI.

La teneur en savon est exprimée par la relation suivante :

Traces de savon (ppm) = (N.M.V) / 10x P
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N : normalité de HCI cétonique = 0,01N
M : masse molaire de 1’acétate de sodium =281 + 23 =304 g/mol.

V : poids de la prise d’essai en gramme
1.4.3. Détermination de I’indice de peroxyde

Le peroxyde sert d’indicateur de I’oxydation des lipides, graisses et huiles et sa présence
provoque la rancidité des produits alimentaires contenant des lipides, en causant des mauvais
godts, de detérioration de 1’huile et la production de toxines, ce qui affecte négativement la

qualité et la durée de stockage des huiles (Saad et Dermis., 2012).

L'indice de peroxyde est défini comme le milliéguivalent de peroxyde par un
kilogramme d'huile (Singh., 2019).

Le principe implique que les peroxydes libérent 1’iode de 1’iodure de potassium qui se
combine avec de I’amidon pour donner une coloration bleue. La quantité¢ est déterminé par
titrage avec le thiosulfate de sodium jusqu’a la décoloration, les réactions ci-dessous explique

le principe du dosage (Patterson., 2011 ; Singh., 2019).
|
ROOH + K'I~ "'~ ROH } K'OH™ +1,

[, + Amidon —|—2N328203 — 2Nal + Amidon —+ N828406

(bleu) (incolore)

La quantité de peroxydes est calculée par la quantité de thiosulfate de sodium (Na2S406)
titrée. L’indice de peroxyde est exprimé en unités de milligrammes (meq) peroxyde par 1 kg de
I’huile (Kong et Singh., 2011).

Dans une fiole conique avec un bouchon, 2 g d’huile ont été peses, ensuite on ajoute un
mélange qui contient 10 ml de chloroforme, 15 ml d’acide acétique et 1 ml d’iodure de
potassium (KI) (préparé dans un ballon et a I’abri de I’air, suivi d’incubation a 1’obscurité
pendant 5 min). Aprés incubation, on ajoute 75 ml d’eau distillée et 1 ml d’amidon, ensuite on
titre avec une solution de thiosulfate de sodium (Naz Sz Oz) a 0,002 N jusqu’a décoloration

NE.1.2.50 1986). La figure 9 montre les étapes de détermination de I’indice peroxyde.
L’indice de peroxyde est calculé selon la formule suivante :

Ip (meqg O2/kg) =[N x (V1 -VO0) x 1000]/P
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IP : Indice de peroxyde exprimé en milliéquivalent gramme d’oxygéne par kilogramme d’huile.
VO : Volume de la solution de thiosulfate de sodium pour 1’essai a blanc en ml.

V1 : Volume de thiosulfate de sodium utilisé en ml.

N : Normalité de la solution de thiosulfate de sodium 0,002 N.

P : Prise d’essai en gramme.

S oW
(a) (b) }(C)

Figure 9 : Etapes de détermination de I’indice peroxyde (a): pesée de 2 g d’huile, (b) : ajout
du mélange de chloroforme, d’acide acétique, iodure de potassium et eau distillée, et (C) :

titrage avec une solution de thiosulfate de sodium.

1.4.4. Détermination de la couleur par la méthode Lovibond

Dans la méthode de Lovibond, I’huile est placée dans une cellule en verre de taille
standard et sa couleur est comparée visuellement aux standards de couleurs rouge et jaune, les
résultats sont exprimés en termes de nombres associés aux couleurs standards. Actuellement

des colorimeétres automatiques Lovibond sont disponibles (O’Keefe et Pike, 2010).

L’huile a tester a été versée dans une cellule de 1 cm de longueur et placée dans
colorimétres automatiques Lovibond (figure 10). La lecture des résultats a été effectuee

automatiguement et les nombres obtenus ont été comparés a la norme.
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Figure 10 : Calorimétre « LOVIBOND »

1.4.5. Dosage de chlorophylle

La famille des pigments chlorophylliens est responsable de la couleur verte des huiles.
Il a été rapporté que les chlorophylles “’a’’ et “’b’” dans I'huile sont presque entierement
converties en phéophytines par la perte de leur calcium et magnésium au cours du process
(Young., 1990). La chlorophylle est décomposée thermiquement en pigment phéophytine, en
donnant une huile terne de couleur foncée. Ce pigment contribue & donner un mauvais godt et
peut également favoriser 1'oxydation de I’huile réduisant ainsi sa stabilité au stockage (Diosady,
L., 2005). Lateneur de pigments apparentés a la chlorophylle dans les huiles est déterminée en

mg/kg (ppm) par absorbance a des longueurs d'onde de 630, 670 et 710 nm (Sabah, 2007).

L’huile a tester a été¢ versée dans une cellule de 1 cm de longueur et placée dans
colorimétres et la transmittance a été enregistrée a 630, 670 et 710 nm. Le taux de la

chlorophylle est exprimée en mg de phéophytine “’a’’ et calculé selon la formule suivante :

A670 nm -~ (A630 nm -~ A710 nm)/z
0.0964 L

Ch (ppm) =

1.5. Analyses spectrales UV-Visible

La spectrophotométrie est une méthode quantitative ainsi qualitative, sensible, et permet
d’analyser les échantillons a faible concentration. Les spectres d’absorbance sont

caractéristiques des types de molécules (Malki., 2017).
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Le spectre d'absorption de la chlorophylle <’a’’ et chlorophylle “’b’’ dans I'éther
diéthylique présentent des bandes étroites (maxima) dans les plages spectrales bleue (pres de
428 et 453 nm) et rouge (pres de 661 et 642 nm). Par contre les caroténoides absorbent dans le
bleue, avec une large absorption dans la gamme spectrale entre 400 et 500 nm (Lichtenthaler et
Buschmann., 2001).

L’huile brute, I’huile séchée, 1’huile aprés décoloration (obtenue au niveau du process ou
du laboratoire) et de I’huile raffinée ont été soumises a des analyses spectrales au
spectrophotometre UV-visible (RAYLEIGH UV 1800, China) entre 350 et 800 nm.
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11.1. Aspect visuel des huiles obtenues

La figure 11 montre 1’aspect des huiles obtenues a partir du process, en présentant des
densités de couleur différentes du marron fonce, marron clair, jaune-orangé et jaune pale,

respectivement, pour 1’huile brute, huile sechée, huile aprés la décoloration et huile raffinée.

(a) (b) (©) (d)
Figure 11 : Couleur des huiles obtenues du process. (a) : Huile brute, (b) : Huile avant la

décoloration, (c) : Huile apreés la décoloration, (d) : Huile raffinée.

La couleur obtenue pour les huiles de la décoloration a I’échelle du laboratoire montre
des intensités qui varie du marron foncé pour le 0,7% de la Tonsil a 85, 90 et 95°C, jaune-
orangeé clair 0,8% de la Tonsil a 90°C, jaune orangé foncé pour 0,8% de la Tonsil a 85°C et
95°C, jaune-orangé moins clair pour 0,9% de la Tonsil a 85, 90 et 95°C. Le traitement qui donne
une meilleure décoloration est celle de la combinaison de 0,8% de la Tonsil et 90°C (jaune-
orange clair) (figure 14).

0,9% 0,8% 0,7%
I | )

85°C - "  ,

90°C

Figure 14 : Couleur des huiles obtenues par décoloration a 1’échelle du laboratoire pour la
combinaison de Tonsil (0,7, 0,8 et 0,9%) et température (85, 90, 95°C).
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L'intensité de la couleur des huiles végetales est liée a la présence de différents pigments,
tels que la chlorophylle et les caroténoides, qui sont efficacement éliminés lors de I'étape de
traitement de I'huile (dégommage, raffinage et en particulier blanchiment) (Anwar., 2016). En
effet, la réduction de la couleur de I'huile de soja se produit a chaque étape, avec la réduction la

plus importante des chlorophylles au cours de la décoloration (Hammond et al., 2005).
11.2. Analyses physico-chimiques

La qualité des huiles dépend de leur composition chimique (Kaleem et al., 2015).

11.2.1. Huiles du process

Les résultats de toutes les analyses physicochimiques de 1’huile brute, 1’huile séchée,
I’huile apres décoloration et de 1’huile raffinée obtenue au niveau du process sont répertoriés
dans le tableau Ill. En effet, les résultats obtenus montrent que 1’acidité, les traces de savon,
I’indice de peroxyde, la couleur et la chlorophylle pour I’huile brute, huile séche, huile aprées la
décoloration et huile raffinée obtenues du process répondent aux normes a 1’exception de la
couleur jaune de I’huile brute et celle avant la décoloration qui présentent des résultats élevés
par rapport a la norme, mais cette quantité a diminué au cours des étapes suivantes du raffinage,
en répondant aux normes. Ces résultats indiquent la bonne qualité de I’huile brute et le respect

des bonnes pratiques du raffinage.

Tableau 111 : Analyses physico-chimiques des différentes étapes du raffinage de 1’huile de soja.
Huile brute Avant la Apres la Raffinée
décoloration décoloration

résultats norme résultats Norme résultats norme  résultats norme

L’acidité (%) 0,6 <2 0,2 <0,20 0,1 <0,20 0,005 <0,20
Trace de savon abs abs 0.01 <50 abs abs abs abs
(ppm)
Indice de peroxyde 7 <10 55 <10 3,5 <10 3 <10
(meq O2 / k)
Couleur  Rouge 1,5 <5 1 <5 05 <1 00 <1
(°L)
J 70 <50 70 <50 22 <5 0,6 <5
aune
Chlorophylle 0.27 _ 3,19 _ 0,7 _ 1,33 _
(ppm)
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11.3. Huiles obtenue a I’échelle du laboratoire

11.3.1. Acidité

Les résultats obtenus (figure 12) montrent que la plus faible acidité a été obtenue par la
combinaison de 0,8% de Tonsil et de température de 85°C suivi de 0,7% et 95°C, 0,7% a 85°C,
0,9% a 95°C, 0,9% a 90°C, 0,8 et 0,9% & 95°C, et 85°C et en dernier 0,7 et 0,8% a 90°C. Les
valeurs de I’acidité¢ de la plupart des combinaisons pourcentage de la terre décolorante et la
température répondent aux normes a I’exception 0,7 et 0,8% a 90°C. en effet, il a été rapporté
que la phase la plus délicate au cours de la fabrication de I'huile de soja comestible est la
décoloration, ou une perte importante de la stabilité a I'oxydation peut survenir et la teneur en
acides gras peut augmenter (Skevin et al., 2012). En termes de ’acidité, la meilleure

combinaison obtenue pour la décoloration est de 0,8% de Tonsil et de température de 85°C.

0,3 1

m85°C
0,25 1 090°C
0.2 A m95°C

Acidité (%)
=
9

<o
—_
1

=

o

n
1

0,70% 0,80% 0,90%
% de la terre décoloration

o
1

Figure 12 : Acidité de I’huile de soja en fonction de la concentration en terre décolorante a
différentes températures.

11.3.2. Détermination des Traces de savon

Apres I’ajout du mélange (acétone, 1’eau distillée et bleu bromophénol) toutes les huiles
obtenues ont montré une couleur verdatre, ce qui indique la présence des traces de savon. Les
résultats obtenus apreés le titrage avec une solution d’acétone contenant du HCI 0,01 N est
récapitulés dans la figure 13 qui montre que la teneur des traces de savon est a faible quantité a
0,9 % de Tonsil et de température de 95°C suivi de 0,8% a 95°C, 0,7% a 85°C, 0,8 et 0,9 % a
85°C,0,8% a90°C, 0,7%a90% etalafina0,7% a 95°C. Les résultats indiquent une présence

des traces de savon qui ne répondent pas a la norme (absences). Dans le cas ou les mémes
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résultats sont obtenus au niveau du process, un deuxiéme lavage/séchage et une décoloration
sont réalisés. La combinaison qui donne une faible quantité de savon est a 0,9% de la Tonsil et
95°C.

16 1

14 -
12 A
>
g 10 T
S 5 m85°C
5 090°C
§ @o9s5°C
E 41

2 _j

0 + T T 1

0,70% 0,80% 0,90%
% de la terre décolorante

Figure 13 : Teneur des traces de savon dans 1’huile de soja en fonction de la concentration
en terre décolorante a différentes températures.
Les traces de savon provient de 1’étape de neutralisation et pour pouvoir les éliminer
I’étape de lavage et de séchage de I’huile est nécessaire (CHO., 2018). Le savon restant est
éliminé pendant la décoloration (Johnson., 2002). 1l a été rapporté qu’apres la décoloration, des

résidus de savon peuvent également rester dans 1’huile (Meziti C., 2016).

11.3.3. Indice de peroxyde

Pour I’indice de peroxyde aprés 1’ajout de mélange (chloroforme, d’acide acétique et
d’iodure de potassium (KI), d’eau distillée d’amidon) a I’huile, une coloration bleue a été
obtenue et apres le titrage avec un volume de la solution de thiosulfate de sodium, une
décoloration a été constatée. En effet, les résultats obtenus (figurel4) montrent que I’indice de
peroxyde est faible a 0,7 % a 95°C suivi de 0,8% a 85°C, de 0,7% a 85°C et a 90°C, 0,8% a
90°C et 95°C, 0,9% a 85°C, 0,9% a 90°C et 0,9% a 95°C. Toutes ces valeurs dépassent celle
fixées par la norme (<10) (figurel4), qui peut étre expliqué par la réalisation de la décoloration
a Iair libre. Shahidan (2015) a rapporté que la valeur de peroxyde augmente en fonction de la
durée de stockage, du contact avec l'air et de la tempeérature. Li et al. (2019) ont démontré que
I'indice de peroxyde de I'huile de colza exposée a la lumiere avait considérablement augmenté,
en particulier pour I'huile a haute teneur en chlorophylle. En outre, dans la présente étude, on a

remarque que I’indice de peroxyde augmente proportionnellement avec le pourcentage de la
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terre décolorante (figure 14). Pour la température, I’indice de peroxyde est inversement
proportionnellement pour 0,7% de Tonsil, contrairement a 0,8 et a 0,9%. En particulier & 0,9%
de Tonsil, I'indice de peroxyde est trés influencé par I’augmentation de la température
(figurel4). Cette observation est identique a celle rapportée par Kaleem et al. (2015). Le
traitement qui a donne le meilleur indice de peroxyde est la combinaison de 0,7% de la Tonsil
et 95°C.

s [N W
o wh e
I I ]

m85°C

090°C

0,70% 0,80% 0,90%
% de la terre décolorante

— —
N < wh
1 1 1

<o

Indice de peroxyde (meq g 02/
kg)

Figure 14 : Indice de peroxyde de I’huile de soja en fonction de la concentration de la terre
décolorante a différentes températures.

L'indice de peroxyde est lié & la mesure des réactions de rancidité et peut étre utilisé
comme une indication de la qualité et de la stabilité des graisses et des huiles. Les peroxydes
sont des composés instables qui peuvent créer des radicaux libres qui non seulement causent la
détérioration des aliments, mais peuvent également endommager les tissus corporels des

consommateurs (Hassanzadazar et al., 2018).

11.3.4. La couleur

Les matieres colorantes sont dues a la présence de pigments qui passent dans 1’huile lors
du concassage, ou lors du traitement de pressage (Topkafa et al., 2015). Les deux pigments les
plus courants présents dans les huiles végétales sont les caroténoides et les chlorophylles
(Topkafa et al., 2015 ; Gotor et Rhazi.. 2016). En outre, I'huile contient des résidus de savon,
des phosphatides et des métaux a des concentrations en traces. Ces impuretés sont éliminées
lors de la décoloration (Topkafa et al., 2015). 1l a été rapporté que le processus de raffinage
réduit la teneur en chlorophylles jusqu'a 96% et la teneur en B-caroténe jusqu'a 80% (Gotor, et
Rhazi.. 2016).
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Les résultats obtenus montre que la plus faible couleur rouge est a 0,8% de Tonsil de
90°C, suivie de 0,9% a 85°C ,90°C et 95°C et aussi de 0,8% a 95°C. Au niveau de 0,7% et 0,8%
il y a augmentation a 85°C, suivi de 0,7% a 90°C, 0 ,7% a 95°C (figure 15), Tous les valeurs
sont conforme a la norme (<1), al’exception de 0,7% a 90°C et 95°C, qui présentent des valeurs
élevées. La valeur la plus proche de celle obtenue au niveau du process (0,6°L) est celle de la
combinaison de 0,8% de la Tonsil et 90°C (0,7°L).
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Figure 15: Couleur rouge de I’huile de soja en fonction de la concentration de la terre
décolorante a différentes températures.

Pour la couleur jaune, les valeurs obtenues (figure 16) pour toutes les combinaisons de
pourcentage de la terre décolorante et la température dépassent largement celle fixée par la
norme (< 5). La plus valeur obtenues est de 13°L pour la combinaison de 0,8% de la Tonsil a
90°C. Il a été rapporté que la présence excessive de savon dans l'opération de décoloration peut

réduire I'efficacité de I'élimination de la couleur (Johnson., 2002).
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Figure 16: Couleur jaune de I’huile de soja en fonction de la concentration de la terre a
différentes températures.
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La meilleure combinaison Tonsil et température qui a donné la plus faible intensité de
la couleur rouge et jaune est de 0,8% et 90°C, en confirmant les résultats de 1’évaluation visuelle

de I’huile obtenue a la méme combinaison.

11.3.5. Chlorophylle

La présence de pigments verts ou de chlorophylle peut induire I'oxydation des graisses
et des huiles, et ces pigments doivent étre éliminés lors de la décoloration (O'brien., 2008 ; Li
etal., 2019).

Les résultats obtenus dans la figure 17 montrent une absence des chlorophylle a 0,7 et
0,8% de Tonsil a température de 95°C et une faible quantité a 0,9% a 90°C, suivi de 0,8% a
90°C, 0,7% a 85°C et 90°C, 0,8% a 85°C,et en dernier a 0,9% a 95°C. Pohndorf et al. (2016)
ont rapporté que I’augmentation de la température augmente la capacité d'adsorption de la
chlorophylle, qu’est le cas de la combinaison 0,7 et 0,8% de la Tonsil & 95°C, contrairement &
la combinaison 0,9% et 95°C, en montrant que 1’¢limination de la chlorophylle ne dépend pas
seulement de la température, mais aussi du pourcentage de la terre décolorante. En outre, Li et
al., (2019) ont rapporté que I'indice de peroxyde est influencé proportionnellement par la teneur
en chlorophylle en présence de la lumiére, contrairement a I'nuile stockée a I'obscurité qui reste
inchangé, en recommandant de prendre des mesures pour réduire la teneur en chlorophylle de

I’huile ou de conserver 1’huile & 1’obscurité le plus t6t possible.
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Figure 17 : La tenure des chlorophylles de I’huile de soja en fonction de la concentration
de la terre décolorante a différentes températures.
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11.3.Analyses spectrales UV-Visible

L’analyse spectrale UV-visible de la chlorophylle montre une forte absorption entre 500
et 700 nm dans la région du visible et une large bande autour de 400 nm (Marquez et Sinnecker.,
2007). En effet, le spectre d'absorption de la Chlorophylle “’a’’ et Chlorophylle <’b’’ dans I'éther
diéthylique présentent des bandes étroites (maxima) dans les plages spectrales bleue (pres de
428 et 453 nm) et rouge (prés de 661 et 642 nm). Par contre, les caroténoides absorbent dans le
bleue, avec une large absorption dans la gamme spectrale entre 400 et 500 nm (Lichtenthaler et
Buschmann., 2001 ; Scott, K. J. 2001).

Les résultats des analyses spectrales des huiles obtenues a partir du process (huile brute,
huile séchée, huile apres la décoloration et huile raffinée) sont représentés dans la figure 18.
Les spectres de I’huile brute avant décoloration présentent des bandes d’absorbance entre 370-
550 nm et une bande entre 645 et 687 nm, avec un maximum a 670 nm (bande caractéristique
de la chlorophylle). Pour I’huile aprés décoloration, le spectre présente une bande entre 370-
550 nm, avec des maximums a 408, 430, 453 et 482 nm (caractéristique des caroténoides) et
absence de la bande caractéristique de la chlorophylle, ce qui indique 1’élimination compléte de
la chlorophylle au cours de la décoloration. Par contre, pour le spectre de 1’huile raffinée (H.F.),
il y a une faible absorbance dans la bande entre 370 et 550 nm pour I’huile Raffinée (H.F.), en
montrant qu’il y a une grande ¢limination des caroténoides dans les étapes suivantes du

raffinage.
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Figure 18 : Spectre UV - Visible de I’huile de soja obtenues a partir du process (H.B : huile
brute, H.AV.D : huile avant la décoloration, H.AP.D : huile apres la décoloration, H.F :huile
raffinée)
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Par rapport au max d’absorbance de 453 nm, il y a une diminution de 44,14% des
caroténoides de 1’huile brute (H.B.) a la décoloration (H.AP.D.) et une diminution de 99,88%
jusqu’au produit fini (H.F.).

Il a été rapporté que les caroténoides, la chlorophylle et ses produits de décomposition
sont éliminés au cours de la décoloration. En outre, les acides gras libres, peroxyde, pigments

et leurs produits décomposition sont éliminés au cours de la désodorisation (Helme., 1984).

Les résultats des analyses spectrales des huiles obtenues a partir de la décoloration au
laboratoire pour 0,7% de la terre décolorante et a la température 85, 90 et 95°C sont représentés
dans la figure 19. Les spectres présentent des bandes d’absorbance entre 370-550 nm, avec des
maximums a 408, 430, 453 et 482 nm (caractéristique des caroténoides) et absence de la bande
caractéristique de la chlorophylle, ce qui indique I’élimination compléte de la chlorophylle au

cours de la décoloration au laboratoire.

Par rapport au max d’absorbance de 453 nm, il y a une diminution de 59,01, 54,03 et
60,29% des caroténoides de I’huile décolorée a 0,7%, respectivement, a 85, 90 et 95°C.
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Figure 19 : Spectre UV - Visible de I’huile de soja en fonction de la concentration de la
terre décolorante a différentes températures.
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Les résultats des analyses spectrales des huiles obtenues a partir la decoloration au
laboratoire pour 0,8% de la terre décolorante et a la température 85, 90 et 95°C sont représentés
dans la figure 20. Les spectres présentent les mémes bandes d’absorbance, avec les maximums
que le 0,7% de la terre décolorante a 85, 90 et 95°C, avec absence de la bande caracteéristique

de la chlorophylle.

Par rapport au max d’absorbance de 453 nm, il y a une diminution de 56,95, 63,15 et

54,95% des caroténoides de 1’huile décolorée a 0,8%, respectivement, a 85, 90 et 95°C.
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Figure 20 : Spectre UV- Visible de I’huile de soja en fonction de la concentration de la
terre décolorante a différentes températures.

Les résultats des analyses spectrales des huiles obtenues a partir la décoloration au
laboratoire pour 0,9% de la terre décolorante et a la température 85, 90 et 95°C sont représentés
dans la figure 21. Les spectres présentent les mémes bandes d’absorbance, avec les maximums
que le 0,7 et 0,8% de la terre décolorante a 85, 90 et 95°C, avec absence de la bande

caractéristique de la chlorophylle.

Par rapport au max d’absorbance de 453 nm, il y a une diminution de 61,57, 67,73 et

80,18% des caroténoides de 1’huile décolorée a 0,9%, respectivement, a 85, 90 et 95°C.
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Figure 21 : Spectre UV-Visible de I’huile de soja en fonction de la concentration de la
terre décolorante a différentes températures.
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CONCLUSION

Cette étude a été réalisée au niveau de I’unité «CO.G.B-Labelle» et entre dans le cadre de
I’optimisation de deux parameétres de la décoloration (le pourcentage de la terre décolorante et
la température) de I’huile séchée au niveau du laboratoire. Les réponses de 1’optimisation sont
des analyses physico-chimiques (1’acidité, les traces de savon, I’indice de peroxyde, la couleur,
dosage la de chlorophylle et analyses spectrales UV-visible) pour I’huile aprés décoloration. En
paralléle les mémes analyses ont été effectuées pour les huiles obtenues du process (huile brute,
huile avant et apres décoloration, et 1’huile raffinée (fini)).

Concernant les résultats obtenus pour les huiles obtenues du process, toutes les analyses
répondent aux normes a I’exception de la couleur jaune de I’huile brute et celle avant la
décoloration. Pour des analyses physico-chimiques de 1’huile décolorée au laboratoire, les
résultats montrent que la combinaison de 0,8% de la Tonsil et 90°C donne une meilleure couleur
jaune-orangé clair pour 1’évaluation visuel et ce résultat a été confirmé par I’analyse de la
couleur par la méthode de Lovibond. La plus faible valeur d’acidité est obtenue a 0,8% Tonsil
et 85°C, celle des traces de savon est obtenue a 0,9% Tonsil et 95°C et celle de I’indice de
peroxyde est obtenue a 0,7% Tonsil a 95°C. Pour la chlorophylle est obtenue pour 0,7 et 0,8%
Tonsil a 95°C. Par contre, les analyses spectrales indiquent 1’absence de la chlorophylle pour
toutes les huiles décolorées au laboratoire pour toutes les combinaisons Tonsil/température, et

I’huile décolorée et raffinée obtenues du process.

Concernant la bande caractéristique des caroténoides des spectres obtenues et par
rapport au max d’absorbance de 453 nm, il y a une diminution de 44,14% des caroténoides de
I’huile brute (H.B.) a la décoloration (H.AP.D.) et une diminution de 99,88% jusqu’au produit
fini (H.F.) obtenues du process. Pour les huiles décolorées au laboratoire ; il y a une diminution
de 59,01, 54,03 et 60,29% des caroténoides a 0,7% Tonsil, respectivement, a 85, 90 et 95°C ;
une diminution de 56,95, 63,15 et 54,95% des caroténoides a 0,8% Tonsil, respectivement, a
85, 90 et 95°C ; et une diminution de 61,57, 67,73 et 80,18% des caroténoides & 0,9% Tonsil,
respectivement, a 85, 90 et 95°C.

En perspective, pour I’obtention d’une meilleure combinaison des deux paramétres

étudiés, une étude au niveau du process a I’échelle pilote est nécessaire.
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Résumé

Cette ¢étude entre dans le cadre de I’optimisation de deux paramétres de la décoloration
(Ie pourcentage de la terre décolorante et la température) de 1’huile séchée au niveau de
laboratoire. Les réponses de I’optimisation sont des analyses physico-chimiques pour 1’huile
apres décoloration. Les résultats des analyses physico-chimiques de 1’huile décolorée au
laboratoire montrent que la combinaison de 0,8% de la Tonsil et 90°C est la meilleure pour la
couleur, 0,8% Tonsil et 85°C pour I’acidité, 0,9% Tonsil et 95°C pour les traces de savon et
0,7% Tonsil a 95°C pour I’indice de peroxyde. L absence de la chlorophylle est obtenue pour
0,7 et 0,8% Tonsil a 95°C. Par contre, les analyses spectrales indiquent 1’absence de la
chlorophylle pour toutes les huiles décolorées au laboratoire et la diminution de la quantité des

caroténoides a des pourcentages différents pour toutes les combinaisons Tonsil/température.

Mots clés : Huile de soja, raffinage, décoloration, analyses physico-chimiques.
Abstract

This study is part of the optimization of two parameters of discoloration (percentage of
bleaching earth and temperature) of dried oil at the laboratory level. The optimization responses
are physico-chemical analyzes for the oil after discoloration. The results of the physicochemical
analyzes of the discolored oil in the laboratory show that the combination of 0.8% of the Tonsil
and 90 °C is the best for the color, 0.8% Tonsil and 85 ° C for the acidity, 0.9% Tonsil and 95
°C for traces of soap and 0.7% Tonsil at 95 °C for the peroxide value. The absence of
chlorophyll is obtained at 0.7 and 0.8% Tonsil at 95 °C. On the other hand, the spectral analyzes
indicate the absence of chlorophyll for all the discolored oils in the laboratory and the reduction

of the carotenoids quantity at different percentages for all the combinations Tonsil/temperature.

Key words: Soybean oil, refining, discoloration, physico-chemical analyzes.
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