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Introduction générale

Les huiles végétales constituent une denrée irremplagable dont la consommation
augmente pour cause de croissance démographique mondiale. Elles ont des applications tant
industrielles qu’alimentaires, ce qui met en lumiére un besoin d’optimisation des procédés
actuels de production. Comme pour tous procédés industriels ayant a faire face a cette
problématique, leur amélioration est orientée vers une augmentation du rendement
d’extraction, de la qualité des produits obtenus ainsi que vers la diminution des colts de
production [01].

A T’heure actuelle, I’huile de soja vient en premiére position mondiale parmi les huiles
végétales, tant en termes de production que de consommation. Bien que I’'utilisation de I’huile
de soja remonte a I’antiquité, son ascension au premier rang mondial est relativement récente
[02]. La production majoritaire se trouve aux Etats-Unis avec 42%, puis 24% en Brésil, 16%
en Algérie et 9% en Chine [02].

Les huiles brutes obtenues par pression ou par extraction ou bien par combinaison des
deux systeémes sont généralement inconsommable a I’exception des huiles de pression a froid
telles que l'huile d’olive et I'huile de noix. A coté des lipides qui sont les constituants
essentiels, les huiles a 1’état brut contiennent de nombreux composés en faible quantité de
I’ordre de 1% de mucilages et comprend surtout des phospholipides, ces substances affectent
la qualité du produit.

Une huile de qualité doit étre, neutre de go0t, résistant a I'oxydation, adapté a lI'emploi
désiré et débarrassé de ses substances toxiques ou nocives. De ce fait, La plupart des huiles
brutes subissent plusieurs étapes de raffinage [02].

Dans cette optique, nous avons effectue un stage au complexe COGB LABELLE de
Bejaia qui consiste a optimiser, lors la démucilagination de l'huile de soja, quelques
parametres tels que la quantité en acide phosphorique, la température et le temps de séjour,
qui permettent une élimination optimale des phosphatides dans I'huile.

Notre travail se présente en gquatre chapitres:

Le premier chapitre est consacré aux généralités sur les corps gras et notamment sur I'huile
de soja.

Le deuxiéme chapitre est attribué au raffinage des huiles.

Le troisieme chapitre est dédi¢ a la présentation de I’entreprise (CO.G.B LA BELLE) ainsi
qu’au matériel et aux méthodes d'études utilisées.

Le dernier chapitre illustre les différents résultats obtenus en comparaison avec les normes

de I'entreprise, on terminera par une conclusion.
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Chapitre | Revue bibliographique

I.1. Généralités sur les corps gras
I.1.1 Définition des corps gras

On désigne ordinairement par le nom de corps gras toutes substances neutre, insoluble
dans I’eau, onctueuse au toucher, tachant le papier, inflammable a une température élevée et
susceptible de se saponifier [01]. Scientifiquement, les corps gras a I’état naturel sont

constitués des triglycérides, des phospholipides, des acides gras libres et de I’eau.

I.1.2. Composition des corps gras
I.1.2.1. Les constituants majeurs
I.1.2.1.1. Triglycérides

Les triglycérides sont trés largement majoritaires [03]. Ce sont des triples esters
d’acides gras et de glycérol. Il s’agit de molécules trés hydrophobes: formées d’un glycérol
qui est un trio, par estérification avec des acides gras peut donner des mono esters, des diester

ou encore, des triesters (mono-, di-, ou triglycérides) [03].

CH,—OH CH,—OOC—R
| |
3R —COOH + CH—OH —— > ?H—OOC_R + 3 H20
CH,—OH CH,—OOC—R
: Triglycéride
Acide gras Glycérol

Figure I.1: Réaction chimique de la formation de triglycéride

I.1.2.1.2. Les acides gras
Les acides gras sont les constituants de base des triglycérides, les principaux
lipides. Ce sont des acides carboxyliques aliphatiques ou ramifiés, constitué de chaines d’au
moins de quatre carbones, saturé ou insaturé. Les acides gras se distinguent selon la longueur
de leur chaine d’atomes de carbone (de 4 a 32) et le nombre de doubles liaisons entre les

atomes de carbone qu’ils contiennent [01].



Chapitre | Revue bibliographique

e Les acides gras saturés

Dans un acide gras saturé, chaque atome de carbone a ces quatre valences engagées
dans des liaisons avec d’autres atomes de carbone ou d’hydrogéne (et d’oxygeéne pour le

carbone carboxylique). Le tableau 1.1, présente quelques exemples d’acides gras saturés [01].

Tableau I.1: Acides gras saturé

Nombre d’atomes ~ INom commun Symbole Structure

de carbone

12 Acide I’aurique C12:0 CH3(CH2)10COOH
14 Acide myristique C14:0 CH3(CH2)12COOH
16 Acide palmitique C16:0 CH3(CH,)14COOH
18 Acide stéarique Ci8:0 CH3(CH>)16COOH

e Les acides gras insaturés

Les acides gras insaturés sont des acides qui portent au minimum une double liaison.

Suivant le nombre d’instauration (figure 1.2), on a:

» Acides gras mono-insaturés.

» Acides gras polyinsaturés.

BESEEREEE R RN
S S S A A A A A

H H H H H H H H H H H H H H H H H

acide stearique C, ,H_ COOH (saturé)

(g S s ol e s T T T T ¥ 1 L1
l l
H—C—(|3—(|3—C—(|3—C—C—C|:—(l3=(|3—C—C—C—([)—C—C—C—C—OH
|| [ [ |

H H H H H H H H H H H H H H H H H

acide oléique C, H__COOH (monoinsaturé)

T i LT r Tt
I
AN M R EEE

H H H H H H H H H H H H H H H H H

acide linoléique C, H_ COOH (polyinsaturé)

Figure 1.2: Exemple des formules des acides gras saturés et insaturés [04].
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Chapitre I
Tableau 1.2: Acides gras mono-insaturés (AGMI)
Nombre d’atome Nom commun Symbole Structure
de carbone
16 Acide palmitoleique C16 :1(9) CH3(CH2)sCH=CH(CH2)7COOH
18 Acide oléique C18:1(9) CHs(CH2)7CH=CH(CH2)7COOH
24 Acide nervonique C24:1(15) | CH3(CH2)7CH=CH(CH2)13COOH

Tableau 1.3 : Acides gras poly-insaturés

Nombre Nom commun Symbole Structure
d’atome de
carbone
18 Acide Linoléique Cig: 1(9) |CH3(CH2)a(CH=CHCH2)2(CH2)6COOH
18 Acide Gamma-linoléique | Cig: 1(9) [CH3(CH2)2(CH=CHCH;)3(CH2)sCOOH

20 Acide Arachidonique Co20 :1(15)

CH3(CHz2)4(CH=CHCH2)4(CH2).COOH

Corps gras
95-99% 1-5%
Triglycérides Constituants mineurs
Acides gras Glycérol Insaponifiable Phospholipides+
linides nolaires
AG saturés phospholipides

AG mono-insaturés

AG poly-insatures

glycolipides, sphingolipides

Composés aliphatiques

Composés terpéniques

Hydrocarbures

phytostérols

Alcools gras

tocophérols

Cires

Squaléne caroténes

Figure 1.3: Composition panoramique des corps gras et importance relative des principales

classes de composés [05].
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1.1.2.2. Les constituants mineurs des corps gras
Parmi les constituants, on distingue les phospholipides, les cérides, I’insaponifiable,

les chlorophylles et les produits d’altération.

1.1.2.2.1. Phospholipides
IIs sont présents dans les corps gras bruts, ce sont essentiellement des
phosphoglycérides, c'est-a-dire des dérivés du phosphoryl-3-glycérol [06].

» Acides phosphatidiques

L’acylation du phosphoryl-3-glycérol par deux molécules d’acides gras conduit aux

acides phosphatidiques, qui peuvent occasionnellement étre présents dans les huiles brutes,
conséquence d’une hydrolyse enzymatique des phosphoglycérides dans la graine. L hydrolyse
d’une seule liaison ester aboutit a la formation des acides lyso-phosphatidique (ALP).
Les acides phosphatidiques, par I’intermédiaire de la seconde fonction acide de leur reste 32
orthophosphorique, forment des esters soit avec des aminoalcools (phosphatidyl-
aminoalcools), soit avec des polyols (phosphatidyl-polyols), qui sont les constituants
principaux des phosphatides présents dans les corps gras bruts (Tableau 1.4).

» Phosphatidyl-aminoalcools

Trois aminoalcools sont rencontrés dans les phosphatides: la choline, 1’éthanol amine

et la sérine

Tableau 1.4: Phosphatidyl-aminoalcools et —polyols

Phosphatidates Nom de groupe
Choline Phosphatidyl choline (léchitine )
éthanolamine Phosphatidyl éthanolamine
Sérine Phosphatidyl sérine
Inositol Phosphatidyl inositol

Les phosphatidylcholines (PC) sont les plus abondants et les plus répandues. Leur
caractére amphotere leur confére une polarité nette qui s’oppose a la polarité des deux acides
gras dans une molécule amphiphile a activité interfaciale et massique trés marquée. Les
Iécithines sont les phosphatidylcholines les plus connues. Trés abondantes dans le jaune
d’ceuf, elles sont solubles a la fois dans les solvants organiques et dans les solutions aqueuses

de sels biliaires. Ce sont des émulsifiants.
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Figure. 1.4: Structure générale de phosphatidyl choline [07].

Les phosphatidyléthanolamines (PE), bien que moins abondantes que les PC, sont
cependant trés répandus. Leur caractére polaire est moins marque que celui des PC, en raison
du caractere basique plus faible de leur fonction amine non substituée. Comme elles sont

amphiphiles, leur activité interfaciale et massique reste importante.

I
H,0=0-C=R,

NN

O HC=0-P-0 @

0

Figure. 1.5: Phosphotidyl éthanolamine groupement phosphate estérifié par 1’éthanolamine)
[07].

Les phosphatidysérines (PS) ont un caractére acide en raison de la présence d’un
carboxyle libre supplémentaire. Toujours amphiphile, la molécule est moins active que les PC
et les PE. Dérivées des phosphatidyléthanolamines, les N-acylphosphatidléthanolamines
(NAPE), dans lesquelles le troisieme acide gras est lié par une liaison amide a la fonction
amine de ’aminoéthanol, peuvent étre présentes dans les phospholipides extraits de tissus

animaux.
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Figure 1.6 : Structure générale de phosphatidyl sérine [07]

- Phosphatidylpolyols:
Les acides phosphatidiques peuvent aussi étre estérifiés par deux polyols: le
myoinositol et le glycérol.
Les phosphatidylinositols (PI) n’ont plus, en dehors de la troisieme fonction acide du
groupe phosphorique, de groupement ionisable: Les cing hydroxyles libres de 1’inositol
conférent néanmoins a cette molécule un caractere polaire suffisant pour que son caractere

ampbhiphile soit net [03].

R;— CO-0-CH;
R;—-CO-0O0- CH
O-
| |
CH;-O-P-0

N 4
O

Figure 1.7: Structure générale de phosphatidyl inositol [04].

On peut rencontrer dans les tissus animaux un dérivé monophosphorylé des
phosphatidyl inositols (PI), le diphospho-inositide (DPI, phosphatidylinositolphosphate). Ce
nouveau groupement phosphorique peut conduire, par déplacement de I’acide gras en position

1, a la formation d’un dérivé cyclique, le lysodiphospho-inositide (LDPI).
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L’estérification du groupement orthophosphorique par une seconde molécule de
glycérol, liée au reste de la molécule par son carbone, permet [’obtention de
phosphatidylglycérols (PG) dont I’activité est cependant réduite. L’estérification par deux
acides gras de ses fonctions alcool libres a un cardiolipides [03].

» Acides gras des phosphoglycérides
La composition en acides gras des phosphoglycérides semble moins variable que celle
des triacylglycérols correspondants, ces acides étant similaires a ceux des triglycérides de
méme origine. Toutefois, les phosphoglycérides contiennent en position 2 des acides
polyéniques supérieurs absents des triglycérides correspondants [03].
» Sphingolipides
L’ester phosphorique d’une base hydroxyaminée a longue chaine du régne animal, la
sphingosine et la phytosphingosine (hydroxysphingosine) du regne vegétal remplacent chez
certains phospoholipides le phosphoryl-3-glycérol.

Les sphingomyélines sont des dérives de ces bases dans lesquels un acide gras, lié par
une liaison amide, est fixé sur la fonction amine, tandis que le reste orthophosphorique est

porte par la fonction alcool primaire, lui-méme esterifié par la choline [03].

» Glucolipides

Il s’agit surtout d’éthers de diglycérides avec un mono- ou un di-saccharide. Les
cérébrosides sont des céramides ou des phytocéramides (amides d’acides gras avec la
sphingosine ou la phytosphingosine) liées, dans le regne animal, a du galactose et dans le

regne végétal a du glucose [03].

1.1.2.2.2. Cérides

Il s’agit d’ester d’acides gras et de mono- (ou di-) alcools insolubles dans I’eau en

raison de leur masses moléculaires élevees [03].

Les cires naturelles sont présents chez :
e Les animaux, surtout marins supérieurs (Cétacés), ou elles peuvent prendre la
forme de véritables dép6ts et les poissons.
e Les végetaux, contribuant a la formation de couches protectrices des graines et des

fruits, s’accumulant parfois dans certains tissus.

Les stérides (ester de stérols ou de molécules assimilées, méthylstérols et alcools

triterpéniques), dont les esters de cholestérol, sont les seuls a étre trés répandus dans les tissus
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animaux. En revanche, les tissus végétaux sont plus riches en esters de stérols différents,
cholestérol compris.

Les caroténocérides (lipochromes) a alcools colorés, différents des esters de
chlorophylle, dans lesquels 1’acide est le chromophore, sont des esters d’acides gras et
d’hydroxycaroténoides, ou xantophylles, synthétisés uniquement par les végétaux et
éventuellement présents dans les corps gras animaux du fait de leur alimentation. Les esters

de vitamine A des huiles de foie de poissons sont associés a ce groupe.

1.1.2.2.3. Insaponifiable
Ce sont I’ensemble des composés qui ne sont pas des esters mais tous autres
produits de constitution plus ou moins complexe [05]. La fraction insaponifiable de 1’extrait
lipidique est constituée essentiellement par les vitamines liposolubles et les stérols. La teneur
des corps gras en ces produits est généralement tres faible, inferieure a 1%.
e Hydrocarbures
Ce sont des paraffines de 11 a 35 atomes de carbone qui se trouve a I’état de traces dans
les huiles.
e Lessterols
Ce sont des alcools tétra cycliques, ils constituent une fraction importante de
I’insaponifiable. Les divers stérols présents dans les corps gras dérivent du cholestérol
(C27H460). Le stérol le plus abondant dans le regne végétal est le sitostérol, suivi du campé
stérol et du stigmasterol.
e Vitamine liposolubles
- Vitamine A
Le rétinol ou vitamine A, est un alcool polyéthylénique conjugué provenant
biosynthétiquement du clivage du B caroténe (provitamine A), on la trouve principalement
sous forme de palmitate, dans les corps gras d’origine animale: beure (6 mg / kg), huile de
foie de morue (300 mg/ kg) [08].

- Vitamine D

Le calciférol ou vitamine D provient de la photolyse ultraviolette des stérols [08].

- Vitamine E
Les tocophérols ou vitamine E sont relativement abondants dans les huiles végétales

brutes dont ils sont des protecteurs naturels. Les teneurs généralement observées varient de

11
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200 a 1400 ppm (sauf pour les huiles de coprah et palmiste qui n’en contiennent que des
traces).

Il existe des diverses variétés: a, B, y, 0 qui différent entre elles par le nombre et la
localisation de groupes méthyle en position 5 et 7. Les trois atomes de carbones asymétrique
des tocophérols naturels, dextrogyre, ont une configuration absolue R [08].

- Vitamine K
C’est un dérivé, naturel liposoluble de la naphtoquinone a activité antihémorragique.
Chez I’homme les cas de carence sont dus a un défaut d’absorption des lipides, a un
traitement aux anticoagulants ou encore a un traitement aux antibiotiques qui détruisent la

flore digestive.

e Les Cires

Ce sont des esters d’acide gras (20 a 28 atomes de carbone) et d’alcool gras a longue

chaine (22 a 30 atomes de carbone), présents naturellement dans les huiles.

1.1.2.2.4. Chlorophylles et dérivés

Les chlorophylles, qui sont des pigments verts des végetaux, jouent un role
fondamental dans la photosynthése. Elles sont liposolubles, notamment du fait de la présence
de la chaine phytyle. La perte du cation magnésium, qui intervient lors du chauffage en milieu
légerement acide (comme lors du traitement des huiles végétales), les transforme en
phéophytines, également en lipophiles. La perte du phytol par hydrolyse conduit aux
phéophorbides si 1’ion magnésium est absent et s’il est conservé, aux chlorophyllides, classes

de composés hydrophiles [03].

1.1.3. Propriétés physico-chimiques des corps gras
Les propriétés physico-chimiques attribuées aux corps gras sont illustrées dans le

tableau ci-apres :
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Tableau 1.5: Propriétés physico-chimiques des corps gras et leurs caractéristiques [03]

Parametres
physico-chimiques

Caractéristiques

Etat naturel et aspect

- Solide ou liquide, cela dépend du nombre de carbone et

d’instauration qu’il contient

Solubilité

- Diminue avec la longueur de la chaine hydrocarbonée et

augmente avec I’instauration pour une température donnée.

Point de fusion
(point de
solidification)

- Permet d’apprécier le degré de pureté.

- S’¢éléve avec la longueur de la chaine hydrocarbonée dans le
cas acide gras saturé et s’abaisse avec le nombre de doubles

liaisons pour acide gras insaturé.

- Dépend de la composition chimique, et de la température

Densité - Augmente avec I’augmentation d’indice d’iode et I’indice de
saponification.
- Dépend de la composition chimique et de la température.

Viscosité - Augmente avec I’augmentation dupoids moléculaire et
diminue avec I’augmentation de la température.

Indice d’iode - Permet de calculer I’instauration totale de la graisse.

Indice de peroxyde

- Renseigne sur le degré d’oxydation et le nombre d’acide

gras constituants le corps gras a analyser.

Indice d’acide

- Permet la neutralisation des corps gras

Insaponifiable

-Caractérise un corps gras grace a sa constitution (colorants
caroténoides, chlorophylle, stérols, tocophérols et divers

alcools aliphatiques ou cyclique).

13
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I.1.4. Classification des corps gras

Les corps gras proviennent de deux grandes sources: végétale et animale

e Origine vegétale
Ils sont extraits des graines oléagineuses (tournesol, soja, colza, arachide....... ) ou ils
sont extraits de pulpe de certains fruits (olive et palme) [01]. Les plus importants sont

présentés en tableau ci-dessous:

Tableau 1.6: Source végétale des corps gras

Fruits oléagineux Graines oléagineuses
Le palme Le tournesol

L’olive Le soja

Lanoix Le coton, le mais
L’amande L’arachide, le colza

e Origine animal

Les corps gras d’origine animal proviennent des tissus adipeux des animaux, en particulier:

Du porc (saindoux)
Du beeuf (suif)
Du cheval (huile de cheval)

Des poissons et mammifere marins (huile de foie de morue)

YV V. V V V

De la vache (beurre)
Les corps gras se présentent sous trois états

e FEtat fluide: Les huiles (soja, tournesol, colza, olive ....).
e FEtat solide: Les graisses (huile de coco, palmiste .....)

e FEtat cireux: Les cires

I.1.5. Role des corps gras dans I’alimentation
Les corps gras forment I'un des composants principaux de la nourriture. Selon leur
application, les lipides remplissent beaucoup de réles dont les plus importants sont cités dans

le tableau ci-apres:
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Tableau 1.7: Rdles des lipides [01]

Fournisseur de calories (37-38 KJ/g)

Véhicule pour vitamines liposolubles, comme les vitamines A,

E,DetK
Nutritionnel — . " -
Source d’acides gras essentiels (acide linoléique, acide
arachidonique...)
Veéhicule pour arémes liposolubles
Texture en bouche
Sensorial Tendrete
Lubrifiant
Abriant

Moyen de transfert de la chaleur pendant la friture

Modification et controle de viscosité

Technologique Barriére contre I’humidité, 1’oxygéne et les microbes

Lubrification

Agent structurant des aliments riches en graisses, comme la

mayonnaise et le beurre

I.1.6. Altération des corps gras
Les caractéristiques organoleptiques des graisses en fonction du temps peuvent subir
des altérations conduisant dans certains cas jusqu'a 1’apparition d’un gotit et d’une odeur

désagréable [05].

I.1.6.1. Altération chimique
Les principales formes d’altérations des corps gras alimentaires sont I’acidification et

I’oxydation.

I.1.6.1.1. Acidification

Elle résulte de I’hydrolyse d’une ou deux des trois liaisons esters des triglycérides,
cette hydrolyse conduit a la formation d’acides gras libres préjudiciables a la qualité du corps
gras. Ce phénoméne qui nécessite la présence d’eau ou tout simplement d’humidité ne
s’observe pratiquement jamais sur les corps raffinés, il peut cependant intervenir sur les corps

gras bruts, et ceci explique I’acidité libre des huiles brutes vierges. Le phénoméne d’hydrolyse
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est de nature chimique ou enzymatique (action de lipases), I’inconvénient des acides gras
libérés tient au fait qu’ils s’oxydent plus vite que les triglycérides, mais aussi que ces acides
gras ont un goQt désagréable de savon (cas de palmiste) [09].

La réaction d’hydrolyse chimique peut étre décrite comme suit :

(R-CO2)3-C3Hs + 3H, O @ —040 3R-CO:H + C3Hs-OH
Triglycérides Eau AGL Glycérol
1.1.6.1.2.0xydation

C’est la principale altération des matieres grasses. Elle résulte de 1’action de
I’oxygene sur les doubles liaisons des acides gras insaturés.
La réaction est auto-catalytique et nécessite des quantités infimes d’oxygéne pour se
déclencher [09].

I.2. Les huiles végétales

1.2.1. Définition

L’huile est une matiére grasse, onctueuse et épaisse, souvent liquide a température
ambiante.

Une huile végétale renferme en genéral plus de 99 % de lipides, ni glucides, ni protides
et tres peu ou pas de cholestérol. Quelques vitamines et antioxydants liposolubles complétent
le pourcentage restant (1%).

Elles sont indispensables pour les papilles mais également pour la santé car elles
apportent les acides gras nécessaires au bon fonctionnement de 1’organisme. De plus que leur
golit et leur prix, les huiles végétales différent par leur composition, d’ou I’importance de bien
choisir ses produits, surtout pour un usage quotidien.

Les huiles végétales sont principalement des esters d’acides gras et de glycérol, et sont
ainsi insolubles dans I’eau mais solubles dans les solvants organiques. Les huiles vegeétales
comestibles contiennent rarement des acides gras a chaines ramifiées, avec un nombre impair
de carbones, ou des acides gras insaturés dont le nombre de carbone est inférieur a seize ou

supérieur a vingt atomes de carbone.
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1.2.2 Huiles de consommation humaine

1.2.2.1. Huile végétale comestibles

IlIs sont des denrées alimentaires qui se composent essentiellement de glycérides
d’acides gras exclusivement d’origine végétale. Elles peuvent contenir en faible quantité
d’autres lipides comme les phosphatides, des constituants insaponifiables et les acides gras

libres naturellement présents dans la graisse ou I’huile [01].

1.2.2.2. Huiles vierges
Elles sont obtenues exclusivement au moyen des procédés mécaniques, notamment
des traitements thermiques. Elles peuvent avoir été purifiées uniquement par lavage a I’eau

décantation, filtrage et centrifugation [01].

1.2.2.3. Huiles pressées a froid

Elles sont obtenues, sans modification de I’huile, exclusivement par des procédés
mécaniques, sans utilisation de procédes thermiques. Elles peuvent avoir été purifiees
uniquement par lavage a I’eau, décantation, filtrage et centrifugation.

Les huiles et les graisses alimentaires sont préparées a partir de graines ou de fruits
oléagineux, germes ou pépins de production végétale diverse et de tissus adipeux d’animaux
terrestres ou marins. Ils se sont utilisés en cuisine comme huiles de cuisson ou pour des
fritures. Pour chaque huile, il existe température critique (ou point de fumage) au-dessus de
laquelle il ne faut pas la chauffer. Quand I’huile atteint la température critique, ses
composants huiles se dégradent, forment des composés toxiques et I’huile fume. C’est pour
cela certaines huiles comme huiles de noix dont la température critique est faible sont

déconseillées pour la cuisson [01].

1.2.3. Différentes huiles commercialisées en Algérie et leurs compositions
Il existe sur le marché Algérien différentes marques d’huiles végétales alimentaires,
qu’elles soient pures (huile de soja et de tournesol) ou mélangées, celles-ci sont utilisées pour

I’assaisonnement, la cuisson ou la friture.
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Figure 1.8: Différentes huiles commercialisées en Algeérie.

Les différentes compositions des huiles alimentaires fabriquées en Algérie sont

représentées dans le tableau 1.7 ci-dessous [01]

Tableau 1.8: Compositions des huiles alimentaires

Marque Composition
Huile ELIO 80% Soja, 20% Tournesol
Huile FLEURIAL 100% Tournesol
Huile AFIA 95% Soja, 5% Mais
Huile HUILOR 100% Soja
Huile BONAL 100% Soja
Huile LYNOR 90% Soja, 10% Palme
Huile SAFIA 100% Soja
Huile LABELLE 100% Soja
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1.3. Etude de I’huile de soja

1.3.1. Définition de I’huile de soja

L’huile de soja est fluide et d’une couleur jaune plus ou moins foncé suivant la nature
des graines et les procédés d’extraction. Fraiche, elle a une saveur assez prononcée d’haricot
qui s’atténue peu a peu. Elle est riche en acides gras polyinsaturés et notamment en acide gras

essentiel alpha linoléique. Elle est recommandée pour les assaisonnements [01].

1.3.2. Origine de I’huile de soja

1.3.2.1. La plante
La plante de soja est annuelle, herbacée dressée, et peut atteindre une hauteur de 1,5

m. La gousse est droite ou légerement courbée, d’une longueur de deux a sept cm. Elle est

formée par les deux moitiés du carpelle, soudées le long de leurs dorsal et ventral [09].

R m@, > 4 \ - & . " - on

) ¢ kL

\ ' Al 1 - \ a

‘Figure 1.9: Photographis du saja: a- Plante, b- Gousse verte, c- Graines

1.3.2.2. La graine

A T’issue de la floraison et de la nouaison, se développe une gousse contenant, selon
les cas, entre 1 et 4 grains. Comme chez les autres légumineuses, la graine se compose
essentiellement d’une enveloppe lisse (la coque) et d’un embryon. Sa taille varie
généralement entre 5 et 10 mm de diameétre et son poids (selon les variétés) oscille entre 50 et

400 mg (figure 1.8) La forme de la graine varie selon les cultivars [09].

Cotylédon
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(6-8 %)

T

Germe
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Figure 1.10: Description macroscopique de la graine de soja
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La qualité des protéines est idéale en termes de profil d’acides aminés et de digestibilité.
Elles sont constituées principalement de globuline (90% des protéines et 36% du poids de la
graine) [16]. La graine de soja contient aussi des glucides non structurels, pour environ 10%
du poids de la graine, avec principalement des sucres solubles, et peu d’amidon (moins de 3%

du poids des graines) [09].

1.3.3. Composition de I’huile de soja
e Composition majeur
L’huile de soja est riche en acide linoléique (50%) et en acide oléique (24%) et
comprend 15 % d’acides gras saturés. La présence de 7% d’acide linolénique la rend tres
fragile a la chaleur et on doit I'utiliser a froid uniquement que pour les assaisonnements
[01; 09].

Tableau 1.9: Composition de I’huile de soja en acide gras.

Acides gras symbole acide gras (%)
Acide palmitique C:.0 7a12
Acide stéarique Cis:0 2a55
Acide oléique Cis:1 20a50
Acide linoléique Ci:2 35a60
Acide arachidique Ca0:1 1
Acide gadoléique Ca0:1 1
Acide béhénique C22:0 0,5

e Les constituants mineurs
Les constituants mineurs de I’huile de soja, dont certains doivent étre obligatoirement

éliminé durant le raffinage, sont regroupés dans le tableau ci-aprés [01] :
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Tableau 1.10: Constituants mineurs de ’huile de soja [01]

Nature Composé
Phosphatides hydratables et non hydratables -Glycérides
Llpldlque Partiels
Acides gras libres
Glucidique Sucres libres et glycol lipides
lons Fer, Cuivre, Calcium, Magnésium
metalliques
Pigments Carotenoides, chlorophylle et autres pigments
Produits Aldéhydes, cétones, peroxydes
oxydes
Composés odorants
Autres Matieres insaponifiables (hydrocarbonées, alcools
tri terpéniques, stérols)
Tocopherols.

1.3.4. Les valeurs nutritionnelles de I’huile de soja

L’huile de soja est une huile 100 % végétale, riche en acides gras essentiels et
pauvres en cholestérol. C’est une huile de table excellente par sa teneur en acide
linoléique qui la rend fragile a la chaleur. C’est une bonne source de vitamines, elle est

naturellement protégée a I’oxydation par la vitamine E qu’elle contient [09].
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Technologie de I’obtention de I’huile brute

Le procedé d’extraction de I’huile brute est resumé dans la figure suivante [09]:

Les graines en provenance du stock

Nettoyage, concassage et décorticage

l

Conditionnement ; floconnage et expander

l

Extraction par solvant (Hexane)

.

L’huile brute

Figure 1.11: Schéma du procéde geneéral de I’extraction de 1’huile brute.
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Chapitre 11 :

Raffinage des huiles vegetales
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I1.1. Extraction de I’huile par pression

La premiere étape de I’extraction proprement dite consiste a nettoyer et a
décortiquer la matiére oléagineuse. On procéde ensuite au broyage qui transforme la
substance en pate qui subira alors une extraction mécanique par pressage a froid ou a
chaud [09].

> Aplatissage

Les graines passent entre deux cylindres lisses et ressortent sous forme de flocons.

» Pressage a froid

Il s’effectue a I’aide de presses hydrauliques a une température maximale de 60°C.

» Cuisson
Les flocons sont chauffés a une température de 80 °C. Cette cuisson a pour but de

faciliter 1’extraction de I’huile des flocons au cours de la pression.

» Le pressage a chaud

Il s’effectue uniquement par le passage de la pate dans des presses a une température
de 80 a 120 °C. Les flocons seches passent dans les presses. L huile s’écoule tandis que les
écaillesde presse sont recueillies a la sortie.

L’huile obtenue « I’huile de pression) est tamisee et sechée par pulvérisation sous vide

pour conserver ses qualités au cours du stockage [09].

I1.2.Extraction par solvant

Les écailles de presse contiennent 12 a 15 % d’huile. Elles sont appelées « tourteau gras
» ou « ex peller ». La récupération de cette huile résiduelle contenue dans le tourteau se fait
par extraction chimique. Les industries utilisent un solvant de qualité alimentaire (hexane),
celui-ci est pulvérisé sur le tourteau qui se déplace a contre-courant sur un tapis au cours de
ce déplacement, le solvant percole dans le tourteau puis il est recyclé plusieurs fois. 1l
s’enrichit progressivement en huile tandis que le tourteau s’appauvrit en matieres grasses a
la sortie de I’extracteur, le solvant qui se trouve d’une part de fagon résiduelle dans le

tourteau et d’autre part dans le miscella (mélange de solvant et de I’huile), doit étre récupére:
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» Ladistillation du miscella
Elle permet de récupérer une huile pure dite huile d’extraction, elle consiste en une
succession de chauffage sous vide suivie de condensation pour séparer les deux fluides.
L’huile brute d’extraction est ensuite séchée par pulvérisation sous vide afin de conserver ses

qualités.

» La désolvantisation

Elle se fait a la vapeur dans une tour a étages appelée désolvantateur. Le tourteau en
grande partie déshuilé, il reste environs 2% de matiere grasse, est généralement mis sous

forme de granules ou pellets. Le solvant est récupéré pour étre réutilisé de nouveau.

I1.3 Raffinage des huiles

11.3.1. Définition du raffinage

Le raffinage est I’ensemble des opérations qui servent a transformer I’huile brute en
un produit comestible en éliminant les impuretés qui le rendent impropres a la
consommation en 1’état. En effet, les huiles contiennent de nombreux composeés: certains
sont tres utiles (vitamines, insaponifiables, ...), d'autres sont nuisibles a leur qualité
(gommes, acides gras libres, pigments, agents-odorants, ...).

Quel que soit le mode d’extraction employé, les huiles obtenues ont rarement le
degré de pureté pour les usages auxquels elles sont destinées. Le raffinage des corps gras
bruts doit garantir aux consommateurs un produit d’aspect engageant avec un goQt neutre,
résistant a I’oxydation, adapté a I’emploi désiré et débarrassé de ses substances toxiques ou
nocives [08], le produit final doit étre stable et ne forme ni trouble ni dép6t au cours de la
conservation. Pour qu’une huile soit saine, loyale et marchande, elle doit subir les
opérations du raffinage chimique: démucilagination, neutralisation, lavage, séchage et

désodorisation.

I1.3.2. But de raffinage

Le raffinage a pour but, déliminer les acides gras libres, les produits d'oxydation,
les arbmes désagréables, les colorants, les produits toxiques tels que les pesticides, les
glycosides mais également les phospholipides ainsi que les métaux tels que le fer et le

cuivre présents a I'état de traces et généralement liés a des composés organiques [09].
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I1.3.3. Les constituants éliminés au cours du raffinage
Les différents constituants éliminé au cour de raffinage sont illustrés dans le tableau
[1.1, parmi euxon cite :
e Lesacides gras libres
Ils proviennent de réaction d’hydrolyse enzymatique qui se produit dans les huiles
brutes soit au cours de leur obtention, soit au cours de leur stockage.  L’élimination des
acides gras libres s’effectue soit par voie chimique, soit par voie physique. C’est ’opération

la plus importante du raffinage [10].

e Les glycérides partielles
IlIs sont considérés comme des agents émulsifiants génants pouvant entrainer des
pertes importantes lors de centrifugation. Ils entrainent la formation de mousse au cours des
fritures, et ils sont éliminés au cours de la neutralisation.
e Les phospholipides
Ils ont des propriétés tensioactives et émulsifiantes qui génent les étapes du
raffinage. lls sont éliminés au cours du démucilagination et du lavage avec I’eau.
e Les colorants
Les colorants d’origine oxydative sont responsables de la couleur brune decertaines
huiles, ils sont éliminés au cours de la neutralisation et de la décoloration.
e Hydrocarbures
Les huiles brutes contiennent généralement des traces d’hexane qui sont issues des
solvants utilisés pour I’extraction. Ces traces d’hexane sont ¢liminées lors de la
désodorisation.
e Steérols
Il s'agit de molécules complexes a plusieurs cycles avec une fonction alcool, dont le
principal représentant est le cholestérol. Ils sont retrouvés soit a I'état libre ou combiné avec un

acide gras. Une partie de ces stérols est entrainée a la vapeur lors de la désodorisation.

e Tocophérols

Ce sont des antioxygenes. La teneur en tocophérols dans une huile de soja brute est de
l'ordre de 150 a 280 mg pour 100 g d'huile. Aprés raffinage, la teneur se situe a 90 a 150 mg
pour 100 g d'huile avec une répartition de: Alpha tocophérol 10 %, beta tocophérol 3 %,
gamma tocophérol 63 %, delta tocophérol 24 %. Une partie des tocophérols disparait au

cours du raffinage surtout lors de la désodorisation.
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e Cires
Ils sont présents naturellement dans les huiles de tournesol, coton, et mais. Elles sont
éliminées a la winterisation.
e Composés métalliques
Les plus génants sont le fer et surtout le cuivre, puissants catalyseurs d’oxydation. Leur

élimination s’effectue au cours de la neutralisation a la soude.
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Tableau IL.1. Les composés eliminés durant le raffinage

Opération

Conditions

Constituants éliminés

Démucilagination ou
Dégommage

Traitement par I’eau &
70-80°C + H3PO4

centrifugation.

Mucilages, phospholipides,
glycolipides, fraction
protidique.

Neutralisation

Voie chimique: addition de
la soude (NaOH).
Voie physique:

entrainement a la vapeur

Acides gras libres,
phospholipides résiduels,
composés de dégradation
oxydatifs, gossypol,
pesticides, pigments,

composés métalliques.

Décoloration

/Adsorption des pigments

sur des terres decolorantes, du
charbon actif, des silices
speciales ou descombinaisons

de ses substances.

Pigments caroténoides et
chlorophylliens, savons,
hydrocarbures, composeés

métalliques.

Décirage

Décirage par filtration ou
centrifugation,

cristallisation fractionnée.

Cires et substances
insolubles a basses

températures.

Désodorisation

L’injection de vapeur seche
dans I’huile maintenue
sous vide a haute
température (200-230 °C)
pendants 90-180 mn ou
(240-250 °C) pendant 30

mn.

Acides gras libres,
composeés volatils
responsables de I’odeur et
du godt, peroxydes et
produits de dégradations,
stérols, tocophérols réduits,

résidus de pesticides.
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11.3.4. Effets de raffinage sur les huiles

> Le raffinage permet d’éliminer les constituants génants et les impuretés et conduit
aux huiles commerciales ayant de bonnes qualités organoleptiques [10].

> Destruction partielle de 1’o-tocophérol au cours du raffinage surtout a
la désodorisation.

» Une perte de I’huile par entrainement dans les pates de neutralisation, dans les
eauxde lavage et dans les terres décolorantes.

> Saturation d’une partie des acides gras insaturés, qui deviennent inactifs sur le
planbiologique.

» Inversion de configuration spatiale de la molécule autour de la double liaison
(forme  cis et trans), la majorité des acides gras insaturés naturels sont de
configuration « Cis», les études épidémiologiques font suspecter les graisses «

trans » de favoriser certains cancers.

I1.3.5. Types du raffinage.

Il existe trois types de raffinage qui sont:

11.3.5.1. Raffinage enzymatique

Ce type de raffinage consiste a utiliser I’enzyme au cours de la neutralisation, qui
joue un r6le dun catalyseur qui favorise la transformation des phospholipides non
hydratable en phospholipides hydratables en lyso-phospholipides, insolubles dans 1’huile,
peuvent étre éliminés par centrifugation. Les étapes du raffinage enzymatique sont:

Neutralisation, Décoloration et désodorisation [10].

11.3.5.2. Raffinage physique

Il consiste en un entrainement a la vapeur d’eau et une distillation sous vide des
acides gras libres. Cette opération est generalement conduite sur huile brute dégommée a
I’eau, prétraitée a I’acide phosphorique ou citrique, traitée sur terre décolorantes. Il suit les
mémes étapes du raffinage chimique, a part la neutralisation [11]. La différence fondamentale
entre les deux processus chimique et physique est I’élimination des acides gras libres par la
soude caustique dans le cas du raffinage chimique etpar entrainement a la vapeur au cours du
raffinage physique. Le type de raffinage appliqué sur une huile brute est choisi selon

’origine, la qualité et la composition de 1’huile brute.
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11.3.5.3. Raffinage chimique
Les acides gras libres, la plupart des phospholipides et d’autres impuretés sont
éliminés a 1’étape de neutralisation avec des solutions de bases, le plus souvent de la soude. Il
comporte quatre étapes qui sont: Démucilagination, Neutralisation,  Décoloration,
Désodorisation et il se divise a deux types:
. Raffinage chimique & chaud.

. Raffinage chimique a froid.

I1.3.6. Avantages et inconvénients du raffinage chimique

> Les avantages
= Permet de raffiner les huiles méme si elles subissent un début de degradation.
= La neutralisation a la soude facilite la décoloration et la désodorisation et
consomme donc moins de terre décolorante.
= Possibilité de récupérer T’huile acide a partir de la distillation des pates

neutralisée.

» Les inconvénients

= Une quantité de soude caustique excessive peut causer une saponification et des
pertes d’huile supplémentaires.

= Le procédé chimique utilise d’importantes quantités de produits chimiques agressives
qui peuvent avoir un impact négatif sur I’environnement.

= Les eaux de lavages entrainent avec elles une quantité notable d’huile
neutralisation.

= Saturation d’une partie des acides gras insaturés, qui deviennent inactifs sur le plan
biologique (perte de I’activité vitaminique E), et favorise les maladies métaboliques

de surcharge (maladies cardio-vasculaires) [11].

11.3.7. Les différentes étapes du raffinage chimique

11.3.7.1. Démucilagination ou dégommage

Cette opération consiste & éliminer une faible quantité de produits dont I’ensemble
estdesigne sous le nom « mucilage » et comprend surtout des phospholipides [11]. L’huile
brute est portée a une température de 80 °C avec de I’eau (2 a 3%) additionnée del’acide
phosphorique (0,1 a 0,3%). Les deux phases ainsi obtenues sont séparées par

centrifugation.
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+ La présence de phospholipides dans 1’huile provoque certains inconvénients et qui
ontune action nuisible, tant au cours du raffinage que pour la conservation de
I'huile ou son utilisation.

+ Il est prouvé qu’une huile mal dégommée s’acidifie, s’oxyde et prend rapidement
une saveur forte et amere [11].

+  L’élimination incompléte de composés phosphorés provoque toute une série de
difficultés tout au long du processus de raffinage:

- Emulsion avec des pertes de I’huile dans le lavage

- Formation des mousses au séchage
- Colmatage rapide des filtres

- Désactivation de la terre décolorante [11].

En général, toutes les huiles contiennent a la fois des phosphatides hydratables et non
hydratables, la proportion de ces derniers est plus élevée dans le cas du soja (5 a 10%)
que dans le cas du tournesol.

Dans le cas du soja, il est préférable de procéder a une premiére

démucilagination pourrécupérer la lécithine qui constitue un sous-produit [11].

» Processus technologique de démucilagination au niveau de CO.G.B. Labelle

L'huile brute est aspirée vers une cuve de stockage au moyen d'une pompe permettant le
réglage du debit. Cette pompe est protégee a l'alimentation par un filtre a changement de
position, elle est liée a un compteur indiquant le débit instantané et le cumul; a ce niveau, il
est procédé au chauffage de I'huile a une température de 80°C a 90°C au moyen d'un
réchauffeur. La température est régulée par un automate, ensuite a l'aide d'une pompe, ’acide
phosphorique est injecté de 0, 1% a 3 % du débit de I’huile, le tout est mélange au moyen
d'un mélangeur centrifuge. Le mélange huile-acide passe par un second mélangeur centrifuge
avec une addition d'eau afin d'obtenir un rapport de 2 % dans I'huile. Ce mix est transféré
dans la cuve de contact avant d'étre envoyé vers un séparateur centrifuge qui assure la
séparation de I'huile et des mucilages en régulant la contre pression a 1,5 a 2 bars. Ce type de
séparateur est équipé d'une vanne permettant l'injection de I'eau chaude directement dans le

bol au niveau de l'assiette separateur, le débit d'eau est de 200 I/h [11].
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11.3.7.2. Neutralisation
L’huile est portée a 80-90°C puis agitée avec la soude (NaOH). Les acides gras
libresresponsables de I’acidité et I’oxydabilité de 1’huile, passent dans la phase aqueuse sous
forme de savons, et sont éliminés lors de la centrifugation qui suit. D’autres impuretés
(phospholipides résiduels, une partie des colorants) sont enlevées également avec la partie
aqueuse alcaline.
R-COOH + NaOH > RCOO-Na + H20
AG libre  Soude Savon Eau

La solution de la soude est ajoutée avec précaution pour ne pas exercer la
saponification des triglycérides qu'est une saponification parasite [10].
L’huile est ensuite lavée a I’eau pour éliminer les résidus d’alcali et de savon, puis

déshydrate sous vide [11].

» Processus technologique de neutralisation au niveau de CO.G.B. Labelle
L'huile démucilaginée est chauffée a une température de 80 a 90°C puis mélangée a une
solution de soude caustique d'une concentration de 18 a 20 %, baumé a l'aide d'un melangeur
centrifuge et passe directement vers le séparateur auto-débourbeur assurant la séparation de
I'huile et des pates de neutralisation en réglant la contre pression de 1,5 a 2 bars. Le
séparateur permet, grace a son systeme de débourrage, d'évacuer le solide contenu dans le

bol sans arrét du séparateur et sans perte d'huile [11].

11.3.7.3. Lavage

Cette opération permet d’éliminer les savons résiduels et la soude en exces
présents dans I’huile sortant de la centrifugeuse, ainsi que les traces de métaux et des
phospholipides.

Le lavage est plus efficace lorsqu’il est effectué¢ en deux stades, il est préférable
d’utiliser de I’cau décalcifiée et la plus chaude possible a 90°C pour éviter 1’encrassement

des bols par dépbt de savon et phosphate de calcium [11].

» Processus technologique de lavage au niveau de CO.G. B. La belle

L’huile neutralisée est chauffée a une température de 80 °C a 90 °C sur un échangeur de
chaleur, donc on injecte de ’eau chaude & une température de 85 °C a 95 °C a un rapport de
6% a 8% du débit d’huile puis il est procédé au mélange des deux composants au moyen

d’un mélangeur statique afin d’assurer le lavage de I’huile. Le mélange est envoyé dans un
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séparateur assurant la séparation des deux phases (huile, eau) en réglant la contre pression
1,5 bars a 2 bars. L’huile sortante du premier lavage est de nouveau chauffée a une
température de 80°C-90°C et mélangée a I’eau chaude d’une température de 85°C-95°C et
d’une quantité d’eau a un rapport de 4 a 7% du débit d’huile au moyen d’un mélangeur
centrifuge afin d’effectuer un second lavage. De I’acide citrique a 0,1% est aussi ajouté
pour réduire la teneur résiduelle en savon puis envoyé dans un séparateur assurant la

séparation des deux phases en réglant la contre pression 1,5 a 2 bars [11].

11.3.7.4. Séchage

L’humidité présente dans I’huile lavée est éliminée avant 1’opération de
décoloration car elle peut provoquer le colmatage rapide des filtres. L’huile neutralisée
sortant du lavage a une température de 90°C est sechee sous vide par pulvérisation dans une
tour verticale [11].
> Processus technologique de séchage au niveau de CO.G.B la belle:
L’huile sortant du séparateur de deuxiéme lavage est envoyée dans un bac sous vide de 20
a 30mm Hg par pulvérisation ou ’humidité de I’huile sera évaporée est aspirée par le

vide et I’huile devient ainsi seche [11].

11.3.7.5. Décoloration

Les huiles démucilaginées, neutralisées ont également acquis une teinte plus ou
moins foncée due a la présence de pigments colorés qui peuvent accentuer cette teinte au
cours du stockage ultérieur.

La décoloration vise a eliminer ces pigments que la neutralisation n’a que tres
partiellement détruit, elle fait intervenir un phénomeéne physique d’adsorption sur la terre
décolorante ou sur le charbon actif. La terre est additionnée a I’huile, le mélange est chauffé
a 90°C sous pression réduite apres contact de quelques minutes, le mélange est separé par

filtration est réalisée par des filtres automatiques de type NIAGARA [11].

» Processus technologique de décoloration et filtration au niveau de CO.G.B.LaBelle
Les étapes de la décoloration et filtration peuvent étre résumés comme suit :
Environ 80% du débit d’huile séchée est pompé vers le décolorateur sous un vide de 20 a 30
mm Hg en passant par un échangeur de chaleur ou I’huile est chauffée a une température de
90 a 95°C; les 20% restant passent par un refroidisseur a une température de 40 a 45°C puis
mélangé dans le bac mélangeur avec de la terre décolorante par une vis-doseuse vers le

décolorateur. Le mélange 80% et 20% est répondu dans le décolorateur par un disperseur
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rotatif qui permet la désaération de la terre et d’avoir un contact parfait huile-terre; une
injection de vapeur directe est assurée par un diaphragme afin d’éviter les dépots de terre et

deparfaire le contact entre les deux composants huile-terre décolorante.

La filtration de I’huile chargée de terre de décoloration est réalisée dans des filtres
hermétiques appelés: filtres Niagara ou la couche de terre se forme graduellement sur la face
filtrante; La pression de filtration maximale est de 4 bars ce qui détermine le changement
d’un filtre a un autre. La durée du cycle pour un filtre est de 4h environ; ’huile filtrée est
recueillie dans un réservoir. Lorsque le niveau de fonctionnement niveau haut est atteint,
mettre la pompe qui alimente les filtres de sécurité appelés filtres presse en marche, 1’huile

arrive dans un bac pour la désodorisation [11].

11.3.7.6. Wintérisation ou decirage

Cette opération est appliquée a certaines huiles végétales (de mais, de
tournesol). Elle consiste a un refroidissement lent suivi d’une filtration a basses
températures, pour retirer les cires qui rendront les huiles troubles pendant le stockage
réfrigéré sur le plan commercial, les huiles wintérisées présentent 1’avantage de ne pas

figer en hiver [11].

11.3.7.7. Désodorisation
Elle est destinée a éliminer les produits odorants préesents dans les huiles brutes.
La désodorisation consiste a envoyer un courant de vapeur seche au travers de I'huile portée
a environ 200 °C et maintenue sous vide afin que les produits volatils comme aldéhydes,
cétones responsables du goit et d’odeurs désagréables de I’huile soient entrainés par la
vapeur, apres desodorisation I’huile doit étre refroidie [11].
A la fin de cette opération, on ajoute un antioxydant tel que ’acide citrique qui a le role de

complexant des traces de métaux [11].

» Processus technologique de désodorisation au niveau de CO.G.B La Belle :
L’huile décolorée est pompée vers un échangeur ou elle est préchauffée par I’huile
désodorisée sortant a une température de 140-160°C; L’huile ensuite envoyée vers le
désaérateur ou elle est chauffée a une tempeérature de 200-220°C par I’huile désodorisée sous
un vide de 1- 4 mm Hg dans sa partie supérieure et par la vapeur de chaudiére dans la partie
inférieure. Le compartiment central du désodoriseur est alimenté par débordement du
désaérateur qui ensuite alimente les compartiments périphériques, un par un; ’huile reste

environ 90 minutes avec injection de vapeur directe et indirecte, et le chauffage de I’huile se
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fait & ’aide d’une chaudiere a une température de 220 a 250°C. L’huile désodorisée passe
dans le premier compartiment du bac ou elle subit, un premier refroidissement, ensuite
I’huile refroidie passe dans 1’échangeur ou il fait réchauffer I’huile entrante dans le

désaérateur.

Finalement, I’huile est refroidie dans le bac équipé de serpentins ou circule de 1’eau
froide. L huile est ensuite pompée avec une injection d’acide citrique a 0,1 % vers les filtres

a tamis a I’aide de la pompe avant de passer a la derniere phase de refroidissement.

Dans le refroidisseur, I’huile atteint une température de 40 a 45°C avant de passer par
des filtres a poches afin de lui donner un dernier brillant et également éliminer les impuretés
résiduelles. Les vapeurs qui viennent du désodoriseur sont aspirées par le vide et refroidies a
50-60°C par un refroidisseur de facon a condenser les acides gras qui sont récupérés dans un
bac puis a I’aide d’une pompe vers la section d’hydrolyse [11].

11.3.7.8. Conditionnement

C’est la mise sous emballage des huiles pour assurer leur conservation et leur
transfert depuis 1'usine de fabrication jusqu’aux consommateurs [11].
Le conditionnement doit permettre une excellente conservation jusqu’au moment del’emploi.
De plus, il doit étre d’une inertie totale vis-a-vis de I’aliment.
Le complexe des corps gras de Bejaia conditionne les huiles dans des bouteilles en
plastiquede 1L, 2L et 5L.

Les emballages plastiques les plus employés sont :

» Le polyéthyléne haute densité (PEHD);
» Le polyéthyléne basse densité (PEBD);
» Le polyéthyléne téréphtalate (PET).

Ces matiéres plastiques réunissent les qualités suivantes :
+  Etanchéité et imperméabilité ;
+  Bonne résistance mécanique ;
+  Non toxicité ;

+  Non miscibilité des constituants de ces matiéres avec le produit (corps gras)

aconserver [11].
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11.4. Démucilagination

Ce processus est généralement considéré comme la premiere étape du raffinage de
I’huile. L’objectif de cette étape, aussi appelée dépuration ou dégommage, est d’éliminer les
phospholipides ou gommes. L’élimination du phosphore, est toujours importante et
indispensable a réaliser, que ce soit par un raffinage physique ou chimique, puisque
d’importants contenus de phosphore dans une huile raffinée la rend incomestible (des
valeurs supérieures a 5 ppm seraient inacceptables) [10]. Au cours du raffinage des huiles
végétales, deux procedes de démucilagination sont fréquemment utilisés; la démucilagination

chimique et la démucilagination enzymatique.

11.4.1. Démucilagination chimique

11.4.1.1. Principe de la démucilagination chimique
La démucilagination chimique consiste a éliminer les phosphatides présents dans les

huiles. Ces phosphatides peuvent étre hydratables ou non hydratables.

@ Les phosphatides hydratables en contact avec 1’eau forment des hydrates qui sont
insolubles dans I’huile [31]. L’ajout de I’eau a une huile brute contenant des phosphatides
hydratables, induit la formation progressive d’un trouble a I’interface huile-eau qui sédimente.
L’apparition de cette nouvelle phase est due a la formation de feuillets moléculaires provenant de

’association des groupements polaires des phosphatides avec I’eau.

9 Les phosphatides non hydratables sont composés en majeure partie de sels de
calcium et de magnésium des acides phosphatidiques. ces derniéres réagissent avec 1’acide
phosphorique, produisant ainsi des précipités de phosphate de calcium ou de magnésium et la

libération d’acide phosphatidique [11].

11.4.1.2. Différents types de démucilagination

Durant le raffinage chimique des huiles végétales, plusieurs mécanismes de
démucilagination sont utilisés pour éliminer les Iécithines et les phosphatides. Les plus

importants sont:

11.4.1.2.1. Démucilagination a I’eau

Dans le dégommage a I’eau, I’huile brute est chauffée aux alentours de 90°C
puis additionnée d’eau chaude, le mélange sera bien agité, aprés un temps de contact de 5

minutes, les phosphatides hydratables sont alors séparées de 1’huile par centrifugation.
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11.4.1.2.2. Démucilagination acide

Ce procedé permet d’éliminer les cations métalliques et d’extraire rapidement
les phospholipides, en utilisant 1’acide citrique, 1’acide acétique ou 1’acide phosphorique
qu'est le plus largement utilisé. Deux différents procédés de dégommage avec I’acide

peuvent étre utilises:

« Le procédé long mix qui est basé sur un long contact a 30-33°C, entre I’acide
phosphorique concentré (concentration de 75%) et I’huile. Le temps minimum est de quatre

heures.

« Le procédé short mix qu’est basé sur un contact plus court (1-2mn), mais a température
élevée (80-90°C), entre I’acide phosphorique concentré (0.05 a 0.2%) et I’huile. La réaction
transforme les sels des ions phosphatides en phosphatides hydratables qui floculeront et

pourront étre éliminés par centrifugation [09].

11.4.1.2.3. Démucilagination enzymatique

La méthode la plus récente pour dégommer les huiles végétales est le dégommage
enzymatique. Sous I’action de la phospholipase, les phospholipides non hydratables sont
convertis en lysophospholipides, insolubles dans 1’huile, et séparés par centrifugation

continue.

11.4.1.3. Facteurs influencant la demucilagination

11.4.1.3.1. Quantité d’eau

Si on ajoute trop d’eau lors de I’hydratation, au moment de centrifuger, il y aura
une phase d’eau et une phase de gommes de couleur jaune brunatre, due au contenu excessif
en huile neutre. Si on ajoute peu d’eau, 'unique phase aqueuse (gommes) est plus sombre et
I’huile contient plus de phosphore que I’exige sa commercialisation, ainsi la quantité et la
qualit¢é d’eau sont des facteurs tres importants pour le dégommage de I’huile de soja,
I’utilisation d’une eau contenant des minéraux bivalents (calcium et magnésium) augmente

le risque de formation des phosphatides non hydratables [09].

11.4.1.3.2. Température

Le mélange doit étre fait a basse température pour obtenir un bon contact entre
I’huile et le réactif et éviter la formation d’émulsion. Si la température augmente de fagon
progressive, la précipitation augmente jusqu’a un maximum.

Si la température du mélange de I’huile et des phosphatides hydratés est inférieure a 40°C,
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les phosphatides précipités ont une structure semi cristalline qui permet leur élimination
facile, et la diminution de la perte d’huile neutre.

Quand la température est supérieure a 60°C, méme si la séparation est bonne, les gommes
sont d’habitude brunes ou noires. Cependant dans les systemes continus, ou les phosphatides
sont éliminés avec les savons a I’étape de neutralisation alcaline, on obtient de trés bons

résultats en realisant le dégommage aux alentours de 80°C [01].

11.4.1.3.3. Durée d’hydratation
La précipitation de mucilages n’est pas instantanée. Elle tend, cependant, a
s’annuler au-dela de 20- 30 min. Aprés 15 min, le rendement est d’environ 80% au-dela

d’une heure, les entrainements d’huile augmentent [10].

11.5. Composition de I’huile brute et I’huile raffinée de soja

La composition de I’huile de soja brute et raffinée est donnée par le tableau ci-dessous :
Tableau 11.2: Composition d’huile de soja

Composition Huile brute Huile raffinée
Triglycérides (%) 95-97 99
Phospholipides (%) 1.5-2.5 Néant
Insaponifiable (%) 1.6 0.3

+  Stérols 0.33 0.13
+ Tocophérols 0.15-0.7 0.11- 0.18
Hydrocarbures (%)

+ Squalene 0.014 0.1-0.3

v Acides gras libres 0.03-0.05 0.02- 0.06
Traces métallique (ppm)

+ Fer 1-3 0.1-0.3

v Cuivre 0.03-0.05 0.02-0.06
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IT1.1. Présentation du complexe COGB LABELLE.

Le complexe des corps gras de Bejaia (CO.G.B) la belle ex CO.G.B est une société qui
travaille sur des corps gras d’origine végetale.
L'unité CO.G.B la belle est constituée de deux centres de production (dotés de toutes les structures
nécessaires a la réalisation des objectifs qui leur sont alloués) et d’un siege chargé du suivi, de

I’orientation et de la coordination des activités des centres de production [09].

II1.2. Historique

Le groupe Lesieur Afrique a lancé les travaux de réalisation de la raffinerie savonnerie de
Bejaia, en 1942. C’est donc en cette année qu’est née la société des corps gras de Bejaia. Suiteaux
effets de la seconde guerre mondiale, les travaux de cette raffinerie n’ont pu étre achevés qu’en
1948, année de son entrée en activité et rattachement a la société de 1’ Afrique du nord (SI.A.N).
En 1982 a été crée I’entreprise nationale des corps gras (E.N.C.G) a I’issue de la restauration
organique de I’entreprise mére: société de gestion et des projets de développement des industries

alimentaires (SO.GE.D.IA), la création du projet du complexe revient a la décision 76 /03IH83 du
Mai 1976.

L’E.N.E.C.G. a accédé au statut de ’entreprise autonome en 1989, est devenue la société par
action SPA - E.N.E.C.G réparties en cinq filiales: Alger; Oran; Bejaia; Annaba et Maghnia. Ce
n’est qu’en 1998 que I’unité de Bejaia se privatise et prendre nom de CO.G.B la belle /SPA.

I11.3. Position Géographique

Le complexe des corps gras CO.G.B de Bejaia occupe une superficie de 108800 m? dans la
zone industrielle de Bejaia dont 56500 m?2 sont couverts.
L’emplacement de ’UP07 est hautement stratégique, car il est situé a proximité du port. Ce qui a
pour effet, de minimiser les frais de transport que ce soit pour la matiere premiére importée ou
pour les produits finis destinés a 1’exportation.

I11.4. La production de I’unité (tonne /jour)
Le complexe des corps gras de Bejaia est connu pour la fabrication de:
e Laraffinerie de I'huile alimentaire «goute d’or »: 500 T /jour
e Lafabrication de la margarine «palme d’or »: 80 T/jour
e La fabrication de savon de ménage «la caille »: 150 T/jour
e Fabrication de savon de toilette «Doucelin»: 50 T/jour

e Production d’acide gras distillé: 20 T/jour
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e Production de glycérine pharmaceutique: 20 T/jour
e Production des graisses par hydrogénation: 64 T/jour
e Production d’hydrogéne: 150 N/H

e Le conditionnement des huiles alimentaires 500 T /jour.

I11.5. Présentation du laboratoire

Le service laboratoire a pour objectif d’améliorer la qualité des produits fabriqués au sein
de cette unité. A cet effet, des analyses sont effectuées sur les matiéres premieres et auxiliaires,
sur les produits au cours de fabrication ainsi que sur les produits finis. Le service du laboratoire

est composé de quatre laboratoires d’analyses.

I11.5.1. Laboratoire des huiles

Les principales analyses qui s’effectuent dans ce laboratoire sont les suivants:
e Analyse d’huile brute
e Analyse d’huile au cours de raffinage
e Analyse d’acides gras libres bruts

e Analyse d’acides gras distillés

I11.5.2. Laboratoire du traitement des eaux
Les analyses effectuées dans ce laboratoire sont les suivants:

e Analyse de I'eau adoucie

e Analyse de l’eau de la bache alimentaire
e Analyse de I'eau de chaudiere

e Analyse de ’eau procédée

e Analyse des eaux usées

e Analyse des eaux l'atelier margarinerie

I11.5.3. Laboratoire des caristes
Ce laboratoire s’occupe des analyses de routine pour toute la production (savonniere et
huiliére), voir méme lors du conditionnement et stockage.

Les analyses qui s’effectuent dans ce laboratoire sont:

e Analyse de 'huile au cours du raffinage
e Analyse des acides gras libres au cours de la distillation

e Analyse du savon au cours du processus de fabrication
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I11.5.4. Laboratoire de margarinerie

Ce service occupe une place trés importante dans le fonctionnement de I'unité de

production, car il permet d’assurer une meilleure qualité du produit, il dispose de deux autres
laboratoire qui sont :

> Laboratoire d’analyse physico-chimique: analyse de 1’acidité, de I’indice de peroxyde, de

NaCl, de I’amidon, du point de fusion et de la consistance de la margarine.

» Laboratoire d’analysemicrobiologique: les germes dénombres sont les germes aérobies a 30C°,

les coliformes fécaux, staphylococcies, aureus, les leveurs et moisissures et les salmonella.
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I11.6. Organigramme de ’unité UP/07
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I11.7. Analyses physico-chimiques de I’huile de Soja
La capacité d'une méthode analytique pour caractériser une huile végétale est basée
sur l'identification et la quantification de ses composés qui sont attendus pour étre en liaison
avec leurs attributs d'origine et de qualité.

I11.7.1. Echantillonnage
Lors de notre étude, les échantillons utilisés sont constitués de 1’huile de soja a
I’atelier de raffinage de C.O.G.B. Le prélevement des spécimens a ¢té effectue avec
I’amabilité de coopération des laborantins et des opérateurs de la raffinerie, a partir des bacs
de stockage pour I’huile brute et pour les huiles démucilaginées sont préparées a partir de

I’huile brute comme suite :

¢ Introduire 100 ml de I’huile brute dans un bécher, chauffer et agiter jusqu’a une
température 80°C, ajouter I’acide phosphorique (0.100, 0.125, 0.150) ml, laisser
chauffer pendant 7 minutes, puis ajouter 2ml de I’eau de procédé chauffé a 85°C.
filtrer le mélange sur le papier filtre.
+¢ Introduire 100ml de I’huile a analyser dans un bécher, chauffer avec 1’agitation jusqu’a
une température 80°C, laisser chauffer pendant (5, 7, 9) minutes, puis ajouter 2 ml
d’ecau de procédé chauffé a 85°C .filtrer le melange avec le papier filtre.
¢ Introduire 100ml de I’huile a analyser dans un bécher, chauffer avec 1’agitation jusqu’a
une température (75, 80, 85) °C, laisser chauffer pendant 7 minutes, puis ajouter 2 ml

d’cau de procédé chauffé a 85°C .filtrer le mélange avec le papier filtre.
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I11.8. Analyses effectuées sur I’huile brute et démucilaginée de Soja

Les indices physico-chimiques sont des critéres essentiels pour la caractérisation des
corps gras car, malgré les progrés des techniques analytiques, certains de ces critéres sont
toujours considérés pour une évaluation rapide et fiable de leur qualité. On peut considérer
grossierement que l'indice d'acide définit la qualité de la graine, l'indice de peroxyde
caracterise I'age de I'huile, I'indice de saponification offre des informations sur la longueur de
la chaine des acides gras. D'autre part la différence entre l'indice de saponification et I’indice
d'acide permet de déduire la teneur en glycérol, la valeur obtenue correspond a l'indice d'ester
[11].

I11.8.1. Détermination de l'indice d'acidité [12].
a. Définition
L'indice d'acide (la) d'un lipide est la masse dhydroxyde de potassium (KOH),
exprimée en milligrammes, nécessaire pour neutraliser l'acidité libre contenue dans un
gramme de corps gras. La teneur en acides libres des corps gras augmente avec le temps:
I'indice d'acide permet donc de juger de leur état de détérioration. Cet indice, contrairement
a l'indice de saponification, est déterminé a froid. L’acidité est un paramétre important pour

estimer ’efficacité de la démucilagination effectuée pour I'huile brute et démucilaginée.

b. Principe de la méthode
Cette méthode consiste en une neutralisation des acides gras libres présents dans
I’huile par une base (solution de soude NaOH) en présence d’un indicateur coloré

phénolphtaléine selon la réaction suivante:

R-COOH+ NaOH ———» R-COONa + H20 (1)

Acide gras Soude Savon Eau

c. Mode opératoire.

On a pesé 10g d'huile a analyser dans un erlenmayer puis on a ajouté 75 ml d'alcool
éthylique neutralisé par la soude (0.036N) en présence de phénolphtaléine. Ce mélange a été
ensuite titré avec une solution d’hydroxyde de sodium (NaOH) (0.036N) jusqu'a I'apparition
d'une coloration  rose persistante durant environs une dizaine de secondes. Le volume de

NaOH utilisé pour la neutralisation a été note.
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Le taux d’acidité a été déterminé selon la formule suivante:

A(%)=(M.N.V)/(m.10)

Eq1
Ou:

A% : Acidité exprimée en pourcentage

M : Masse molaire d’acide oléique (M=282g /mol).

N : Normalité de NaOH (0.365N).

V : Volume de NaOH nécessaire pour la neutralisation (ml)

m : Poids de la prise d’essai (g).
I11.8.2. Teneur en phosphore [13]

a. Définition
Les phosphatides forment des mélanges complexes de plusieurs classes de

composes ou entrent les acides gras, le glycérol, I'acide phosphorigue et, dans certains cas, des

bases alcooliques azotées ou des acides aminés.

b. Principe de la méthode
Cette méthode a pour objet de déterminer le taux des phosphatides dans I'huile a
traiter. Cette technique ne peut étre appliques aux huiles concrétes car les triglycérides saturés

sont solubles dans I’acétone et sont de ce fait entrainés avec les phosphatides.

c. Mode opératoire.
e Peser un papier filtre vide (Po),
e Dissoudre 25g d’huile dans 200 ml d’acétone,
e Laisser reposer 2 heure au moins a 4°C au refrigérateur,
e Filtrer sur filtre tareé,
e Laver a ’acétone jusqu'a I'élimination totale du gras sur les parois du filtre,
e Sécher a 100-105°C,

e Peser le filtre aprés séchage, soit P1 ce poids.

48



Chapitre 111 Matériels et méthodes

La teneur en phosphatides exprimée en pourcentage est donnée par la formule suivante:

phosphatides% = (Po/P1)x100

Eq.2
Avec:
P1 : poids final du papier filtre.

Po : poids du papier filtre vide.

I11.8.3. Indice de peroxyde [14]
a. Définition

L’indice de peroxyde d’un corps gras est le nombre de milliéquivalents d’oxygene
actif de peroxyde contenu dans un kilogramme de produit et oxydant I’iodure de potassium
avec libération d’iode. L’indice de peroxyde renseigne sur le degré de ’oxydation de I’huile,
il est exprimé en meq d’O2/Kg d’huile. En présence de certains facteurs (lumiere, eau,
chaleur, trace de métaux ...), les huiles peuvent s’oxyder. Cette oxydation conduit a la
formation de peroxydes (ou hydro peroxydes) par fixation d’une mole d’oxygene sur le
carbone situé en position a par rapport a une liaison éthylénique des acides gras insaturés

constitutifs des glycérides.

L’indice de peroxyde est une mesure permettant d’estimer la qualité¢ de peroxydes
présents dans une matiere grasse. Les peroxydes sont déterminés en se basant sur leur

propriété de libérer 1’iode de I’iodure de potassium dans les milieux acides.

b. Principe
L'huile est traitée en solution dans de I’acide acétique et du chloroforme par une
solution d’iodure de potassium (KI). L’iode libéré est titré par une solution de thiosulfate de
sodium (Naz2S2 Oz) a (0.01N) en présence d’empois d’amidon comme indicateur coloré selon

la réaction suivante:

e Réaction de formation de peroxyde

R-CH = CH-R’ + 02 R-?H-CP-R’ ()
0—0
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e Réaction d’iodure de potassium en milieu acide:

R-CH-CH-R +2CH:COOH + 2KI ———R-CH - CH-R’ + 2CH;COOK +H;0 +I2 3)
N
O

e L’iode libéré est titré par le thiosulfate de sodium:

P + 2Na;S03  ——» 2Nal + NaxS406 4)

lode libéré Thiosulfate de sodium lodure de sodium

d. Mode opératoire

Dans un erlenmeyer, un mélange a été préparé contenant 5g d’huile de soja, 10 mL de
chloroforme 15mL d’acide acétique et 1 ml d’iodure de potassium (KI saturé). Apres agitation
pendant une minute et repos a I’abri de la lumiére pendant 5 minutes, 75 ml d’eau distillée et
quelques gouttes d’empois d’amidon ont été additionnés au mélange précédent La coloration
bleu noiratre apparait. Aprés homogénéisation de ce dernier, nous avons procédé a un titrage
par une solution de thiosulfate de sodium (Na:S203) (0,02 N) jusqu’a ce qu’elle soit
transparente. Parallelement, un essai a blanc (sans huile) a éte effectué.

La valeur de I’indice de peroxyde a été calculée selon la formule suivante:

. NV -V )
p (meq0,/Kg) = —p % 1000

Eq.3

Avec:

Ip: Indice de peroxyde exprimé en milliéquivalent gramme d’oxygene par kilogramme
matiére grasse

N: Normalité de la solution de thiosulfate de sodium (Na2S203) (0.02N).
V1: Volume de thiosulfate de sodium (Na2S203) utilisé (ml)
Vo: Volume de la solution de thiosulfate de sodium pour ’essai a blanc (ml).

P: Poids de la prise d’essai (g)
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111.8.4. Indice de saponification [15].
a. Définition
L’indice de saponification (IS) d’un corps gras est le nombre de milligramme
d’hydroxyde de potassium nécessaire pour saponifier un gramme de corps gras.

Contrairement a I’indice d’acide, I’indice de saponification est déterminé a chaud.

b. Principe
Le principe consiste a saponifier une prise d’essai par KOH alcoolique sous
réfrigérant a flux pendant une heure. L’exceés de KOH est ensuite titré avec une solution
aqueuse d’acide chlorhydrique HCI1 (0.52N) en présence de la phénophtaléine (indicateur

coloré), comme l'indique les réactions suivantes:

RCOOH + KOH ——» RCOOK + H0 (5)

Acide gras base savon eau

c. Mode opératoire
On a pesé 2 g d’huile a analyser (P) et mis dans un ballon de 250 mL puis on a
ajouté 25 ml de hydroxyde de potasse (KOH) a 0,5 N. Le ballon est porté a ébullition sur
montage a reflux pendant 1 heure en agitant de temps en temps ensuite nous avons procédé a

un titrage par une solution de acide chlorhydrique a 0,52 N en présence de phénolphtaléine.

L’indice de saponification est exprimé par la relation suivante :

(V, - V).N.Eg
P

Is(mg KOH/g d' huile) =

Ou:
IS: indice de saponification exprimée en mg /g ;
Vo:Volume en ml de HCI utilisé pour I’essai a blanc;
V: Volume en ml de HCI utilisé pour I’échantillon a analyser;
P: Poids en gramme de la prise d’essai;

N: Normalité de 1’acide chlorhydrique HCI 0.5N.
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I11.8.5. Détermination de la couleur [16].
a. Définition:

La couleur joue un réle important dans 1’évaluation de la qualité d’un élément. En
effet, la couleur d’un aliment est souvent liée a sa maturité, a la mise en ceuvre appropriée ou
défectueuse d’un traitement technologique ou de mauvaise conditiond’entreposage ou a un
début de détérioration, I’appareil utilisé pour la détermination de la couleur est appelé «
LOVIBOND » ; (c’est un colorimétre).

b. Principe

Le principe de la détermination de la couleur consiste a faire une comparaison entre la
couleur de la lumiére transmise a travers une couche de graisse liquide et la couleur de la
lumiére provenant toujours de la méme source transmise a travers les lames colorees
standardisés, les lames colorées standardisees sont constituées de trois couleur, qui sont :
Jaune (J), Rouge(R) et Bleu (B).

c. Mode opératoire
Dans une cellule a un pouce (ou cinq pouces); I’échantillon a analyser est
préalablement chauffé au bain marie pour qu’il devienne homogéne, puis la détermination
immeédiate de la couleur correspondante est réalisee en faisant la comparaison avec les lames
de couleur standard (réglage des deux faces observees jusqu'a I'obtention de la méme couleur

des deux cétes).

d. Expression des résultats
La détermination de la couleur de 1’échantillon consiste en la lecture de la planche, de

nombre d’unités jaune et rouge nécessaires pour 1’obtention de la couleur correspondante.
Les valeurs de la couleur sont données comme suit : X J, Y R.

Avec,
J : la couleur jaune.
R : la couleur rouge.

X, Y : les valeurs déterminées par le colorimétre LOVIBOND.
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I11.8.6. Détermination de 1'humidité [17].
a. Définition
C’est la perte de masse subite par le produit aprés chauffage a 103 £ 2 °C  dans

I’étuve, exprimé en pourcentage.

b. Principe

Le principe de I’humidité est basé sur la détermination du poids de I’huile avant

et apres séchage a I’étuve, toute diminution du poids indique la présence d’humidité.

c. Mode opératoire
Un cristallisoir séché a 1’étuve et refroidit dans un dessiccateur estpesé (soit Py le
poids correspondant).Puis, nous avons pesé 20 g d’huile dans ce cristallisoir, en notant le
poids de cette huile P,. Ce dernier est introduit dans une étuve réglée a 103 °C pendant 2
heures, ensuite, il est pesé apres refroidissement dans un dessiccateur, cette opération est
répetée jusqu’a la stabilisationdu poids (P3). Le taux d’humidité exprimée en pourcentage est

déterminé par la relation suivante:

L’humidité % = [(P, +P, —P4)x100] / P,

Avec: Eq.5
P1: Poids du bécher vide
P2: Poids d’huile a sécher

P3: Poids de I’échantillon aprés séchage
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Chapitre 1V :

Reésultats et discussion
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Pendant notre stage au niveau du complexe de CO.G.B de Bejaia, de multiples

prélévements ont été effectués sur I’huile brute et I'huile démucilaginée de soja.

IV.1. Les paramétres physico-chimiques effectuées sur I’huile brute du soja

Les résultats d’analyses physico-chimiques effectuées sur I’huile brute de soja
utilisée, et la comparaison de ces valeurs obtenues avec les normes, sont résumés dans le
tableau suivant:

Tableau IV.1 : Résultats des analyses effectuées sur 1’huile brute du soja

Analyse Résultats Norme de
I’entreprise (max)

Acidité % 1.28 2

L’indice de peroxyde 5.4 10

(meqg/kg)

L’indice de saponification | 193.95 189-195

(Mg/KOH)

L’humidité % 0.33 0.5

La couleur (R/J) R=1.1 R=2.5
J=70 J=70

Teneur en phosphore 160 200

(Ppm)

Les résultats obtenus a partir de ces analyses effectuées sur I’huile brute de soja, sont
conformes aux normes d’entreprise, ce qui nous laisse montrer que le déroulement des
opérations d’extraction et de stockage de I’huile brute de soja est bon. En se basant sur ces
résultats révélés par I’étude physico-chimique, nous pouvons conclure que I’homogénéité des
huiles brutes de soja employées a 1’évaluation de I’efficacité du procédé de raffinage
ainsi que leur conformité aux normes exigées sont vérifiées. De ce fait, les résultats
subséquents que nous avons obtenus au cours des différentes étapes de raffinage, exprimerons
de facon exclusive, les influences qui seront dues uniquement aux différentes étapes de

raffinage appliqués et non a I’état initiale des huiles brutes [07].
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IV.2. Analyses effectuées sur I’huile démucilaginée de soja

D'apres les normes de l'entreprise, la teneur en phosphore ne dépasse pas 10 ppm et
200 ppm dans I’huile démucilaginée et I'huile brute de soja respectivement.
De ce fait, nous avons essayé de suivre la variation du pourcentage d’élimination des
phospholipides non hydratables au niveau de la démucilagination, en variant les parametres
les plus influents a savoir: la température, la quantité d’acide phosphorique, et le temps de
séjour et ce afin de trouver les conditions optimales d’éliminer les phospholipides non

hydratable et pour avoir un taux de phosphore tres faibles.

Les résultats obtenus des différents tests effectués, lors de la démucilagination du I'huile de
soja, sont rassemblés dans les tableaux (I1V.2; IV.3; IV.4; IV.5; IV.6 et IV.7).

IV.2.1. L’impact d’acide phosphorique au cours de la démucilagination sur

I’élimination des phospholipides non hydratable
La démucilagination est faite aux différentes quantités d’acides phosphorique (0.100;

0.125; 0.150) ml en fixant la température a 80°C et le temps de séjour a 7 minutes.

IV.2.1.1.Variation de I’acidité en fonction d’acide phosphorique sur I’huile de
soja démucilaginée
Les résultats des analyses effectués sur 1’huile démucilaginée de soja sont résumés

dans le tableau 1V.2

Tableau IV.2. Variation de I’acidité de I’huile de soja démucilaginée en fonction d’acide

phosphorique
Parameétre Essais | Volume Taux d'acidité (%)
N° (ml)
Acide 1 0.100 1.44
phosphorique 9 0.125 160
3 0.150 1.64

D'apres les résultats illustrés dans le tableau IV.2, I’acidité¢ de I’huile démucilaginée est
supérieure a celle de I’huile brute. Ces valeurs sont conformes aux normes d’entreprise (2%

pour huile démucilaginée).
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La représentation graphique de ces résultats (figure IV.1),

montre que le taux d’acidité

augmente. En effet, il passe de 1.28% de I’huile brute jusqu'a 1.64% pour l'huile

démucilaginée.

Cet accroissement est di a la présence d’acide phosphorique H3PO4 qui est

nécessaire a la réalisation de la démucilagination. Ainsi, on peut conclure que I’acide

phosphorique est un facteur qui participe a I’augmentation de ’acidité d’une huile.
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Figure IV.1 : Variation de I’acidité en fonction de 1’acide phosphorique

IV.2.1.2.Variation de taux de phosphore en fonction d’acide phosphorique sur

I’huile de soja démucilaginée
L’acide phosphorique
démucilagination, a I’élimination des phospholipides non hydratable.

La quantité d’acide phosphorique ajoutée dépend de la teneur de I’huile en phospholipides.

est un facteur

nécessaire

a

la

réalisation de

la

Le tableau IV.3, relate les différents pourcentages du taux de phosphore dans 1’huile

démucilaginée de soja en fonction d’acide phosphorique.
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Tableau 1V.3: Les différentes teneurs en phosphore en fonction d’acide phosphorique ajouté

au bout de la démucilagination

Parameétre Taux de phosphore | Taux de Phosphore

Acide en (ppm) en (%)
phosphoriq
(ml)
Essai 1 0.100 |60 0.06
Essai 2 0.125 |23 0.023
Essai 3 0.150 |32 0.032

Température = 80°C, temps de séjour = 7 min

Huile brute contient 160 ppm de phosphore

D’apres les résultats obtenus (Tableau 1V.3), on constate que:
= La démucilagination peut étre faite aux différents volumes d’acide phosphorique
ajoutés.
= Apres la démucilagination, les teneurs du phosphore sont inférieures a celle de
I’huile brute (160 ppm), ce qui explique la réaction de 1’acide phosphorique avec les

mucilages présents dans I’huile brute.

0.07
0.06

o
o
o

o
o
al

o
o
=

0.032

o
o
@

.023

o
o
(]

Teneur en phosphore (%)

o
o
—

o

0.1 0.125 0.15
Acide phosphorique (ml)

Figure IV.2: Variation de phosphore en % en fonction d’acide phosphorique
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La figure 1V.2 presente la variation de la teneur en phosphore en fonction d’acide
phosphorique obtenu a un temps de séjour de 7 min et a une température de 80°C.
Les résultats montrent que:

e Les différentes quantités d’acide phosphorique utilisées (0.100 ml), (0.125 ml), (0.150
ml) permettent une élimination en phospholipides plus ou moins importante et
assurent I’aspect qualitatif.

e Une diminution importante du taux de phosphore allant jusqu’a 0.023% (23 ppm), cela
s’explique par 1’élimination d’une teneur importante en phospholipides, mais reste au-
dessus de la norme (10ppm) pour 0.125ml d’acide phosphorique.

e Lorsqu’on ajoute une quantit¢ d’acide phosphorique de 0.150 ml, le taux de
phosphore augmente et atteint 0.032%. Cette augmentation est due a la quantité
d’acide ajouté et qui dépasse les normes.

e [L’acide phosphorique est un agent chimique qui joue deux roles en paralléle:

» Une élimination de taux de phosphore en éliminant les phospholipides non
hydratable.

» Une ¢élévation du phosphore lorsqu’on ajoute des quantités d’acide en exces.

IV.2.2.’impact de la température au cours de la démucilagination sur I’élimination
des phospholipides non hydratable

Dans ce qui suit, nous présentons les résultats issus de I'effet de la température sur la
démucilagination de 1'huile de soja, en fixant le volume d’acide phosphorique a 0.125ml et le

temps de séjour a 7 minutes.

IV.2.2.1: Variation de ’acidité en fonction de la température sur 1’huile de soja
démucilaginée

L’acidité d’une huile est un parameétre qualitatif important dans I’industrie, étant
donné que I’excés en acide phosphorique a un effet direct sur la stabilité de ’huile végétale.
L’acidification réduit la qualité et la valeur marchande de I'huile ainsi ceci engendre une

baisse de productiviteé.
La température est un facteur qui influe sur la variation de I’acidité d’une huile, le tableau ci-

dessous, montre la variation de I’acidité en fonction de la température.
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Tableau I1V.4. Variation de I’acidité en fonction de la température

Echantillons Température (°C) | Acidité (%)
Essai 1 75 1.4

Essai 2 80 1.56

Essai 3 85 1.57

Apres la démucilagination, on constate que, les résultats obtenus apres ’analyse de
I’huile démucilaginée sont au-dessous des normes. Les pourcentages d’acidité de I’huile
démucilaginée de soja sont comprise entre 1.44 % et 1.57 %, sont supérieures a ce de I’huile

brute de soja qu'est de 1.28 %.
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Figure 1V.3 : Variation de I’acidité en fonction de la température

La figure IV.3 montre la variation de I’acidité en fonction de la température durant
I’étape de la démucilagination, les valeurs d’acidité obtenue sont comprises entre 1.411% et
1.57% a des températures qui varient entre 75°C et 85°C. On note une augmentation de

I’acidité de I’huile démucilaginée de soja en fonction de la température.
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On a enregistré une élévation de I’acidité de 1.57% pour une température de 85°C, cela
revient & une quantité d’acide phosphorique en excés qui n’a pas réagit avec les

phospholipides.

IV.2.2.2. Variation de phosphore en fonction de la température sur I’huile de soja
démucilaginée

Le mélange doit étre fait a une température optimale pour obtenir un bon contact
entre ’huile et le réactif et éviter la formation d’émulsion.
Le tableau V.5 représente la variation de phosphore en fonction de la température avec la
quantité d’acide phosphorique et le temps de séjour fixes. Les résultats montrent une
diminution de la teneur en phosphore, ce qui explique I’obtention d’un contact entre 1’huile

et le réactif.

Tableau IV.5 : Les différentes teneurs en phosphore en fonction de la température

Température | Echantillons Taux de phosphore | Taux de phosphore
en_ (ppm) en (%)
75 °C essai 1 28 0.028
80 °C essai 2 23 0.023
85 °C essai 3 26 0.026
Temps de séjour =7 min, Volume d'acide phosphorique = 0.125 ml
Huile brute contient 160 ppm de phosphore

La reproduction graphique de ces résultats (figure 1V.4), montre que quand la
température augmente de 75 °C a 80 °C, la teneur en phosphore dans I’huile de soja
démucilaginée diminue. Ce paramétre permet de réduire la teneur de phosphore dans 1’huile
brute de 160 ppm jusqu’a 23 ppm et qui est au-dessus de la norme 10 ppm. On a enregistré
ensuite une ¢lévation du taux de phosphore jusqu’a 26 ppm, a une température 85°C, cela

signifie que la séparation n’est pas bonne.
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Figure IV.4: Variation de la teneur en phosphore en fonction de la température.

IV.2.3. L’impact de temps de séjour au cours de la démucilagination sur I’élimination
des phospholipides non hydratable
La démucilagination est faite aux différents temps de séjour (5; 7; 9) minutes, en

fixant la température a 80 °C et le volume d’acide phosphorique a 0.125 ml.

IV.2.3.1. Variation d’acidité en fonction du temps de séjour sur I’huile de soja
démucilaginée

Le temps de séjour est un facteur important qui influe sur la qualité d’une huile
végétale. Le tableau IV.6 montre I'influence du temps de séjour sur ’acidité de I’huile
démucilaginée de soja.
D’aprés les résultats obtenus, on remarque que les valeurs sont au-dessous des normes.
L’acidité de I’huile démucilaginée est comprise entre 1.49 % et 1.56 %, sont supérieures a

celle de I’huile brute de soja.
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Tableau IV.6. Variation de I’acidité en fonction de temps de séjour

Echantillons Temps de séjour (min) | Acidité (%)
Essai 1 5 1.49
Essai 2 7 1.54
Essai 3 9 1.56

La figure IV.5, montre la variation d’acidité en fonction de temps de séjour durant
I’étape de la démucilagination, les valeurs sont comprise entre 1.49% et 1.56% aux temps de
séjour qui varient entre 5 min et 9 min. On note une augmentation d’acidité jusqu’a un
pourcentage 1.56% pour un temps de séjour de 9 minutes, ce qui explique, qu’il n’ya pas un
bon contact entre I’huile et le réactif, 1’¢lévation d’acidité est due a la quantité d’acide
phosphorique  ajoutée au cours de la démucilagination qui n’a pas réagit avec les

phospholipides.
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Figure IV.5 : Variation de I’acidité en fonction du temps de séjour
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IV.2.3.2.Variation du taux de phosphore en fonction du temps de séjour sur
I’huile de soja démucilaginée
Le temps de séjour est un facteur trés important pour avoir un faible taux de
phosphore, il permet la décantation des phospholipides, et par conséquent la faciliter leur
élimination dans la mesure ou ils sont gonflés.
Les résultats des analyses effectués sur 1’huile démucilaginée de soja sont rassemblés dans le
tableau 1V.7, on remarque:
= La démucilagination est faite aux différents temps de séjour, en fixant les deux autres
paramétres : la température et le dosage d’acide phosphorique.
= Aprés la démucilagination, les teneurs en phosphore sont inférieures a celle de
I’huile brute (160 ppm), ce qui explique la réaction entre I‘huile brute et ’acide
phosphorique.

Tableau IV.7: Les difféerentes teneurs en phosphore en fonction du temps de séjour

Temps de sejours |Echantillons | Taux de phosphore | Taux de phosphore
en (ppm) en (%)
5 min essai 1 30 0.030
7 min essai 2 23 0.023
9 min essai 3 26 0.026
Température = 80 °C, Volume d’acide phosphorique = 0.125 ml
huile brute contient 160 ppm en phosphore

D’apres les résultats illustres dans la figure IV.6, apreés tous les essais et ces analyses,

on a pu diminuer le taux de phosphore jusqu’a 23 ppm pour le temps de séjour 7 minutes,

c'est-a-dire qu’on n’est pas arrivé a un taux de phosphore dans les normes (10 ppm).

Comme bilan globale de notre étude, on constate que le temps de séjour est un facteur trés

important pour avoir un faible taux de phosphore. Il permet la décantation des phospholipides

et par conséquence ¢a facilité leur élimination:

» Soit il baisse le taux de phosphore par I’élimination des phospholipides non

hydratable.

» Soit il participe a I’augmentation du taux de phosphore, si son ajout est réalisé par des

quantités hors normes.
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Si le temps de séjour est inférieure au norme, il ne y’ aura pas de bon contact entre 1’huile et
le réactif, et s'il est supérieure au norme, ¢a provoque la réaction de 1’acide phosphorique avec

les vitamines, les métaux .... Il s'agit d'une réaction parasite.
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La figure IV.6 : Variation de phosphore en % en fonction de temps de séjour.

IV.3. Etude comparative des parameétres physico-chimiques de I’huile brute
et ’huile démucilaginée

Le tableau IV.8, montre la variation de I’acidité et le taux de phosphore de I’huile de
soja avant et apres la démucilagination.
Le tableau IV.8 rassemble les résultats obtenus d’une démucilagination faite avec une quantité

d’acide phosphorique de 0.125ml, a une température de 80 °C et un temps de séjour 7

minutes.
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Tableau 1V.8. Variation des parametres physico-chimiques de I’huile brute et 1’huile
démucilaginee

Huile Huile brute (HB) Huile démucilaginée (HD)
Parametres
Acidité (%) 1.28 1.56
Taux de phosphore | 160 23
(ppm)

D'aprés ces résultats, on deduit que:

» L’huile brute a une teneur de 160 ppm en phosphore, une élimination importante a
eu lieu pendant 1’étape de démucilagination (23ppm), c'est-a-dire qu’on n’est pas
arrivée a un taux de phosphore dans les normes (<10ppm).

» L’acidité augmente pendant la démucilagination de 1.28 % allant jusqu’a 1.56 %,
et ca diminue pendant 1’étape de neutralisation car I’exces de I’acide phosphorique
sera neutralisé par la soude.

Selon Rodriguez [18], I’élimination du phosphore pendant la démucilagination est toujours

incompléte. Cette élimination se poursuite au cours des étapes ultérieures du raffinage.
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Conclusion

Durant notre stage effectué au niveau du complexe « C.0.G.B.La Belle », nous avons
pu voir de plus prés le processus de production des huiles végétales dans une entreprise
agroalimentaire locale et suivi des paramétres physico-chimiques des huiles obtenus au niveau

de chaque étape de raffinage.

La démucilagination de I’huile de soja, est une étape clef du raffinage, qui vise a
éliminer les mucilages dont font partie les phospholipides. Leur présence engendre des

difficultés dans les étapes ultérieures et donnent a I’huile un aspect peu engageant.

En utilisant une gamme de quantité d’acide phosphorique de (0.100, 0.125, 0.150) ml,
on a obtenu une diminution remarquable de la teneur en phosphore dans I’huile brute de 160
ppm a (60, 23, 32) ppm. Pour la température (75, 80, 85) °C, le taux de phosphore se
diminue jusqu’a (28, 23, 26) ppm, ainsi que pour le temps de séjour de (5, 7, 9) minutes,
jusqu’a (30, 23, 26) ppm, dans une huile démucilaginée.

Une importante teneur en phospholipides (137 ppm) est éliminée en utilisant une
quantité d’acide phosphorique 0.125 ml, une température 80 °C et un temps de séjour de 7
min, c'est-a-dire qu’on n’est pas arrivé a un taux de phosphore dans les normes (<10ppm) pour

I’huile démucilaginée.
Ceci peut trouver une explication :

— La méthode approuvée pour mesurer le taux de phosphore n’est pas efficace (manque
de produits et de matériels).

— Le manque du temps, la durée de stage (15jours) est insuffisante pour traiter ce genre
de sujet.

— Actuellement, il n’existe aucune méthode pour différencier entre les phospholipides
hydratable et non hydratable, ce qui rend difficile la détermination d’acide

phosphorique ajouté au cours de la démucilagination.

Enfin, comme bilan de tout ce qu’on a fait, le temps de séjour, la température, et I’acide
phosphorique sont des facteurs trés importants au cours de la démucilagination, pour avoir un

faible taux de phosphore, et par conséquent la facilité de leurs éliminations.

Ce stage pratique a été pour nous d’un grand bénéfice car d’une part, il nous a permis
d’acquérir des connaissances approfondies sur le raffinage de 1’unité, ainsi que de suivre les
différentes analyses qui peuvent étre effectuées, et d’autres part d’avoir une vue sur la vie

professionnelle.
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Résumeé

La démucilagination est une étape cruciale du raffinage des huiles qui vise
a ¢liminer les phosphatides. L’huile brute de soja a ¢été soumise a une
démucilagination a différentes: quantités d’acides phosphorique (0.100 ; 0.125 ;
0.150) ml, températures (75 ; 80; 85) °C et différent temps de séjour (5; 7 ; 9)
minutes. A la lecture des résultats obtenus, on a constaté que, I’acide
phosphorique, la température, et le temps de séjour sont des facteurs tres

importants qui influencent sur I’efficacité de dégommage.

Mots clefs: Huile de soja, démucilagination, parametres physico-chimiques,
phosphatides, acide phosphorique,

Abstract

Degumming is a crucial step in oil refining that aims to remove
phosphatides. Crude soybean oil was subjected to degumming at different:
amounts of phosphoric acids (0.100; 0.125; 0.150) ml, temperatures (75; 80; 85)
°C and different residence times (5; 7; 9) minutes. After reading the results
obtained, it was found that the phosphoric acid, the temperature, and the
residence time are very important factors that influence the degumming

efficiency.

Keywords: Soybean oil, degumming, physico-chemical parameters,

phosphatides, phosphoric acid,
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