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INTRODUCTION

Introduction

L'huile de soja, originaire d'Asie est extraite des graines de la plante légumineuse Glycine
max, cette huile occupe une place prépondérante parmi les huiles alimentaires consommées a
I'échelle mondiale (Platon, 1988). Son histoire remonte a la Chine entre 1700 et 1100 avant JC,
ou elle a éte intégrée dans la culture alimentaire. Au fil du temps, son utilisation s'est répandue
dans plusieurs pays asiatiques, atteignant notamment son apogée au 16éme siécle. La
production mondiale de soja a migré vers l'ouest avant 1956, avec les Etats-Unis devenant le
principal producteur dans les années 1970. L'Amérique latine, notamment le Brésil et
I'Argentine, a ensuite dépassé I'Asie en production dés 1975 (Shurtleff et al., 2016).

Les huiles végétales revétent une importance capitale dans notre alimentation, contribuant
de maniere essentielle au fonctionnement optimal de notre organisme et a notre apport
énergétique. Elles constituent une source essentielle de macronutriments, comprenant des
acides gras indispensables tels que l'acide linoléique (oméga-6) et l'acide alpha-linolénique
(oméga-3), ainsi que des micronutriments comme la vitamine E et les phytostérols (Combe et
Rossignol-Castera, 2010).

Et pour avoir une huile de haute qualité le processus de raffinage vise a préserver et a
améliorer les caractéristiques organoleptiques (godt et odeur neutres, limpidité, couleur jaune
clair) nutritionnelles et la stabilité des matiéres grasses. Pour ce faire, il implique plusieurs
étapes (dégommage, neutralisation, décoloration, désodorisation) visant a éliminer les
composes indésirables tels que les gommes, les cires, les acides gras libres, les pigments, les
traces metalliques et les composés odorants volatils (Pages et al., 2010).

Notre travail vise a étudier de l'influence de I'indice de peroxyde de I'huile de soja séchée
sur le processus de décoloration et afin d’évaluer le role de la décoloration sur la stabilité du
I’huile.

Cette ¢tude est réalisée au sein de laboratoire d’analyse physico-chimique du I’huile au
niveau complexe agro-alimentaire « C.0.G.B La Belle » (Bejaia).

Apres avoir introduit quelques généralités sur les techniques d’extraction et la composition
de I’huile de soja, nous avons abordé quelques procédés de raffinage et de décoloration de
I’huile. Dans un second temps, nous nous sommes intéressés au suivi des parameétres
influengant la qualité de 1’huile et évaluer l'influence de I'indice de peroxyde de I'huile séchée

sur le processus de décoloration.
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I. Synthese bibliographique

I.1. Généralité sur le soja

1.1.1. Définition

Lesoja (Glycine max), est originaire de Chine. Dans la premiére moitié du 20e siécle,
la Chine occupait une position dominante en tant que principal producteur et exportateur
mondial de soja (Qiu et Chang, 2010) et cultivé en Asie depuis des millénaires a des fins
alimentaires (Teixeirei et al., 2011), se distingue par sa haute teneur en protéines, en matieres

grasses et en minéraux.

Carl Linnaeus a attribué le nom du genre Glycine lors de la premiere édition de son ouvrage
"Species Plantarum” en 1737. Le terme "Glycine™ trouve son origine dans le grec "Glykys",
signifiant doux. En 1917, Merrill a suggéré la combinaison Glycine max (L.) Merrill, qui a été

acceptée comme le nom valide pour désigner cette plante (Hymowitz et al., 1981).

Du fait de leur composition nutritionnelle spécifique, les produits au soja s’inscrivent
facilement dans 1’équilibre alimentaire et permettent d’alterner les sources de protéines

animales avec de bonnes sources de protéines végétales.

1.1.2. Description botanique de soja

Le soja, appartenant a la famille des Fabaceae, a la sous-famille des Faboideae, a la tribu des
Phaseoleae et au genre Glycine (Pouzet, 1992), est une lIégumineuse qui compte plus de 1200
variétés. Sa hauteur peut varier entre 20 et 180 cm (Vaughan et al., 2009). Le mot "soja"
englobe non seulement la plante elle-méme, mais aussi ses graines oléagineuses, qui constituent
la deuxieme source la plus consommée d'huile alimentaire dans le monde, apres I'huile de
palme. Elle est une plante herbacée annuelle qui est exclusivement cultivée. Toute la plante, y
compris les feuilles, les tiges et les gousses, est recouverte de poils gris ou bruns (Jean et
Monique, 2012).
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Fleurs

Fruit immature Fruit mur

Figure 1: Description de soja (Anonyme)

1.1.3. Extraction de I’huile de soja

L’extraction de l'huile de soja est un processus complexe mais essentiel qui permet de

transformer les graines de soja en une huile largement utilisée dans de nombreux secteurs.

1.1.3.1. Extraction de I'huile par pression (extraction physique)

La premiére étape de I'extraction consiste a nettoyer et a décortiquer la matiére oléagineuse.
Ensuite, la matiére est soumise a un processus de broyage qui la transforme en une pate, laquelle
subit ensuite une extraction mécanique par pressage, que ce soit a froid ou a chaud. Dans la
phase d'aplatissage, les graines sont acheminées entre deux cylindres lisses et ressortent sous
forme de "flocons" Y (Scriben, 1988).
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> Le pressage a froid

Se réalise en utilisant des presses hydrauliques avec une température maximale de 60°C
(Scriben, 1988).

Pour la cuisson, les flocons résultants du broyage sont chauffés a une température de 80°C,

facilitant ainsi I'extraction de I'huile des flacons pendant la pression (Scriben, 1988).

» Le pressage a chaud

Se réalise en faisant passer la pate a travers des presses a une température comprise entre
80°C et 120°C.

Les flocons séchés sont ensuite pressés, permettant a I'huile de s'écouler tandis que les

"écailles de presse” sont recueillies a la sortie (Scriben, 1988).

L'huile obtenue, également appelée "huile de pression”, est ensuite filterie et séchée par

pulvérisation sous vide pour préserver ses qualités pendant le stockage (Scriben, 1988).

1.1.3.2. Extraction par solvant

Les écailles de presse, riches en huile (12-15%), subissent une extraction chimique utilisant
un solvant comme I'hexane. Ce processus se déroule sur un tapis a contre-courant ou le solvant,
recyclé plusieurs fois, enrichit progressivement en huile tandis que le tourteau perd ses matiéres

grasses.
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Figure2 : Procédé d’extraction de I’huile brute de soja (Bakhouche, 2013)

1.1.4. L’huile de soja

L'huile de soja présente une fluidité et une teinte jaune variable en fonction du type de
graines et des méthodes d'extraction. Lorsqu'elle est fraiche, elle dégage une saveur distincte de
haricot qui s'atténue progressivement. Cette huile est une source importante d'acides gras
polyinsaturés, notamment d'acide gras essentiel alpha linoléique, et est recommandée pour les

assaisonnements (Platon, 1988).
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|.1.4.1. Composition chimique de I’huile de soja

Les triglycérides représentent plus de 95% des composés lipidiques présents dans I'huile de
soja, tandis que les autres composés comprennent les phospholipides et les diacylglycérols
(Karlesking, 1992). Cette huile se caractérise par une teneur en acides gras polyinsaturés
d'environ 58%, avec une proportion d'acides gras saturés atteignant 15% (Pistor, 2013).

La matiére grasse renferme des acides linoléiques et alpha-linoléniques, des acides oléiques,
des acides palmitiques, et des acides linoléniques, accompagnés d'acides gras saturés variant de
9 a 22% (Rizzo et Baroni, 2018) (tableau I). Ces acides gras sont particulierement sensibles a
l'oxydation, ce qui peut entrainer une dégradation organoleptique et fonctionnelle de I'huile,
impactant directement sa qualité (M’baye et al., 2012).

Les résultats ont révélé la richesse de I’huile de soja en acides gras polyinsaturés (81-90%)
(Tableau I) avec une forte teneur en acide linoléique et oléique, Aussi, des concentrations
élevées en tocophérols ont été enregistrees. Ces composés sont connus comme de puissants
antioxydants naturels et permettent d’assurer la conservation de I’huile a long terme. Cette forte

teneur confére a 1’huile un potentiel diététique.

Les constituants mineurs du soja sont representés par les lipides, les glucides, les ions
métalliques et les produits oxydés (Tableau I1), ont été largement étudiés sous l'angle de leurs

propriétés nutritionnelles.

Le contrble des parametres physico-chimiques des échantillons d'huile porte sur la
détermination de la densité, de I’indice de réfraction et de saponification ainsi que 1’indice

d’iode insaponifiable, les résultats ont été rapportés sur le Tableau III.

En effet, un indice de saponification faible correspond donc a des acides gras comportant une
chaine de carbone plus longue. Un indice de saponification élevé se traduit par un taux élevé

d'acides gras a courte chaine et une teneur en glycérol plus importante.
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Tableau I: Composition de I’huile de soja en acide gras (Debruyne, 2001).

Acide gras Teneur (% massique)

Acide Laurique C12: 0 Trace
Acide Myristique C14: 0 <0,5
Acide Palmitique C16: 0 7a12

Saturé
Acide Stéarique C1s: 0 2a55
Acide Arachidique C2o: 0 1,0
Acide béhénique C22: 0 0,5
Total 10a19
Acide Palmitoléique Ci6: 1 <0,5
Acide Oléique Cis: 1 20a50

Insaturé . — _
Acide Linoléique Cys: 2 35a60
Acide Linolénique C1s: 3 2a13
Acide Eicosénoique Coo: 1 1,0
Total 81a90

Tableau Il : Constituants mineurs de I'huile de soja (Platon, 1988).

Nature Composé

Lipidique Phosphatides hydratables et non hydratables -Glycérides Partiels
Acides gras libres

Glucidique Sucres libres et glycol lipides

lonsmétalliques

Fer, cuivre, calcium, magnésium

Pigments

Caroténoides, chlorophylle et autres pigments

Produits oxydés

Aldéhydes, cétones, peroxydes

Autres

Composés odorants

Matiéres insaponifiables (hydrocarbonés, alcools triterpéniques,
stérols)

Tocophérols
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Tableau 111 : Caractéristiques physico-chimique de I’huile de soja (Codex Alimentarius,
1993).
Densité relative (20C°/eau a 20C°) 0,919 - 0,925
Indice de réfraction (%0) 1,466 — 1,470
Indice de saponification (mg KOH/g 189 — 195
huile)
Indice d’iode (g/100g d’huiles) 120 — 143
Insaponifiable Au maximum 15g/Kg
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1.2. Le raffinage des huiles

1.2.1. Description du procédé de raffinage d’huile

Le raffinage constitue un ensemble d'opérations visant a convertir I'huile en un produit
comestible en éliminant les impuretés susceptibles de compromettre sa consommation (Oukili
et Sekhsokh, 2011). L'objectif est d'atteindre une qualité conforme aux normes des divers
utilisateurs, présentant des caractéristiques organoleptiques et chimiques satisfaisantes. Au
cours de ce processus, des composes préjudiciables a la qualité de I'huile, tels que les gommes,
les pigments, les acides gras libres, les agents odorants, sont éliminés (Francois, 1994). Le
raffinage vise essentiellement a diminuer la présence d'éléments mineurs non triglycériques tels
que les acides gras libres, les phospholipides, les savons, les pigments, qui pourraient avoir des

effets néfastes sur la stabilité oxydative de I'huile (Hafidi et al., 2005).

1.2.2. Type de raffinage

1.2.2.1. Le raffinage chimique

Représente la méthode prédominante, efficace méme pour les corps gras ayant subi une
légere détérioration (Denise, 1992). L'utilisation de la soude dans ce processus élimine les
résidus de phospholipides provenant du dégommage, accomplissant ainsi une premiere étape
de blanchiment en détruisant certains pigments et constituants secondaires tels que les traces
métalliques. Cette étape facilite les opérations ultérieures de décoloration et de désodorisation
(Berk, 1993).

1.2.2.2. Le raffinage physique

Egalement appelé « distillation neutralisante », Cela signifie que les corps gras sont
neutralisés grace a un processus d'entrainement a la vapeur sous vide. Il est particulierement
adapté aux graisses d'origine animale et aux huiles concrétes telles que celles de palme, de
palmiste et de coprah (Morin et al., 2010 ; Dijkstra, 2013).
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Figure 3: Les étapes de raffinage chimique et physique (Pages et al., 2010)
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1.2.3. Etapes du raffinage

Le processus de raffinage englobe plusieurs étapes auxquelles une huile brute est soumise.
Ces étapes principales incluent la démucilagination, la neutralisation, le lavage, la décoloration
et la désodorisation (Belitz et al., 2009).

1.2.3.1. Démucilagination ou dégommage

L’objectif de cette étape est d'éliminer les phospholipides et les substances mucilagineuses
telles que les protéines et autres impuretés colloidales, lesquelles peuvent précipiter en présence
d'eau. Ces éléments ont tendance a diminuer I'efficacité des terres décolorantes et le rendement
de la filtration (Bauer et al., 2010). De plus, le dégommage vise a eliminer particuliérement les
phospholipides responsables de la coloration brune et du go(t indésirable de l'huile. Le
processus de dégommage implique I'hydratation des phospholipides par agitation de I'huile
brute a une température de 60-70°C, pendant une durée de 35 minutes, en utilisant de l'eau
déminéralisée acidifiée par l'acide phosphorique (dégommage a l'acide). Cette opération
conduit a la formation de précipités gommes, qui sont ensuite éliminés par centrifugation

continue ou decantation (Evon, 2008).
1.2.3.2. Neutralisation

Cette opération vise a éliminer les acides gras libres, qui se présentent sous forme de
composants trés peu solubles dans I'huile, couramment appelés pates de neutralisation ou soap
stock. Ces pates sont aisement séparées par centrifugation (Morin et Pagés, 2009), et leur

formation résulte de la réaction suivante :

R-COOH + XOH — R-COOX + H20

Ou l'acide gras réagit avec une base pour former du savon et de I'eau.

La neutralisation a la soude demeure la méthode prédominante pour séparer les acides gras
libres. En plus de son effet neutralisant, la soude permet d'éliminer la quasi-totalité des
phospholipides restants et de supprimer les traces métalliques (fer et cuivre), des catalyseurs
d'oxydation et accélérateurs du rancissement. En outre, la soude exerce un effet décolorant en

détruisant de nombreux pigments et composes colorés d'origine oxydative (Denise, 1992).
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1.2.3.3. Lavage et séchage

A la fin de la neutralisation, I'huile récupérée subit un lavage approfondi avec de I'eau chaude
(90°C) pour garantir I'elimination totale des traces de savons, des derniéres traces de métaux et
d'impuretés. Un lavage en deux étapes, de préférence avec de I'eau décalcifiée, est plus efficace
pour éviter tout encrassement di au dépot de savon et de phosphate de calcium (Denise, 1992).
Enfin, I’huile lavée est asséchée par pulvérisation sous vide a environ 90°C avant l'opération de
décoloration, afin d'éliminer toute humidité susceptible de provoquer un blocage rapide des
filtres et d'inhiber I'action de la terre décolorante (Kartica, 2005).

1.2.3.4. Décoloration

L'objectif de la décoloration, réalisée a des températures comprises entre 90 et 110°C, va au-
dela de la production de I’huile a la couleur conforme, généralement peu prononcée. Elle joue
également un réle essentiel en tant qu'agent purifiant dans le processus de purification des huiles
(Pagés et al., 2012). Cette étape implique I'élimination des pigments colorés par adsorption sur
une terre décolorante, suivie d'une filtration visant a obtenir une huile limpide dépourvue de

toute impurete solide (Denise, 1992).
1.2.3.5. Désodorisation

Derniére phase du processus de raffinage, dont objectif principal est de supprimer les
flaveurs, comprenant des composés tels que les aldéhydes, les cétones, les peroxydes, les
alcools, ainsi que d'autres produits organiques présents en quantité réduite, la plupart étant
volatils. Cette étape vise a rendre I'huile dépourvue de saveurs et d'odeurs prononceées,
répondant ainsi a la préférence actuelle des consommateurs (Pagés et al., 2012). Réalisée a des
températures élevées (220 a 260°C), la désodorisation de I'huile doit assurer des caractéristiques

physiques et chimiques qui garantissent sa stabilité a long terme (Denise, 1992).

12
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1.3. Décoloration des huiles végétale

1.3.1. Définition

La décoloration constitue une étape cruciale dans le processus de raffinage des huiles
végetales. Elle vise a éliminer efficacement les pigments tels que les chlorophylles et les
caroténoides, ainsi que les traces de savon, de métaux et de phosphore. En outre, cette étape
contribue a améliorer la qualité de I'nuile en termes de conservation (Kheok, 1982 ; Falaras,
1999).

1.3.2. Procédé de décoloration

La decoloration des huiles vegétales peut étre effectuee soit chimiquement ou

physiquement.
1.3.2.1. Adsorption chimique

Ce processus d'adsorption implique des réactions chimiques telles que la carbonisation avec
de l'acide sulfurique, l'oxydation en présence d'oxygene ou la réduction a l'aide d'anhydride

sulfureux (Denise, 1992).

1.3.2.2. Adsorption physique

Pour ce type d'adsorption, l'utilisation d'un absorbant comme le charbon actif et la terre

décolorante est requise.

> Le charbon actif

Le charbon actif est un adsorbant carboné caractérisé par une structure cristalline hautement
développée et une porosité interne extrémement prononcée. Son activation peut étre réalisée de
deux manieres :

- Par activation chimique, qui implique l'utilisation d'acide phosphorique ou de chlorure de zinc
a des températures comprises entre 400 et 800°C.

- Par activation gazeuse, ou l'on emploie de la vapeur d'eau et du dioxyde de carbone a des
températures allant de 800 a 1000°C (Zschau, 2001).

13
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> Les terres décolorantes naturelles

Les terres naturelles, appartenant soit a la famille des sépiolites soit a celle des polygonites,
sont utilisées sans modification car elles possédent naturellement des propriétés décolorantes.
Apreés séchage, elles sont finement broyées pour augmenter leur surface de contact. Ces terres,
peu activées et non activables, conviennent donc uniquement aux huiles facilement
décolorables (Denis, 1992).

> Les terres décolorantes activées

Il s'agit d'argiles plastiques de type Montmorillonite. L'activation implique la conversion des
silicates en silice colloidale, qui présente une capacité d'adsorption élevée. Cette conversion est
effectuée en utilisant un acide fort a des températures comprises entre 80 et 130°C (Denis,
1992).

L'activation se déclenche par une dissolution partielle du smectite. Elle se caractérise par le
remplacement initial des cations des couches intercalaires par des ions H+, suivi de la

dissolution des feuillets tétraédriques et octaedriques (Christidis, 1997).

1.3.3. Facteurs influencant la décoloration

1.3.3.1. La terre décolorante
Son impact sur le processus de décoloration varie en fonction de plusieurs facteurs.

» La quantité de terre

La quantité de terre a utilisée dépend a la fois des objectifs fixés et des caractéristiques de
I'huile a traiter. Déterminer la quantité optimale de terre décolorante nécessite une optimisation
des conditions de fonctionnement et est influencée par la méthode de raffinage utilisée (Siew
et al., 1994).

> L'activation de la terre décolorante

La principale qualité reconnue de La terre décolorante est réputée pour sa capacité
d'adsorption élevée, pouvant étre amplifiée par son activation a l'aide d'acides (Francisco et al.,
2001).
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> La surface spécifique de la terre

Les changements de porosité lors de I'activation par des acides sont liés aux variations de
structure de la terre. Les dimensions reduites favorisent I'adsorption (Onal, 2002).

1.3.3.2. Le temps de contact

La terre décolorante est réputée pour sa capacité d'adsorption élevée, pouvant étre amplifiée

par son activation a l'aide d'acides (Kaynak et al., 2004).
1.3.3.3. La tempeérature

L'adsorption est un processus exothermique. Une élévation de la tempeérature au-dela de

110°C semble réduire I'adsorption et favoriser la désorption (Kaynak et al., 2004).
1.3.3.4. L’humidité

La présence d'humidité dans I'nuile diminue la capacité d'adsorption de la terre décolorante
(Francois, 1974).

1.3.3.5. Le vide

La décoloration se réalise sous une légere pression sous vide afin de prévenir I'oxydation et
de favoriser la dispersion de Il'huile sur la terre décolorante. Les valeurs de pression sont

généralement comprises entre 50 et 60 millibars (mbar) (Denise, 1992).
1.3.3.6. L’ agitation

Un brassage adéquat favorise le contact entre la terre et I'huile, ce qui réduit le temps

nécessaire pour la réaction (Siew et al., 1994).
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Présentation de I’organisme d’accueil

L’histoire : la Compagnie des Gras et Beurres (COGB) la Belle a une histoire riche débutant
au début du 20éme siecle avec la construction amorcée par la Société Industrielle de I'Afrique
du Nord (SAIN) pour l'extraction d'huile d'olive et la fabrication de savon. En 1940, elle a
commence a produire ses propres savons et a raffiner de I'huile de colza et de tournesol de
premiére qualité. Malgré une interruption due a la Seconde Guerre mondiale, la production a
rapidement repris. En 1953, elle s'est diversifiée dans la fabrication de savon de ménage. En
1968, I'entreprise a été nationalisée et intégrée a la Société Nationale des Corps Gras (SNCG).
Par la suite, elle a été restructurée en 1982 pour donner naissance a trois entreprises distinctes
ENCG (Entreprise Nationale des Corps Gras), ENJC (Entreprise Nationale des Jus et des
Conserves), et ENASUCRE (Entreprise Nationale de Sucre). En 1998, ENCG est devenu le
Groupe ENC, avec cing filiales a travers le territoire national.

La COGB Bejaia, faisant partie du Groupe ENC, a officiellement établi un partenariat avec
I'entreprise Ma Belle en 2006.

Les missions principales de la COGB la Belle : incluent I'élaboration et la réalisation de
plans annuels de production et de vente, l'assurance des ventes sur le marché national, la
conduite d'études de projets pour répondre a la demande nationale, I'organisation de structures
de maintenance pour optimiser les performances de production, et la mise en place d'un systeme

de gestion pour répondre aux besoins nationaux.

Les objectifs de I'entreprise : comprennent la satisfaction des besoins nationaux en
produits alimentaires, la réponse aux besoins des consommateurs en termes de qualité,
l'augmentation des capacités de production, le lancement de nouveaux produits et I'expansion

de la gamme de production.

Les activités de I'entreprise : comprennent la fabrication d'huile végétale, de margarine, de
produits aromatisés, de savon de ménage et de toilette, de graisse végétale a usage industriel,

de glycérine et d'acides gras industriels.

En termes de potentiel de production : I'entreprise est capable de raffiner 530 tonnes/jour
d'huile, de produire 150 tonnes/jour de savon de ménage, 10 tonnes/jour de savon de toilette,
50 tonnes/jour de glycérine, 20 tonnes/jour d'acides gras distillés, et 80 tonnes/jour de

margarine.
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1. Matériel et méthodes

I1.1. L’objectif de I’étude

Le but de notre étude est 1’évaluation de I’influence de I’indice peroxyde de I’huile séche
sur le processus décoloration. Ce suivi consiste en une série d’analyses effectuées au niveau du
laboratoire de la raffinerie d’huile du complexe La belle (COGB) qui assure au final un produit

conforme destiné a la consommation.

11.2. Matériels

11.2.1. Les matériels utilisés

La burette de titrassions

La balance de précision
Plaques chauffantes possede un systéeme d'agitation magnétique
Un bécher 250ml

Un Le Thermometre

Un ballon a fond plat
L’écrasee

Une étuve

Dessiccateur a vide
Calorimetre « LOVIBOND »
Papier filtre

Entonnoir

Eprouvette 100ml et a 250ml

YV V.V V V V V V V V V V V V

Spectrometre infrarouge

11.2.2. Les réactifs utilisés

Dans cette étude, plusieurs réactifs et solvants ont été utilisés, alcool neutralisé, la soude, la
phénolphtaléine, le chloroforme, I’acide acétique, I’iodure de potassium, I’eau distillée,
I’amidon, le thiosulfate de sodium, le bleu de bromphénol, acide hydrochloride acétonique et

acétone.
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11.3. Méthodes

11.3.1. L’échantillon

L'échantillonnage consiste a prélever de I'huile de soja séchée apres I'étape de lavage et de
séchage du processus de raffinage chimique dans l'atelier de raffinage "La Belle", avec

I'assistance de laborantin.

Ces prélevements d’échantillons d’huile de soja sont effectués afin de réaliser les analyses

physico-chimiques.

Huile brute

!

Dégommage

'

Neutralisation

|

Lavage et séchage

»
»

Huile séchée

A 4

Décoloration

!

Désodorisation

A 4

Huile raffinée

Figure 4: Les étapes de raffinage de 1’huile de soja de niveau de la
belle et le point d’échantillonnage.

11.3.2. Décoloration de I’huile séchée au laboratoire

Cette étape permet d’évalue les parametres d’huile séchée lors de la décoloration, en variant
trois parametre (le temps, la température de la décoloration et le pourcentage de la terre

décolorant).
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La décoloration intervient aprés I'étape de neutralisation dans le processus de raffinage. Son
objectif est d'éliminer les pigments colorés « chlorophylles et caroténoides ». Cette opération
permet également de se débarrasser des savons résiduels, des traces de mucilage, des métaux
lourds et des peroxydes (Karleskind, 1996) en utilisant de la terre décolorante avec un temps
et une température spécifique.

Les échantillons ont été soumis & une décoloration au laboratoire, en utilisant de la terre
décolorante a 0.8, 1 et 1.2%, a des durées de 20 et 25min et a des températures de 90 et 95°C.

Dans le processus de décoloration, 100 grammes d'huile séchée ont été mesurés dans un
bécher et chauffés jusqu'a atteindre 80°C. Ensuite, des quantités différentes de terre décolorante
(0,8%, 1 % et 1,2 %) ont été ajoutées individuellement. Les trois mélanges ont été chauffés
séparément a des températures de, 90 °C et 95 °C respectivement, pendant 20 et 25 minutes,
tout en étant agités sur des plaques chauffantes. Enfin, chagque mélange a été filtré
immédiatement a travers un papier filtre apres cette étape de chauffage. Théoriqguement, nous
étions censés réaliser 12 tests, mais nous en avons effectué que 9.

Figure 5 : Les étapes de décoloration : 1) pesée 100g I’huile séchée et chauffée a 80°C, 2)

Ajouté la terre décolorante en agitation, 3) Le mélange obtenu, 4) la filtration.
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11.3.3. Analyse physico-chimique

11.3.3.1. Détermination des traces de savon (Aocs, 2009)

Définition

Il s'agit de mesurer la quantité de savon résiduel dans les huiles raffinées, exprimée en mg

d'oléate de sodium par kilogramme de matiere grasse, pour évaluer les pertes d'huile.
Principe

L'alcalinité du savon est liberée dans l'acétone en utilisant le bleu de bromophénol comme

indicateur. Cette alcalinité est ensuite titrée avec de I'HCI acetonique a 0,01 N.

R-COONa + HCIl ———» R-COOH + NaCl
Savon Acide gras libre  Sel

Mode opératoire

Une quantité de 20 g d'huile a été additionnée d’un mélange composé de 22,5 ml d'acétone et

quelques gouttes d'eau distillée et du bleu de bromophénol.
Expression des résultats

La quantité de savon résiduel dans I'huile est déterminée a l'aide de la formule suivante:

Ea x N x V x 1000

Traces de savon (ppm) =
P

Eq : est I'équivalent gramme d'oléate de sodium (304 g).
N : est la normalité de HCI acétonique (0,01 N).
V : est le volume d'HCI acétonique en ml (chute de burette).

P : est la prise d'essai de I'échantillon pesé en gramme.
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11.3.3.2. Détermination de I’acidité et indice d'acide (ISO 660, 1996)

Définition
L’indice d'acide est la quantité de milligrammes d'hydroxyde de potassium requis pour
neutraliser les acides gras libres présents dans chaque gramme de corps gras est établie selon

la méthode spécifiée dans la norme internationale applicable. L acidité: exprimée en

pourcentage en masse.
Principe

Le taux d'acidité représente un indicateur de la détérioration de I'nuile. La méthode de titrage
consiste a utilise une base telle que I'hydroxyde de sodium (NaOH) ou L'hydroxyde de
potassium (KOH) pour neutraliser I'acidité de I'huile en présence d'un solvant organique tel que
I'éthanol ou I'éther et de phénolphtaléine comme indicateur coloré par la réaction suivant:

R-COOH + KOH — R-COOK + H20

Acide gras  base savon eau

Mode opératoire

Dans un premier temps, une quantité de 10 grammes d'huile préalablement neutralisée dans
un bécher est ajoutée a un volume de 75 millilitres d'éthanol absolu. La solution obtenue est
chauffée jusqu'a ce qu'elle atteigne son point débullition. Ensuite quelques gouttes d'un

indicateur coloré (par exemple, de la phénolphtaléine a 1%) sont introduites.

Apreés agitation, le titrage est réalisé en utilisant une solution de NaOH a 0,1 N. L'opération
de titrage est interrompue dés que la couleur de la solution vire au rose. A ce stade, la chute de

burette est enregistrée.
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Figure 6: Les étapes de détermination de I’acidité: 1) Pesée 10g d’huile, 2)

Ajoutée75ml d’alcool neutralisé, 3) Chauffée le mélange, 4) Ajoutée quelque goutte de

Phénolphtaléine, 5) titrée avec de la soude.

Expression des résultats
L'acidité qui désigne le pourcentage d'acides gras libres contenus dans une huile est
calculée par la formule suivante :

Acidité (en %) = (V.C.M/ m).100

V : le volume en ml de la solution de titrage utilisée (NaOH).

C : la normalité de la solution de titrage (NaOH) utilisée.

M (282 g/mol) : la masse molaire de l'acide oléique (C3H402) adopté pour l'expression du
résultat.

m : la prise d'essai de I'échantillon pesé en gramme.

L'indice d'acide également exprime en % est déterminé par le calcul suivant :

Indice d’acide (%) = acidité x 2
11.3.3.3. Détermination de I’indice de peroxyde (1SO 3960, 2007)
Définition

L'indice de peroxyde représente la quantité d'oxygéne chimiquement liée & une huile ou a
un corps gras sous forme de peroxydes, notamment d'hydroperoxydes.
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Principe

La méthode de détermination de I'indice de peroxyde d'un corps gras repose sur la libération
d'iode par l'iodure de potassium en milieu acide. Les peroxydes, caractéristiques de I'oxydation
des acides gras insaturés, sont identifiés grace a leur capacité a libérer.

L'indice de peroxyde représente la quantité de substances présentes dans I'échantillon, exprimée
en termes d'oxygene actif, qui oxyde I'iodure de potassium dans des conditions spécifiées, la
réaction suivante explique le principe du dosage :

ROOH + K'I'"" ___,  ROH + K'OH + I,

I, + Amidon (bleu) + 2Na>S203 — . 2Nal + Amidon (incolore) + Na>SsOs

Mode opératoire

Deux grammes d'huile sont mis dans un erlenmeyer, un mélange composé de 10 ml de
chloroforme, 15 ml d'acide acétique et 1 ml de solution saturée d'iodure de potassium KI
(149/10 ml). Apres agitation, le mélange est laisse reposé pendant 5 min I’abri de la lumiére.

Un volume de 75 ml de I'eau distillée suivi de 3 a 4 gouttes d'empois d'amidon a 1% ont été
additionnés a la solution. Aprés une agitation vigoureuse, une couleur bleue apparait.

L’iode libéré est titré sous agitation continue avec une solution de thiosulfate de sodium a
0,01N jusqu'a disparition de la couleur bleue. Le volume de solution de thiosulfate de sodium

utilisé est enregistré.

Figure 7: Les étapes de détermination de I’indice de peroxyde : 1) Pesée 2g d’huile,
2) Ajoute du mélange de chloroforme, d’acide acétique et iodure de potassium, 3)
Ajoutée I’eau distillée et quelque goutte d’amidon, 4) titrée avec thiosulfate de

sodium,5) Le mélange obtenu apres titration.
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Expression des résultats

L'indice de peroxyde révélant le degré d'oxydation d'une huile a été déterminé par la

formule suivante :

IP (meq O2/Kg) = [N x (V-Vo) x 1000] /m

V : le volume en ml de thiosulfate de sodium utilisé pour la prise d'essai.
VO : le volume en ml de thiosulfate de sodium utilisé pour l'essai a blanc.
N : la normalité de la solution de thiosulfate de sodium.

m : la prise d'essai de I'échantillon pesé en gramme.

11.3.3.4. Détermination de la couleur (ISO 15305, 1998)
Définition

La couleur revét une importance capitale dans l'appréciation de la qualité des aliments, étant
intimement liée aux principaux constituants qui atteignent leur pic dabsorption. Parmi ces
constituants, les chlorophylles et les caroténoides sont les principaux pigments présents dans
I'huile, susceptibles d'étre altérés par des conditions de stockage inadéquates ainsi que par le

processus d'oxydation.
Principe

La détermination de la couleur est réalisée a l'aide d'un colorimetre "Lovibond", composé
de deux ensembles de verres colorés, jaunes et rouges. La teinte de I'huile est évaluée en le

comparant a une couleur obtenue par la superposition de ces verres colorés.

Mode opératoire

Ajouter I'huile a analyser dans une cellule en verre, puis celle-ci est insérée dans le
colorimetre. La couleur de I'échantillon est évaluée en comparant avec des lames de couleur
standard. Pour ce faire, ajuster les faces du colorimétre jusqu'a ce que la couleur de I'échantillon
corresponde a celle des lames standard. Les valeurs du jaune et du rouge sont lues sur la planche

de référence.
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Figure 8: Calorimetre « LOVIBOND »

Expression des résultats

Les résultats sont exprimés en termes du nombre d'unités jaunes et rouges nécessaires pour

obtenir la couleur correspondante.

11.3.3.5. Détermination de I'humidité (ISO 662, 1998)
Définition

La quantité d'eau et de matiéres volatiles est déterminée en mesurant la perte de poids de
I'échantillon chauffé a 103 °C. Ce processus est mené sur une durée assez courte pour éviter

l'oxydation, mais suffisamment longue pour permettre I'élimination.

Principe

Le principe repose sur la mesure du poids de I'huile avant et aprés son séchage en étuve. Une

diminution de poids observée apres le séchage indique la présence d'humidité dans I'échantillon.

Mode opératoire

Une quantité 2 grammes d'huile est mesurée (préalablement séché a I'étuve), est refroidie
dans un dessiccateur. L’huile est mise dans une étuve préchauffée a 103°C pendant une durée
allant d'une heure a deux heures. Aprés refroidissement a température ambiante, le poids est
mesuré jusqu’a stabilité.
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Figure 9: Les étapes de la détermination de I'hnumidité. 1) pesée I’écrasée 2) pesée
2 g de I’huile, 3) chauffée a 103°C pendant 1h, 4) lissé refroidir

Expression des résultats

Le taux d'humidité est calculé selon la formule suivante :

Humidité (en %) = (m1-m2/ m1-mo) x100

mo : la masse en g du bécher pesé a vide aprés chauffage.
m1 : la masse en g du bécher avec la prise d'essai avant le chauffage a I'étuve.

m2 : la masse en g du bécher avec la prise d'essai aprées le chauffage a I'étuve.

11.3.3.6. Spectroscopie infra rouge

La spectroscopie infrarouge a transformée de Fourier (FTIR) est une technique utilisée pour
identifier des groupements chimiques spécifiques. Les liaisons entre les atomes vibrent a une
fréquence particuliére, dépendant de la masse des atomes et de la rigidité de la liaison. Ces
vibrations absorbent des ondes infrarouges a des énergies précises correspondant a leurs
fréquences de vibration. En analysant les plages de fréquences d’absorption des infrarouges
d’un échantillon, il est possible de déterminer les groupements fonctionnels présents (Servant

et al., 2011).
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Principe

Cette méthode repose sur l'absorption d'énergie dans le domaine spectral infrarouge,
correspondant a des nombres d'ondes entre 400 et 4000 cm™. Les spectres obtenus affichent de
nombreuses bandes d'absorption spécifiques a différents groupements atomiques. Cette
technique fournit des informations sur la nature, la réactivité et l'organisation des groupes

fonctionnels de surface (Servant et al., 2011).

Figure 10: Spectromeétre infrarouge
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I11. Les résultats et discussions

111.1. Examen visuel et couleur de I’huile

La surveillance de couleur et de I'aspect visuel de 1'huile fournit une évaluation rapide de sa
qualité. L huile obtenue par le processus de raffinage a montré plusieurs couleurs, marron foncé
pour I’huile brute, marron clair pour I’huile séchée, jaune-orangé pour I’huile aprés décoloration
et jaune pale pour I’huile raffinée. Aussi, I'examen visuel fournit une évaluation des matériaux

indésirables suspendus dans I’huile.

(2) (b) (©) (d)

Figure 11: Les différentes couleurs des huiles obtenues suite au
processus de raffinage: (a) huile brute, (b) huile neutralisée, (c) huile
décolorée, (d) huile raffinée

I11.2. Les analyses physico-chimiques

I11.2.1. Les normes apres séchage

Les essais et les normes utilisés par les industries et par International System Organisation
(1SO) sont donnés dans le tableau V.
Ces tests sont trés importants pour déterminer 1'état de vieillissement de L’huile et d’analyser

son degré de contamination
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Tableaux 1V: Comparaison entre les résultats de I’huile séchée et les normes

Normes Trace Acidité Indice de | Couleur | Humidité
savon (%) peroxyde J/R (%)
(Ppm) (meq O2/kg) | (°L)
L’huile 10 0,05 3,5 50/1,5 0,026
sechée
Normede | <30a50 <0,12 <2as <70/<3 <0,5
I’entreprise

Selon les resultats des analyses de I'huile séchee, ses caracteristiques sont conformes aux
normes de I'entreprise.

L'humidite est tres faible, autour de 0,026 %, en raison du séchage. Une reduction notable
de la couleur de I'huile est observée, résultant de I'entrainement des pigments colorés avec les

savons formes apres la neutralisation.
De plus, lindice de peroxyde diminue en raison de la destruction des peroxydes sous

I'influence de la température.

111.2.2. Les normes apres décoloration

Ci-dessous le tableau comparatif des indices caractéristiques de 1’huile apres coloration.

Tableaux V: Les normes aprés décoloration de I’entreprise et ISO

Normes Trace Acidité Indice de | Couleur | Humidité
savon peroxyde J/R
Norme de | Absence <0,12% <0,5 <18/<0 ,5 Néant
I’entreprise
Norme Absence <0,2% <10 <12/<1,2 Néant
ISO
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111.2.3. Les conditions et les résultats d’analyses

Le tableau ci-dessous résumé les conditions et les résultats des analyses realisées.

Test 01
Test 02

Test 03

Test 04
Test 05

Test 06

Test 07
Test 08

Test 09

Tableaux VI: Les conditions et les résultats de toutes les analyses obtenus

Température
°C)

95°
95°

95°

95°
95°

95°

90°
90°

90°

Temps

(min)

25min
25min

25min

20min
20min

20min

25min
25min

25min

I11.2.4. Les trace de savon

Dosse de la
terre
décolorante
%
0.8%
1%

1.2%

0.8%
1%

1.2%

0.8%
1%

1.2%

Acidité
(%)

0.07
0.075

0.07

0.08
0.07
0.08

0.08
0.08
0.08

Indice de

peroxyde

(meqg
O2/kg)

3.2
4.2

3.3

3.4
3.4

2.4

3.5
2.8

11

Couleur

jaune

L)

3.8

2.8

2.3

1.8

2.6

4.7

2.4

Couleur
rouge

L)

0.5
0.4

0.5

0.2
0.4

0.4

0.5
0.4
0.3

Les traces de savon proviennent de I'étape de neutralisation et doivent étre éliminées par le

lavage et le séchage de I'huile (CHO, 2022). Le savon résiduel est ensuite éliminé lors de la

décoloration (Johnson, 2002). L'absence de traces de savon (TS) dans I'huile décolorée indique

que ces résidus sont en partie retenus par la terre décolorante et en partie déja éliminés lors du

lavage.
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111.2.5. Acidité

L’histogramme montre le pourcentage d’acidité de 1’huile décolorée en fonction de trois
parametres : la température, le temps, et la dose de terre décolorante.
Selon la figure, la valeur la plus élevée (0,08) est obtenue dans les conditions suivantes :
- 0,8% et 1,2% de terre décolorante a 95°C pendant 20 minutes.
- 0,8%, 1%, et 1,2% de terre décolorante a 90°C pendant 25 minutes.
La valeur moyenne (0,075) est atteinte dans les conditions suivantes :
- 1% de terre décolorante a 95°C pendant 25 minutes.
La valeur la plus faible (0,07) est observée dans les conditions suivantes :
- 0,8% et 1,2% de terre décolorante a 95°C pendant 25 minutes.

- 1% de terre décolorante a 95°C pendant 20 minutes.

La figure 12 ci-dessous illustrer ces résultats:

0.082
0.08
0.078

0.076

95°C/25min
0.074

95°C/20min
0.072

Acidité %

90°C/25min
0.07

0.068
0.066

0.064
0.8 1 1.2

% de la terre décoloranté

Figure 12: Histogramme de pourcentage d’acidité en fonction des trois

parameétres (température, Temps et la dose de terre décolorante).
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Les résultats obtenus apres l'analyse de I'huile décolorée sont inférieurs aux normes de
I’entreprise <0,12.

Plusieurs facteurs peuvent influencer l'acidité du mélange. Parmi eux, on peut citer
I'nydrolyse, ou les ions H+ et OH- peuvent se fixer sur les triglycérides, libérant ainsi des acides
gras libres (AGL) et augmentant l'acidité. Les lignes de production fonctionnante sous vide
éliminent le risque d'oxydation des matieres grasses.

Cela démontre le bon déroulement des conditions d’analyse au niveau de tous les tests et ¢a
signifie que tous les paramétres (température, temps et dose de la terre décolorant) utilisés sont

valables pour avoir une acidité entre 0,07 et 0,08 qui répond a la norme.

111.2.6. Indice de peroxyde

Histogramme représente 1’indice de peroxyde en fonction de trois parametres diffeérent qui
sont (la température le temps et le % de la terre décolorant).
Selon les données présentées dans la figure, la valeur la plus élevée (4,2) est associée aux
conditions suivantes : l'utilisation de 1% de terre décolorante a 95°C pendant 25 minutes.
Les valeurs moyennes pour d'autres conditions sont les suivantes :
- 3,2 pour 0,8% de terre décolorante a 95°C pendant 25 minutes.
- 3,4 pour 0,8% de terre décolorante a 95°C pendant 20 minutes.
- 3,5 pour 0,8% de terre décolorante a 90°C pendant 25 minutes.
- 3,4 pour 1% de terre décolorante a 95°C pendant 20 minutes.
- 2,8 pour 1% de terre décolorante a 90°C pendant 25 minutes.
- 3,3 pour 1,2% de terre décolorante a 95°C pendant 25 minutes.
- 2,4 pour 1,2% de terre décolorante a 95°C pendant 20 minutes.
La valeur la plus faible (1,1) est enregistrée dans les conditions suivantes : 1,2% de terre

décolorante a 90°C pendant 25 minutes.
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La figure 13 ci-dessous illustrer ces résultats :

4.5

3.5
95°C/25min

3
95°C/20min

25
90°C/25min

15

Indice peroxyde( meq g O2/kg)

0.5

0.8 1 1.2
% de la terre décolorante

Figure 13: Histogramme d’indice de peroxyde en fonction des trois parametres

(température, Temps et la dose de terre décolorante).

Les résultats obtenus lors des tests réalisés au laboratoire COGB démontrent l'influence
du dosage de la terre décolorante en relation avec les parametres de température et de temps.
Ces deux derniers paramétres n'étant pas strictement respectés, la stabilité de I'huile de soja
pendant la décoloration en est affectée, notamment par une réduction visible de I'indice de
peroxyde. La maitrise du processus de décoloration nécessite le respect des parameétres
technologiques tels que la température, le temps et le dosage de la terre décolorante, comme
illustré par le test numéro neuf : T°=90°C, t=25 minutes, 1,2% de terre décolorante.

Nos résultats ont indiqué un IP de 1,1 équivalent a 0,1 de l'installation du COGB. Cette
différence s'explique par les conditions distinctes entre nos travaux en laboratoire et
I'installation industrielle. Un paramétre crucial manquant est l'utilisation du vide, qui est
essentiel pour la décoloration et la prévention de l'oxydation. Malgré cette différence, notre

résultat reste conforme a la norme < 0,5 meq O2/kg.
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111.2.7. Couleur

» Couleur jaune

Cet histogramme représente Effet des paramétres (température, temps, et la dose de terre
décolorante) sur la coloration jaune de I’huile.
Les résultats montrent une valeur maximale de 4,7 dans les conditions suivantes :
- 0,8% de terre décolorante a 90°C pendant 25 minutes.
Les valeurs moyennes observées sont les suivantes :
- 3,8 pour 0,8% de terre décolorante a 95°C pendant 25 minutes.
- 2,8 pour 1% de terre décolorante a 95°C pendant 25 minutes.
- 3 pour 1% de terre décolorante a 95°C ou 90°C pendant 20 ou 25 minutes.
- 2,3 pour 1,2% de terre décolorante & 95°C pendant 25 minutes.
- 2,6 pour 1,2% de terre décolorante a 95°C pendant 20 minutes.
- 2,4 pour 1,2% de terre décolorante a 90°C pendant 25 minutes.
La valeur la plus basse, soit 1,8, est obtenue avec 0,8% de terre décolorante a 95°C pendant

20 minutes.

La figure 14 ci-dessous illustrer ces résultats :

4.5
95°C/25min
4
95°C/20min
j 3.5
o 3 90°C/25min
1<}
c
35 25
©
"—
- 2
D
S 1.5
(@]
O 1
0.5

o

0.8 1 1.2

% de la terre décolorente

Figure 14: Effet des paramétres (température, temps, et la dose de terre

décolorante) sur la coloration jaune de I’huile
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Les résultats illustrés dans la figure 14 indiquent que les valeurs obtenues en combinant le
dosage de la terre décolorante, la température et le temps sont conformes a la norme (< 18).
L'analyse de la relation entre la couleur jaune et ces trois paramétres montre une réduction de
la couleur jaune (CJ) lorsque la température est de 95°C, pendant 20 minutes et le dosage de la

terre décolorante est de 0,8%, aboutissant ainsi a la meilleure valeur de 1,8 °L.

» Couleur rouge

L'histogramme représente I’effet des paramétres (température, le temps et le pourcentage
de la terre décolorante) sur la coloration rouge de I’huile.
Les résultats révélent une valeur maximale de 0,5 dans les conditions suivantes :
- 0,8% de terre décolorante a 90°C pendant 25 minutes,
- 0,8% de terre décolorante a 95°C pendant 20 minutes,
- 1,2 % de terre décolorante a 95°C pendant 25 minutes.
Les valeurs moyennes enregistrées sont les suivantes :
- 0,4 pour 1% de terre décolorante a 95°C pendant 25 minutes,
- 0,4 pour 1% de terre décolorante a 95°C pendant 20 minutes,
- 0,4 pour 1% de terre décolorante a 90°C pendant 25 minutes,
- 0,4 pour 1,2% de terre décolorante a 95°C pendant 20 minutes,
- 0,3 pour 1,2% de terre décolorante a 90°C pendant 25 minutes.
La valeur minimale, soit 0,2, est atteinte avec 0,8% de terre décolorante a 95°C pendant 20

minutes.
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Les résultats sont illustrés dans la figure 15 ci-dessous :

95°C/25min
0.8

(°L)

95°C/20min
90°C/25min

0.8 1 1.2

% de la terre décolorante

Figure 15: Effet des parametres (température, temps, et la dose de terre

décolorante) sur la coloration rouge de I’huile

Les résultats présentés dans la figure 15 ont montré que les valeurs obtenues en combinant
le dosage de la terre décolorante, la température et le temps respectent la norme (< 0,5). Une
relation entre la couleur rouge et ces trois parametres révele une diminution de la CR lorsque
la température est de 95°C, le temps de 20 minutes et le dosage de la terre décolorante de 0,8%,
aboutissant ainsi a la meilleure valeur obtenue de 0,2 °L.

La combinaison optimale de terre décolorante, température et temps, qui réduit au minimum
I'intensité des couleurs rouges et jaunes, se situe a un dosage de 0,8%, une température de 95°C
et un temps de traitement de 20 minutes. Ces parametres ont été confirmés comme étant les plus

efficaces lors de I'évaluation visuelle de I'huile obtenue avec cette méme configuration.

111.2.8. L’humidité

L’humidité dans I’huile alimentaire est un parametre essentiel a surveiller pour garantir la

qualité et la durée de la conservation.
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Les résultats obtenus par I’analyse de I’humidité de I’huile séchée son représentes dans le

tableau suivant :

Tableaux VII : Les résultats de ’humidité de ’huile séchée

Apreés 1h Plus 10min
Humidité % 0.026 0.018

La majeure partie de I'numidité est éliminée lors du séchage. La petite quantité restante est
éliminée dans un second par la décoloration et la désodorisation.

Apres une heure de traitement thermique, I'nhumidité a été réduite a 0,026%. La valeur a
atteint les 0,018% aprées 10mn de traitement thermique supplémentaire.

Ces valeurs obéissent aux normes (0,5 %), démontrant le bon déroulement des premieres

étapes du raffinage.

111.2.9. Spectroscopie infrarouge

Les échantillons du 1 & 9, I’huile brute et I’huile séchée sont analysés ainsi par FTIR et les

spectres enregistrés sont représentés par la figure 16:
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Figure 16: Les spectres infrarouges de tous les échantillons
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Les régions spectrales (Figure 16) peuvent étre divisées de la maniére suivante (Lee et al.,

2018) :

3000-2800 cm™ : Cette partie du spectre est caractéristique des vibrations d’élongation
du groupement (C-H) aliphatique pour tous les échantillons, caractérisant les
triglycérides, en plus de celle de la vibration d’élongation des groupements (C-H)
Oléfinique due a la présence des acides gras insaturés. Les deux groupements
caractérisent les lipides. La différence d’intensité suggére que plus I’indice de peroxyde
est moins €levé, plus on a a une forte intensité des acides gras insaturés ce qui suggere
que les lipides ne sont pas oxydés. Néanmoins, la valeur de I’indice de peroxyde doit
étre entre supérieure ou égale a 2,4 et inférieure ou égale a 3,2.

1745 cm™ : Cette bande est assignée a 1’élongation de la double liaison (C=0) qui
confirme et caractérise clairement la présence des lipides on oxydés.

1456 cm™ : Représente la vibration d’élongation des groupements (CH.) des lipides.
1155 cm™: Caractérise la vibration d’élongation des groupements (C-O) des
triacyglycerols ou alors les groupements (CO-O-C) de I’ester du cholestérol.

740 cm™ : L’intensité de cette bande est directement liée aux vibrations de déformation

("rocking™) du groupe (CHy).

38



=

Ceo

—

L,_

L
“n

| @

I—\



Conclusion

Conclusion

Notre étude visait a évaluer l'influence de l'indice de peroxyde de I'huile de soja seche sur
le processus de décoloration, en effectuant des analyses approfondies au laboratoire de la
raffinerie d'huile du complexe La Belle (COGB). Cette démarche nous a permis de garantir un
produit final conforme aux normes de consommation.

Les matériels et réactifs utilisés pour cette étude, ainsi que les méthodologies appliquées,
ont été rigoureusement choisis et suivis pour assurer des résultats fiables. Les échantillons
d'huile de soja ont été soumis a diverses conditions de température, temps et pourcentage de
terre décolorante, afin d'observer leur impact sur les indices de qualité tels que les traces de
savon, l'acidité, l'indice de peroxyde, la couleur et I'numidité.

Les résultats obtenus ont revelé que les conditions optimales pour minimiser I'acidité ont eté
déterminées dans trois tests, parmi lesquels une température de 95°C, un temps de 20 minutes,
et un dosage de terre décolorante de 0,8%. Quant a l'indice de peroxyde de I'huile décolorée,
les conditions optimales sont une température de 90°C, un temps de 25 minutes, et un dosage
de terre décolorante de 1,2%. Ces parametres ont permis d'obtenir une huile répondant aux
normes de l'entreprise et aux normes 1SO, avec des valeurs d'acidité inférieures a 0,12% et un
indice de peroxyde inférieur a 0,5 meq O2/kg. Donc la terre décolorent élimine efficacement
les peroxyde.

La décoloration a également permis de réduire significativement les pigments colorés,
contribuant a une huile de couleur jaune et rouge conforme aux standards de qualité. De plus,
I'humidité résiduelle aprés le traitement thermique a été réduite a des niveaux inférieurs a
0,05%, indiquant I'efficacité des étapes de séchage et de décoloration.

L’analyse spectrale permet d'identifier les types de vibrations et de groupements
fonctionnels présents dans les échantillons de lipides. Les bandes entre 3000-2800 cm-1
révelent la présence de triglycérides et d'acides gras insaturés, avec une intensité indiquant une
faible oxydation des lipides. Les bandes a 1745 cm-1, 1456 cm-1, 1155 cm-1, et 740 cm-1
confirment la présence et I'état des lipides, fournissant des informations essentielles sur leur
composition.

En conclusion, notre étude souligne I'importance cruciale du contrdle précis des paramétres
de décoloration (température, temps, et dosage de la terre décolorante) pour produire une huile
de soja de haute qualité, conforme aux normes de l'industrie. Cette maitrise garantit la réduction
efficace des indices de peroxyde et d'acidité, tout en éliminant les pigments et I'humidité

résiduelle de maniere efficace. L'analyse spectrale a confirmé une faible oxydation des
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triglycérides et des acides gras insaturés, validant ainsi la qualité lipidique des produits. Ce
processus permet de finaliser par la désodorisation, assurant ainsi un produit final sdr et sain

pour la consommation.
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Annexe 1

Tableau I: Caractérisation physique de la terre décolorante

Parameétre Limite
Aspect Poudre blanche

Poids spécifique 2 4Kg/1
Densité apparente <600g/1

Densité tassée 610-730g/I
Humidité 10% max

Ph 5-7(solution a 10%)
Perte au feu a1000% 11,2% max

Tableau I1: Composition chimique de la terre décolorante

Composition chimique Quantite en %
SiO2 oxyde de silice 59,1
Al;,03 oxyde d’aluminium 6,1
Fe,O3 oxyde de fer 2,2
TiO2 oxyde de titanium 0,2
MgO oxyde de magnésium 19,3
CaO oxyde de calcium 0,9
Na2O oxyde de sodium 0,2
K20 oxyde de potassium 0,9




Tableau I11: La granulométre de la terre décolorante

Parametres Quantité
>150 0,5%
>100 3%

>63 10%
>45 22%
>25 42%

Tableau 1V: Les conditionnements et ’utilisation de la terre décolorante

Conditionnement En sacs de 25kg

Utilisation Raffinage des I’huile




Annexe 2

Tableau V: Composition de I’insaponifiable (mg/100g de I’huile de soja)

Composition Quantité
Tocophérol 0,9-2,2
Stérols 1,5-3,9
Campestérol (exprimé en % stérols) 19
Stigmastérols (exprimé en % stérols) 24
Béta sitostérols (exprimé en % stérols) 57

Tableau VI: Critére de qualité

Critére Quantité
Couleur (Lovibond) J/IR 50/5 max
Odeur et saveur Caractéristique du produite designe
Acidité oléique (%) 2 max
Teneur en impureté insolubles et matiére 1max
volatiles (%)
Tenure en phosphatides 0,23 (230ppm de phosphore)

Tableau VII: Contaminants

Teneur Quantité
Teneur en fer 05 mg/kg max
Teneur en cuve 0,4 mg/kg max
Teneur en plomb 0,1 mg/kg max
Teneur en arsenic 0,1 mg/kg max
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Annexe 4
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Résumé

Cette étude vise a évaluer I'impact de l'indice de peroxyde de I'huile de soja séche sur le processus de
décoloration. Réalisée au laboratoire de la raffinerie d'huile du complexe La Belle (COGB). Les échantillons
d'huile de soja séchée, prélevés apres les étapes de lavage et de séchage du processus de raffinage chimique, ont
été soumis a diverses analyses physico-chimiques pour déterminer les traces de savon, l'acidité, I'indice de
peroxyde, la couleur et I'humidité. La décoloration a été réalisée en variant trois paramétres : le temps, la
température de décoloration, et le pourcentage de terre décolorante. Les résultats ont montré que les conditions
optimales pour obtenir une huile de haute qualité sont une température de 90°C, un temps de 25 minutes, et un
dosage de terre décolorante de 1,2%. Ces paramétres permettent de respecter les normes de I'entreprise pour chaque
paramétre analysé. L'analyse spectrale confirme la présence de triglycérides et d'acides gras insaturés avec une
faible oxydation. En conclusion, cette étude démontre I'importance de contréler précisément les parametres de
décoloration pour produire une huile de haute qualité, conforme aux standards de I'industrie.

Mots clé: I’huile de soja séche, raffinage, décoloration, indice de peroxyde, analyse physico-chimique.

Abstract

This study aims to evaluate the impact of the peroxide value of dry soybean oil on the discoloration process.
Carried out in the laboratory of the La Belle complex oil refinery (COGB). Samples of dried soybean oil, taken
after the washing and drying stages of the chemical refining process, were subjected to various physico-chemical
analyses to determine traces of soap, acidity, peroxide value, color and moisture. Bleaching was carried out by
varying three parameters: time, bleaching temperature and percentage of bleaching earth. The results showed that
the optimum conditions for obtaining high-quality oil are a temperature of 90°C, a time of 25 minutes, and a dosage
of 1.2% bleaching earth. These parameters ensure compliance with the company’s standards for each parameter
analyzed. Spectral analysis confirms the presence of triglycerides and unsaturated fatty acids with low oxidation.
In conclusion, this study demonstrates the importance of precisely controlling decolorization parameters to
produce high-quality oil that meets industry standards.

Key words: dry soybean oil, refining, decolorization, peroxide value, physico-chemical analysis.
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