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Introduction

I ntroduction

Les huiles font partie de la famille des corps gras, il existe des huiles animales
(provenant d’animaux marins) et des végétales (provenant de graines oléagineuses et de
fruits). Elles sont constituées de 100% de lipides, donc trés caloriques mais présentent aussi
de bons effets sur notre santé, en raison de leur teneur en acides gras mono-insaturés ou
polyinsaturés, notamment les omégas 3. Elles sont, de plus, dépourvues de cholestérol. Elles

contiennent également des vitamines liposolubles A, D, E et K (Anonyme 1).

Les huiles brutes végétales contiennent un certain nombre de constituants mineurs tels
gue les phospholipides, les acides gras libres, les cires et les pigments. Ces substances
affectent la qualité de I'huile, c’est pour cette raison qu’elles sont éliminées de I’ huile brute

par plusieurs étapes de raffinage.

En effet, une huile raffinée mal débarrassée de ses phospholipides s acidifie, s oxyde et
développe plus rapidement un go(t désagréable, aussi leur présence dans |'huile crée un
certain nombre de difficultés dans les étapes ultérieures du raffinage (Véronique et Tirtiaux,
1998 ; Koriset Vata, 2002).

La décoloration est une étape du raffinage de | huile dont le but principal est d’ éiminer
le maximum de composés indésirables tels que les pigments, |es phospholipides, les pesticides
etc. (Kovari, 2004). Elle est effectuée en utilisant les terres décolorantes qui sont des argiles
plastiques de type « Montmorillonite ». L’ activation de ces derniéeres consiste a transformer

les silicates en silice colloidale qui possede un fort pouvoir adsorbant (Denise, 1992).

L’ objectif de notre travail consiste a déterminer I’influence de I’humidité de la terre
décolorante sur |’ optimisation de |’ é&tape de la décoloration, et en particulier I'influence de ce
parametre sur I’ @imination des phospholipides, par conséquent déterminer le taux d’ humidité
de la terre décolorante idéal pour une décoloration optimale. Notre travail a été effectué au
niveau de |’ unité CO.G.B laBelle.

Notre travail est composé d’'une partie théorique qui traite les généralités sur les corps
gras, I’éude de la matiere premiere et de I’ éape de décoloration. La partie pratique est
consacrée a la présentation de I’entreprise, du matériel et méthodes et enfin les résultats

obtenus et leurs interprétations.



PARTIE
THEORIQUE
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Chapitrel : Généralités sur lescorpsgras
1-Définition des corps gras

Les corps gras, qui correspondent ala partie « Graisses neutres » de lafraction lipidique
totale sous forme de microgouttel ettes dans certains tissus animaux et végétaux, sont désignés
également sous le nom de lipides, |a partie grasse des aliments (Graille, 2003). Les graisse et
huiles alimentaires sont des denrées aimentaires composées d' ester d'acides gras. Elles
peuvent contenir en faible quantité d’ autres lipides comme les phosphatides, les constituants
insaponifiables et les acides gras libres (AGL) naturellement présents danslagraisse et | huile
(Anonyme, 1992).

IIs possédent des propriétés physiques analogues : insolubilité dans |’ eau et la solubilité
dans les solvants organiques (éther, chloroforme) (L uisot, 1980).
2- Originedescorpsgras
La production des matieres grasses se répartie en deux groupes (Francois, 1974):
» Lescorpsgrasd’origine végétale : graines oléagineuses (arachide, colza,
tournesol, soja...), pulpe de certains fruits oléagineux (palme, olive...).

» Lescorpsgrasd’origineanimale: suifs, saindoux.

3- Composition des corps gras

Les corps gras a I’ état naturel sont constitués des triglycérides, des phosphatides, des
insaponifiables, des AGL et d’eau (Helme, 1984).

3.1. Lestriglycérides

Ces molécules résultent de I'estérification d’une molécule de glycérol par trois
molécules d acides gras (AG). Si les trois molécules sont identiques, le triglycéride (TG)
formé est homogéne. Les TG hétérogéenes contiennent deux ou trois AG différents (Garr ette,
2000). L’ estérification est illustrée dans la réaction suivante :

C|:H20H R1 - COOH ﬁ:HzOCORl

C|2HOH + R2- COOH —» CHOCOR2 + 3H20
CH20H R3- COOH CH20CO R3

Glycérol Acides gras Triglycéride Eau
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3.2. Lesacidesgraslibres

Les acides gras sont des acides carboxyliques a chaine aiphatique hydrophobe. Ils sont
peu abondants al’ état libre. Chez les animaux et les végétaux, les acides gras a chaine longue
et a nombre pair d atomes de carbone sont le plus souvent a 16 et 18 atomes de carbone. Ils

sont saturés ou hon selon qu’ils contiennent ou non des doubl es liaisons (Geor ge, 2006).

3.3. Phosphatides ou phospholipides

Les phosphatides ou phospholipides (figure 1) sont représentés par plusieurs classes de
COmposEs ou entrent dans leur composition les acides gras, le glycérol, I’ acide phosphorique,
et dans certains cas, des bases acooliques azotées ou des acides aminés. Certains
phosphatides sont de bons agents émulsifiants (Weil, 2001).

?H:-G-CG-RI I‘T“H:-G-C'D-Rl
fjco-0-CH g R.C0-0-CH CH,
Il + 2 | ? _!_
CH;0-P-0-CH CH;NH, CH;0-P-0-CH,CH;N—CH,
o
-:ZH.,i
Phosphatidyl-é&hanolamine Phosphatidyl-choline ou lécithine
NN als B CH -O-CO-R
(‘llH: O-C0 Rl i 2 1
E_CO-0O-CH R.C0-0-CH
z l ? OH 2 ':I:i' +
CH..__;D-T"—U CH-O-P-O-CH-CH-NH
o B OH 2] ) 3
0 COOQ"
Phosphatidyl-inositol Phosphatidyl-sérine

Figure 1: Les principaux phospholipides naturels (Graille, 2003).

3.4. Lesinsaponifiables

L’insaponifiable d’un corps gras comprend |I'’ensemble de constituants qui, aprés
hydrolyse basique (saponification), sont trés peu solubles dans |’ eau et solubles dans les «
solvants des lipides » (hexane, éther) (Karlesking, 1992).

La teneur en insaponifiable est généralement faible : 0,3 a 1,5% dans les corps gras
naturels. Il comprend, suivant la nature de I’ échantillon, du cholestérol, des hydrocarbures,

des cires, des pigments et des vitamines liposolubles (Adrian et al., 1998).
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» Hydrocarbures : Ce sont des composés de structure genérale : CHs-(CH)n-CHs. lls
sont parfois ramifiés (Weil, 2001).

» Cires: correspondant a des esters d acides gras et d’ alcool gras alongue chaine (de 18
a 22 atomes de carbone) (Graille, 2003).

» Cholestérol (figure 2): est un lipide d’ origine animale, porte une fonction alcool qui
peut étre estérifiée par un acide gras, ce qui I’identifie encore davantage aux lipides
(Frénot, 2001).

CH,
CH,

CH,

Ho
HiT  CHy

Figure 2: Structure de cholestérol (Kamoun, 2003).
» Vitaminesliposolubles: quatre vitamines appartiennent a cette catégorie:

Vitamines A, D, E et K. Elles sont apparentées aux lipides par leur insolubilité en
milieu aqueux. Par définition, les vitamines sont des molécules organiques sans valeur
energétigue, indispensables au fonctionnement de I’ organisme. Par conséquent, elles doivent

étre apportées par I’ alimentation (M oussard, 2004).

» Autrescomposés:

e Pigments: chlorophylle, caroténoides.

e Composés métaliques : ils en existent sous forme de traces, les plus génants sont le
fer et le cuivre, puissants catal yseurs de I’ oxydation.

e Composés responsables de I’ odeur et du goUt : aldéhydes et cétones (Helme, 1984).

3.5. L’eau
Naturellement présente dans la graine chargée d' impuretés solubles, il faut I’ éiminer de
I"huile brute aussi rapidement gque possible (par centrifugation plus séchage sous vide par

exemple) pour retarder les réactions d’ hydrolyse enzymatique (Helme, 1984).
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4. Propriétésdescorpsgras
4.1. Propriétés physiques

4.1.1. Densité

Les acides gras ont une densité inférieure a celle de I’ eau (densité de référence), ce qui
expligue pourquoi " huile remonte a la surface de I’ eau ou du vinaigre quand |I’émulsion n’ est
pas stabilisée (Olivier Masson, 2005).

4.1.2. Solubilité

Les acides gras sont tres peu solubles dans I’eau. Plus la chaine est longue plus la
solubilité est faible. De méme, la solubilité est d’ autant plus faible que le nombre des doubles
liaisons est @evé (Gruilloton et Quintard, 2003).

4.1.3. Point defusion

Le point de fusion des acides gras est d’ autant plus élevé que la chaine aliphatique est
longue. La présence de doubles liaisons abaisse le point de fusion pour un méme nombre de

carbone (Hennen, 2006).

4.1.4. Point d’ébullition

Le point d'ébullition augmente avec I’augmentation de la longueur de la chaine

carbonée, les doubles liaisons influencent peu (M arléne et Elisabeth, 2001).

Le point de fusion et le point d ébullition de quelques acides gras sont donnés dans e tableau
l.

Tableau |I: Point de fusion et point d’ ébullition de quelques acides gras (M arléne et

Elisabeth, 2001).
Symbole Nom Point de fusion Point d’ébullition
Ci4:0 Acide myristique +53,9°C 127 °C
C16:0 Acide pamitique +63,1°C 148 °C
C18:0 Acide stéarique +69,6 °C 166 °C
C18:1 Acide oléique +13,4°C 165 °C
C18:2 Acidelinoléique -50°C 164 °C
C18:3 Acide linolénique -11,0°C 163 °C
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4.2. Propriétés chimiques
4.2.1. Propriétésdues ala présence de COOH

La fonction carboxylique a par définition un comportement acide ¢’ est-a-dire qu’ elle est
capable de céder un proton, comme cette dissociation est partielle, on parle alors d’ acide

faible. Laréaction de dissociation est donnée comme suit :
R-COOH — R-COO + H* (Olivier Masson, 2005).

La fonction carboxylique se caractérise également par son implication dans la réaction

d estérification. Il s'agit d’ une condensation avec une fonction alcool.

4.2.2. Propriétés dues a la présence de doublesliaisons

4.2.2.1. Fixation des halogénes

Les acides gras sont chimiquement inertes sauf ceux qui sont insaturés. D’ailleurs,
I” hydrogene peut se fixer sur la double liaison des acides gras insaturés pour donner un acide
gras saturé ; ils peuvent aussi fixer des halogenes comme I’ iode, selon les réactions suivantes :

-CH=CH- + 2H ——»-CHy- CH»-
-CH=CH +2I —— -CHI-CHI (Kruh,1982).

4.2.2.2. Oxydation

Les doubles liaisons des acides gras sont facilement oxydables. Si I’ oxydation est tres
energétique, la chaine carbonée peut étre rompue au niveau de la double liaison avec

formation de deux fragments acides comme |e montre la réaction suivante :
R-CH=CH-(CH2) n-COOH +O2 ——» R-COOH+ HOOC-(CH2)-COOH

Cette réaction permet de connaitre la place de la double liaison dans la molécule
(Boulanger etal., 1979).

5. Role biologique et nutritionnel deslipides

5.1. Sourced’ énergie

1g de lipides apporte 9 kcal, 37,6 kJ

Parmi les acides gras, ce sont principalement les acides gras saturés (AGS) et
secondairement les acides gras mono-insaturés (AGMI) qui assurent ce réle énergétique, en
comparaison aux acides gras polyinsaturés (AGPI) qui alimentent préférentiellement les voies
métaboliques (Joce, 2004)
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5.2. Rélestructural

Ce sont des constituants des membranes cellulaires, sous forme de phosphatides (Joce,
2004).

5.3. Précurseursde prostaglandines et de leukotrienes
A travers des voies métaboliques qui conduisent & la formation de ces composés qui
jouent un réle important dans la coagulation du sang, I’ agrégation plagquettaire, la fonction

rénale, les phénomenes inflammatoires et immunitaires, etc. (Joce, 2004).

5.4. Apport et véhicule des vitamines liposolubles A et D
Qui se trouvent principalement dans le beurre, le lait, les ceufs, les foies de poissons et
leurs huiles, et E dont la principale source sont les huiles végétales et les produits en

contenant (margarines, matieres grasses tartinables végétales, etc.) (Joce, 2004).

5.5 Intérét nutritionnel de quelques autres constituants mineurs

Les phytostérols ou stérols végétaux sont des composés naturellement présents dans les
huiles (de 0,1 a 0,5%) et les diments d'origine végétale. L’ apport journalier a été estimé a 0,5
o/j, mais les données de composition sont fragmentaires. Les stérols végétaux sont recherchés
pour leurs propriétés hypocholestérolémiantes. Toutefois, cet effet hypochol estérol émiant
n'est observé que pour des consommations journaliéres comprises entre 2 et 3 g/j. C'est
pourquoi on trouve aujourd’ hui sur le marché de nombreux produits (margarines, yaourts et
autres produits laitiers) enrichis en phytostérols (ou phytostanols), pour répondre au souci de

prévention des maladies cardio-vasculaires (Joce, 2004).

6. Apport nutritionnel recommandé deslipides

Un exces de lipides et un déséquilibre de leurs constituants peuvent conduire a un
surpoids et exposer aux risques cardiovasculaires. Pour atteindre I’ équilibre nutritionnel, il
convient de réduire les apports d'acides gras saturés (au maximum 12 % de |’ apport
énergétique) et d’'équilibrer le rapport entre acides gras polyinsaturés essentiels oméga-6 /
oméga-3 en augmentant les apports d’ oméga-3 (Anonyme, 2016).

Il convient aussi, excepté pour les nourrissons et les enfants en EASPE, de réduire
I’ apport énergétique des lipides (idéalement 35 a 40 % de I’ apport énergétique). A cette fin, il
faut non seulement encourager la consommation de poisson et de matieres grasses
d’ accompagnement riches en acides gras oméga-3 (colza, soja, noix), mais aussi restreindre la
consommation d’ aliments riches en graisses animales, tels que par exemple les charcuteries et

les pétisseries salées. Il est aussi recommandé de limiter les apports en acides gras trans
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totaux a moins de 2 % de I’ apport énergétique total, et de réduire la consommation de certains
aliments principaux vecteurs d'acides gras trans d origine technologique (viennoiseries,
pétisseries, produits de panification industrielle, barres chocolatées et biscuits) (Anonyme,
2016).
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Chapitrell : L’étudedela matiere premiére
1. Lesojaet I'huilede soja

1.1. Originedel’huile de soja
1.1.1. Définition

Le soja[Glycine max (L.) Merrill] appartient alafamille des Fabacées, sous-famille des
Faboideae, tribu des Phaseoleae, sous tribu des Glycininae, genre Glycine (Rasolohery,
2007).

La plante est annuelle, herbacée, dressée et peut atteindre une hauteur de 1,5 m. La
gousse est droite ou |égerement courbée, d’une longueur de deux a sept cm. Elle est formée
par les deux moitiés du carpelle, soudées le long de leurs bords dorsal et ventral (Anonyme,
1996).

1.1.2. Lagraine
A I'issue de lafloraison et de la nouaison, se développe une gousse contenant, selon les
cas, entre 1 et 4 graines (Pouzet, 1992).

Comme chez les autres légumineuses, la graine (figure 3) se compose essentiellement
d’une enveloppe lisse (la coque) et d’ un embryon. Sataille varie généralement entre 5 et 10
mm de diametre et son poids (selon les variétés) oscille entre 50 et 400 mg. La forme de la

graine varie selon les cultivars (Pouzet, 1992).

Figure 3: Photographie des graines de soja(ANONYME 2).

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) (Hubert, 2006).
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La graine de soja contient aussi des glucides non structurels, pour environ 10 % du
poids de lagraine, avec principaement des sucres solubles (sucrose, stachyose et raffinose) et
peu d amidon (moins de 3 % du poids des graines) (Pouzet, 1992).

1.2. Définition del’huile de soja

L’ huile de soja est fluide et d' un 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 poly-insaturés et notamment en acide gras essentiel

alpha-linolénique. Elle est recommandée pour |es assaisonnements (Cossut et al., 2002).

Sarichesse en |écithine la rend précieuse pour la reconstitution des cellules nerveuses et
cérébrales, sa bonne digestibilité en fait une bonne remplagante de I’ huile d'olive pour ceux
gui ne peuvent latolérer (Cossut et al., 2002).

1.3. Composition et altérations chimiques del’ huile de soja
1.3.1. Composition del’huile de soja

La principale différence de I'huile de soja par rapport aux autres huiles végétales, se
situe au niveau de la forme d'insaturation et de la présence d’acide linolénique (C18:3) en
guantité appréciable. Cet acide gras étant trés sensible a I’ oxydation, il conviendrait d’ éviter

au maximum le contact de I’ huile avec I'oxygene de |’ air (Platon, 1988).

L'huile brute de soja est définie en termes d humidité, impuretés, teneur en
phosphatides, en acides gras libres et aussi en termes de couleur, de caractéristiques
d  oxydation et de traces métalliques (Platon, 1988).

1.3.1.1. Composition en acides gras

La composition moyenne en acides gras de |’ huile de soja est donnée dans le tableau |1 :

Tableau I1: Composition del’ huile de soja en acides gras (Platon, 1988).

Typesd acides gras Teneur (%)
Acide palmitique (C16: 0) 11,5%
Acide stéarique (C18 :0) 4,0%

Acide oléique (C18 :1, cis) 25,0%
Acidelinoléique (C18: 2, cis: Cis) 51,5%
Acide linolénique (C 18: 3) 7,5%

Acide arachidique (C20: 0) 0,5%
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La teneur en acides gras insaturés de |”huile de soja étant trés élevée, les molécules de
triglycérides contiennent au moins deux acides gras insaturés et les glycérides di et tri-saturés
sont pratiquement absents ou en trés faibles quantités (Platon, 1988).

1.3.1.2. Les constituants mineurs

Les constituants mineurs de |” huile de soja, dont certains doivent étre obligatoirement

éliminés durant le raffinage, sont regroupés dans | e tableau I11.

Tableau I11: Constituants mineurs de I’ huile de soja (Platon, 1988 ; Rohani Binti, 2006).

Nature Composes

Lipidique -Phosphatides hydratables et non hydratables -
Glycérides partiels
- Acides graslibres

Glucidique - Sucres libres et glycolipides

lons métalliques - Fer, cuivre, Calcium, Magnésium

Pigments colorants -Caroténoides, chlorophylle et autres pigments
- Aldéhydes, cétones, peroxyde

Produits oxydés - Composés odorants
-Matiéres insaponifiables

Autres (hydrocarbones, acools triterpéniques, stérols

et tocophérols).

1.3.2. Altérationsde |’ huile de soja
L’ huile de soja est affectée par deux types d' altération: L’ oxydation et la dénaturation

thermique.

1.3.2.1. L'oxydation : Lesfacteurs qui influencent |’ oxydation sont:

v/ Catalyseursdel’ oxydation:
-Atmospheére, lumiére, chaleur;
-Métaux (Fe, Cu);
-Pigments;
-Eau: Lateneur en humidité des huiles brutes ne devrait pas dépasser 0,2 %;

-Enzymes (Lipases): Initialement présentes a la surface des graines, ces enzymes passent dans
I"huile brute au cours des opérations de pression et d extraction (Denise, 1992; Alais et
Linden, 1997).

v' Degré d'insaturation: Plus lateneur en doubles liaisons est élevée, plus la vitesse de

dégradation des acides gras est importante (Dilmi-Bour as, 2004).
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1.3.2.2. Lachaleur

La résistance des corps gras a la chaleur est variable: il existe pour chacun d eux une
température critique (également appelée "point de fumée") a ne pas dépasser, au-dela de
laquelle, les corps gras produisent des composés toxiques, irritants pour les muqueuses
digestives et qui oxydent les caroténoides et les vitamines A et E (Cossut et al., 2002).

1.4. Valeursnutritionnellesdel’huile de soja

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

I’ oxydation par lavitamine E qu’ elle contient (Berk, 1993).

Larichesse de I" huile de soja en acides gras essentiels, la met en premier rang apres le
tournesol, et la rend trés intéressante dans le cas d’ hypercholestérolémie et d’ athérosclérose
(Berk, 1993).
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Chapitrelll : Ladécoloration des huiles

1. Raffinage

1.1. Définition
Le raffinage est une succession d’ étapes de traitements physiques et chimiques en ordre

et en nombre variables en fonction du degré de raffinage de I’ huile que I on souhaite d’ obtenir
(Gibon et al., 2005).

Le raffinage chimigue comporte quatre étapes qui sont: démucilagination,
neutralisation, décoloration et désodorisation.

Le raffinage physique suit les mémes étapes, mise a part la neutralisation. La différence
fondamentale entre les deux processus est I'éimination des acides gras libres par la soude
caustique dans le cas du raffinage chimique et par entrainement a la vapeur au cours du
raffinage physique (L ence et Sanjeev, 2003).

1.2. Objectif

L’ objectif principa du raffinage d’une huile est de réduire son contenu en ééments
mineurs non triglycéridiques (phospholipides, métaux, acides gras libres, savons, pigments,
produits d’ oxydation...) qui ont un effet néfaste sur sa qualité en termes de stabilité oxydative.
Il convient par ailleurs de ne pas endommager la fraction triglycéridique (polymérisation,
transisomérisation, etc.) et de conserver un maximum de constituants reconnus comme

bénéfiques (tocophérals, tocotriénols, stérols, etc.) (Maes et al., 2005).

2. Décoloration

2.1. Définition

La décoloration ou blanchiment est un traitement qui fait appel, soit a des réactions
chimiques (oxydation, réduction, carbonisation), soit a des réactions physiques (agents
absorbants, charbon actif) qui contribuent a I’@imination des pigments naturels tels que les
chlorophylles et les caroténoides et qui vise également a éliminer les traces métaliques
(cuivre, fer) agissant sur la stabilité oxydative de I’ huile (Zschau, 2001).

2.2. Principe

La décoloration des huiles par les agents physiques d'absorption se base sur le
phénomene d’ adsorption. Lorsqu’ un adsorbant est mis en contact avec une solution, il attire a
sa surface aussi bien les molécules de la substance dissoute que celle du solvant (Denise,
1992).
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2.3. Importanceet role dela décoloration
Le but de la décoloration est d’éliminer le maximum de composés indésirables. Selon

leurs origines, les composés a enlever peuvent étre divisés en 3 groupes :

- composes naturels (pigments naturels, phospholipides) ;
- contaminants de I’ environnement (pesticide, hydrocarbure polyaromatique) ;
- sous-produits formeés pendant le stockage, en méme temps que les produits chimiques

utilisés dans le raffinage (savon) (Kovari, 2004).

2.4. Conduite de la décoloration

La décoloration des huiles végétales par les terres activées donne de meilleurs résultats
lorsque |’ opération est conduite a une température voisine de 90°C. Une agitation efficace
favorise le contact et permet de limiter le temps de réaction a 30 minutes. L’opération
S effectue sous vide de facon a empécher |’ oxydation qui est favorisée par la dispersion de

I”huile sur les particules de terre (Denise, 1992).
2.4.1. Méthodes chimiques

Cette méthode utilise : I’ oxydation, carbonisation et réduction pour traiter I’ huile.

24.1.1. Par oxydation ce traitement consiste a oxyder le groupement chromophore des

pigments au moyen des oxydants usuels comme I’ oxygene, |’ ozone et les peroxydes.

2.4.1.2. Par carbonisation: ce mode de décoloration consiste a traiter |"huile par une
quantité limitée dacide sulfurique (H2SOs concentré, ce traitement peut provoquer la
formation de substances colorées. Une grande quantité de H>SO4 conduit a la carbonisation de

I huile elle-méme.

2.4.1.3. Par réduction : cette méthode consiste a fixer I’ oxygene des matiéres col orantes par

I’emploi de réducteur classique tel que I’ anhydre sulfureux, selon laréaction suivante :
Mat C (O2) + SOs4 + HoO —>H>S04 + Mat (C)

Mat (C): matiére colorante

Par ce procédé, il s avere que seules les matiéres colorantes oxydées sont attaquées.
D’ autre part, les matieres colorantes peuvent s oxyder au contact de |’ air et redonner al’ huile

sacouleur initiale, lastabilité de la couleur n’ est pas préservée (L ouzani, 1990).
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2.4.2. Méhodes physiques

2.4.2.1. Terres décolorantes naturelles

Ces terres appartiennent a la famille des SEPIOLITES ou des POLYGONITES. Les
terres naturelles sont employées telles quelles, car elles possédent un pouvoir décolorant
naturel. Elles sont en général simplement séchées et finement broyées pour accroitre la
surface de contact. Ces terres sont peu actives et ne sont pas activables. Leur emploi est donc

limité aux huiles tres faciles a décolorer (Denise, 1992).
2.4.2.2. Terresdécolorantes activées

Ce sont des argiles plastiques de type « Montmorillonite ». L’ activation consiste a
transformer les silicates en silice colloidale qui posséde un fort pouvoir adsorbant. Cette
transformation est réalisée par I’ action d’ acides forts a des températures de 80-130°C (Denise,
1992).

L’ activation se produit par dissolution partielle du smectite, elle est caractérisée par un
premier remplacement des actions des couches intercalaires par H*, suivi de la dissolution des
feuilles tétraédriques et octaédriques (Christidis, 1997).

2.4.2.3. Charbons actifs

IIs renferment 95 a 98% de carbone, mais leur caractere spécifique est leur porosité. On

admet que la surface spécifique de 1g de charbon actif atteint 600 & 1000 m? (Denise, 1992).
L’ activation du charbon actif est réalisée :

- Par activation chimique : on emploie I’ acide phosphorique ou le chlorure de zinc a des
températures allant de 400 - 800 °C.

- Par une activation au gaz: on utilise la vapeur et le dioxyde de carbone a des
températures de 800 - 1000°C (Zschau, 2001).

2.5. Lamontmorillonite
2.5.1. Définition

La Montmorillonite est un minéral qui comporte un nombre considérable de synonymes
(Ardmorite, Askanite et Bentonite qui sont des termes commerciaux), éant donné les divers
aspects gu'’ élle présente a la suite de remplacement mineur de cations structuraux (Caillere,
1982).

Le terme argile désigne non seulement une formation rocheuse, mais il définit aussi un
domaine granulométrique comprenant des particules minérales, dont |e diametre des grains est

inférieur a deux micrometre (<2um).
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La Montmorillonite fut découverte pour la premiere fois en 1847 pres de Montmorillon,

dans le département de VIENNE (France).

La Bentonite désigne un gisement d’ argile situe pres de « Fort BENTON » au Wyoming
(USA) (Bouras, 2003).

2.5.2. Structure et classification de Montmorillonite
La Bentonite est composée de grandes quantités de Montmorillonite (65 a 90%). La
structure généralement admise de la Montmorillonite est une unité faite en feuilles

octaedriques d’ alumine serrées entre 2 feuilles tétraédriques de silice (figure 4).

La Montmorillonite appartient a la classe des PHILLOSILICATES, groupe:
SMECTITE et de formule chimique : (Na, Ca)Os (Al, Mg )2 Sia O10 (OH)2n H20 (Bradbury,
2002).

Figure 4: Structure delaMONTMORIL (Diaz, 2001)

2.6. Facteursinfluencant la décoloration
Parmi les facteurs qui influent sur le rendement de la décoloration, on peut citer les

principaux qui sont :

2.6.1. Pour centage de terre décolorante

La quantité de terre décolorante a employer dépend de I’ objectif de I’ utilisation et de la
nature de I'huile a traiter. Un pourcentage élevé colore I'huile, contrairement a un fable
pourcentage qui n’a presgue pas d effet sur la décoloration, donc il faut déterminer un rapport
optimal pour chague terre et huile pour avoir un rendement maximal de décoloration (Denise,
1992).
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2.6.2. Activation dela Montmorillonite

La meilleure propriété connue pour la terre décolorante est sa grande capacité
d’ absorption, qui peut étre augmentée par |’ activation en utilisant des acides (Valenzuela,
2001).

2.6.3. Surface specifique dela Montmorillonite

Lavariation de la porosité au cours de | activation par des acides est liée aux variations
de la structure de la Montmorillonite. Les faibles dimensions favorisent |’ absorption (Onal,
2002).

2.6.4. Agitation
Elle permet non seulement de mettre le milieu a décolorer en contact avec les corps

absorbants, mais aussi a homogénéiser ce contact.

2.6.5. Temps et contact

En général, un temps de contact de 15 a 20 minutes suffit pour une bonne décoloration ;
la prolongation de la durée de chauffage peut conduire a la réversion de |’absorption
(Ericksson, 1989).

2.6.6. Température

La terre gjoutée a I'huile chaude réduit son pouvoir absorbant parce que I’ humidité
présente dans la terre est éliminée trop rapidement, provoquant aussi un effondrement de la
structure réticulaire de la terre ce qui réduit sa surface. Dans le cas de la décoloration al’air

libre, laterre devrait étre gjoutée al’ huile a 80°C (Ericksson, 1989).

2.6.7. Humidité

L"humidité restante dans |” huile non séchée favorise I’ effet acide de la terre, alors que
des valeurs excessives ou tres faibles d’humidité dans I’huile diminuent la capacité
d’ adsorption de laterre (Ericksson, 1989 ; Rodriguez, 1999).

2.6.8. Vide
L’ opération de décoloration s effectue sous vide Iéger pour empécher |’ oxydation, qui
est favorisée par ladispersion de " huile sur les particules de terre (Denise, 1992).

Une grande quantité d'air (O2) en contact avec I'huile, a une température élevée,

favorise I’ oxydation de I’ huile (Rodriguez, 1999).
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ChapitrelV : Présentation del’unité
1-1. Historique

Le complexe des corps gras de Bejaia (CO.G.B), est situé dans la zone industrielle de la
ville de Bgjaia (route des Aures). Il occupe une superficie de 108.800m?dont 56. 500m2sont
couvertes. En matiére d’ emploi, le complexe opére avec un effectif de 750 personnes, selon
les données de 1998 ; réparties dans les différents services, le régime de travail est 24 heures

effectués par trois équipes qui se relévent toutes les huit heures.

Ce complexe a pour but de promouvoir le développement des industries alimentaires et
de satisfaire les besoins locaux en huile, margarine, savon de toilette, etc.

1-2. Production del’unité

Le complexe est congu pour :

e Laraffineried huile dimentaire : 400 Tonnes/Jour.
La fabrication de savon de toilette : 50 Tonnes/Jour.

e Lafabrication de savon de ménage : 150 Tonnes/Jour.
e Ladistillation des acides gras : 20 Tonnes/Jour ;
e Laproduction de glycérine pharmaceutique : 20 Tonnes/Jour.
e Le conditionnement des huiles alimentaires : 500 Tonnes/Jour.
» 300 Tonnes/Jour pour les huilesde 5 Litres.
» 200 Tonnes/Jour pour les huilesde 1 Litres.
e Letraitement des eaux en production 24/24 H.

e Lafabrication delamargarine : 80 Tonnes/Jour.

1-3. 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 de laboratoire est compose de quatre laboratoires d’ analyse.

e Laboratoiredeshuiles

Les principales analyses qui S effectuent dans ce laboratoire sont les suivants :

» Analyse d huile brute.
» Anayse d huile au cours de raffinage.
» Anayse d acides gras libres bruts.
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» Anayse d acides gras distillés.

e Laboratoiredetraitement deseaux
Les analyses qui s effectuent dans ce laboratoire sont les suivantes :

» Anaysedel eau brute.

Anayse del’ eau adoucie.

Anayse del’ eau de la béache alimentaire.
Anayse del’ eau chaudiére.

Anayse de |’ eau osmosee.

Anayse de |’ eau procédée.

YV V. V V V V

Analyse des eaux usees.
» Analyse des eaux del’ atelier de lamargarinerie.

e Laboratoiredescaristes

Ce laboratoire s occupe des analyses de routine pour toute la production (savonniére et
huiliere) ; voir méme lors du conditionnement et stockage. Le mode de travail est réalisé par
quatre laborantins qui travaillent en équipes et de maniére aternative.

Les analyses qui s effectuent dans ce laboratoire sont :

» Analyse d huile au cours du raffinage.
» Analyse des acides gras libres au cours de la distillation.
» Analyse du savon au cours du processus de fabrication.

e Laboratoiredemargarinerie

Ce service occupe une place tres importante dans le fonctionnement de I'unité de
production car il permet d’'assurer une meilleure qualité du produit, il est composés de deux
laboratoires qui sont:

» Laboratoire d’analyse physico-chimique: analyse de I'acidité, de I'indice de
peroxyde, de NaCl, de I’amidon, du point de fusion et de la consistance dela
margarine.

» Laboratoire d’'analyse microbiologique: les germes dénombrés sont les
germes agrobies a 30°C, les coliformes fécaux, Staphylococcus aureus, les

levures et moisissures et |les Salmonella

L’ organigramme de I’ unité CO.G.B laBelle est illustré dans lafigure 5.
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Service de Contréle de Gestion et de Budget
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Figure5: Organigramme de |’ unité CO.G.B «labelle »
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ChapitreV : Matériel et méthodes

1. Objectif et méthodologie suivie

Le but de notre éude consiste a déterminer |’ effet de I’ humidité de la terre décolorante
sur |’ optimisation de I’ étape de décoloration de I’ huile de soja, et en particulier la diminution
de la quantité des phospholipides. La partie expérimentale est réalisée au sein du laboratoire
de I'entreprise de CO.G.B La belle et ains au sein de laboratoire de physico-chimie des

aliments de I’ université Abderrahmane MIRA.
Notre travail est réalisé en deux étapes essentielles:

- La lére étape est consacrée au suivi du procédé de raffinage de I huile de soja au niveau de
raffinerie de COGB, puis la réalisation des analyses physico-chimiques nécessaires aux
échantillons prélevés pour chague étape de raffinage : huile brute, huile démucilaginée, huile

neutralisée (séchée), huile décolorée et huile désodorisee.

- La 2eme étape qui est |’ étape principale de notre travail est consacrée a la réalisation de
I’ étape de la décoloration au niveau de laboratoire pour un méme échantillon d’huile séchée
de soje avec I’ utilisation des terres décolorantes d’ humidités différentes (5,5%, 7,5%, 9,3%,
11,2%). Ensuite, nous avons réalisé les analyses relatives de |’ étape de la décoloration (la
couleur, les phospholipides, I’ acidité, I’indice de peroxyde et I’indice de saponification) afin
de déterminer le taux d’humidité idéal de laterre décolorante pour atteindre une décoloration

optimale, par conségquent une diminution importante de la couleur et des phospholipides.

L’ éape de décoloration est réalisée tout en respectant les conditions appliquées al’ unité
CO.G.B : le pourcentage de la terre décolorante (0,7%), la température (environ 105°C), le
temps de contacte (30 minutes) et I’ utilisation d’ une pompe sous vide pour créer le vide (la

dépression).

Remarque : toues les analyses effectuées sont réalisées en 3 essais.

2. Echantillonnage

Apres la décoloration, I” huile subit une filtration sur papier filtre afin d’ @iminer laterre
décolorante, ensuite, nous réalisons des prélevements dans des préformes de 5L et chaque
échantillon est étiqueté (I’ étiquete porte le taux d’ humidité de laterre décolorante). Enfin, les
préformes sont couvertes par le papier aluminium dans le but d’ éviter la transmission de la

lumiere.
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3. Analyses physico-chimiques

3.1. Lesanalyses effectuées sur I'huile
3.1.1. L’ acidité (NA.273/1990)
> Définition
L’ acidité est I’ expression conventionnelle en pourcentage d acides gras libres selon la
nature du corps gras. La détermination de |’ acidité a une grande importance dans la mesure
ou €le permet de mesurer le degré d altération (hydrolyse des triglycérides) de la matiere

grasse.
Principe

Le principe consiste a neutraliser les acides gras libres (AGL) al’aide d’ une solution de
NaOH en présence de phénophtal éine comme indicateur coloré, selon laréaction suivante :

R-COOH + NaOH —— R-COO-Na + H20
AGL Soude Savon Eau

» Modeopératoire
Peser 10 g d'huile a analyser dans une fiole conique de 250ml, gjouter 50ml d’alcool
neutralisé par la soude (0,1N) en présence de phénophtaléine. Chauffer et agiter jusqu’a
dissolution de I'huile, gouter quelques gouttes de phénophtaléine, puis titrer avec une

solution de la soude (0,1N) jusqu’ a coloration rose persistante une dizaine de seconde.

» Expression desreésultats

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

A: acidité exprimée en pourcentage.

V: volume (ml) delasolution de NaOH utilisée pour letitrage.
N: normalité de la solution NaOH (0O,1N).

m: masse (g) delaprise d’ essal.

M: masse molaire de |’ acide ol & que (282g/moal).

3.1.2. Détermination de I’indice de peroxyde (NA.274/1990)
> Définition :
L’indice de peroxyde est le nombre d’ équivalents d’ oxygene actif par kilogramme de
corps gras oxydant I'iodure de potassium avec libération de I'iode. Il donne une évaluation

sur la quantité de peroxydes présents dans un corps gras.
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» Principe:
Traitement d'une prise d’ essai en solution dans I’ acide acétique et du chloroforme par
une solution d'iodure de potassium, I'iode libéré est titré par une solution de thiosulfate de

sodium.

v Laréaction de formation de peroxyde:

R-CH = CH-R + O, » R—CH-CH-R'
b o

v Réaction d’iodure de potassium au milieu acide:

R-CH-gH-R’ +2K1+2CH3-COOH

R-CH-CH-R’+2CH3-COOK +H20+I2
el

v' L’iodelibéré est titré par le thiosulfate de sodium;

l2 + 2NaS;03 »2Nal + Na,§,0¢

» Modeopératoire

On procéde a deux essais: I’un ablanc, I autre en présence de la matiére grasse.

Dans un flacon muni d’un bouchon peser 2 g de I’ huile a analyser en lui gjoutant 15 ml
d’acide acétique, 10ml de chloroforme et 1 ml d’iodure de potassium (KI). Reboucher le
flacon immédiatement et agiter pendant une minute, laisser le flacon durant 5 minutes a I’ abri
de lalumiere, puis gjouter 75 ml d’ eau distillée en agitant vigoureusement et en présence de
guel ques gouttes d’ empois d’amidon comme indicateur coloré. Enfin, titrer I’iode libéré avec
la solution de thiosulfate de sodium a 0.002 N jusqu’ a décoloration compléte (virage de bleu

vers|’incolore).

> Expression desrésultats

Ip (még d’ 02/ Kg de CG) = (V-Vo) .N.1000/m

I p: indice de peroxyde en milliéquivalent d'oxygene/Kg de CG.
V: volume de la solution N&a,S,O; utilisée pour le titrage.

Vo: volume de la solution Na,S205 utilisée pour |’ essai a blanc.
N: normalité de la solution de thiosulfate de sodium (0,002N).

m: massedelaprised’ essa (Q).

3.1.3. Lesphosphatides[NE : édition du 16-03-2014, Réf : AOCS Ja 4-46]

Cette méthode a pour objectif la détermination de la teneur en phosphatides dans les huiles
végétales.
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» Modeopératoire
Dans un erlenmeyer de 250 ml, peser 25 g d' huile soit p ce poids et, gouter 200 ml
d’ acétone puis entreposer le dans un réfrigérateur a 4 °C pendant 4h. Filtrer sur double filtre
taré (le papier filtre est préalablement seché et pesé pl), laver al’ acétone jusgu’ a disparition
totale du gras sur les parois du filtre, sécher a nouveau le papier et repeser a nouveau. Calculer

ladifférence en suivant laformule suivante :

» Expression desrésultats:

Phosphatides (%) = (p2—-p1) / P

P : lepoidsdelaprised essai.
P1: le poids de doublefiltre taré avant lafiltration de I’ huile.

P3: le poids de double filtre taré apres lafiltration de | huile.

3.1.4. Traces de (alcalinité de savon) (NA 6341)
> Définition
L’alcainité est exprimée conventionnellement en oléates de sodium en partie par
million (ppm), le savon d'acides gras est le résultat d' un traitement d’ acides gras par un

hydroxyde métallique (la potasse ou |a soude).

> Principe
L’acalinité du savon est libérée directement dans I’ acétone en présence de bleu de

bromophénoal (indicateur coloré), elle est ensuite titrée par I’ acide chlorhydrique.

» Modeopératoire
Dans un ballon, verser 20 g de I'huile et 22,5 ml d acétone en lui goutant quelques
gouttes d'eau distillée, en présence de bleu de bromophénol s la couleur devient bleu
verdatre I" huile en contient les traces de savon, et on titre avec I’ acide chlorhydrique (0,01N)

jusqu’ aladisparition de la couleur bleue verdétre et I’ apparition de la couleur jaune.

> Expression desrésultats

Ts=V .N. 304. 100/P

Ts:. traces de savon (ppm).
V: volume (ml) delasolution d’ acide chlorhydrique.
P: prised’ essai (Q).

N: normalité de HCI.

304: masse molaire de |’ ol éate de sodium.
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3.1.5 Détermination deI'indice de saponification (NA.276/1990)
> Définition:
C’est lagquantité en mg de KOH nécessaire pour saponifier un gramme de corps gras.
> Principe
Saponification de | huile par KOH alcoolique sous reflux d' eau pendant 1 heure, I’ excés

de KOH est titré par une solution.

» Mode opératoire
Dans un ballon de 250ml, peser 2 g de I'huile a analyser, gouter 25 ml de potasse
alcoolique (KOH) a 0,5N, puis porter a ébullition sous reflux (distillation) pendant 1 heure en
agitant de temps a autre, titrer avec I'acide chlorhydrique a 0,5N en présence de
phénolphtaléine.

> Expression desrésultats

lc= (VB=VE).N.56.11
Pe

Ou:

|'s: indice de saponification.

N : normalité de lasolution HC.

VEe: volume en ml de HCI utilisé pour I'échantillon.

Vg: volume en ml de HCI utilisé pour |’ essai a blanc.
Pe: poidsen g delaprise d’ essai.

56,1: masse molaire exprimée en g/mole de KOH.
3.1.6. Détermination dela couleur (NA 2221)

» Principe
La détermination de la couleur au LOVIBOND consiste a faire une comparaison entre
la couleur de la lumiere transmise a travers une certaine couche d huile et la couleur de la
lumiéere provenant toujours de la méme source transmise a travers les lames colorées

standardisées.

» Mode opératoire
Verser |’échantillon & analyser dans une cellule (1 puce), puis déterminer la couleur
correspondante en faisant la comparaison avec les lames de couleurs standard (réglage de

deux faces observeées jusqu’ a obtention de la méme couleur de deux cotés).
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» Expression desrésultats
Détermination de la couleur de I’ échantillon consiste a lire sur la planche les valeurs

derouge, et de jaune.

3.1.7. Détermination del”humidité (NA.272/1990)
» Définition
C'est la perte de masse qu’a subi le produit apres chauffage a 103 + 2°C dans |’ étuve,

exprimée en pourcentage.

> Principe
Le principe de I’ humidité est basé sur la détermination du poids de I huile avant et apres
séchage al’ étuve, toute diminution du poids indique la présence d’ humidité
» Mode opératoire
Un cristallisoir seché al’ étuve et refroidit dans un dessiccateur est pese (soit P le poids
correspondant). Puis, nous avons pesé 5g d huile dans ce cristallisoir. Ce dernier est introduit

dans une étuve réglée a 105°C pendant 30 minutes, en suite, il est pesé apres refroidissement

dans un dessiccateur. Cette opération est répétée jusgu’ ala stabilisation du poids (PF).

» Expression desreésultats

Pe —(Pe-Po)
H% :P— x100
ou: E

H%: I’humidité en pourcentage.
Pe: lepoidsdelaprise d’ essai.
Py le poids de cristallisoir vide.

Pr: le poidsfinal de cristallisoir.

3.2. Analyse delaterre décolorante (adsor bant)
3.2.1. pH delaterre décolorante (M O 8241-10)
» Modeopératoire

Peser 10 g de terre bien homogénéi sée dans un bécher et compléter jusgu’a 100 ml avec

del’eau distillée, laisser le mélange décanter puis mesurer le pH en utilisant le pH métre.

3.2.2. Humiditédelaterre
» Modeopératoire

Dans une coupelle, peser 4 g de la terre décolorante et mettre al’ éuve (103 £ 2°C)

pendant 30 minutes. Retirer I’ échantillon et e mettre dans un dessiccateur afin de le refroidir.
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Repeser 1a coupelle contenant |’ échantillon séché. Refaire I’ opération jusgu’ a obtention d’un
poids stable. Calculer I humidité.

> Expression desrésultats

P1—-P2
H%=———.100

Ou:

H% : humiditeé

P1: Poidsinitial

P2 : poidsfinal (aprés séchage)

3.2.3. Acidité de la terre (MO 8241-22).<
» Principe

L’ acidité de la terre décolorante est déterminée par extraction a |’eau et titration de
I’ extrait. Une quantité connue de terre décolorante est mélangée avec de I’ eau et I’ acidité de
I’extrait est déterminée par titration avec une solution de NaOH a 0,1 N en présence de

méthyle orange.

»Mode opératoire
Dans une fiole de 200 ml, peser exactement 10 g de terre décolorante, gjouter 50 ml
d’ eau distillée et mettre a ébullition pendant une minute. Laisser se refroidir, puis
compléter avec I’ eau distillée jusqu’a 200 ml et enfin, filtrer et prélever 25 ml defiltra
en lui gjoutant quel ques gouttes de phénolphtaléine et titrer avec NaOH a 0.036 N.

» Expression desreésultats

N.V.eq.100
A% =
P&.1000

N : normalité de NaOH.
V : volume de NaOH.

Pe : poidsdelaprised essai.
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Chapitre VI : Résultats et discussion

Le produit fini est le fruit de plusieurs opérations technologiques gu’'a subi la matiére
premiere, la qualité du produit fini dépend de celle de la matiere premiére, donc il est

impératif de procéder a des analyses de la matiere premiére.

1. Huile brute

Les résultats d’analyses effectuées sur I'huile brute sont illustrés dans le tableau ci-

dessous:
Tableau I'V: Analyses physico-chimiques de |’ huile brute
Parametres Moyenne NE
Acidité (%) 0,985 + 0,007 <2
Indice de peroxyde (mégqO2/kg) 4,3 +0,282 <12
Humidité (%) 0,41+ 0,014 <2
Couleur (J, R) JF=70+0 J<70
R=18+0 R<3
Indice de saponification (mg KOH/qg) 188+ 1,414 189 -195
Phosphatides (%) 0,35+0,014 <0,5

Les résultats sont conformes aux normes exigées, ce qui révéle le bon déroulement des
opérations d’ extraction et de stockage de I’ huile. D’ aprés les résultats obtenus, on peut dire

gue I” huile brute présente un bon état initial, ce qui facilitera son raffinage.

2. Huile démucilaginée

La démucilagination ou aussi appelée dégommage est considérée comme la premiére
étape de raffinage des huiles végétales, cette étape sert a éliminer les phospholipides qui S'y
trouvent. Elle est importante car la présence des phosphatides dans une huile la rend

incomestible et fragile ala conservation.
Letableau V illustre |les résultats obtenus.

Tableau V: Anayses physico-chimiques de I’ huile démucilaginée.

Parametres Moyenne Normed’entreprise
Phospholipides (%) 0,24 + 0,028 <12 ppm

Acidité (%) 0,98+ 0,006 <2

Indice de peroxyde (mégO2/kg) 4,35+ 0,212 <12
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D’ apres le tableau V, on constate que la démucilagination a permet la diminution de
taux de phospholipides de 0,35% pour atteindre la valeur 0,24%. Cette diminution est obtenue
gréace al’gout d une quantité d’ eau chaude (2%) et d’ acide phosphorique (0,1 a 0,3%).

L'eau en contact avec les phosphatides hydratables forme des hydrates qui sont
insolubles dans I'huile, I’gout de I'eau a une huile brute contenant des phosphatides
hydratables induit la formation progressive d’un trouble a |’ interface huile-eau qui sédimente
(Rodriguez, 1999).

L’ gout de I’ acide phosphorique réagit avec les phosphatides non hydratables qui sont
composes en majeure partie de sels de calcium et de magnésium en formant des précipités de
phosphates de calcium ou de magnésium et la libération d acide phosphorique (Dijkstra,
1998).

L’ élimination des mucilages se fait par un séparateur centrifuge avec une vitesse aux
alentours de 4800tr/m.

3. Huile neutralisée (séchée)

L’ opération de neutralisation a pour but d’ éliminer les acides gras libres sous forme de
savon ce qu'on appelle les pétes de neutralisation mais également élimine les traces d’ acide
phosphorique et aussi les traces du mucilage et autres impuretés, sachant que cette opération
S effectue a une température de 80 a 90 C°.

Letableau ci-dessous illustre les résultats d’ anal yse de I huile neutralisée.

Tableau VI: Anayses physico-chimiques de I’ huile neutralisée (séchée)

Parametres Moyenne Normed’ entreprise
Acidité (%) 0,04 £ 0,014 <0,12
I ndice de per oxyde (mégO2/kQ) 3,7+0,141 <12
Humidité (%) 0,00 <0,2
I ndice de saponification (mg KOH/ g) 192,11 + 0,685 188-194
Couleur (J, R) J=70+£0 J<70
R=18+0 R<3
Phosphatides (%) 0,14+ 0,011 <5 ppm
Trace du savon (ppm) 18+ 0,015 30-50

Ces résultats nous montrent que I’ acidité a diminué d une fagon importante de 0,98 a

0,04% et cela s explique par la neutralisation des acides gras libres par la soude (NaOH).
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On constate aussi une diminution importante des phosphatides de 0,26% a 0,14%, cette
diminution est due al’ effet de séparateur auto-débourbeur.

En ce qui concerne les traces de savon, nous avons relevé une valeur moyenne de
18ppm (30-50 ppm pour I'huile lavée) et qui est conforme aux normes exigees, cette

conformité est due al’ efficacité des deux lavages effectués.

4. Huile décolor ée

La décoloration a pour but d’ éliminer les pigments (chlorophylles et caroténoides) sous
I’effet de I'activation de la terre décolorante qui adsorbe ces pigments. Cette opération se
déroule a une température de 105°C, et sous vide sachant que le pourcentage de la terre

décol orante gjoutée est estimé a 0,7%.

L e tableau suivant montre nos résultats obtenus pour cette étape.

Tableau VI1I: Analyses physico-chimiques de |’ huile décolorée

Parametres Moyenne Normed’entreprise
L acidité (%) 0,05+ 0,008 0,06 -0,12
L’ indice de per oxyde (meqO2/kg) 0,2+ 0,282 0
L’indice de saponification mg KOH/ gH 193,32 + 1,661 188 - 194
Lacouleur (J, R) J3=32+0 J<40

R=05+0 R<0,5
L es phosphatides (%) 0,09+ 0,009 <3ppm
Lestracesde savon (ppm) 3+ 0,012 0

Selon ces résultats, on constate que la couleur de I’ huile a été éclairée (J=32, R=0,5), ce

changement est dd al’ effet de laterre décolorante qui adsorbe les pigments.

On remargue aussi une légére augmentation de I’ acidité (0,05%), cette derniére est due

al effet de laterre décolorante qui est activée par I’ acide.

Quant aux phosphatides, nous constatons une diminution importante et cela est da a

I" adsorption des sels de calcium et de magnésium par |aterre décolorante.

5. Huile désodorisée

La désodorisation est la derniére étape de raffinage et qui consiste a diminer les

composes susceptibles d’ odorer I huile a savoir les aldéhydes, les alcools, etc.
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Dans cette étape, on procede a haute température a savoir 250 C°, et sous vide

(dépression de -50 bar).
Les résultats obtenus sont illustrés dans le tableau (V1I1) :

Tableau VIII: Anayses physico-chimiques de I’ huile désodorisée

Parametres Moyenne Normed’ entreprise
L acidité (%) 0,026+ 0,005 0,02-0,12
L’ indice de per oxyde (méqO2/kg) 0 0
Lacouleur (J,R) R0,1+ 0 J*R<1,5
JO5+0
L es phosphatides (%) 0 0
Lestracesde savon (ppm) 0 0
I ndice de saponification (mgK OH/qg) 193,15+ 0.680 188-194

D’ apres ce tableau, nous remarquons :

- Une diminution de I’ acidité ce qui s explique par |’ évaporation des acides gras libres afaible

poids moléculaire, sous I’ effet de latempérature élevée (plus de 200°C).

- La diminution de la couleur qui est liée a la décomposition des pigments sous |’ effet de la
température, ce qui donne des composes volatils qui seront apres aspirés par le vide de la

colonne de la désodorisation.

- Une diminution notable de I’'indice de peroxyde, puisque les peroxydes formés sont détruits
par la haute température (plus de 200°C) en composés volatils qui seront éliminés par le vide.

- Pour le paramétre de I’indice de saponification, nous remarquons une |égere augmentation
de ce parametre durant les étapes de raffinage de 188 mgK OH /g jusgu’a 193,15 mgKOH /g,

cette augmentation est due al’ éimination de la fraction insaponifiable.

La désodorisation vise non seulement a améliorer I’odeur de I’huile et a neutraliser
I’huile en volatilisant les AGL, mais aussi a la purifier de toute sorte d'impureté ayant

échappé aux stades de raffinage précédents.

32



Chapitre VI Résultats et discussion

6. Lesrésultatsobtenuslorsdel’analyse delaterre décolorante
Letableau IX Illustre les résultats obtenus :

Tableau | X: Analyses de laterre décolorante

Paramétres Moyenne Normed’entreprise
L’ acidité % 0,011+ 0,0038 | <0,1

LePH 5,27+ 0,12 45-7

L humidité 5,5+ 0,045 8- 12

D’ apres les résultats du tableau X1, nous remarquons que la terre décolorante présente
une légére acidité, cela, est di alaprésence del’HCL qui est nécessaire pour I’ activation de la

terre.

Quant au pH nous I’ avons estimé a 5,27 (acide), cela s expligue toujours par la présence
de!’HCL.

L’ humidité de la terre est estimée a 5,5, sachant qu'elle est trés importante pour

favoriser I effet acide de laterre.

7. Etudedel’ effet del’humidité delaterre décolorante sur I’ optimisation
dela décoloration del’huile

Nous avons utilisé quatre (04) taux d’humidité différents tout en respectant les
conditions qu’exige la décoloration a savoir la quantité de la terre décolorante, le temps de

contact et latempérature optimale.

Les résultats obtenus sont illustrés dans le tableau X :

Tableau X: Analyses physico-chimiques des échantillons de I” huile décolorée

selon différentes humidités de la terre décol orante

Humiditésdelaterre (%) 5,5 7,5 9,30 11,20
Couleur (J,R) J=38 32 J=50 J=55
R=0,5 R=0,5 R=0,9 R=1
Acidité (%) 0,05+ 0,006 0,05+ 0,007 0,05+0,008 0,05+ 0,007
Phosphatides (%) 0,07+ 0,012 0,05+ 0,010 0,12+0,009 0,12+ 0,009
Indice de peroxyde 43+ 0,135 42+0,137 4,8+0,138 4,8+£0,141
(meqO2/kg)
Indice de saponification 190,67+ 189,42+ 192,24+ 194,9+
(mgKOH) /g 0,761 0,685 0,640 0,690
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D’ apres ce tableau, nous remarquons que la décoloration est effectuée dans les quatre
échantillons étudiés, mais avec un degré d’ efficacité différent, car on constate une diminution
importante de la couleur de 1,8 rouge et 70 jaune jusgu'a 0,5 rouge et 32 jaune, et 0,5 rouge
et 38 jaune pour I'humidité de la terre de 7,5% et 55 % respectivement, alors qu on
remarque une légere décoloration pour les échantillons ayant I’humidité de la terre
décolorante estimée a9,30% et 11, 20%.

L"humidité de la terre décolorante influe sur le taux des phosphatides car ce dernier est
diminué d’ une valeur importante dans les échantillons dont I"humidité de la terre décolorante
est de 7,5% et 5,5% (0,05% =+ 0,010 et 0,07% * 0,012 de phosphatides, respectivement).

On remarque auss une augmentation de l'indice de peroxyde et une |égere
augmentation de lal’ acidité dans tous les échantillons étudiés. L’ augmentation de I’indice de
peroxyde s explique par I’ oxydation de I’ huile sous |’ effet de la haute température et celle de

I’ acidité s’ explique par I’ gout de laterre décol orante activée par I’ acide.

L’ analyse sensorielle montre une amélioration de goQt de I huile, ce qui s explique par
I’ évaporation des substances volatiles sous I’ effet de la température et leur aspiration par la

pompe sous vide utilisée.

D’ apres ces résultats, on constate que I’ humidité de la terre décolorante est un paramétre
tres important pour la décoloration des huiles et |I"humidité idéale probablement y compris
entre 5,5% et 7, 5%.

Lafigure 6 montre la variation des teneurs en phosphatides des échantillons en fonction

du taux d' humidité de la terre décolorante.

0,14 -
0,12 -
0,1 -
0,08 -
0,06 -
0,04 -
0,02 -

Phosphatides %

5,5 7,5 9,3 11,2
% d’humidite

Figure 6: Variation des teneurs en phosphatides en fonction I’ humidité de la terre

décolorante
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Nous remarguons que I’humidité la plus adéquate pour une meilleure éimination des
phosphatides est comprise entre 5,5 et 7,5 %, nous constatons aussi qu’ au-dela de 9%, les
phosphatides ne s’ éliminent pas et restent stables au voisinage de 0,12%.

Lafigure 7 illustre la variation de I’indice de peroxyde en fonction de I’ humidité de la

terre décolorante.
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Figure 7:Variation de I’ indice de peroxyde selon I’ humidité de laterre décolorante

Nous remarquons que |I’humidité de la terre décolorante n’'influe pas vraiment sur
I’indice de peroxyde car les variations sont minimes. Il est a signaler que la norme exige une
valeur nulle de ce parametre apres I’ étape de décoloration, mais on a enregistré des valeurs

qui varient de 4,2 a 4,8 méqg O2/kg et celaest di au non création du vide durant cette étape.
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Conclusion

Conclusion

L’ objectif principal de notre étude consiste a optimiser I’ éape de la décoloration de
I”huile produite par CO.G.B «la belle » de Bgjaia par conséquent conserver la qualité de
I"huile pendant le stockage par I’éimination des phospholipides et |I’amélioration de la
couleur de notre produit qui représente un argument commercial majeur, et cela en agissant
sur I humidité de la terre décolorante.

Le suivi des différents paramétres au cours du raffinage des huiles a CO.G.B. «la

belle » amontré la conformités des résultats obtenus pour chaque étape.

Quant a I’ étape de décoloration testée avec différents pourcentages d’humidité de la
terre décolorante, il s'est avéré que le taux de 5,5% a 7,5% a donné lieu probablement une
meilleure décoloration et élimination des phosphatides. Néanmoins, nous avons enregistré une

augmentation de I’ indice de peroxyde suite al’ absence du vide durant |a décol oration.

Au cours de notre travail, nous avons pu conclure que les conditions optimales de
décoloration pour I’obtention d' une couleur de | huile appréciable étaient probablement les

suivantes :

v Une humidité de terre décolorante de 5,5 a 7,5%.
v" Un temps de contact de 30 minutes.
A lavenir, il serait intéressant d approfondir cette éude en agissant sur d’autres

parametres de I’ étape de décol oration et on propose de:

v Tester d' autres doses de la terre décolorante ;

v Varier latempérature et le temps de contact au cours de la décoloration.
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Résumé

Au cours de notre stage effectué au niveau de CO.G.B «la belle », nous avons suivi le
processus de raffinage des huiles d'une part et d’autre part, nous avons réalisé |’ étape de
décoloration avec différents % d’humidité de la terre décolorante (5,5%, 7,5%, 9,30% et
11,20%).

Les résultats obtenus concernant le raffinage sont conformes aux normes. Pour |’ étape
de décoloration, il sest avéré que le taux de 7,5% dhumidité permet une meilleure
décoloration et @imination des phosphatides de |’ huile.

Motsclés: huile, raffinage, décoloration, terre décolorante, humidité, phosphatides.

Abstract

During our internship (training course) made at the level of CO.G.B "La belle", we
followed the process of refining of oil on one hand and on the other hand, we realized the
stage of discoloration with various % of humidity of the bleaching earth(ground) (5,5 %, 7,5
%, 9,30 % and 11,20 %).

The obtained results(profits) concerning the refining are in accordance with the
standards. For the stage of discoloration, he(it) has proved that the rate of 7,5 % of humidity

allows a better discoloration and an elimination of the phosphatides of the ail.

Keywords: ail, refining, discoloration, bleaching earth(ground), humidity, phosphatides.
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