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Introducti

INTRODUCTION

Depuis I'apparition de I’'homme sur terre, il a is@#l les corps gras dans I'état ou ils se
trouvaient apres leurs extractions des matiereétatgs oléagineuses (fruits, noyaux, graines,
et féves), ainsi que des tissus adipeux des anirn@testres ou marins [1]. Les corps gras
alimentaires comprennent les huiles et les gradsegine animale ou végétale, ils jouent un
réle nutritionnel important dans l'alimentation haime. D’ailleurs ils nous apportent des

lipides trés riches en calories, en vitamines lyhasles et en sels minéraux [2].

La transformation des graines en huile commeramét en ceuvre une succession
d’étapes de trituration des graines (broyage, di€age, aplatissage, cuisson, séchage, pressage
et extraction par hexane), exercé dans des ungésadsformation appelées "huileries” afin
d’aboutir a un produit brut suivi par un raffinagei consiste en une série d’opérations qui
présentent chacune ses objectifs. Il existe plusigpes de raffinages dont le choix se fait en

fonction de la nature de I'huile, de sa qualitdext objectifs visés [3].

L’huile de soja est huile alimentaire la plus canseee a travers le monde. Elle provient
de l'extraction de la féve de soja, une plante méigeuse. Les principaux pays producteurs
d”’huile de soja sont les Etats-Unis, le japonaethine. Ce dernier est le premier a planter le
soja [2]. Il contient un fort taux d’acides graslyposaturés, d’acides linoléiques et
linoléiques qui sont indispensables a I'organismen&in. Par ailleurs, I'huile de soja contient
des acides gras saturés, mono insaturés, vitanmmeéraux.....etc. [2]. L’huile de soja brute
extraite des graines de soja nécessite, pour utedumestible, le passage obligatoire par le
traitement de raffinage. Différents procédés petngre utilisés pour ce traitement. Nous
examinerons dans ce mémoire, le procédé le plusagonent utilisé et le plus fiable pour

obtenir une huile de bonne qualité. Ce procéd&esffinage chimique.

Le raffinage a pour but de maintenir ou d’amélidesrcaracteres organoleptiques (goat
et odeur neutres, limpidité, couleur jaune claititritionnels et la stabilité des corps gras. Pour
ce faire, il met en ceuvre plusieurs étapes pomriidir des composés indésirables (gommes,
acides gras libres, pigments, composés odorangdilgplet les contaminants potentiellement

présents dans les matieres premieres [4]. C'est ckwcadre que s’inscrit ce travail qui a pour
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but le suivi de I'évolution de certains parameépigsico-chimiques de I'huile de soja aux cours

des différents étapes de raffinage au niveau ddfiaerie du complexe CEVITAL sis a Bejaia.

Notre mémoire est subdivisé en deux parties ; Gapsemiere partie, nous présenterons
une synthése bibliographique sur les corps grasoja comme matiere premiére et les
différentes étapes de procédé de raffinage. Lanskecpartie est consacrée a la partie pratique
dans laquelle, nous présenterons le principe etdde opératoire des différentes analyses
physico-chimiques effectuées sur I'huile de sojacaurs des différentes étapes de raffinage.

Enfin nous présenterons les différents résultatsmis et leurs interprétations.
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Chapitrel Généralités sur les corps gras

[.1. Définition des corps gras

Les corps gras(CG) sont des biomolécules constguam groupe de composés dont la
nature chimique est extrémement variée, elle seposen deCarbone (C), Hydrogene (H) et
d’Oxygene (O). Le<CG sont des esters naturels, formés a partirdéaajras (AG) et alcool ou
d’amine. Ces biomolécules sont différentes selomsl@rigines, compositions, et leurs réles

dans 'organisme [1-3].

Sont caractérisés par leurs insolubilités dansul'ea leurs solubilités dans les solvants

organiques tels que I'hexane, I'éther éthyliquéodforme,... [4].

[.2. Classification des corps gras

On peut classer les CG selon leur origine végétalanimale.
1.2.1. Les corps gras d'origine végétale

Graines oléagineuses (arachide, colza, mais, catm), pulpe de certains fruits

oléagineux (fruit de palme, olive).

Selon le degré de siccativité (oxydation des institans des acides gras contenus dans des

liants), les corps gras d’origine végétale peuedra classés comme suit [5] :

- Les corps gras siccatifs : huile de lin, de l@schine, d'abrasin et de tournesol ;

- Les corps gras demi siccatifs : huile de cotensésame, de mais, de colza et de soja ;
- Les corps gras non siccatifs : huile d’oliverakides de ricins et d'amandes.

1.2.2. Les corps gras d'origine animale

Les corps gras d'origine animale (tissus adip@&asxashimaux) peuvent provenir du porc
(saindoux), du boeuf (suif), du cheval (huile dewad), des poissons et mammiféres marins
(huiles de foie de morue) et de la vache (beuBk) [

Les CG sont classés, non pas en fonction de leurses, mais selon leucsnsistances : état

durs ou solides a la température ambiante +15ta€fléide a la température ambiante [6].
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Chapitrel Généralités sur les corps gras

[.3. Composition d’'un corps gras
Les corps gras sont des mélanges complexes c@sséitupourcentage massiqud de:
- 97 4 99 % de triglycérides ou acylglyceérols
-1 a2 % d’acides gras libres, de phospholipides)o et di glycérides
- 0,5 a 1 % de composés mineurs : colorants, hadboces, stérols, vitamines et alcools.

1.3.1. Les triglycérides
Les triglycérides (TG), sont constitués d’une moléadu glycérol et de trois molécules

d’acides gras. Le glycérol est formé d’une chamé&dis atomes de carbone comportant chacun
un groupement hydroxyle (-OH) .Ces derniers engantaction avec le groupement carboxyle
(-COOH) des acides gras pour former des estersoltdent alors ce qu'on appelle Les

triglycérides. La réaction de synthése et d’hydselgde TG suit la réaction suivante :

Glycérol Acides gras Triglycéride
| [ o | [ 0 |
Hy=C=0H OH=C =R1 . Hy=C=0=C =Rt
| 0 ynhase | q +3 H O
) |
HeC=oh ToHetort ™ Hec=0-C =R 2
| o < 0
| Hydrolyse |

1.3.2. les acides gras
Les acides gras (AG) ce sont des acides organigil#des qui possedent qu'une seule

fonction acide organique (carboxyle) par moléctilgomt formés de carbone a nombre presque
toujours pair, généralement compris entre 4 etl30peuvent étre saturés ou insaturés [8-
9]:

» Acides gras saturés
Les AGS ne représente que des liaisons carboniqueles ils sont solide a température

ambiantells ont pour formule général€,, H,, 0, ou Ch-(CH>),, -COOH.

> Acides gras insaturés
Ce sont des acides gras qui comportent une owepisstoubles liaisons dans la chaine
carbonée. Les principaux acides gras insaturés. sont
- Acide oléique C18: 1¢H; — (CH,)7; — CH=CH - CH,), — COOH,;
- Acide linoléique C18: 2€H; — (CH;)4— CH=CH —CH, — CH=CH- (CH,),— COOH,;
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Chapitrel Généralités sur les corps gras

- Acide linolénique C18: ¥yH; — CH, — CH=CH —CH, — CH=CH —CH,— CH=CH — CH;),—
COOH.

1.3.3. Les phospholipides

Les phospholipides ou phosphatides, Ce sont dstedied’acides gras et de glycérol dont
la troisieme fonction alcoolique est liée a un a@tiosphorique qui lui-méme peut étre associé
a une base alcoolique azotée ou un acide aminé&o@keles constituants principaux des

membranes biologiques [10].

1.3.4. Insaponifaibles

Les insaponifiables sont des composés qui ne pmatic pas a la réaction de
saponification; ils sont peu solubles dans I'eaisrealubles dans les solvants organiques des
corps gras [11], on rencontre des substances gseptent des propriétés biologiques (stérols
et tocophérols), et pigments (caroténoides et cplyle), des carbones et des alcools.la teneur

des corps gras en ces produits est faible (<<1%).

I.4. Propriétés des corps gras

On distingue deux propriétes :

1.4.1. Les propriétés physiques

Les principales caractéristiques physiques dessagngs sont :
» Densité

Les acides gras ont une densité inférieure a delleau (densité de référence), la densité
des huiles végétales varie de 0,915 a 0,964, efrgiéelle dépend de nombre d’'insaturation et
de I'état d’oxydation des huiles [12].

e Solubilité

Tous les acides gras dont le nombre de carborseigétieur a 8 sont insolubles dans I'eau
et sont généralement solubles dans les solvanamiopges tels que I'éther, le chloroforme et le

benzéne [13].
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e La viscosité

La viscosité d’'un CG augmente avec le poids moddaiket diminue avec 'augmentation

du nombre d’instauration (doubles liaisons) etadeempérature [14].

* Point de fusion

C’est le point de fondation qui permet d’appréteedegré de pureté des corps gras. Les

huiles a I'état naturel ne présentent jamais untpate fusion mais une zone de fusion [14]
Le point de fusion de quelque acide gras sont dodaés le tableau ci-dessous:1.1

Tableau 1.1 :Points de fusion de quelques AG [15]

AG Point de fusion
Acide palmitique 63,1°C
Acide stéarique 69,6°C
Acide oléique 13,4°C
Acide linoléique -5,0°C
Acidea- linolénique -11,0°C

* Point de fondation

Le point de fondation augmente avec l'augmentatéela longueur de la chaine carbonée,
les doubles liaisons influencent peu [16]. Le table2indique le point d’ébullition de quelques
acides gras.
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Tableau 1.2 Points d’ébullition de certains AG [17].

AG Point d’ébullition

Acide gras saturé :

Acide myristique C14 127 °C
Acide palmitique C16 148 °C
Acide stéarique C18 166 °C
Acide gras insaturé :
Acide oléique C18 :1 165 °C
Acide linoléique C18 :2 164 °C
Acide linolénique C18 :3 163 °C

1.4.2. Les propriétés chimiques

Les corps gras ont des propriétés chimiques quertiignt des glycérides et des

acides gras qui les constituent.

* Hydrogénation

C’est I'une des modifications principales effectuéir les huiles. Au cours de cette
opération, I'hydrogéne s’additionne aux doublesstins des acides gras en présence de
catalyseurs cela augmente le point de fusion ctisgant une huile liquide en une graisse semi

solide qui résiste a I'oxydation [13].

» L’interestérification

L’interestérification correspond a la modificatide la structure glycéridique des corps
gras par réarrangement moléculaire des acides girade glycérol. Ceci entraine des
modifications importantes du comportement a ladiugl’'un corps gras sans modifier la nature
de ses acides gras, seule leur distribution sghyieerol étant changée. L'intérestérification
permet ainsi une meilleure maitrise de la qualité fois fonctionnelle et nutritionnelle des

matieres grasses [18].
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» Saponification

Elle permet de transformer en savons solubles dsedou potassique) la totalité des

acides gras présents dans une matiere grass&g®Oh la réaction suivante :

R-COOH + NaQOH=———) R-COONa+ HO

* Oxydation

Les principaux facteurs déterminant la durée de des lipides sont les réactions
d’oxydation, ces réactions entrainent la formatlercomposés volatils d’'odeur désagréable.
Les substrats de ces réactions sont principalelegiaicides gras insaturés.
lls s’oxydent en général plus vite lorsqu’ils sdibres et insaturés. Les acides saturés ne
s’oxydent qu’a une température supérieure a 60a@di$ que les acides polyinsaturés
s’oxydent méme lors de I'entreposage des alimeliéad congelé [20].

* Hydrolyse ou acidification

L’acidification est le résultat d’'une hydrolyse fielie ou totale des triglycérides qui
donne des acides gras libres, elle entraine landitioin du pH des corps gras, cette hydrolyse
conduit a la formation d'acides gras libres prégiables a la qualité du corps gras. Ce
phénomene qui nécessite la présence d’eau ou implesnent d’humidité ne s’observe
pratiquement jamais sur les corps gras raffingseult cependant intervenir sur les corps gras
brutes, et ceci explique I'acidité libre des huibestes vierges. Le phénoméne d’hydrolyse est

de nature chimique ou enzymatique (action de lgpdad-22].

1.5. Réles biologiques et nutritionnels des corpsas

Dans I'organisme, les lipides ont quatre fonctipriacipales :

eRéserve d'énergie stockés sous forme de TG dans les tissus adigesipides constituent
ainsi une réserve énergétique mobilisable (1gpiéds donne environ 9,3 Kcal, par contre les

hydrates de carbone (les sucres) fournissent 4Kcal)

eROle structural : les AG servent a la synthése d'autres lipidetsmment les phospholipides

qui forment les membranes autour des cellulessbdganelles. La composition en acides gras
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de ces phospholipides donne aux membranes desgtéspohysiques particulieres (élasticité,

viscosité).
eROle de messager les acides gras sont les précurseurs de plgsimessagers intra et
extracellulaires. Par exemple, l'acide arachidomigst le précurseur des eicosanoides,

hormones intervenant dans l'inflammation et la at&gn sanguine.

eR0le de transport de vitamines: les corps gras alimentaires véhiculent quattamines
liposolubles : A, D, E et K [24].
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Chapitre |l Etude de la matieére premiére

[1.1. Obtention de I'huile brute

La plupart des huiles végétales sont issues deégslatéagineuses. Parmi ces plantes, on
cite : I'arachide, l'olivier, le colza, le ricinglsoja et le tournesol. En général toutes les gsain
contiennent de 'huile. Puisque les plantes soet source importante pour les humains dans
divers domaines tels que la médecine, les indggpiarmaceutiques, les chimies industrielles,
les industries alimentaires et autres. Pour celahdiles végétales sont extraites de ces graines
pour étre utilisées dans I'un de ces domaines.

Dans notre travail on s’intéresse au soja comménegbtremiere d’ou on extrait I'huile brute.
[1.2. Huile de soja

[1.2.1. Définition

L’huile de soja est une huile alimentaire, c’egtlias consommeée a travers le monde. Elle
provient de I'extraction de la féve de soja.
L'huile de soja est fluide et d'une couleur jaulie pu moins foncé suivant la nature des graines
et les procédés d'extraction. Elle a une saveezgs®noncée d'haricot qui s'atténue peu a peu.
Elle est riche en acides gras polyinsaturés etmoint en acide gras essentiel alpha-linoléique

[2].

La richesse de I'huile de soja en lécithine la rpr&tieuse pour la reconstitution des cellules
nerveuses et cérébrales, sa bonne digestibilifaienne bonne remplagante de I'huile d'olive

pour ceux qui ne peuvent la tolérer [27].

Figure Il.1La plante de soja et ses graines.
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11.2.2. Origine

Le soja s’écrit aussi « soya » ese plante annuelle (dont le cycle de vie, de la
germination a la production de graines dure untesmnée) de la famille des Iégumineuses. |l
existe également d’'autres appellations dont lecbbléagineux (glycine max) ou encore le

pois chinois puisque cette plante est originairéAiae de I'Est.

D’un point de vue historique, cette plante constitune ressource économique depuis
environ 5000 ans. Elle est cultivée pour ses gsainiehes en protéines et en huile. Le soja est
utilisé dans I'alimentation humaine mais aussi aénL’huile alimentaire est extrait du soja
et son usage est habituellement réservé al'assmstent et la cuisson sans fumée mais
également utilisée dans I'industrie agroalimentaire
La graine de soja contient en moyenne : 30 a 40ptatéines, 20% de lipides, 35% de glucides

dont 20% de fibres, 5% de minéraux et vitamines.

Fibres : 20 %

Graine de soja

Figure 1.2 : Composition de la graine de soja.
11.2.3. Composition de I'huile de soja
11.2.3.1. Teneur en acide gras

La teneur en acide gras insaturés de I'huile de &i@int tres élevée, les molécules de
triglycérides contiennent au moins deux acides mrsaturés [2] comme le montre le tableau

suivant :
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Tableadl.1 : Composition en acide gras de I'huile de soja [28].

Acide gras Pourcentage (%)
Saturé :
C<14 <0.1
Acide myristiqueCy,: O <0.5
Acide palmitiqueC;¢: O 7-14
Acide stéariqu&;g: 0 3-5.5
Acide arachidique,,: 0 <0.6
Acide beheniqué,,: 0 <0.5
Acide lignoceriqueC,, <0.5
Insaturé
Acide palmétoleiqué€ye : 1 <0.5
Acide oléiqueCyg: 1 18-26
Acide linoléiqueC;g: 2 50-57
Acide linoléniqueC;g : 3 5.5-10

[1.2.3.2. Teneur en insaponifiable
La partie insaponifiable de l'huile de soja reprdeel.6% dans I'huile brute mais
uniquement 0.6 a 0.7 % dans I'huile raffinée. Bikecompose essentiellement de stérols (250
a 418 mg/ 1009) et de tocophérols (80 a 167 mgg)L00
Tableau I1.2 Composition en insaponifiable de I'huile de sdja][

Insaponifiable 0.5 a 1.6%

-Cholestérol (en %de stérols totaux) <1
-Teneur en stérol (en mg/100 g de corps gras) 325-515
-Teneur eru-tocophérol (en %des tocophérols totaux) 5-10
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[1.2.4. Principaux parametres physico-chimique de’huile de soja

Les principaux paramétres physico-chimiques deiléhde soja sont donnés dans le tableau
1.3 :

Tableau 11.3 Principaux parametre physico-chimique de I'huidesdja [29].

Parametre Valeur
-Densité a 20°C 0.921-0.924
-viscosité a20°C (Pa.s) 53-58
-Indice de réfraction a 20°C 1.473-1.477

-Indice d’iode (g d’'iode /100g de corps gras)25-128
-Indice de saponification (mg de KOH/g d&88-195

corps gras)

11.2.5. Obtention de I'huile brute de soja

Le soja a une faible teneur en huile (environ 209&xtraction de cette derniére se fait
alors par un solvant qui se mélange avec les fléorontre-courant. Le solvant le plus utilisé
est 'hexane en raison de sa basse températurapbeation (63 a 69°C), sa stabilité élevée et
le meilleur rendement d’extraction.

La phase de préparation des graines (nettoyageytoége, broyage et laminage) est la
premiere étape de I'extraction, ainsi les flocornsenus peuvent subir une hydrolyse
enzymatique ou un chauffage pour faciliter I'op@mat Aprés extraction de I'huile brute,

I’hexane sera ensuite séparé par distillation @ipéré par condensation afin d’étre réutilisé.
Les résidus d’extraction (tourteaux et farines) sifisés pour I'alimentation animale, Tandis
qgue l'huile brute destinée a lalimentation humaigera ensuite purifiée. Le procédé

d’extraction de I'huile brute de soja est reprégatdns la figure 11.3 :
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[ Graines de soja
Nettoyage
l J
[ Décorticage ]

|

R
[

[ Laminage
Cuisson
[ Farine de soja ] ¢=| Extraction par l'hexane :>[ Huile brute ]

Figure 1.3 : Procédé d’extraction de I'huile brute de soja [30]
[1.2.6. Valeur nutritionnelle de 'huile de soja

L’huile de soja est une huile végétale, richa@des gras essentiels et pauvres en cholestérol.
C’est une huile de table excellente par sa teneuwaocge linoléique qui la rend fragile a la
chaleur. C’est une bonne source de vitaminesgstl@aturellement protégée a I'oxydation par
la vitamine E qu’elle contient [31].

Les produits a base de soja ont une haute qualitéive puisqu’ils apportent a la fois :
> Des acides gras insaturés, dont les omégas (3)aeie inclus dans
Iécithine a qui facilite leur assimilation ;
» Des protéines avec I'ensemble des acides aminéantaesds, méthionine
cystéine étant les plus limités (comme toute [égemse mais de

maniére moins importante que la plupart) ;
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» De nombreux minéraux dont le phosphore, le (Mg Zfe,Cu, Mn) qui
font défaut dans beaucoup de rations alimentaires ;
» Des vitamines notamment E et du groupe B (B1, B2 ,B®) [31].

11.2.7. Quelques huiles végétales commercialiséas &lgérie et leurs compositions

Il existe sur le marché algérien différentes masqdtuiles végétales alimentaires,
guelles soient pures (huile de soja) ou mélangéedjes-ci sont utilisées pour

I'assaisonnement, la cuisson ou la friture.

Figurél.4 : Différentes huiles commercialisés en Algérie.

Les différentes compositions des huiles alimeesafabriquées en Algérie sont représentées

dans le tableau I1.4 suivant :

Tableau I1.4 Différentes compositions des huiles alimentaiagsifiuées en Algérie.

Marque Nature de I'huile

Huile ELIO 80% soja, 20% tournesol
Huile Afia 95% soja, 5%mais

Huile HULOR 100% soja

Huile BONAL 100% soja

Huile LYNOR 90% soja ,10% palme
Huile SAFIA 100% soja

Huile LABELLE 100%soja
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Chapitre I Raffinage des huiles

[l .1. Introduction

Les huiles issu des matieres végétale oléagine(fsaiss, noyaux, graines) sont
mélangées et désignées sous le terme générales huiltes ». La plupart des huiles brutes
doivent étre débarrassées des impuretés qu’elidsrneent par le procédé de raffinage afin
d’améliorer leur conservation, leur godt, leur a&s$pet leur digestibilité. Le raffinage est
I'ensemble des opérations qui servent a la tramsdot’huile brut en un Produit comestible en
éliminant les impuretés qui le rendent impropr&a &dnsommation. Il permet d’obtenir une
gualité¢ conforme aux exigences des difféerents satiiurs (qualités organoleptiques et
chimiques satisfaisantes), on éliminer les compossible a leur qualité (gommes, acide gras

libre, pigments) [8].

[11.2. Objectif du raffinage

Le raffinage a pour but :

e D’éliminer les constituants mineurs de I'huile stglue les acides gras libre (AGL), les
phospholipides (PL) et les pigments les produitscgdation, etc.

» D’éliminer les contaminants, tels que des tracaséi@ux ou de solvants, des pesticides
qui peuvent provenir des pratiques culturales, 'davironnement, ou encore des
conditions de stockage des graines oléagineuségs [32

 D’améliorer des caractéristiques organoleptiquésjte : la couleur, 'odeur et les

produits indésirable pour avoir un niveau de pwret&e stabilité [33].

[11.3.Types de raffinage

Pour obtenir la qualité de I'huile exigée, troisg@dés de raffinage sont mis en ceuvre :

v Le raffinage chimique ;
v Le raffinage physique ;
v' Le dégommage enzymatique ;
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[11.3.1. Raffinage chimique

Le raffinage chimique autrement dit « raffinagesslgue » est le procédé le plus couramment

utilisé, il s’effectue par deux méthodes différante

v Raffinage chimique a chayd’est un procédé qui est destiné pour I'huile da)so

v’ Raffinage chimique a froid (c’est le procédé quidestiné pour I'huile déournesol)

Le raffinage chimique permet de raffiner les cogpas méme s'ils ont subi un début de
dégradation. Le traitement par la soude permedi@r aussi les résidus de phospholipides
laissés par le dégommage et réaliser un premiaechiment par la destruction de certains
pigments et d'autres constituants secondairee@naetalliques), ce qui facilite les opérations

ultérieures (décoloration et désodorisation) [34].

Principaux Autres
HUILE BRUTE composés élimingés composes éliminés
d1
Degommage al‘eau et/ou —=
condltfonnement acide — Phospholipides
Lk 1 ) [ Pates de neutralisation (savons),

Neutrallsation chimique i:] phospholipides, H PO, métaux,
ala soude certains pigments, produits

,: Acides gras libres
_n_ d’oxydation, certains contaminants |

Auxiliaires de

k. aux de lavages
!.:::EI'E: fabrication : [::b - E : :|h »-—~|J:;_. 7,
- acide, base, eau iavons, phospholipides

4 Traces de savons,
Décolorati P t phospholipides résiduels,
bk I AT {:] produits d*oxydation polaires,

s Deé ci certains contaminants
cirage =
[ Flitration I ’I [Cires] I
0

Désodorisation/In jection de
vapeur/180-230 *C — Volatils e
sous vide 2-3 mbar

<
[ Inertage ]
A0
(*) : Huwnles de towrmesal, moes,

HUILE RAFFINEE pépins de rasin, grgnons
d'olive, cartharne, coforn

Flaveurs, hydroperoxydes,
certains contaminants, etc.

Figure Ill.1 : Schéma de principe du raffinage chimique des sivdgyétales [35].
[11.3.2. Raffinage physique

Raffinage physique ou « distillation neutralisamt€'est la neutralisation des corps gras
par un entrainement a la vapeur sous vide il g&ipsment mis au point dans le domaine des

graisses d'origine animale et dans celui des koiheretes (palme, palmiste et coprah) [34].
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Principaux Autres
HUILE BRUTE composes Eliminés composés élimines
AL
[Degommage/eau] i
Conditionnement acide Phospholipides
4
Centrifugation
Lavages
(Séchage)
S
Prétraitement Phospholipides résiduels,
Décoloration A— Pigments [:::] produits d oxydation polaires,
(sur terres décolorantes) certains contaminants
4
Décirage l "
[ Filtration [Cires)
13
Distillation /Injection de Acidles Skt
vapeur/230-250 °C e dohiaiind Flaveurs, hydro
. : peraxydes,
ou « flash » distillation (260 "C) < I-:D certains contaminants, etc.
Vide poussé (1-2 mbar) Valatils
43
[ Inertage ]
4 .
(") Equipement particulier
HUILE RAFFINEE (€ SCUENT ») povr
récupération des
condensats d'oddes gras

Figure I11.2 Schéma de principe de raffinage physique des huflgétales.

[11.3.3. Le dégommage enzymatique

Le procédé enzymatique est fondé sur I'hydrolysepti@sphatides par la phospholipase

qui catalyse la dissociation de I'ester d'acids {34].
[1l.4. Différentes étapes du raffinage

Le procéde utilisé pour le raffinage de I'huile slga au niveau de «CEVITAL» est le
raffinage chimique a chaud, afin de satisfairéokesoins du consommateur qui désire avoir une

huile claire, limpide, neutre, sans godt et sareiod

Pour améliorer ces caractéristiques, il faut feereaffinage qui comprend tout ou une partie
des opérations suivantes : la démucilaginationpdatralisation, le lavage, le séchage, la

décoloration et la désodorisation [33].
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Etapes de Raffinage Chimique

Anxiliaires principales de
fabrication

Eau

Composants éliminés

Phospholipides

—

Démucilagination
H,PO,

0

s savons, phospholipides

oH,PO,

eMétaux, certains pigments,
Produit d'oxydation,
«Pates de Neutralisation
oCertains contaminants

NaOH >t Neutralisation Lﬁ
Centrifugation
& Eaude lavage
Eau Lavage
n *Pigments colorés
Seéchage sous vide *Traces de savons
& ‘Phospholipides residuelles
Terve Décolorante =% Décoloration J}
™
- eSubstances volatiles,
Vapeur séche & «Contaminants,
Sous vide trés | r
: ¥ Deésodorisation J
pousse

@ Huile Raffinee

Figure 111.3 : Etapes du Raffinage chimique.
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[11.4.1. Démucilagination

La démucilagination ou le dégommage est une opératdispensable pour une huile de
qualité, car elle consiste a éliminer de l'huileitbrles composés susceptibles de devenir
insolubles par hydratation (phospholipides). Laspnee de phospholipides dans les huiles

brutes entraine des inconvénients [33] :

= Les phospholipides en présence d’eau forment desgies dits de « mucilages » qu'il
n'est pas possible d’admettre danshurile livrée a la consommation.

= De nombreux essais ont montré qu'une huile raffiméal débarrassée de ses
phospholipides s’acidifie, s’oxyde et prend rapiéatrun goit désagréable.

= Les phospholipides sont souvent liés a des métauxls catalyseurs d’oxydation.

Le dégommage consiste a hydrater rapidement oentarit les phospholipides et les matieres
mucilagineuses dans le but de réduire leur sotébilians I'huile et ainsi faciliter leur
élimination. La technique consiste a disperser tlange brute chauffée a 60°C, 1 a 2pacide
phosphoriqueApres un brassage durant 20 min le mélange estfélm0°C et recoit un ajout
de 2 a 3% d’eau avant d’étre brassé a nouveau peddanin pour permettre I'hydratation des
phospholipides. Le mélange ensuite est refroidiqyiss 50°C pour insolubiliser les
phosphatides avant leur séparation par centrifogaf8B3]. La démucilagination a l'acide

phosphorique donne une élimination complete desgdiaipides.

[11.4.2. Neutralisation

La neutralisation par des solutions alcalines @gsentiellement a éliminer les acides gras
libres sous forme de savon appelés communémenés @@ neutralisation ». Ces AGL donnent
un mauvais godt et nuisent a la conservation déd'i34]. Le traitement par des solutions
alcalines permet d'éliminer aussi les résidus despiolipides laissés par le dégommage et
réalise un premier blanchiment par la destruct®geattains pigments ou leur absorption par la

phase aqueuse [34].

L’'opération de neutralisation consiste a chauffersile de 85 a 90°C ensuite additionnée

la soude (NaOH)Le mélange d’huile et la soude passe dans un m&lamgpide avant d’étre
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envoyé vers la séparation centrifuge .Afin d’asslaeséparation de I'huile neutralisée et des

pates de neutralisation .La neutralisation ests@alselon la réaction suivante :

R-COOH + NaOH » R-COONa + O

Acide gras Base Savon eau

La quantité de soude a ajouter est calculéashase du taux d'acides gras libres de I'huile a
traiter [36]. Pour déplacer I'équilibre dans lesdiine neutralisation compléte, il est nécessaire
d'employer un léger excés de soude mais s'il estdmse, il peut entrainer des pertes
importantes par la saponification des TAG. La riéactst appelée "saponification parasite” qui
diminue également le rendement de I'opération. Pater la réaction parasite, la neutralisation
en continue présente l'avantage de ne laissdel@ilia soude en contacte que pendant un temps
tres court. Le but n'est pas seulement d'obteregr lurle parfaitement neutralisée avec un
minimum d'entrainements d'huile dans les « soapkst», mais aussi de laisser le moins

possible de savon dans I'huile neutralisée poueéles émulsions au cours du lavage [34].

Schématiquement l'implantation de la neutralisafida soude est représentée dans la figure
1.4 :

Conditionnement des mucilages Meutralisation

Taze | Solutlon
de soude

20a 30 mn

Réacteur
"acide

W
connaf Y LR
a plagqueg A

Mélangeur Mélangeur

L’huile krute

Séparateur

o ,
20«

20a 30 mt

L’huile neutralisée <

Figure Ill.4 : Schéma représentatif de deux étapes de démueitamyiret neutralisation.
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[11.4.3. Lavage

Le lavage est I'opération qui permet d’éliminer $efstances alcalines (savon et soude
en exces) présentes dans I'huile a la sortie daratgur, ainsi que les dernieres traces de
meétaux, De phospholipides et autres impuretés (adigure 111.5) [33]. Un a deux lavages a

I'eau chaude (90°C) permet d’éliminer la quasiditdales traces de savons résiduels.

l11.4.4. Séchage

L’humidité présente dans I'huile lavée est élimiagant I'opération de décoloration car
elle peut provoquer un colmatage rapide des fils@gout en présence de savon. L’huile
neutralisée sortant de lavage a une températui@ 66f pulvérisée dans une tour verticale

maintenue sous une pression de 30 a 60 bars [BiB]l&figure 1I1.5) :

Huile neutralisée

Lavage Séchage
citrigue
Eau
chaude
l_ A Sécheur
\/
v o
Al
9 C |™ : L’huile neutralisée, lavée
Mélangeur et séchée
Echangeur | Separateur
a plaque Eau de lavage

Figure 1.5 :Schéma représentatif de deux étapes de lavageleige.

[11.4.5. Décoloration
Cette opération vise a éliminer les pigments calgcaroténoides et chlorophylle). Cette
opération se fait a I'aide de terres décolorantesl® charbons actifs, dans des conditions de

température suffisante (80 -115°C).
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Dans les réacteurs a décoloration, des serpenéingageur sont implantés pour créer un
barbotage qui a pour but d’éliminer des pigmentss@nts dans I'huile afin qu’ils soient

facilement adsorbés [36].

Vide
Teme Injection de
décolorante 115°C + vapeur
Acide
N Réactewr de
= 20a décoloration
> 30 mn
90 °c Injection de
Bac +— yapew
Echangeuwr
i plagque
F —l
Mélangeur -

Figure 111.6: Schéma représentatif du procédé de la décoloration

La terre est additionnée a I'huile, le mélangeabstuffé a 90°C sous pression réduite
aprés Contact de quelques minutes, le mélangenesy&r pour se sépare par filtration est
réalisée par des filtres automatiques de type NIRBA
Cette filtration consiste a séparer la phase ddlé€hde celle de la terre décolorante .Elle est
réalisée par des filtres ayant des pores qui engmédle passage des matieres solides en

permettant I'écoulement du liquide seulement [37].
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" Filtre &

I Filtre criquet
poches

Filtre niagara

' W L@::; Huile filtrée

Décharge de la
terre décolorante

Figure Il.7 : Schéma représentatif de la filtration d’huile décék.

I11.4.5. Désodorisation

La désodorisation est la derniere étape du raffipelie consiste a éliminer les substances
odorantes telles que les composés aromatiqueshyalég, cétones et hydrocarbures) qui
donnent une odeur et une saveur désagréablesl@, ldinsi que les acides gras libres encore
présents dont certains sont trés sensibles a bioyd[37]. Ces substances sont relativement
volatiles, et peuvent étre éliminés en dégageaniadgapeur ou de l'azote .Ainsi, la
désodorisation est effectuée sous vide pour facilé dégagent de ces composants volatils
éviter I'oxydation et I'hydrolyse de I'huile, etréir le maximum de profit de la vapeur. Apres

désodorisation, I'huile est refroidie et stockég][3
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Figure 111.8: Procédé de la désodorisation de I'huile colorée.
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Chapitre | Présentation de l'unité

I.1. Présentation du complexe CEVITAL

I.1.1. Historique

Créé en Mai 1998, CEVITAL (abréviation de l'expriess" c’est vital ", avec sa
phonétique), est le leader du secteur agroalintentm Algérie et parmies entreprises
algériennes qui ont vu le jour dés l'entrée deenp#tys en économie du marché. Elle a été créé
par des fonds privés avec une raison sociale €topar action "s.p.a" » d’un capital total de
970,000,000,00 DA. Lancer en Mai 1998. Le compl€ewital regroupe plusieurs unités de
production : une raffinerie d’huile, une raffinerile sucre, une margarinerie, une unité de
conditionnement d’eau minérale, une unité de falino et de conditionnement de boissons
rafraichissantes sans alcool, une conserverie,stl@s portuaires ainsi qu’un terminal de
déchargement portuaire. A débuté son action paida en bouteille et conditionnement le 12
décembre 1998. En février 1999, les travaux deegénil de la raffinerie d’huile ont débuté,

cette derniére est devenue fonctionnelle le 14 deldd méme année.
[.1.2. Implantation

Le complexe Cevital s.p.a est implanté dans I'ertegbortuaire de Bejaia et s’étend sur
une superficie de 45000 m2. CEVITAL contribue langat au développement de l'industrie
agroalimentaire nationale, elle vise a s'impos&isda marché national en offrant une large

gamme de produits de qualité.

Figure 1.1 Situation géographique du complexe CEVITAL.
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[.1.3. Activités et missions

Le groupe CEVITAL vise a enrichir le maratgtional en huile, margarine et sucre dont
le but est de satisfaire la demande nationale gi&es divers projets réalisés qui se présentent

comme Suit :

Raffinage d’huile.
Conditionnement d’huile.
Production de margarine.
Fabrication de I'emballage.
Raffinerie de sucre.

ISR N N N N

Stockage des céreales.
Les différentes huiles de «CEVITAL» disponibles kumarché sont :

v' FLEURIAL : 100% tournesol commercialisée depuistddd9.

SOYA : 100% Soja commercialisée depuis septemb®8.19

CANOLA : 100% colza commercialisée depuis fin segiee 1999.

OLEOL 2 : 60% tournesol et 40% soja.

ELEO 3 :55% tournesol ,40% soja et 5% olive.

FRIDOR : fraction tournesol + ODF (Oléine DoublemEractionnée) selon la saison.
OLIVIA : 100% huile d’olive raffinée.

AN N N N SN

[.1.4. Présentation de la raffinerie d’huile

La raffinerie du complexe CEVITAL est entigrent automatisée, c’est I'une des plus
modernes au monde, elle comprend un équipemerdffieage INSOFT, composé de deux
chaines de raffinage A et B d’'une capacité de prootu tres importante (800 tonnes /jour), et

une autre chaine C, la 1000 tonne.

1.1.5. Approvisionnement en matiére premiéere

L’approvisionnement en huiles brutes utiliséass la fabrication des différents produits se
fait par bateaux de gros tonnage avec des quadit&900, 6000 et 9000 tonnes de certains
pays tels que la Malaisie, I'Indonésie, I'Ukraifi&rgentine, la Chine et les USA.

Les huiles brutes sont stockées dans des bacpdeitéade 47000 tonnes.
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1.1.6. Analyses des déchets
» Décomposition de la pate
Le traitement des soaps stocks a pour butagéter les huiles acides et d’évaluer
les pertes en huile.
» Traitement des eaux
Elle a pour but le traitement des eaux de lavchgeaffinage avant de les déverser
dans la nature, ainsi que celles destinées a lad@ra.
Pour les déchets qualifiés d’huile acides ¢acides gras libres, ils sont aux

producteurs de savon, de peinture, etc.

[.1.7. Contr6le de qualité
Le contrble de qualité se fait de I'arevde la matiére premiére (huile brute) jusqu’a la

commercialisation du produit fini. Des prélevemesuat effectués a 'arrivé du bateau d’huile
brute et a difféerentes étapes du raffinage jusdjotatention d’'une huile finie et pendant
conditionnement. Pour cela, le complexe Cevitatles¢ de quatre laboratoires dont :

v Deux laboratoires pour les huiles.

v"Un laboratoire pour la margarine.

v"Un laboratoire pour le sucre.
Un certificat de conformité est délivré par le dieur du laboratoire et la confirmation de
commercialisation est remise au directeur commieciaque jour.
Les différentes directions et services de «CEVITAsont schématisés dans I'organigramme

suivant :
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Figurel.2 : Organigramme de Cevital.
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[I.1. Objectif

La présente étude a pour objectif le suivi desdiffites analyses physico-chimiques de
I'huile de soja lors des différentes étapes dunadk : de I'huile brute jusqu’a I'huile finie. Ces
analyses ont été effectuées au niveau du labcadeirla raffinerie des huiles du complexe

Cevital.
[1.2. Echantillonnage

Les échantillons utilisés dans ce travail sont titwés de I'huile de soja. Le prélevement
des échantillons a été effectué a partir des bassotkages pour I'huile brute, par contre pour
I'étude des différentes paramétres, le prélévemesechantillons a été effectué au niveau des
différents séparateurs a savoir : la neutralisateodécoloration et la désodorisation de I'atelier
raffinage du complexe Cevital. Donc, les prélevetmsteffectuent sur :

» L’huile brute de soja dans le bac de stockage ;

» L’huile neutralisée ;
» L’huile décolorée ;
>

L’huile désodorisée.

Le tableau ci-dessous illustre les points de petfeant et toutes les analyses physico-chimiques

effectuées sur I'huile de soja.
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Tableau Il.1 : Types d’analyses effectuées sur les échantillongilé’ de soja aux différentes

étapes de raffinage.

Py

Echantillon Point de prélévement | Analyse

Huile brute La sortie de bac du Acidité, couleur, densité, humidite,
stockage impureté, phosphore, chlorophylles

indice de peroxyde, indice d’'iode

Huile neutralisée Acidité ;

Mélangeur M2 Trace de savon ;

Séparateur Sl Trace de savon ;

Laveur S4

Sécheur Sécheur Chlorophylle.

Huile décolorée Sortie du la Acidité, Couleur, chlorophylle,

décoloration

Huile désodorisée

Sortie de la

Acidité, couleur , chlorophylle.

désodorisation

[1.3. Méthodes d’analyses physico-chimiques

[1.3.1. Analyses physiques
11.3.1.1. Densité
1. Définition
La densité relative d'une huile a 20°C est le gqundtde la masse dans I'atmosphére d'un
certain volume de cette huile a une températurepeiiCa masse de méme volume a 20°C.
2. Mode opératoire
- Mettre environ 200 ml d'huile & analyser dans ép®uvette de 250 ml.

-Tremper le flacon d’huile dans le densimétre &traire jusqu'a ce qu’il se stabilise.

- Lire la valeur sur le densimetre.
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3. Expression des résultats
Densité a 20°C =D, = D11 +0,00069 (T-T2)

Ou:
Dt1: La densité lue directement sur le densimétre aemeérature T
D12: La densité a une températuredli est égale a 20°C.
T1 : Latempérature lue sur le thermomeétre.
T2 :20°C.
11.3.1.2. Couleur
1. Définition

La couleur joue un réle important dans I'évaluatitenla qualité d’un aliment. En effet,
elle est liée aux principaux constituants qui st#terminés a leur maximudiabsorption. Les
chlorophylles et les caroténoides sont les prinoigaigments rencontrés dans I'huile, et qui

peuvent étre affectés par de mauvaises conditi®mrgrdposage et aussi par le processus

d’oxydation.

2. Principe
La détermination de la couleur se fait par la mé¢hia plus couramment utilisé a l'aide
d’'un appareil appelé colorimetre « LOVIBOND » quinsiste a comparer la couleur de
I'échantillon a un jeu de verre coloré en jaunertrouge, dont la superposition permet de

réaliser une couleur identique a celle de I'échianti
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Figure Il.1Colorimetre Lovibond.

3. Mode opératoire

Verser I'échantillon a analyser dans la celluleLdwibond, puis déterminer la couleur
correspondante en faisant la comparaison aveaness de couleur standard. La lecture se fait
par le réglage de deux faces jusqu'a I'obtentiotadeéme couleur des deux cotés, ensuite, il
faut lire sur la planche les valeurs du jaune etotige.

4. Expression des résultats
Les résultats s’expriment en termes de nombre tsjaune et rouge nécessaires pour
I'obtention de la couleur correspondante.

11.3.1.3. Humidité
1. Définition

C’est la perte en masse que I'huile subit apresifthge a 103 £ 2°C pendant 2 heures
dans I'étuve, exprimée en pourcentage massique.

2. Principe

Le principe est basé sur la détermination du pdel$'huile avant et aprés séchage a
I'étuve. Toute diminution du poids aprés séchag@me la présence d’humidité.
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3. Mode opératoire
- Peser environ 20g de I'échantillon dans uneuegséalablement séchée (P1).

- Chauffer la capsule contenant la prise d'essas d&tuve pendant deux heures a une
température de 103°C + 2°C.

- Refroidir dans un dessiccateur et peser le pedéuile.

4. Expression des résultats

P0O-P1
Hurisd 96) = % *100

PO : est le poids du cristallisoir avec la matgnasse avant étuvage.

P1 : est le poids du cristallisoir avec la matgnasse apres étuvage.

M : est la masse de la prise d’essai.
11.3.1.4. Impuretés
1. Définition

Les impuretés sont des substances autres questéasisolvants, elles ne correspondent
ni aux glycérides, ni aux acides gras et ni méme iasaponifiables, ce sont des matieres

insolubles dans I'eau mais solubles dans les dslwaganiques tels que I'hexane.

2. Principe

Le principe consiste a traiter le produit par unéxde solvant puis filtrer la solution et
laver les résidus avec le méme solvant (hexanejtersecher a 103°C + 2°C jusqu'a une masse

constante.

3. Mode opératoire

- Peser a 0.001g pres environ 20g d'échantillos dae fiole de 250 ml.
- Additionnée de 200 ml d'hexane, et boucher I fio

- Agiter puis laisser porter a 20°C pendant 30 mirhaure.

- Verser le contenu de la fiole sur un papierdikt laver le avec 50 ml d’hexane.
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- Sécher le papier filtre & une température de@@32°C et le refroidir dans un dessiccateur.

- Peser le papier filtre.

4. Expression des résultats

P1-PO
Impuretés (%) T *100

M : masse en gramme de la prise d'essai.
Po : masse en gramme du filtre séché.

P1. masse en gramme du filtre et des impuretés.

11.3.2. Analyses chimiques

[1.3.2.1. Acidité
1. Définition

L’acidité est le pourcentage d’acides gras librassdla matiere grasse (huile), elle est

exprimée en pourcentage d'acide oléique.
2. Principe

Le principe de cette analyse consiste a mettreokri@n une quantité connue d’huile
dans l'alcool puis a effectuer un titrage des aglas libres, par une solution de NaOH (0.1N)

a chaud en présence de phénophtaléine selon teoréagivante :

R-COOH + NaOH——>» R-COONa + H20
AGL Soude Savon Eau

3. Mode opératoire

- Préparer dans un erlenmeyer une solution de #Bateol neutralisé (éthanol + quelques

gouttes de phénophtaléine, neutralisé avec de Na§xjd'a apparition d'une coloration rose).
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- Ajouter 10g d'huile a analyser, faire dissoudnepertant sur une plaque chauffante, puis
procéder a un deuxieme titrage des acides graslgar NaOH a 0.1N jusqu'a apparition de la
couleur rose persistante (10 secondes) noter edsurblume de la chute de la burette.

4. Expression des résultats

N+xV+M
10xP

Acidité % =

Avec ;

M : masse molaire d'acide oléique = 282g/mol.
N : normalité de NaOH a 0.1N.

P : poids de la prise d'essai.

V : volume de NaOH utilisé pour le titrage en ml.
11.3.2.2. Traces de savon
1. Définition

C’est la teneur en oléate de sodium dans I'huileest soluble dans l'acétone avec 3 a 4
% d'eau exprimée en partie par million (ppm) ; el déterminée pour apprécier l'efficacité
des séparateurs.

2. Principe

On procede a une séparation d'huile a analysezwenfcactions une supérieure dite Iégére
(R-COONa) et une inférieure qui est I'huile.

3. Mode opératoire

- Préparer dans une éprouvette graduée 48,5 nétdiae compléter jusqu'a 50ml avec de I'eau
distillée.

-Verser la solution dans un ballon a fond plat mjeuter 1 & 2 gouttes de bromothymol et
neutraliser le mélange avec du NaOH, suite au armargt de la couleur (devient bleu),

procéder a un deuxieme titrage par du HCl acétenjigsgu’au virage de la couleur au jaune.
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4. Expression des résultats

Eq*N*+V+1000
P

Traces devens (ppm)—

Ts : Traces de savon en ppm.

Eq : Equivalent gramme d’oléate de sodium = 304 g.

N : Normalité de HCL a cétonique (0,01N).

V : Volume de HCL a cétonique en ml (chute de leetia).
P : Masse de la prise d’essai en g.

11.3.2.3. Indice de peroxyde
1. Définition
C’est le nombre de milliéquivalent gramme d’oxygensf par kilogramme d’acide gras,

oxydant 'iodure de potassium avec libération ddo8a détermination renseigne sur le degré
d’oxydation de I'huile.

2. Principe

Consiste a un traitement d'une quantité d'huiles@ntion dans l'acide acétique et le
chloroforme par une solution d’iodure de potassilmy, le titrage d'iode libéré se fait par une
solution de thiosulfate de sodium en présence denttamidon comme indicateur coloré selon

la réaction suivante :

2b 2 Na@S03 — > 2Nal + N&Oe.
3. Mode opératoire
- Peser 5g d'huile a 0.01g prés dans un erlenmeyer.

- Ajouter 12ml de chloroforme et 18ml d'acide agpééi puis incorporer a cette solution 1ml

d’iodure de potassium (KI).

-Agiter la solution et mettre a l'abri de la lungigrendant une minute puis ajouter 75ml d'eau
distillée et agiter vigoureusement en présencepbésd'amidon.
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- Titrer avec le thiosulfate de sodium @Sg03) a 0,01N et paralléelement effectuer un essai a

blanc jusqu'a décoloration totale de la solution.
4. Expression des résultats

L’indice de peroxyde est donné par la relatiovaunie

Nx(V1-V0)*1000
P

Indice de pengle =

Avec ;

Vo : volume de la solution de thiosulfate de sodium g@ghantillon a blanc en ml.
V1: volume de thiosulfate de sodium utilisé pour I'éctilon en ml.

N : normalité de la solution de thiosulfate de sodGiN.

P: prise d'essai en gramme.

11.3.2.4. Indice d'iode
1. Définition

L’indice d’iode est le nombre en gramme d’iode fpa¥ 100g de corps gras.
2. Principe
Cette réaction d’addition est utilisée pour déteeni’instauration des corps gras.
3. Mode opératoire

- Introduire la prise d’essai exactement pesée danglacon de 300 a 500ml bouché,

préalablement lavé et séché.

- Faire dissoudre dans 15ml de tétrachlorure deoce.

- Puis ajouter 25ml de réactif de Wijs.

- Agiter Iégérement et placer le flacon a I'obstugendant une heure.

- Ajouter ensuite 20ml d’iodure de potassium a Id@8&c 150 ml d’eau.
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- Enfin agiter et titrer I'iode libéré avec le teidfate de sodium a 0,1N en présence de quelques

gouttes d’empois d’amidon.

- Faire en parallele un essai a blanc dans les siéoralitions.

4. Expression des résultats :

(V0-V1)+1.269
P

Indic’iode =

Avec ;

Vo: volume de thiosulfate de sodium utilisé pour I'eésshlanc en ml.

V1 :volume de thiosulfate de sodium utilisé pour titlexcés d’'iode en ml.
N :normalité de thiosulfate de sodium.

P: prise d’essai en gramme.

11.3.2.5. Phosphore
1. Définition et principe

Chauffer I'huile démucilaginée avec I'oxyde de zetda filtrer pour éliminer la matiére
organique, ensuite utiliser I'eau distillée et HGhcentré, et porter a I'ébullition afin d’éliminer
toute matiere non phosphatidique puis neutraligeirdité du milieu avec KOH. Pour permettre

au spectrophotometre de détecter la teneur en patde,

2. Mode opératoire

Peser 3g d'huile dans une capsule, ajouter 0,%gdBode zinc chauffer dans un four a
moufle (600°C) pendant 24 heures, aprés refroidiese ajouter 5ml de HCI concentré plus
5ml d'eau distillée, chauffer jusqu'a ébullitiorilaisser refroidir, filtrer la solution dans une
fiole de 100ml, neutraliser ensuite par une sofutie KOH 50 %, il y'aura formation d’'un
précipité, ajouter quelques millilitre d'HCI contenjusqu'a obtention d'une solution limpide,
et amener & 100ml par I'eau distillée. Mettre an baarie bouillant pendant 15mn, laisser
refroidir, faire un essai a blanc exactement dassnhémes conditions, lire I'absorption a
650nm.
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3. Expression des résultats

Déduire de la courbe d'étalonnage la teneur enpbloos de la solution étudiée puis la teneur

en phosphore de 'huile en tenant compte du pddslel mis en ceuvre.

10x(A-B)
Phosphores (%)=
WD

A :quantité de phosphore de I'échantillon en mg.
B : quantité de phosphore de la solution de I'esskirech
W : quantité de la prise d'essai.

V : volume de la solution final (10ml).

11.3.2.6. Chlorophylle
1. Définition
Cette méthode est utilisée pour déterminer la teeawpigments chlorophylliens dans

I’huile végétale neutralisée et blanchie, et nomd#&huile hydrogénée, désodorisée ainsi qu'au

produit finis.

2. Mode opératoire
- Remplir la cuve d'huile chauffée au voisinage3deC.

- Lire I'absorbance d'huile par rapport au tétraire de carbone dans la cuve témoin a 630,
670 et 710 nm.

3. Expression des résultats

Les chlorophylles sont exprimées en partie paiionil{ppm) selon la relation suivante :

[A670—-(A630+A710)/2]
0.0964+L

Chlorophylles (ppn®
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Avec ;
A : I'absorbance a la longueur d'onde indiquée.

L : la longueur de la cuve en centimétre.

[1.4. Détermination des pertes en huile dans les ea de lavage et analyse des

pates de neutralisation

a. Perte en huile dans les eaux de lavage

Le but est de déterminer les pertes d’huile endaar les eaux de lavage lors du lavage.

1. Mode opératoire

Un volume d’eau de lavage est versé dans une égiteue 100 ml. Quelques gouttes
d’acide sulfurique (E5Q) sont ajoutées dans le but de favoriser la sépardés deux phases
et casser les émulsions. Le volume de chaque gsasasuite noté.

2. Expression des résultats

Les pertes d’huile dans les eaux de lavage sontédmpar la formule suivante :

Pertes en MG (%)— V MG x 100/ V Total

V MG : Volume (ml) de matiere grasse.
V Total : Volume (ml) d’eau de lavage.

Le pourcentage de matiere grasse dans I'eau npawiiépasser les 5 %.

b. Analyse degpates de neutralisation
Elle nous permet de déterminer les pertes d’huilecars de la neutralisation de I'huile
brute.

1. Définition
Exprime en pourcentage d’acide gras libre (acid&ak) par rapport a la matiere seche.
2. Principe

Décomposition des savons par un acide #és50,0u HCL), lavage de la matiére seche,

centrifugation et titrage des acides gras libresupa solution de NaOH alN
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RCOONa 4, S0, »  RCOGNaSO,

RCOOH +NaOH— — RCOONaH,0
3. Mode opératoire

- Peser 50 a 80 gr de pates de neutralisationudabécher de 1000ml puis ajouter 400 ml d’eau
chaude et 100 ml d’éthanol.

- Mettre sous chauffage et agitation jusqu’a disssmh compléete et décomposer avec précaution

jusqu’au virage rouge du méthyle orange en utitisiart{,S0,a 20%

- Mettre le contenu du bécher dans une ampouleantir de 5000u de 1000 ml et soutirer les

eaux acide.
- Laver avec de I'eau salé chaude jusqu’a PH nelgisecaux de lavage.

- Récupérer la matiere grasse dans un bécher,feh@au60°C et centrifuger pendant 5 mn a
3000 Tr/mn.

Peser 3 a 5 gr de matiére grasse a 0.01gr présudabhécher de 250 ml et ajouter 70 ml
d’éthanol neutralisé au rose avec du NaOH a 1Nréeepce de phénol phtaléine jusqu’a
apparition d’'une teinte rose persistante pendas¢d.0

Expression des résultats :

. e s NV %282
Aciditt= ———— %
10P
N : normalité de NaOH (1N).

V : volume dépensé pour le titrage.

P : prise d’essai en grammes.
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Chapitre I Résultats et Discussion

[11.1. Analyses physico-chimique de 'huile brute @& soja

Les résultats des analyses physico-chimiques a#festsur I'huile brute (huile
réceptionnée) sont représentés dans le tableaessods.

Tableau Ill.1 : Résultats des analyses physico-chimiques de I'twilee de soja.

Analyse Résultats NE
Densité & 20°C 0,919 0,919 -0,925
Impuretés insolubles(%) 0,038 0,5 max
Humidités 0,052 0,5 max
Couleur Lovibond (1P)

Jaune (J) 48 J=50
Rouge (R) 4,7 R=5
Chlorophylle (ppm) 8,53 9 ppm
Acidité (%) 1,24 1,25
I'indice de peroxyde IP 7,2 10 Max
(meqO2/ kg)

le taux de phosphore (ppm) | 120 200 ppm
l'indice d’iode 130 124-139

Les résultats des analyses physico-chimiques obteffectuées sur I'huile de soja brute
montrent que la densité a 20°C, le taux d'impuretésdice de peroxyde IP, taux de
chlorophylle, le taux de phosphore, I'indice d’'iodie couleur, I'acidité et le taux d'humidité
sont conformes aux normes de I'entreprise. Cdéitega bonne qualité de I'huile de soja brute
utilisée pour le raffinage (traitements effectuésles graines, opération d’extraction, bonnes
conditions de stockage de I'huile,...etc.).

[11.2. Suivi de I'évolution de I'acidité de I'huile de soja au cours des

différentes étapes de raffinage

Les résultats d’analyse de l'acidité de I'huilestga pendant les différentes étapes de

raffinage sont représentées dans le tableau I11.2 :
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Résultats et Discussion

Tableau I11.2 : Résultat de I'acidité d’huile de soja au cours diff@érentes étapes de

raffinage.
Huile Huile Huile Huile Huile Huile Huile
Brute Neutralisée |Lavée Séchée Décolorée Désodorisée
Analyse
Acidité (%) |1,24 0,08 0,07 0,05 0,18 0,02
Normes 1,25 0,03-0,08 0,12
o / / /

D’apres les résultats d’analyses effectuées sudiffésents huiles analysées, les valeurs

d’acidité sont conformes aux normes et ne dépagsasndinsi les seuils fixées par I'entreprise

et ceci est pour toutes les étapes du raffinaga rioels renseigne sur la bonne qualité de I'huile

brute importée et sur le bon déroulement du prodéd&@ffinage.

L’évolution de I'acidité de I'huile de soja aux ffifentes étapes de raffinage est représentée sur

la figure IIIl.1 :
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Figure Ill.1 : Evolution de I'acidité de I'huile de soja au codesraffinage.

D’apres la figure 111.1 I'acidité de I'huile brutest un peu élevée, mais toujours conforme
aux normes ISO 660, (1,25 Max), Ceci est di a é&sqmce d’'acides gras libres issus de
I'hydrolyse des triglycérides, et qui seront neliggs au cours du raffinage. On remarque une
diminution considérable d’acidité qui passe de B24our I'huile brute a 0.05 % de I'huile
séchée, ce qui peut étre expliquée par la newttiaiisdes acides gras libres par la soude au

cours de I'étape de la neutralisation.

Ensuite nous constatons une Iégére augmentatibimdiee d’acidité de I'huile de soja
apres l'opération de la décoloration (0.18 %). Gestidd a I'effet de la terre décolorante qui
est active avec de l'acide chlorhydrique (HCL) @& de I'acide permet 'augmentation de la
surface d'adsorption).

Enfin, pour I'huile désodorisée I'acidité atteimeuvaleur de 0,02 qui est conforme a
la norme de l'entrepris€0,12). Cette diminution de l'acidité peut étre dégqpée par la
transformation d’'une partie des acides gras lideekétat liquide a I'état volatil sous I'effet de

la température (230-260°C) et aspiration par levid
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[11.3. Suivi de I'évolution de la Couleur au coursdes différentes étapes de

raffinage
Les résultats d’analyse de la couleur d’huile da pendant les différentes étapes de raffinage

sont représentées dans le tableau Il1.3 :

Tableau 111.3 : Evolution de la couleur de I'huile de soja au sodu raffinage.

Analyse
Coloration
Huile Rouge (R)| Normes max Jaune (J) Norme max
Huile brute 4,7 5 48 50
Huile décolorée 3,5 6 40 45
Huile désodorisée| 1,1 1,2 10 12

D’aprés les résultats d’analysessignés dans le tableau ci —dessus, on constate
gue les valeurs de la coloration rouge et jaund sonformes aux normes adoptées par

I'entreprise, en commencant par I'huile désodoris@&sultat d’'un bon déroulement des

différentes étapes de raffinage.
L’évolution de la coloration rouge et jaune d’huitaitée aux différentes étapes du raffinage

est représentée par la figure 111.2 :
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Couleur Rouge (R)
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4,5
50 48
3,5
35 40
40

2,5 30

20
1’5 1 1

10
10
0,5
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Figure 111.2 : Evolution de la coloration rouge et jaune pouuilé de soja au cours de

raffinage.

On analysant les deux courbes illustrées danguadici-dessus, relatives aux colorations
rouge et jaune ,on remarque que la couleur del¢tnute est conforme a la norme interne de

I'entreprise, que ce soit pour le rouge ou poyalme.

Pour I'huile décolorée, les résultats montrent dimeinution de la couleur de (4,7/48) pour
I'huile brute jusqu’au (3,5/40) apres décolorati@ette diminution est due a I'élimination des
pigments colorés (caroténoides et chlorophyllespnuété adsorbés par la terre décolorante et
la séparation des pigments est nécessaire poueassix huiles une longue conservation.
Cette intensité continue a diminuer apres la déssatemn pour atteindre (1,1/10), ceci est lié
a la décomposition des pigments sous l'effet derfgpérature qui donne des substances volatils

et qui seront aspirées avec les acides gras lianele vide de la colonne de désodorisation.
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[11.4. Evolution du taux de chlorophylle au cours ces différentes étapes de
raffinage
Les résultats d’analyse du taux de chlorophyll€hdele de soja pendant les différentes

étapes de raffinage sont représentées dans latable

Tableau 111.4 : Taux de chlorophylle d’huile de soja au coursaf@mage

Huile Huile Huile Huile Huile
Analyse Brute Séchée Décolorée Désodorisée
Chlorophylle (ppm) |8,53 8 0,04 00
Normes Max 9 ppm / <0,05 ppm 00 ppm

D’apreés les résultats du tableau 111.4, on remaque'ensemble des valeurs obtenues
sont conformes aux normes adoptées par I'entregusece soit pour I'huile brute ou pendant
le procédé de raffinage, ceci nous renseigne qaorae qualité de notre I'huile brute ainsi que
I'efficacité du raffinage.

L’évolution de la chlorophylle d’huile traitée adkférentes étapes du raffinage est représentée

dans la figure I11.3 :

chlorophylle(ppm)

8,53
8

A~ U0 0 N 00 ©

,04 0

H Brute H Séchée H Décolorée H Désodorée

= chlorophylle(ppm)

Figure 111.3 : Evolution de chlorophylle de I'huile de soja awrodu raffinage.
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D’apreés les résultats de la figure 111.3, on rem@&rgue le taux de chlorophylle diminue
au fur a mesure qu’on avance dans le procédé pannwder aprés la désodorisation. Une
élimination importante s’observe au niveau de lzotl#ation, cela est di a leur adsorption par
la terre décolorante .En effet, cette diminutioexplique par I'augmentation du rapport
terre/l'huile ; par conséquent, 'augmentation deqlantité de la terre décolorante utilisée,
s’accompagne de 'augmentation du taux d’adsorpti@imination totale de chlorophylle ce
fait au niveau de la désodorisation sous I'effeladehaleur et du vide.

[11.5. Evolution des traces de savon au cours du féanage

La détermination de la teneur en trace de savon farfigdape de neutralisation pour I'huile

de soja indiquée dans le tableau III.5 :

Tableau I11.5 : Résultats d'analyse des traces de savon de I'tlailoja au cours du raffinage.

Huile Huile Huile Huile Huile Huile
Neutralisée| Lavée Séchée |Décoloréee Désodorisée
Analyse
Trace de savor 972 98 86 00 00
(Ppm)
Norme <1000 ppm| <100ppm | <70ppm 00 00

D’aprés les résultats obtenue, on remarqueeleg valeurs des traces de savon dans les
étapes de neutralisation, lavage et séchage déntimre aux normes d’entreprise .les valeurs
obtenue lors de I'étape de décoloration et de d#&ation montre I'absence des traces de
savon.

Une teneur en savons trop faible pourrait signiiee la zone de séparation s'est déplacée vers
la phase lourde et qu'il y a risque de perte dhdédns les « pates » alors qu'une teneur trop
forte peut perturber les opérations de lavage éantrdes émulsions [35].

L’évolution des traces de savon de I'huile de s@aee aux différentes étapes du raffinage est

représentée par la figure 111.4 :
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Figure Ill.4 : L’évolution de trace de savon pour I'huile de sajacours de raffinage.

D’apreés les résultats d’analyse de la igon remarque que les valeurs de traces de savon
diminue a partir de la neutralisation jusqu’au sé&ghpour s’annuler aprés la décoloration, cela
peut expliquer par I'ajout de l'acide citrique géagit avec les savons on donnant un sel
facilement éliminable.

L’'absence des traces de savon apres I'étape datoloest expliquée par la bonne séparation
des deux phases d’huile savon par la centrifugatidadsorption sur la terre décolorante.

l1l.6. Les pertes en huile dans I'eau de lavage

Les résultats des pertes d’huile dans les eauav@gé montrés dans le tabldHLb :

Tableau 111.6 :Résultats d’analyse des pertes en huile danalesde lavage.

Echantillon Résultat NE
Analyse

Eau de lavage| Pertes en MG (%) 0,07 1,5 max
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Les pertes de 'huile dans les eaux de lavage destpertes inévitables. D’aprés ces

résultats, on constate que ces pertes entrainées lela eaux de lavage sont négligeables
(0,07%), ce qui traduit I'efficacité du traitemetans I'étape de lavage.

[11.7. Evaluation de l'acidité des pates de neutrakation

Les résultats de I'acidité des pates de neutraisates pertes d’huile dans les eaux de
lavage montrés dans le tableau III.7 :

Tableau 111.7 :Résultats de I'acidité des pates de neutralisation

Résultats et Discussion

Echantillon
Analyse

Résultat

NE

Pates de Acidité (%)
neutralisation

54

>50

D’aprés ce résultat, on constate que l'aciditép#tes de neutralisation est conforme au norme

de I'entreprise.
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Conclani

Conclusio

L’industrie des corps gras représente un investissé important vu la diversité des

produits commercialisés a partir de I'exploitataes matieres premiéres importees.

Durant notre stage effectué au niveau du compleREWTAL», nous avons eu
I'occasion d'assister et de suivre les différeritispes de raffinage de I'huile de soja, ainsi que
d’effectuer des analyses physico-chimiques de [ehde soja de I'état brut a I'état final, en
faisant des prélévements apres chaque étape thagf sans oublié I'évaluation des pertes en

huile au cours du raffinage.

Les résultats d’analyses physico-chimiques obtermestrent une conformité aux
normes de I'entreprise. On peut conclure que aettdormité est obtenue grace au controle
régulier qui s’effectue au niveau du laboratoichaque étape du raffinage, ainsi qu’a certaines
techniques acquises par expérience des technidiehs raffinerie, sans oublier le matériel
sophistiqué dont elle dispose. L'évaluation desgseen huiles durant le lavage, nous a permis
de constater que ces pertes sont inévitables,|i@ailiseprise a installé un systéme de recyclage

de ces huiles. Ces huiles sont ensuite introdddes I'huile brute.

Notre stage nous a permis d'acquérir des connassalans le domaine des corps gras,
leurs technologies de production et de transfowmaé I'échelle industrielle ainsi que les
traitements obligatoires que subissent les hulesitaleur consommation. Ce stage nous a
permis également de constater la prise de conscigad’entreprise CEVITAL du concept
gualité, vu la conformité de la plupart des prosl@ihalysés, chose qui doit devenir I'une de
leurs principales préoccupations afin de faireefacla concurrence a laquelle elles sont

confrontées.

En perspectives :

» |l serait judicieux que I'entreprise CEVITAL puissdans le cadre de la prise de
conscience écologique, mettre en place des emballagyclables ou composables
afin de générer moins de déchets et contribueéseprer un environnement sain et
durable.

» Enfin dans le but de réduire le cout des impontegtide I'huile brute il serait souhaitable

de songer a I'implantation locale des graines et&@elopper des unités de triturations.
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Résumé

L’huile brute de soja contient des substances iratdes et des impuretés qui sont nocive

a la santé, d’ou la nécessité de les éliminer paafiinage chimique qui se déroule en plusieurs
étapes.

L’objectif de ce travail est le contréle et le Sule certains paramétres physico-chimiques
de I'huile de soja de I'état brut a I'état final,@urs du processus du raffinage chimique, ainsi

gue I'évaluation des pertes en huile particulieneiméans les eaux de lavage.

Les résultats obtenus, ont montrés leurs confosnait& normes fixées par I'entreprise,

ce qui traduit le bon suivi et I'efficacité desitements appliqués aux différentes étapes du
raffinage.

Mots clés
Huile végeétale, soja, raffinage, analyses physhimiues.



