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Introduction

Introduction

Les huiles et graisses végétales jouent un role majeur dans notre alimentation. Nous les
consommons directement sous forme d’huile raffinée ou vierge, ou bien indirectement via de
nombreux produits de 1’industrie agroalimentaire. Le consommateur que nous sommes, se
montre de plus en plus exigeant en termes de qualité. La sécurité alimentaire et les aspects

nutritionnels sont au centre des préoccupations sociétales actuelles (Pagés et al, 2012).

Quelque soit la nature de ’huile, la teneur lipidique reste identique : environ 100%, soit
prés de 900 kcal/100 ml. La différence entre les diverses huiles réside dans la qualité des
acides gras qui les composent. Selon leur nature, elles sont plus ou moins riches en certains
acides gras polyinsaturés qui sont dits “essentiels”, car notre organisme ne peut pas les

synthétiser (Frento et Vierling, 2001).

Le raffinage d’un corps gras met en ceuvre une série d’étapes qui présentent chacune ses
objectifs. Il existe deux principaux types de raffinage : chimique et enzymatique. Le choix
entre raffinage chimique et enzymatique se fait en fonction de la nature d’huile, de sa qualité

et des objectifs visés (Pagés et al, 2012).

De la graine a I’huile raffinée et transformée, les technologies d’obtention et de
transformation des huiles se doivent de garantir parfaitement la qualité du produit et de
fournir en conséquence un produit répondant a des spécifications trés completes. Ces
technologies ont put évoluer pour répondre a cette problématique et intégrer les contraintes
actuelles de I’industrie a savoir la rentabilité¢ et le respect de I’environnement (Pagés et al,

2012).

Le stage effectu¢ au niveau du complexe Cevital de Béjaia a pour objectif de faire une
¢tude comparative de deux procédés de raffinage: chimique et enzymatique des huiles
végétales (soja et tournesol) ainsi que la contribution a I’étude physico-chimiques a différents
niveau des deux process (I’huile brute, dégommeée, décolorée et désodorisée) en vue d’un

meilleur contrdle de la qualité.
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I. Généralités sur les huiles végétales étudiées

I.1. Huile de soja

Le soja dont le nom scientifique Glycine max (L) Merrill, appartient a la Famille des
Fabacées, sous Famille des Faboideae, tribu des Phaseoleae, sous tribu des Glycininae,
genre Glycine (Rasolohery, 2007).

Soja est originaire de la chine, et son utilisation par ’homme remonte probablement
aux alentours du 15°™ siécle avant jésus christ. Ce n’est cependant qu’au cours du dernier
siécle que le soja s’est développé comme culture au plan mondial (Pouzet, 1992).

L’huile de soja se compose essentiellement de triglycérides environ de 95% dont les
teneurs en acides gras sont présentées dans le Tableau I (Annexe ), les autres composés
¢étant les phospholipides, diacyglycérol et les insaponifiables (Pouzet, 1992).

I.1.1. Teneur en insaponifiable de I’huile de soja

La partie insaponifiable de I’huile représente 1,6% dans 1’huile brute et 0,6 a 0,7%
dans I’huile raffinée. Les taux d’insaponifiables dans 1’huile de soja représentés dans le
tableau ci-dessous :

Tableau II: Composition en insaponifiables de I’huile de soja (Uzzan, 1992 ; Pouzet,

1992).

Type d’insaponifiable Teneur en mg/ 100g de corps gras
- Tocophérols 90 —220

-Stérols 150 — 380

-Compéstérol 19

-Stigmastérol 250

-B — Silostérol 57

I.1.2. Principaux caracteres physico-chimiques et valeurs nutritionnelles de I’huile de
soja
Les Caractéristiques physico-chimiques de 1’huile de soja sont :

- Ladensité de 0,920- 0,925 a 20°C ;

- L’indice de réfraction de 1,467 — 1,470 a 40°C;

- L’indice d’iode de 132 — 139 ppm ;

- L’indice de saponification de 190 — 195 (Fiche Technique N°Réf F-QHSE-036,

2013).
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L’huile de soja est une huile 100 % végétale, riche en acides oléique et linoléique
qu’a une action bénéfique sur le taux de cholestérol total sanguin. L’acide alpha-
linolénique est indispensable pour le développement des membranes des cellules du
cerveau et des gaines de my¢éline (Allain E et al, 1999). C’est une huile de table excellente
par sa teneur en acide linoléique qui la rend fragile a la chaleur. C’est une bonne source de
vitamines, elle est naturellement protégée a I’oxydation par la vitamine E qu’elle contient.

La richesse de 1’huile de soja en acides gras essentiels, 1a met en premier rang apres le
tournesol, et la rend tres intéressant dans le cas d’hypercholestérolémie et d’athérosclérose
(Paule, 2001).

I1.2. Huile de tournesol

Le tournesol dont le nom scientifique Helianthus annuus appartient a la famille des
Astéracés. Il doit son nom a sa propriété de tourner vers le soleil. Le tournesol est
originaire d’ Amérique du nord. 11 fait son apparition en Europe vers le 18°™ siécle en tant
qu’oléagineuse (Merrien, 1992).

L’huile de tournesol comme tout les huiles végétales se composé essentiellement
de triglycérides (98 — 99%) dont les teneurs en acides gras sont présentées dans le Tableau
IIT (Annexe I) et d’une faible proportion de substances diverses regroupées sous le terme
d’insaponifiables (Kousmine, 1990).

I.2.1. Teneur en insaponifiables de I’huile de tournesol

La teneur en insaponifiable est variable selon la nature de 1’huile, celle du tournesol
est comprise entre 0,5 et 1,5 %, le tableau ci-dessous résume les constituants principaux
d’insaponifiables.

Tableau IV: Composition en insaponifiables de I’huile de tournesol (Merrien,

1992)

Insaponifiables Taux en (mg /100 g de corps gras)
Teneur en stérols 325-515

Teneur en hydrocarbure 15-57

Teneur en tocophérols 44 -120

Teneur en alcool 100
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1.2.2. Principaux caracteres physico-chimiques et valeurs nutritionnelles de I’huile de
tournesol
Les caractéristiques physico-chimiques de I’huile de tournesol sont les suivants :
- La densité de 0,919 — 0,923 4 20°C ;
- La viscosité de 51 a 57 a 20°C ;
- L’indice de réfraction de 1,467 a 1,469 a 40°C ;
- L’indice d’iode de 129 — 141 ;
- L’indice de saponification de 189 - 194 (Fiche Technique N° Réf F-QHSE-
036, 2013).
Utilisée comme 1’huile de table, grace a sa richesse en acides gras essentiel.
L’huile de tournesol a une trés bonne action sur la peau, les muqueuses, systéme nerveux
et endocrinien, elle est importante a [’activit¢ en cas d’hypercholestérolémie,
d’athérosclérose, et d’une maniére générale dans toutes les maladies cardio-vasculaires
(Cossut, 2002).
I1. Technologie de I’obtention de I’huile brute

I1.1. Traitement des graines

Souvent, les procédés de trituration de graines oléagineuses riches en huile incluent les
étapes suivantes : le nettoyage et la préparation des graines, le décorticage, le broyage et
I’aplatissage, la cuisson, la pression et I’extraction (Karleskind, 1992). Dans le cas des
graines de tournesol et de soja, les étapes sont décrites dans la figure 1. L’extraction se fait par
deux procédés qui sont I’extraction physique et I’extraction chimique.

II.1.1. Extraction de I’huile par pression (extraction physique)

C’est un ancien procédé d’extraction de I’huilerie.les premiéres techniques étaient
discontinues, puis on a fait appel a des procédés continus dont le principe consiste a faire
passer la graine broyée et chauffée dans une vis qui provoque une pression croissante a
température plus ou moins €levée. Cette technique par pression est a peu prés abandonnée
aujourd’hui ; elle est par fois utilisée comme étape préliminaire précédant une extraction
par solvant (Jean Adrian et al, 2003).

I1.1.2. Extraction par solvant (extraction chimique)

C’est le procédé moderne de I’huilerie, consistant a extraire la matiére grasse d’un
produit a 1’aide d’un solvant (hexane, essence B, trichloréthyléne, etc.). Dans le cas des
graines oléagineuses, la matiére premicre est d’abord broyée et chauffée pour faciliter

I’extraction de I’huile. Cette technique peut étre employée directement a partir de la graine
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entiere, ou sur un produit déja partiellement délipidé par pression. Le solvant est éliminé de

I’huile brute par distillation ou par entrainement a la vapeur. L’extraction par solvant ne

laisse que 1 a 2 % d’huile dans le tourteau (Jean Adrian et al, 2003).

Huile brute
de pression

Vers la raffinerie

Broyage
Aplatissage

Cuisson

Tourteau
de pression

Pression

v

Huile brute Extraction
d’extraction Solvant
Désolvantation

\ 4

Tourteau déshuilé
1-2% MG

Figure 1 : Etapes des traitements des graines (Pagés et al, 2012).

I11. Etude du processus de raffinage des huiles végétales

Les huiles brutes obtenues par pression ou par extraction, ou bien par combinaison

des deux systémes sont généralement inconsommables en [’état, puisque chargées

d’impuretés variées telles que débris de végétaux, gommes ou mucilages, maticres

colorantes, produits du métabolisme de la graine, produits d’oxydation. Il faut donc les

rendre comestibles, c’est le but du raffinage ; ensuite on peut envisager de modifier,

d’améliorer certaines de leurs propriétés (Seriban R, 1988). Donc le raffinage constitue

une étape clé de la technologie de production des huiles, il permet d’obtenir une qualité

conforme aux exigences des différents utilisateurs : alimentation humaine, animale,

cosmétique... (Francois, 1974).
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I11.1. But du raffinage
Le raffinage des huiles végétales a pour but :
» Traitement physico-chimique autorisé et réglementé ;
» Amélioration de la qualité et de la stabilité d’huile ;
» Amélioration des caractéristiques organoleptiques ;
» Elimination des polluants (Karleskind, 1992).
Les principes de base durant la fabrication afin de maintenir une excellente qualité sont :
e Eviter des contaminations ;
e Eviter le surchauffage ;
e Eviter le contact avec I’air ;
e Controler que chaque étape de production enléve les impuretés qu’elle est supposée
enlever (John B Woerfel, 1990).

e Respecter la quantité de soude caustique ajoutée a la neutralisation (Cheftel, 1977).

I11.2. Différentes étapes du raffinage

Le raffinage comprend une série de traitements qui sont : la démucilagination (a
I’eau ou conditionnement acide), la neutralisation, lavage, séchage, décoloration, décirage,
filtration et la désodorisation (Mohtadji-Lamballais, 1989 ; Cossut, 2002).

Les différentes étapes du raffinage sont schématisées dans la figure 2(Annexe II).

I11.2.1. Démucilagination

La démucilagination ou dégommage des huiles brutes consiste a éliminer les
phospholipides (Pl) et les matiéres mucilagineuses. Cette étape est nécessaire car les
phospholipides forment en présence d’eau des précipités peu souhaitables dans le produit
fini. Ils retiennent les métaux pro-oxydants, nuisent a la stabilité organoleptique de 1’huile
et provoquent des problémes de coloration de I’huile au cours de son chauffage. Enfin, ils
présentent des propriétés émulsifiantes bien connues entrainant une augmentation des
pertes au raffinage (Pagés et al, 2012).

Cette opération consiste a appliquer un traitement a I’eau, aux acides dilués (citrique
ou phosphorique), a I’enzyme, a SOFT, a sec, traitement miscellaire ou, plus rarement, a la
soude diluée. (Denise, 1982 ; Cmolik et Pokorny, 2000 ; Choukri et al, 2000 ; Cossut,
2002).

Les traitements utilisés par le complexe Cevital sont résumées ci-dessous :
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I11.2.1.1. Le dégommage a I’eau

Ce traitement permet d’¢liminer la majorit¢ des phosphatides hydratables ainsi
qu’une petite quantité¢ de phosphatides non hydratables.
Le dégommage a I’eau est conduit par addition d’eau chaude ou de vapeur d’eau pour
précipiter les « gommes ». Les gommes sont alors séparées de 1’huile par centrifugation
continue (Snape et Nakajima, 1996).

La séparation se faits par agitation a 95°C pendant 10 minutes. Les phosphatides
hydratables se détachent et peuvent étre séparées par décantation (dépdt).

La réaction pour les phosphatides hydratables avec I’eau se fait comme suit :

CH,-COOR; CH,-COOR;

l 10min a 95°C ’

CH-COOR; +H,0 » CH-COOR,

o | pn

CH,-O-P=0 CH-O-FZO OH
O-CH,-CH,-N(CHs);3 O-CH,-CH,-N-(CHj3);

Lécithine sous forme cyclique eau Lécithine sous forme hydratable

(Phosphatidylcholine)
Réaction des phosphatides hydratables avec I’eau (Cevital, 2013).

I11.2.1.2. Le dégommage a I’acide

Ce traitement consiste a hydrater rapidement ou lentement les phospholipides et les
matieres mucilagineuses a une certaine température dans le but de réduire leur solubilité
dans I’huile et ainsi faciliter leur élimination. Un acide du type phosphorique H3;PO4 ou
citrique est avantageusement ajouté car il améliore la cinétique et permet la transformation
des phospholipides non hydratables (ce sont souvent les sels de calcium et/ou de
magnésium de ’acide phosphatidique (AP) et de la phosphatidyl-éthanolamine (PE)) en
hydratables (Pagés et al, 2012) comme suit :
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CH,-COOR; CH,-COOR;
3CH-COOR; + 2H3POq4 » 3 CH-COOR; + Ca; (POs),
% |
CH,-O-P=0 Ca CH,-

O-P=0
N i
Phosphatide de calcium Acide phosphorique  Acide phosphatique Phosphate de calcium
Réaction des phosphatides non hydratables (Cevital, 2013).

I11.2.1.3. Le dégommage enzymatique

Le procédé enzymatique consiste a transformer les phospholipides non hydratables
en lyso-phospholipides hydrophiles sous 1’action d’une phospholipase. Il est considéré
comme la méthode la plus récente, développée par Lurgi (enzymax) (Gibon et Tirtiaux,

1998).

I11.2.2. Neutralisation

Les huiles prétraitées sont a cette étape débarrassées de leurs acides gras libres(AGL)
par saponification. Industriellement, on introduit dans I’huile dégommée ou conditionnée a
I’acide, une quantité calculée de lessive basique, généralement a la soude(NaOH).

L’¢étape de neutralisation est considérée comme assez « polluante » ; elle génére des
effluents basiques chargés d’huile entrainée et une quantité notable de savons ou
soapstocks qu’il est nécessaire de traiter par cassage acide avant valorisation, ce traitement
a la soude ¢limine les phospholipides, certains résidus indésirables (certains composés
phytosanitaires, des traces de composés protidiques, de métaux) et réduit la couleur de
I’huile par destruction partielle des pigments (Pagés et al, 2012).

Les AGL sont converties en savons selon la réaction suivant :

R-COOH + NaOH _—____, R-COONa + H)O
Acide soude savon eau

Réaction de saponification (Cevital, 2013).

I11.2.3. Lavage et séchage
Le lavage permet d’¢éliminer les substances alcalines (savons et soude en exces)
présentes dans I’huile a la sortie de la neutralisation, ainsi que les derni¢res traces de

métaux, des phospholipides et autres impuretés (Denise, 1992).
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L’huile neutralisée et lavée doit étre séchée sous vides pour €éliminer toute humidité

présente dans ’huile, et ainsi I’huile séchée passe vers la section de décoloration.

I11.2.4. Décoloration

Le but de la décoloration (90 a 110°C) n’est pas seulement de produire une huile de
couleur conforme (plutdt peu a trés peu colorée) mais aussi jeu un role « nettoyant »
essentiel dans la purification des huiles (Pagés et al, 2012). Elle consiste a ¢liminer les
pigments colorés par adsorption sur la terre décolorante, suivi d’une filtration qui permet

d’obtenir une huile limpide débarrassée de toutes impuretés solides (Denise, 1992).

I11.2.5. Décirage ou winterisation

Le but de cette étape du raffinage est d’éliminer de I’huile de tournesol ces cires (qui
deviennent solides a des températures ambiantes, provoquant la formation d’un trouble)
par cristallisation (6 a 8°C) puis séparation (la filtration et la centrifugation sont

industriellement appliquées) (Denise, 1992 ; Pagés et al, 2012).

I11.2.6. Désodorisation

Derni¢re étape de raffinage, son but est essentiellement d’éliminer les flaveurs
(aldéhydes, des cétones, des peroxydes, des alcools et des produits organiques contenus en
faible quantit¢ et pour la plupart volatils) de I’huile afin qu’elle soit plate de golt et
d’odeur, souhait du consommateur actuel (Pagés et al, 2012). Elle est effectuée a haute
température (220 a 260°C); I’huile désodorisée doit présenter des caractéristiques
physiques et chimiques qui lui garantissent une stabilité suffisante dans le temps (Denise,

1992).

IIL.3. Procédés de raffinage

Les procédés de raffinage utilisés sont : raffinage chimique, physique (décoloration
et désodorisation) et enzymatique.
I11.3.1. Raffinage chimique

Ce procede s’effectue par deux méthodes différentes :

-Neutralisation a chaud (Huile de soja).
-Neutralisation a froid (Huile de tournesol).

Le raffinage a chaud est un traitement destiné pour 1’huile de soja(a), et le raffinage a

froid est un procéd¢ spécifique de I’huile de tournesol(b). Les principales étapes du

9
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raffinage a chaud et a froid sont schématisées dans la figures 3 :

L’ajout de H;PO, (Mélangeur)

L’ajout de H;PO,
(mélangeur)

A

Agitation 15 a 20 min

Démucilagination 15 a 20

min (Réacteur R1) (réacteur)
\
Neutralisation des AGL par Refroidissement de 8 a 10°C
NaOH (Mélangeur M2) (échangeur) et neutralisation
des AGL par NaOH
Meélange huile +NaOH l

Cristallisation des cires
(8a10h) (cristallisateur)

Agitation 15 a 20 min
(Réacteur)

Séparation (90°C a 100°C)

v
Préchauffage 16°C a 18°C

Lavage (Echangeur thermique) et
vag séparation (90°C a100°C)

L’ajout de

P’acide citrique \

v

| Séchage sous vide I Lavage et séchage (sous vide)

IFigure N : schéma représentative les différentes étapes du raffinage chimique

[ a) a chaud exemple I’huile de soja _b) a froid exemple 1’huile de tournesol]

La comparaison entre le raffinage de I'huile de soja et de tournesol est résumée dans le

Tableau ci-dessous :
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Tableau V : Tableau comparatif entre le raffinage de I’huile de soja et de

I’huile de tournesol (Cevital, 2013).

Huile de soja

Huile de tournesol

Type du raffinage

A chaud

A froid

Température de I’huile brute

Chauffée a une température

85°C a90°C

Température ambiante (20 a

25°C)

Démucilagination -Dosage H3;PO; (0,12 a |- Dosage HiPO4 (0,06 a
0,13%) 15 a 20 min 0,08%) 15 a 20 min
Neutralisation -Ajout de NaOH -Refroidissement (8 a 10°C)
et ajout de NaOH.
- Vers les séparateurs 90°C | -Vers les cristalliseurs (5 a
8°C)
-Préchauffage de 16 a 18°C.
-Séparation.
Lavage -Avec I’ajout d’acide citrique.
-Elimination des savons.
Séchage Sous vides
Décoloration Injection de la terre décolorante selon la teneur de I’huile en
pigments colorés
Désodorisation Elimination des pigments odorants et les AGL par hautes

pressions et a températures 220 a240°C

I11.3.2. Raffinage enzymatique

I11.3.2.1. Démucilagination enzymatique :

C’est une méthode de dégommage qui utilise des enzymes pour convertir les

phosphatides hydratable et non hydratable en lyso-phospholipides qui seront éliminés avec

les mucilages. Par centrifugation. (ErnstW .Miinch, 2004 ; Andersen et Kioverpris,

2004).
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II1.3.2.1.1. Types de phospholipases :

Selon le site d’action de ’enzyme On distingue cinq sous-classes de phospholipase
Ai, Ay (les plus utiliser) B, C et D (figure 4) : (Miinch, 2003 ; Bornscheuer et
Kazlauskas 2004; Kazlauskas 2005)

phospholipase A,

phospholipase A, l O
Il
O J. 'CH,—O —R,
I e =l S Phospholipase B
Ro —C-—O—{IEH w‘i:I)
3CH2—0~1?-—0—X
e
phospholipase C phospholipase D

X = Hydrogéne, choline, éthanolamine, serine, inositol, etc.

Figure 4: Les sites d'action des différents types de phospholipase (Miinch, 2004).

II1.3.2.1.2. Lecitase Ultra

La Lecitase Ultra, une phospholipase de troisiemes générations A; d’origine
microbienne (Thermomyces lanuginosus/Fusarium oxysporum). Cette enzyme est produite
par fermentation submergée d'Aspergillus oryzae génétiquement modifiée. Elle possede un
ester carboxylique hydrolase capable de transformer des phospholipides hydratable et non
hydratable en lyso-phospholipides, son activité est prédominante sur les phospholipides est

négligeable sur les triglycérides (Novozyme, 2004 ; Yang et al, 2006).

111.3.2.1.3. Mode d’action de la Lecitase Ultra

La Lecitase Ultra (phospholipase A1) utilisée par le complexe Cevital, est un enzyme
hydrolytique qui catalyse le déplacement du groupe acyle de la position 1 du phospholipide
pour former un lysophospholipide et un acide gras libre (figure 5). L'enzyme hydrolyse, a

l'interface, les phospholipides en libérant les acides gras dans la phase huileuse, rendant

12
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ainsi la molécule plus hydrophile. Cette derniére est ¢liminée par centrifugation dans la

phase aqueuse (Miinch, 2004).

OH

Lecitase Ultra

"H:D » + O —

P- X

Lecithine

g Lyso-lécithine + Acide gras libre
Phospholipide non hydratable +

_ Phospholipide hydratable
Phospholipide hydratable

Figure 5 : Réaction de la Lecitase Ultra (Cowan D, Christan H, Novozyme 2004).

II1.3.1.4. Process de démucilagination enzymatique
Le process de démucilagination enzymatique peut étre divisée en quatre étapes
différentes. Les différentes étapes de processus du raffinage enzymatique des deux huiles

soja et tournesol sont schématisés dans les figures 6 et 7 de 1’annexe III (Documentation

CEVITAL, 2013) :
1- Ajustement des conditions optimales pour la réaction enzymatique :
= pH=4,5a5,>5.

» Ja température optimale de 45-55°C. (ErnstW .Miinch, 2004).

[}
1

L'ajout de l'enzyme.

La réaction enzymatique pendant 4-6 heures.

w
]

4- La séparation des lyso-phosphatides de 1'huile & environ 70°C.

» L'huile brute chauffée a 70°C est mélangée avec une solution de l'acide citrique
puis refroidie a 45-55°C et mélangée avec une solution de la soude caustique.

» L'huile contenant le tampon a l'acide citrique / soude caustique est mélangée avec

I'eau (1 a 3%) et une quantité d’enzyme (30g /1tonne d’huile) dans un mélangeur puissant,

I'importante force de cisaillement de ce mélangeur permet d'obtenir une émulsion

mécanique tres stable.
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» Au sein de cette émulsion, I'enzyme réagit avec les phospholipides pour les
transformer en lyso-phospholipides hydrosolubles.

» Une fois la réaction est terminée, aprés 4 a 6 heures a une température de 45 a 55
°C, Thuile est réchauffée a 70°C afin de désactiver I'enzyme puis séparer I'émulsion
mécanique par centrifugation et éliminer les mucilages pour produire une huile quasiment
exempte de phosphore.

» La démucilagination enzymatique est suivi d'un raffinage physique (décoloration,
décirage (pour tournesol) et désodorisation) qui sont similaires a ceux de raffinage
chimique, la seule différance existe dans 1’élimination des acides gras libres de 1’huile
dégommée au niveau de la colonne de désodorisation. Aprés désodorisation, 1'huile est

refroidie, est ensuite acheminée vers 1’atelier de conditionnement (Uzzan, 1980).
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1.1 Analyses physico-chimiques des huiles de soja et de tournesol

Les méthodes d’analyses utilisées sont inspirées de la littérature scientifique particuliérement la
méthode normalisée American Oil Chemical System (A.O.C.S, 1982 et 1989) et celles
contenues dans le manuelle de I’entreprise CEVITAL

I.2. Matériel et Réactifs utilisés

Les différents matériel et réactifs utilisés pour réaliser les différentes analyses sont résumées

dans annexe IV.

1.3. Echantillonnage

Afin d’assurer un bon déroulement des étapes de raffinage et une bonne qualité d’huile raffinée,
des prélevements d’échantillons d’huile ont été régulierement effectués a 1’atelier de raffinage de
Cevital au cours du proces (I’huile brute, neutralisée, lavée, séchée, décolorée, désodorisée,

finie), ainsi que sur, la pate de neutralisation, les eaux de lavage et I’huile acide.

Les analyses physico-chimiques effectuées aux différentes étapes du raffinage sont résumé dans
le tableau VI (Annexe IV) (Van Eys et al, 2005).

I.4. Distinction visuelle

Avant d’arriver aux analyses physico—chimiques, réaliser une distinction visuelle sur I’huile

brute afin de voir le type d’huile brute a analyser.
I.5. Analyses physiques

I.5.1. Détermination de la couleur (American Oil Chemical System, 1989)

Principe

Comparer la couleur de la lumiére transmise a travers 1’huile contenue dans une
cuve a faces paralleles a la couleur de la lumiére provenant toujours de la méme source
transmise a travers des lames colorées standardisées. A 1’aide d’un monoculaire, les verres
et I’échantillon sont éclairés par réflexion sur un bloc de carbonate de magnésium.
Mode opératoire
Déplacer le bouton des jaunes jusqu’a obtention de deux plages identiques au Lovibond (X
jaune), on verser 1’huile a analyser dans une cellule en verre et on Placer la cellule dans le
colorimétre. Ensuite on déterminera la couleur de 1’échantillon par une meilleure comparaison

possible avec les lames standard (M.E, 2001).
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Expression des résultats

La valeur de la couleur d’huile serait égale au rapport suivant:

[ Xz |

X : La valeur de la couleur jaune lue au Lovibond avant de placer I’échantillon ;

Y : La valeur de la couleur jaune apres placement de I’échantillon ;

(Y — X)y : La valeur de la couleur jaune de I’échantillon ;

J : Jaune ; R : Rouge ;

Zy: La valeur de la couleur rouge lue au Lovibond aprés placement de 1’échantillon (ML.E,

2001).
1.5.2. Détermination de la teneur en humidité (A.O.C.S, 1989)
Principe

Consiste a provoquer 1’¢élimination compléte d’eau par chauffage d’une quantité d’huile connue
dans une ¢tuve maintenue a une température 103°C pendant une heure (ISO N°934,1980 ; M.E,

2001).
Mode opératoire

Peser 20g de I’huile a analyser (M) dans un cristallisoir préalablement séché a I’étuve, refroidi
dans un dessiccateur et taré (My). Introduire le cristallisoir contenant le corps gras dans I’étuve
réglée a 103°C, I’y maintenir pendant une heure, sortir le cristallisoir, le laisser refroidir dans le

dessiccateur et peser (M»).

Expression des résultats

L’humidité est donnée par la relation suivant :

[ H % = (M;—M;) x 100/ (M; — M) J

H % : Taux d’humidité en pourcentage ;
M; : Poids du bécher et de la prise d’essai en gramme avant chauffage.
M, : Poids du bécher et de la prise d’essai en gramme apres chauffage.

M : Poids du bécher vide en gramme.
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1.5.3. Détermination de la teneur en impuretés (A.O.C.S, 1989 ; Van Eys et al, 2005).
Principe

Traitement d’une prise d’essai par excés de solvant, filtration de la solution obtenue, lavage du

résidu avec le méme solvant et séchage a 103°C jusqu’a masse constante (M.E, 2001).
Mode opératoire

Peser 20g de I’échantillon dans une fiole de 250ml. Ajouter a la prise d’essai 200ml d’hexane ou
d’¢ther de pétrole, boucher, agiter, puis laisser reposer a 20°C pendant environ 30mn. Sécher a
103°C, laisser refroidir dans le dessiccateur, filtrer le contenu de la fiole a travers le filtre en
papier puis laver le filtre par de petites additions du solvant jusqu’a ce que le filtrat soit exempt
de corps gras. Egoutter le filtre et le mettre a I’étuve jusqu’a séchage, laisser refroidir puis pesé
(MLE, 2001).

Expression des résultats

La teneur en impuretés insolubles est obtenue :

Impuretés % = (M;-My) X100/ E ]

E : La masse de la prise d’essai en g.
M, : La masse en gramme de filtre séché.
M, : La masse en gramme du filtre et des impuretés insolubles aprés séchage jusqu’a masse

constante.

1.5.4. Détermination de la densité (A.O.C.S, 1989)

Principe

La densité des huiles est en fonction non seulement de I’instauration mais aussi de
I’¢état d’oxydation ou de polymérisation.
Pour déterminer le poids d’un volume connu, il est nécessaire de procéder a le mesurer avec un

densimeétre a une température parfaitement déterminée.

Mode opératoire
Mettre 200ml d’huile a analyser dans une éprouvette de 250ml, tremper le densimétre dans

I’éprouvette et attendre qu’il se stabilise, lire directement sur le densimeétre (MLE, 2001).

Expression des résultats
[ Dp=Dr+ 0,00069(T-T’)J

Dy : Densité lue directement sur le densimetre a une température T.
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Dy : Densité a la température de 20°C.

T : Température lue sur le thermometre.

T’ : 20°C.

I.5.5. Test des cires (A.O.C.S, 1982 ; Soulier et Farine, 1992).

Principe

Consiste a cristalliser les cires a de basses températures (2°C a 3°C).
Mode opératoire

Mettre dans le bécher une quantité d’huile désodorisée et la maintenir pendant 3 a 6 heures a une

basse température, la présence des cires se caractérise par 1’apparition d’un trouble.
Expression des résultats

L’absence des cires donne I’aspect clair et limpide a I’huile finie.

1.5.6. Détermination du potentiel d’hydrogene (pH)

Principe

Symbole du coefficient d’acidité ou d’alcalinit¢é d’une solution, il déterminé a partir de la
quantité d’ions d’hydrogénes libres (H") contenue dans I’huile (Audigié et al, 1984).

Mode opératoire

Prendre 200ml d’huile a analyser dans un erlenmayer, immerger la bandelette de papier pH (pH
STUPHAN4 dont I’intervalle de pH est 3,9- 5,4), sortir la bandelette qui change la couleur.
Expression des résultats

La lecture se fait en comparant la couleur obtenue avec celle de référence (M.E, 2001).
1.6. Analyses chimiques
1.6.1. Détermination de I’acidité (A.O.C.S, 1989 ; Pardo et al, 2007).

Principe

Consiste a titrer les AGL par NaOH en présence de Phénophtaléine (ISO N°660, 1996).

Mode opératoire
Mettre 75 ml d’alcool neutralisé¢ (éthanol + phénolphtaléine + NaOH) dans un erlenmayer de
250ml, ajouter 10g de I’huile a analyser, chauffer sur une plaque chauffante et titrer avec le

NaOH jusqu'apparition de la couleur rose persistante (M.E, 2001).
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Expression des résultats

L’acidité est donnée par la relation suivant :

[A%=(N><V><M)/10><m ]
A: Acidité de ’huile en %.

N : Normalité de NaOH (0.1N).
V : Volume de NOaH (ml).

m : Poids de la prise d’essai (m = 10g).
M : équivalent gramme de I’acide oléique (masse molaire de I’acide oléique M=282g/mol).

La relation est simplifiée, on aura :

[ A% =V x 0,282 J

1.6.2. Détermination de l’indice d’iode (A.O.C.S, 1989 ; N.E : 8242-11-87.édition 22-12-
2004).

Principe

Cette réaction d’addition est utilisée pour déterminer quantitativement 1’instauration des
corps gras.

Mode opératoire

Peser 3g de I’huile dans un flacon, ajouter 20ml de tétrachlorure de carbone (Ccly) et 25 ml de
réactif de wijs (est une solution de monochlorure d’iode « Icl »). Agiter la solution et laisser le
flacon a I’abri pendant une heure. Au bout de ce temps, ajouter 20ml d’iodure de potassium (KI)
(10%) et 150ml d’eau distillée. Agiter et titrer 1’iode libéré avec une solution de thiosulfate de

sodium (0,1N) en présence d’empois d’amidon.

Expression des résultats

L’indice d’iode est donné par la relation suivante :

[ Indice d’iode = [(V-Vo0) 1,269] /P }

V : le volume en ml de thiosulfate (0,1N) utilisé pour I’essai a blanc.
V0 : le volume de thiosulfate de sodium (0,1N) utilisé pour titrer I’excés d’iode.
P : Prise d’essai d’iode qui correspond a 0,1ml de thiosulfate de sodium (0,1N).

1,269 : Nombre de gramme d’iode.
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1.6.3. Détermination d’indice de peroxyde (A.O.C.S, 1989 ; CEE N°2568/91, 1991 ; Rohani
Binti, 2006)

Principe
Traitement d’une prise d’essai, en solution dans 1’acide acétique et du chloroforme par une
solution d’iodure de potassium, puis titrant 1’iode libéré par une solution de thiosulfate de

sodium en présence d’empois d’amidon (CEE N°2568/91, 1991 ; Pardo et al, 2007).

La réaction d’oxydation est donnée comme suit (Frias Ruiz et al, 1999) :

R-CH=CH-R’+0; ——» R-?H - ?H-R’
0—oO

Acide gras insaturé Peroxyde
Réaction d’iodure de potassium en milieu acide :
R-FH - FH-R’ + 2KI + 2CH3-COOH—> R—({H-FH-R’ + 2CH;3-COOK + H,0 + 1,
0—oO 0]
Peroxyde Acide acétique Epoxyde Sels de potassium

L’iode libéré va agir avec le thiosulfate de sodium :

I + 2Na,S,0; » 2Nal + Na,S,O0¢

Tode libéré Thiosulfate de sodium Iodure de sodium

Mode opératoire

Peser 5g d’huile dans un flacon, ajouter 12 ml de chloroforme et 18 ml d’acide acétique puis 1ml
de la solution d’iodure de potassium (Iml d’eau distillée + 0,5g de KI). Boucher le flacon,
I’agiter durant 1min et le laisser durant 1min a ’abri de la lumiére, a une température comprise
entre 15 et 20°C. Ajouter 75ml d’eau distillée, agiter et ajouter quelques gouttes de 1’empois

d’amidon, titrer I’iode libéré avec le thiosulfate de sodium Na,S,05 a 0,01N (MLE, 2001).
Expression des résultats

L’indice de peroxyde est donné par la relation suivante :

[ Ip = (V1-Vo) N x 1000/m =2 x (V; - Vo) ]
20




Matériels et méthodes

Ip : Indice de peroxyde (meq d’O,/ Kg d’huile) ;

N : Normalité de la solution de thiosulfate de sodium utilisé ;
V : Volume en (ml) de la solution de thiosulfate utilisé pour la neutralisation ;
Vo : Volume en (ml) de la solution de thiosulfate utilisé pour 1’essai a blanc ;

m : Masse en gramme pour la prise d’essai (M.E, 2001).

1.6.4. Détermination des traces de savons (A.O.C.S, 1982)
Principe

Les savons sont libérés directement dans I’acétone en présence du bleu de bromophénol comme
indicateur coloré de pH, ils sont ensuite titrés par 1’acide chlorhydrique a 0,01N.

La réaction est la suivante :

R-COONa + HCI » R-COOH + NaCl

Savon Acide Chlorhydrique Acide gras libre  Sel

Mode opératoire

Prendre 48,5ml d’acétone et 1,5ml d’eau distillée dans une éprouvette. Verser la solution dans un
ballon a plat et additionner quelques gouttes de bleu de bromophénol et neutraliser avec une
goutte de NaOH 0,1N, peser 10g d’huile dans le méme ballon, agiter et verser dans une ampoule
a décanter afin que 1’émulsion se sépare en deux couches. En récupérer la phase verte et la titrer
avec 1’acide chlorhydrique (HCL) acétonique (0,01N) jusqu’apparition de la couleur jaune (M.E,
2001).

Expression des résultats

Les traces de savon sont données par la réaction suivante :

Traces de savon =V x N (304 x 1000 / m ]

V : Volume en ml de HCL acétonique utilisé ;
N : Normalité¢ de HCL acétonique (0, O0IN) ;
m : Prise d’essai en gramme ;

304 : Masse équivalente d’oléate de sodium = 281+23.
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1.6.5. Détermination des phosphatides (Dosage du phosphore) (ISO 10540-1 : 2003).

Principe

L’huile et les phosphatides qu’elle contient sont calcinés en présence de zinc. Le phosphore
organique est transformé en phosphate de zinc qui est ensuite dosé par la technique de la chimie
minérale (Dosage colorimétrique du phosphomolybdate « Colorimétrie bleue »).

Mode opératoire

Peser + ou - 3 a 3,2g d’huile dans une capsule puis ajouter 0,5g d’oxyde de zinc. Calciner a
600°C dans le four a moufle pendant 2 heures jusqu’a obtention des cendres blanches, apres
refroidissement, ajouter Sml de HCI concentre plus Sml d’eau distillée, chauffer a ébullition,
laisser refroidir et filtrer la solution dans une fiole de 100ml, neutraliser la par une solution de
KOH a 50 %, il y’aura formation d’un précipité, ajouter quelques ml d’HCI concentré jusqu’a
obtention d’une solution limpide et amener a 100ml avec de I’eau distillée. Pipeter 10ml de ce
solution dans une fiole de 50ml, ajouter 8ml sulfate d’hydrazine et 2ml de molybdate de sodium
et ajuster a 50ml avec I’eau distillée, mettre au bain marie bouillant pendant 15mn et laisser
refroidir. Ensuite lire I’absorbance par rapport au blanc a une longueur d’onde de 650nm (ML.E,
2001).

Expression des résultats

A D’aide de la courbe d’étalonnage (figure 8, Annexe V) déterminer la masse de phosphore
correspondant a la valeur d’absorbance de la solution d’essai. Calculer la teneur en phosphore

total, exprimée en pourcentage, en utilisant la formule suivant :

[ Phosphore % =10 (A-B) / WV ]

A : Quantité de phosphore dans 1’échantillon en mg ;
B : Quantité de phosphore dans la solution de 1’essai a blanc ;
W : Quantité de la prise d’essai ;

V : Volume de la solution finale (10ml).

[ Phosphatides % = phosphore % x 30 ]

30 : Masse molaire en g/mol de phosphore (M.E, 2001).

22



Matériels et méthodes

I.7. Détermination des pertes en huile (A.O.C.S, 1989)

I.7.1. Analyse des eaux de lavage

Mode opératoire
Verser un volume d’eau de lavage dans une éprouvette de 100ml, ajouter quelques gouttes
d’acide sulfurique (H,SO4) qui favorise la séparation des deux phases et casse les émulsions,

puis lire les volumes de chaque phase.
Expression des résultats

Les pertes d’huile dans les eaux de lavage sont données par la formule suivante :

[ Pertes en MG (%) =V MG x 100/ V Total J

Pertes en MG(%) : Pertes en mati¢re grasse en pourcentage ;
Vwme : Volume en ml de matiére grasse ;
Vrotal ¢ Volume en ml d’eau de lavage ;

Le pourcentage de matiere grasse dans 1’eau ne doit pas dépasser les 5 % (M.E, 2001).

1.7.2. Analyse des pates de neutralisation

Principe

La méthode consiste a acidifier les pates de neutralisation immédiatement a la sortie de la
centrifugeuse a I’aide d’un acide fort : par réaction de Berthollet les savons se retransforment en
acides gars. Si les pertes étaient nulles, les acides gras formés devraient avoir une acidité de prés
de 100% (la phase grasse surnageant contient aussi des phospholipides et de I’huile neutre

entrainée) (Denise, 1992).

Mode opératoire

Peser 100g de pate, additionner de 200 ml d’eau distillée chaude dans un bécher, chauffer et
agiter jusqu'a décomposition compléte de la pate. Ajouter quelques gouttes de méthyle orange et
20ml d’acide sulfurique (H,SO4) a 20% en exces jusqu'a apparition d’une couleur rouge. Verser
le mélange dans une ampoule & décanter pour séparer la phase organique (huile acide) de la

phase aqueuse, puis récupérer la phase 1égere et lavée a plusieurs reprises avec de 1’eau chaude
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salée jusqu'a apparition d’une phase claire (élimination de H,SO4 et du méthyle orange).
Remplier deux tubes par la phase légere et centrifugés pendant 5 minutes, peser 10g de 1’huile

acide récupérée puis ajouter 1’alcool et quelques gouttes de phénolphtaléine. Ensuite chauffer le

mélange puis titrer avec NaOH a IN (MLE, 2001).

Expression des résultats

Les pertes d’huile dans les pates de neutralisation sont données par la formule suivante :

[ Perte a la neutralisation = Ce .Acidité neutralisée ]

Ce : Coefficient d’entrainement = 100/ Acidité des pates.

Acidité de la pate neutralisée = Acidité d’huile brute - Acidité de I’huile lavée.
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I1. Résultats et discussions

I1.1. Distinction visuelle de I’huile brute de soja et de tournesol
Les résultats de la distinction visuelle entre les deux huiles brutes soja et tournesol, sont
résumés comme suit :
1. L’huile brute de soja a une couleur foncé due a la présence des B caroténes et est riche
en phospholipides, se caractérisant sous forme de mousse.
2. L’huile brute de tournesol a une couleur jaunatre et riche en cires qui se caractérise

par un dépot blanchatre.
I1.2. Analyses physiques

11.2.1. La couleur

Les résultats du paramétre couleur des trois huiles ; brute, décolorée et désodorisée sont
représentés dans la figure 12 avec un dosage de 1% de terre décolorante.
H; : Huile de soja. H, : Huile de tournesol.

J : L’intensité de la couleur jaune. R : L’intensité de la couleur rouge.

Figure 9 : Histogramme de I’évolution de la couleur lors de raffinage chimique de I’huile
de soja et de tournesol (on obtient le méme graphe pour le raffinage enzymatique).

D’apres les résultats du la figure 9 on constate :
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-Une diminution progressive de la couleur pour les deux huiles analysées a différentes étapes
dans les deux procédés utilisés :
- Pour I’huile brute H; et H, . I’intensité de la couleur est élevée (70/4,3 pour le soja et 24/1,9
pour le tournesol), cela est di a la présence des pigments colorés telle que la chlorophylle, les
xanthophylles et la § Caroténe.
- L’huile décolorée et désodorisée H; et H, : ’intensité de la couleur diminue (50/4,2 jusqu’a
10/1,2 pour le soja et 12/1,4 jusqu’a 7/0,9 pour le tournesol) lors des deux procédés cela
s’explique par :
e L’action de la terre décolorante (décoloration chimique) sur les pigments colorés
(chlorophylle et caroténe) par le phénomene d’adsorption.
e L’effet positif de la colonne de désodorisation (décoloration thermique) sur la couleur
des huiles grace a la température ¢élevée et I’opération sous vide, ainsi que le barbotage

(Tirtiaux et Gibon, 1997).

Dans les deux procédés utilisés I’huile obtenue est de couleur conforme aux normes de
I’entreprise, dans ce cas on observe D’efficacit¢ des deux procédés chimique et

enzymatique.

I1.2.2. Phumidité
Les résultats du test d’humidit¢ de I’huile brute, séchée et décolorée pour le soja et le

tournesol chimiquement et enzymatiquement raffinée sont illustrés dans le tableau suivant :

Tableau VII : Détermination de taux d’humidité (%).

Type d’huile L’huile brute L’huile séchée L’huile décolorée
Echantillons H; H, H; H, H, H,

Résultats de RC 0,065 0,2 PL PL Néant Néant
Résultats de RE 0,035 0,1 PL PL Néant Néant
Normes 0,5 0,5 (10,05 | 00,05 |110,01 ] 0,01

- Le taux d’humidité de ’huile brute de soja (0,065 et 0,035) et de tournesol (0,2 et 0,1) est
conforme aux normes a cause des conditions favorables du stockage dans les bacs.
- L’efficacité du séchage sur I’huile lavée dans les deux procédés entraine la diminution du

taux d’humidité (présence léger) pour les deux huiles H; et Ho.
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D’apres Karleskind (1992), le séchage est trés important, car ’humidité présente dans
I’huile désactive la terre décolorante, ce qui engendre un colmatage des filtres.
-L’humidité au niveau de 1’étape de décoloration est négligeable. Ceci est dii a la haute

température (90-110°C).

I1.2.3. Les impuretés et la densité
Les résultats du taux d’impuretés et de la densité de I’huile brute de soja et de tournesol,
sont exprimés dans le tableau suivant :

Tableau VIII : Détermination de la teneur en impuretés et de la densité.

Type d’huile L’huile brute

Analyses Impuretés (%) Densité a 20°C
Echantillons H; H, H; H,
Résultats 0,062 0,13 0,920 0,920
Normes 0,5 0,5 0,919-0,925 0,918-0,923

D’apres les résultats de tableau on constate :

- Le taux d’impuretés dans I’huile brute de soja (0,062%) et de tournesol (0,13%) ne dépasse
pas les normes, et leurs ¢limination est I’un des objectifs du raffinage permettant de purifier
’huile.

- La densité des deux huiles brutes H; (0,920) et H, (0,920) est conforme aux normes, ce qui

explique les bonnes conditions de stockage.

I1.2.4. Test des cires (cas du Tournesol)
L’aspect obtenu est une huile claire et limpide, dans les deux procédés de raffinage. Cela
est dii a la bonne cristallisation dans les cristaliseurs a des températures basses (6 a 8°C) des

cires qui explique I’efficacité du décirage effectué.

I1.3. Analyses chimiques

I1.3.1. L’acidité

L’analyse de I’acidit¢ de I’huile brute et des huiles traitées (séparée, décolorée et
désodorisée) obtenues lors du raffinage chimique et enzymatique de 1’huile de soja et de

tournesol, a donné les résultats ci dessous (figures 10 et 11) :
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Acidité (%)
1,6

B Soja

@ Tournesol
1,4

1,2

1

0,8

0,6

0,4

0,2

0

Huile brute Huile séparée Huile décolorée Huile désodorisée  Types de I’huile

Figure 10 : Histogramme représentatif de la teneur d’acidité pour I’huile de soja et de
tournesol a différentes étapes du raffinage chimique

D’apres les résultats de la figure 10 on constate :
1- Pour le procédé chimique : Une diminution marquée de 1’acidité de 1,55% a 0,08% pour le
soja et de 1,42% a 0,1% pour le tournesol apres les premieres étapes du raffinage, puis une
augmentation légere de 0,28% a 0,60% dans la décoloration qui diminue par la suite jusqu’a
atteindre respectivement les valeurs de 0,07% et 0,08% dans la désodorisation.
-Ces données peuvent étres expliquées par :
% L’huile brute a une forte acidité grace a la présence des acides gras libres dans sa
constitution.
¢ L’huile séparée : la diminution de 1’acidité due a 1’élimination des AGL durant la
neutralisation par ajout de la soude.
¢ L’huile décolorée : L’augmentation de 1’acidité de I’huile, due a 1’ajout de I’acide
citrique pendant le lavage et aussi grace a ’acidité de la terre décolorante.
*¢ L’huile désodorisée: La diminution de [D’acidit¢é qui peut s’expliquer par la
volatilisation des AGL engendrée par la distillation sous vide et sous 1’effet des

températures ¢élevées (235-250°C) ainsi que le barbotage au niveau de la colonne.
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Figure 11 : Histogramme représentatif de la teneur d’acidité pour ’huile de soja et de
tournesol a différentes étapes du raffinage enzymatique

2- Pour le procédé enzymatique : Une augmentation continue de 1’acidité de 0,56% a 0,62%

pour le soja et de 0,42% a 0,60% pour le tournesol, durant la séparation et la décoloration qui

diminue par la suite dans la désodorisation jusqu’a atteindre respectivement les valeurs de

0,065% et 0,08%.

-Ces données peuvent Etres expliquées par :
% L’huile brute a une forte acidité grace a la présence des acides gras libres dans sa
constitution.

¢ L’acidité de I’huile séparée et décolorée par le procédé enzymatique est supérieure a
celle de I’huile séparée et décolorée chimiquement, cela pourrait s’expliquer selon
Jahani et al, (2007) par la libération des acides gras lors de I’hydrolyse enzymatique
des phospholipides présents dans 1’huile (I’augmentation de 1’acidit¢é due a la
libération des AGL dans I’huile sous I’action de I’enzyme (Lecitase Ultras A))).

¢ L’huile désodorisée : La diminution de I’acidité s’explique par la volatilisation des
AGL engendrés par la distillation sous vide et sous 1’effet des températures €levées

ainsi que le barbotage au niveau de la colonne.
I1.3.2. L’indice d’iode et I’indice de peroxyde

Les résultats de la détermination de 1’indice d’iode et de I’indice de peroxyde sont résumés

dans le tableau et les figures ci dessous :
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> Indice d’iode

Tableau IX : Détermination de 1’indice d’iode.

Type d’huile L’indice d’iode pour I’huile brute
Echantillons H; H,
Résultats 135 129
Normes 124-139 118-141

L’indice d’iode trouvé sur les deux huiles brutes (135 pour le soja et 129 pour le tournesol) est

conforme aux normes, ainsi que les insaturations restent stables au cours du raffinage.

> Indice de peroxyde

Taux de
peroxyde
en ppm

E Soja O Tournesol

Types de I’huile

Huile brute Huile décolorée Huile désodorisée

Figure 12 : Histogramme représentatif d’indice de peroxyde pour I’huile de soja et de
tournesol au cours du raffinage chimique.
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Figure 13 : Histogramme représentatif d’indice de peroxyde pour I’huile de soja et de
tournesol au cours du raffinage enzymatique.

D’apres les résultats des figures 12 et 13 on constate :

Pour les huiles brutes du soja et de tournesol, I’indice de peroxyde est ¢élevé. Ceci est dii a la
durée et aux conditions du stockage de la matiere premicre de ’huile.
L’huile décolorée : une diminution de I’indice de peroxyde pour I’huile de soja dans les deux
procédés de raffinage , ainsi que le tournesol enzymatiquement dégommé qui s’explique par
I’élimination d’agents oxydant, tel que les métaux et les AGL présentes dans 1’huile brute.
Pour le tournesol chimiquement dégommé, on constate l’augmentation de 1’indice de
peroxyde qui est du a la longue durée de stockage (10 a 12h) dans les cristaliseurs (présence
de I’air libre).

L’huile désodorisée : Une teneur tres faible en indice de peroxyde (cassage des liaisons et
libération de I’O; sous I’effet de la température 235 a 250°C dans la colonne) pour les deux
huiles et dans les deux procédés de raffinage, ce qui signifie 1’absence d’altération de la

matiere grasse (oxydation des acides gras libres).

11.3.3. Traces de savon

La détermination de la teneur en traces de savons (en ppm) formées a 1’étape de
neutralisation pour les huiles analysées (soja et tournesol) chimiquement et enzymatiquement

est indiquée dans les figures ci dissous :
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Figure 14 : Histogramme représentatif de la teneur en trace de savon pour I’huile de soja
et de tournesol au cours du raffinage chimique.
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Figure 15 : Histogramme représentatif de la teneur en trace de savon pour I’huile de soja
et de tournesol au cours du raffinage enzymatique.

- D’apres les résultats des figures 14 et 15 on constate :
Que I’apparition des savons a la neutralisation est due a la réaction de saponification des
acides gras libres par la soude (NaOH) de I’huile démucilaginé a 1’acide.

¢ L’huile séparée contient une teneur importante (901ppm et 692ppm) en traces de

savons qui sont formées durant la neutralisation dans le raffinage chimique.

32



Résultats et discussion

¢ Apres le lavage la quantité de savon diminue d’une fagon importante (70ppm et
65ppm), ceci est di a I’ajout de I’acide citrique, qui réagit avec les savons en donnant
un sel facilement éliminé. Ce qui explique la valeur nulle au niveau de I’huile
décolorée (00ppm).

¢ Dans le raffinage enzymatique : A la démucilagination, il y a peu de traces de savon
(30 a 15ppm) car la quantité de la soude ajoutée n’est pas destinée a la neutralisation
mais pour obtenir une solution tampon pH = 5 nécessaire pour assurer de bonnes
conditions a I’activité phospholipasique pour la Lecitase Ultra.

¢ La quantité des traces de savon baisse pour atteindre 0 ppm. Vu que dans le procédé

enzymatique il n’y aura pas formation de la pate de neutralisation.

I1.3.4. Dosage des phosphores
Les résultats de la teneur en phosphores (ppm) des deux huiles soja et tournesol
raffinée chimiquement et enzymatiquement pour les types d’huiles: brute, séchée,

décolorée et désodorisée présentés dans les figures suivant :

[ Phosphore
ppm

180
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60
40
20

4 o3 1 o =
A A e e
0 ) T T T 1

Huile brute Huile séchée Huile décolorée  Huile désodorisée .
Types de ’huile

ESoja  Dtournesol

Figure 16 : Histogramme représentatif de la teneur en phosphore pour I’huile de soja et
de tournesol au cours du raffinage chimique.
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Figure 17 : Histogramme représentatif de la teneur en phosphore pour I’huile de soja et de
tournesol au cours du raffinage enzymatique.

D’apres les résultats des figures 16 et 17 on constate :

La teneur en phosphore est d’abord de 195ppm pour I’huile brute de soja et de 110ppm pour
I’huile brute de tournesol, puis elle diminue aprés séparation et lavage jusqu'a atteindre 4 a
3ppm dans le séchage et enfin s’annule (00ppm) dans la désodorisation dans le procédé
chimique Elle atteint 1,5ppm dans le séchage enzymatique et enfin s’annule a la décoloration.
- Pour le procédé chimique 1’élimination des phosphatides se fait dans plusieurs étapes (au
niveau du dégommage et dans la décoloration) par 1’ajout d’une concentration minime d’acide
citrique monohydraté ou d’acide phosphorique (H3PO4) qui joue un rdle de chélates (en
formant des complexes chélatés avec des ions métalliques) et transforme les phosphatides non
hydratables en hydratables.

- Pour le procédé enzymatique 1’élimination des phosphatides se fait complétement en une

seule étape sous I’action de Lecitase Ultra qui agit directement sur les phosphatides.
I1.4. Les pertes en huiles

Les résultats des pertes en huiles dans les eaux de lavage et les pates de la

neutralisation sont mentionnés dans le tableau suivant :
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Tableau X : Détermination des pertes d’huiles dans les eaux de lavage et la pate neutralisée.

X/
°

X/
°

Analyses Eaux de lavage (%) | Pate de neutralisation (acidité en %)
Echantillons H, H, H, H,
Résultats de RC 0,25 0,09 62,5 54,5
Résultats de RE Traces Traces / /

Normes 1 1 150 1150

Lors du raffinage chimique :

Les pertes d’huiles entrainées dans les eaux de lavage sont négligeables (0,25% pour
le soja et 0,09% pour le tournesol), ce qui met en valeur 1’efficacité du traitement dans
le lavage.

Au niveau des pates de la neutralisation, I’acidit¢ d’huile de soja et de tournesol est
supérieure a 50%. Ce qui explique une séparation presque compléte (entrainement
d’huile neutre dans les pates de neutralisation en faibles quantités). Plus 1’acidité dans
les pates de neutralisation est ¢levée, moins il y a de pertes en huile.

Lors du raffinage enzymatique, I’étape de lavage n’existe pas dans le procédé. La
méme chose pour la neutralisation. Ce qui explique I’absence de perte d’huiles dans

les eaux de lavage et I’absence de pates de neutralisation.
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I11. Etude comparative des deux procédés du raffinage

Dans les chapitres précédents, on a vus les deux types du raffinage pour produire une
huile raffinée de soja et de tournesol. Et pour bien comprendre la différence entre les deux
procédés chimique et enzymatique, on va présenter les caractéristiques, les avantages et les

inconvénients de chaque procédé et cela durant les étapes du raffinage et les comparer ensuite.

II1.1. Caractéristiques du raffinage chimique et enzymatique

Tableau XI: caractérisation des deux types de raffinages

Raffinage

Caractéristis

Raffinage chimique

Raffinage enzymatique

Démucilagination

- Utilisation des solutions chimiques
telles que l'acide citrique de 0,1 a

1%, phosphorique de 0,1 a 0,3%.

- Démucilagination avec des
enzymes « Lecitase Ultra »

30g/1tonne d’huile.

Neutralisation

-Avec la soude caustique de
2,86litre pour Itonne d’huile a une
concentration de 45-50%.

-création des pates de neutralisation

(savons de 692 a 901ppm).

- NaOH de 0,307litre pour
Itonne a 15-20%, une petite
quantité d'acide citrique.

L'ajout de NaOH c'est pour
ajuster le pH pour l'enzyme

entre 4,5 a5,5.

Séparation

I'huile neutralisée séparée des
savons et d’autres impuretés a l'aide

des séparateurs (03).

- l'huile neutralisée séparée
de l'enzyme et des mucilages

par centrifugation (01).

Lavage

- Avec de l'eau purifiée 141,12litre
pour ltonne d’huile afin d’¢éliminée
les traces de savons et d’autres

métaux.

- pas de lavage 28,61litre de
I’eau pour Itonne d’huile

mélangée avec I’enzyme.

Séchage

- Utilisation d'un sécheur sous vide
(30-60mbar a 90°C) pour éliminer

I'humidité dans l'huile lavée.

- séchage sous vide (40-

60mbar a 90 a 100°C)
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II1.2. Avantages du raffinage chimique et enzymatique

Les avantages du raffinage chimique et enzymatique sont représenté dans le tableau suivant :

Tableau XII : Avantages du raffinage chimique et enzymatique (Miinch, 2003 ; Dayton et
al, 2004; Miinch, 2004 ; Rohani Binti, 2006 ; Jahani et al, 2008).

Avantages de procédé chimique

Avantages de procédé enzymatique

- Elimination totale des substances indésirables

tel que : les traces métalliques, avec une

présence de 2 a Sppm / kg de phosphore.

- Elimination totale des traces métalliques
avec une présence de 0 a 2ppm / kg de

phosphore apres le raffinage.

- L'action de la soude (NaOH) ¢élimine une
partie de la matiére colorante et facilite la
désacidification jusqu'au dessous de 0,5%

(décoloration partielle).

- La démucilagination enzymatique
permet d'éviter la dégradation de la
vitamine E (90 a 150mg/100g d’huile),
elle est donc mieux préservée dans I'huile.
- procédé simple a mettre en ceuvre, il ne

nécessite pas beaucoup d'ajustement.

- Le dosage de la terre décolorante (7Kg/t) est

inférieur a celui du raffinage enzymatique.

- Récupération de I'huile acide a partir du
distillat.
- Consommation  moins

(19,41KW/h).

d'énergie

/

- Bonne stabilit¢é d'huile finie: teneur

quasiment nulle en phosphore (Oppm).

- Récupération des huiles acides ([ 50%) d'une

acidit¢ moindre que celle du raffinage

enzymatique.

- Consommation moins de produits
chimiques tel que la soude (0,307litre/t).

- Le Procédé enzymatique est plus
¢cologique. pas de traitement biologique.
- Elle ne géneére pas de pates de
neutralisation 32kg pour le chimique et
7kg /tonne de lyso- mucilages secs pour
'enzymatique.

- Pas de pertes en huile (L] 0,01%).

- Enzyme désactivée a 70°C durant le

procédé.
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I11.3. Inconvénients du raffinage chimique et enzymatique

Les différents inconvénients du raffinage chimique et enzymatique sont présentés dans le

tableau suivant :

Tableau XIII: Inconvénients du raffinage chimique et enzymatique (Denise, 1992; Miinch,

2003).

Inconvénients de procédé chimique

Inconvénients de procédé enzymatique

- Produit d'importants volumes de pates de

neutralisation 32K g/1tonne d’huile.

- Couleur instable, avec des huiles brutes de

mauvaise qualité.

- Le raffinage chimique pose des problémes
¢cologiques (la pollution dG aux produits
chimiques et au traitement des eaux de

lavage).

- Dégommage efficace et peu coliteux
(1776,86 Da/t), mais pas avec tous les types
d'huiles.

- Le colit des enzymes (98,9Da/tonne) et ainsi
leur manutention qui exige un milieu adéquat

(pH = 4,5-5,5, T= 45-55°C)

- Une quantité de soude caustique on exces [
2,86litre/t peut causer une saponification et

des pertes d'huile supplémentaires.

L'huile désodorisée contient peu de

tocophérols 0,11- 0,18%.

- utilise d'importantes quantités de produits
chimiques agressifs (0,49litre de H3POs,
2,86litre de NaOH et 1,07litre de CgHgO7
pour ltonne d’huile) qui peuvent avoir un

impact négatif sur I'environnement.

Plus consommation de terre

décolorante 8-15Kg/1tonne d’huile.

grande

- Les pertes d'huile par entrailnement dans les
pates de neutralisation (0,350Kg/t), dans les
eaux de lavage (0,972Kg/t) et dans les terres
décolorantes (1,76Kg/t).

- L'utilisation non parfait des enzymes peut
achever la démucilagination dont on aura un

mauvais rendement des huiles finies.

» La différence entre le procédé chimique et

quantités importantes de substances chimiques

enzymatique c'est que le premier utilise des

(NaOH, H3POg, Acide citrique...), par contre

I'enzymatique fait appel a des phospholipases qui sont biodégradables (enzymes), et malgré

|'utilisation des produits chimique mais en faibles quantités.
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» On constate que les avantages du raffinage enzymatique sont plus importants et supérieurs
que ceux du raffinage chimique et cela en comparant les parametres des différentes étapes du
raffinage et la facilité¢ d'ajustement pour le procédé enzymatique, on peut ainsi citer d'autres
importants avantages pour ce dernier :

> Intéréts économiques : - une ¢élévation de 1% des rendements suffit a augmenter les
bénéfices nets de 20%.

- Des économies réalisées sur le traitement des eaux usées, la réutilisation des sous produits.

> Respect de 1'environnement : - la démucilagination enzymatique produit peut d'eaux
usées car il suffit d'ajouter 1 a 3% d'eau pour une action efficace, ces eaux usées sont
récupérées par €vaporisation, par contre le procédé chimique utilise d'importantes quantités de
produits chimiques agressifs, qui peuvent avoir un impact négatif sur I'environnement. Le
procédé enzymatique est sans déchets.

» Qualité d'huile : I'huile finie présente des qualités plus stables.

II1.3.1. Avantages communs

- Les deux raffinages ont le méme principe dont le but est d'é¢liminer les substances
indésirables et maintenir ou améliorer les caractéres organoleptiques des huiles et leur

stabilité.

- Le raffinage chimique et enzymatique est les seuls capables d'éliminer certains contaminants
apportés éventuellement dans quelques cas par la matiére premicre telle que les pesticides et

les aflatoxines (Denise. J, 1992)

- Prévenir l'altération des aliments et des huiles en particulier en supprimant des substances

réactives et ainsi de pouvoir les stocker facilement (Le Goff. L, 1998).

- Le raffinage chimique et enzymatique est suivi d'un raffinage physique c'est-a-dire la
décoloration et la désodorisation, le principe est le méme pour les deux procédés précédents
dont le but est d'enlever les couleurs déplaisantes des huiles brutes et aussi d'éliminer les

composants responsables du golit et de 1'odeur.
I11.3.2. Inconvénients communs

- Les aliments raffinés perdent un certain pourcentage de vitamines et d'oligo-¢léments.
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I11.4. Inconvénients du raffinage des huiles alimentaires
Les inconvénients liés au raffinage sont :

. Modification qualitative de la composition de l'huile au préjudice des nutriments
essentiels (protéines, acides gras insaturés, minéraux, fibres, etc.) ;

. Destruction de la vitamine E a fort pouvoir antioxydant ;
. Transformation de la structure moléculaire des acides gras :

- Saturation d'une partie des acides gras insaturés, qui deviennent inactifs sur le plan

biologique (perte de 'activité vitaminique E) ;

- Inversion de configuration spatiale de la molécule autour de la double liaison (formes
"Cis"&"Trans") : La majorité des acides gras insaturés naturels sont de configuration "cis", ils
pivotent en position "Trans", qui a deux inconvénients majeurs: D'une part, elle favorise
l'athérosclérose, d'autre part, certains cancers (notamment du sein, colon et prostate) (Le Goff.

L, 1998).
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Conclusion

Ce présent travail qui a pour objectif de faire une comparaison des parameétres physico-
chimiques au cours de raffinage chimique et enzymatique des huiles de soja et de tournesol au
sein de la raffinerie de Cevital, permet d’avancer que les conditions du raffinage enzymatique
aboutissent a une huile finie répondant aux critéres généralement utilisés par 1’organisme pour
apprécier la qualité : 1’acidité de 1’huile décolorée par le procédé enzymatique (0,62% pour le
soja et 0,60% pour le tournesol) est supérieure a celle de 1’huile décolorée chimiquement
(0,28% pour le soja et 0,60% pour le tournesol), cela s’explique par 1’élimination des acides
gras libres par I’hydroxyde de sodium durant le procédé chimique, cependant lors du procédé
enzymatique il ya distillation neutralisante pendant le traitement de désodorisation. Les
critéres qui sont basés sur les indices physico-chimiques en particulier le taux de phosphore
(pour T’huile décolorée chimiquement 1-0,5ppm et 0-Oppm pour 1’huile décolorée
enzymatiquement), de peroxyde (pour 1’huile décolorée chimiquement 0,6 et 11,6meq O,/Kg
MG de soja et de tournesol est supérieure a celle de I’huile décolorée enzymatiquement 0,5 et
3meq O,/Kg MG de soja et de tournesol), de la couleur et de la teneur en traces de savons
(une teneur importante 901ppm - 692ppm pour I’huile séparée chimiquement et peu de traces
pour celle séparée enzymatiquement 30-15ppm) démontrent que I’huile enzymatique est plus
stable que 1’huile chimique.

En conclusion, nos observations révelent que le dégommage enzymatique présente un
rendement plus élevé que le dégommage chimique. Il est également moins polluant
(Putilisation de produits chimiques en petite concentration), plus respectueux de
I’environnement et surtout facile a mettre en ceuvre. Tout cela lui vaut la place du procédé le
plus favorisé.

Ce stage effectué¢ au sein du complexe Cevital nous a permis d’acquérir et d’approfondir les
connaissances théoriques et pratiques dans le domaine de la technologie des corps gras et
leurs process de fabrication et de transformation, mais aussi de prendre connaissance a
I’échelle industrielle, des traitements obligatoires et indispensables que subissent les huiles
avant leur consommation.

A T’avenir, nous souhaiterions qu’il serait plus judicieux de compléter ce travail par d’autres
¢tudes.
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Annexe I

Tableau I : composition de I’huile de soja en acides gras (Debruyne, 2001).

Acide gras Teneur Teneur moyenne (% masse) (1)
Laurique Ci12 traces 0,1
Myristique Cl4 0,5 0,2
Palmitique Cl16 7al2 10,7
Saturé Stéarique CI8 2455 3,9
Arachidique C20 1,0 0,2
Béhénique C22 0,5 traces
Total 10a19 15,0
Palmitoléique Cle.1 0,5 0,3
Oléique C18.1 20a50 22,8
Linoléique Cl18.2 35a60 50,8
Insaturé Linolénique C18.3 2al13 6,8
Eicosénoique C20.1 1,0 Traces
Total 81a90 85,0
(1) % masse équivalent d’acide oléique.

Tableau III : composition de I’huile de tournesol en acides gras (Kousmine, 1990).

Acide gras Nature Pourcentage d’AG
Acide palmitique Ci6:0 6, 3-7,2%
Acide Palmitoléique Cis:1 <0,4
Acide stéarique Cis:0 4,2-5,6%
Acide oléique Cig:l 16,3-22,4%
Acide linoléique oméga 6 Cis:2 64,9-71,5%
Acide alpha linol¢ique oméga 3 Cig:3 <0,2%
Acide arachidonique Cy:0 <1%
Acide gadoléique Cy:1 <0,5%
Acide behénique Cy:2 <1%
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Figure 2: les étapes du raffinage des huiles végétales (Badey L et al, 2012).
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Schéma représentative du processus du raffinage enzymatique pour I’huile de soja et de tournesol :

Huile brute Acide citrique NaOH ' Eau Lecitase ultra

Mélangeur - ﬁ Gommes
rapide Mélangeur rapide
Sy —® ‘séparées
LI
Chauffage a
70°C
Tank de
rétention
Refroidissement a .
50°C — —— Chauffage a

_,_g 70°C

Figure 6 : Processus du raffinage enzymatique de I’huile de soja (Miinch, 2004).
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Figure 7 : processus du raffinage enzymatique de I’huile de tournesol (Ernest W. munch,
2004)




Annexe IV

Matériel utilisés

-Spectrophotomeétre  visible, Etuve, Colorimétre (Lovibond), Densimétre, Balance
¢lectrique de paillasse (0,01g de précision), Réfractomeétre.

-Verrerie : ampoule a décantation, ballon a fond plat, béchers, burettes, fiole conique,

flacon de verre, éprouvette, fioles jaugées, cuves.

Réactifs chimiques utilisés

-Acétone, Acide acétique, Bleu de bromophénol, Chloroforme, Empois d’amidon, Ethanol,
Iodure de potassium (KI), Phénolphtaléine, Potasse alcoolique (KOH), Réactif de « mono
chlore d’iode » ou « wijs », Solution de la soude (NaOH) a (0.1 N), Tétrachlorure de
carbone (C cly), Thiosulfates de sodium (Na, S, Os), Acide chlorhydrique acétonique,
Molybdate de sodium, Acide sulfurique, Sulfate d’hydrazine, Oxyde de zinc, Hcl
concentre, KOH.

Tableau VI: Analyses effectuées aux différentes étapes du raffinage.

Les étapes Procéd¢ chimique Procédé¢ enzymatique

Acidité, humidité, impuretés, taux de phosphores, couleur,

Huile brute indice de peroxide, saponification, insaponifiable, densitg,
indice de refraction.
Huile démucilaginée et Acidité, traces de savons, pate Trace de savon, pH.
neutralisée de neutralisation.

Acidité, traces de savons,
Huile lavée maticres grasses. /

Huile séchée phosphores, traces de savon, traces de savon.
cold test.
Couleur, traces de savons, taux de phosphores, aspect visual,
Huile décolorée acidité, humidité, impuretés.
Cold test a 0°C.
Wintérisation /
Huile désodorisée ( Huile Acidité, couleur, impuretés, indice de peroxide, aspect visuel,

finie) humidité.

Acidité, humidité, taux de Acidité, humidité, phosphore,
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Courbe d’étalonnage de phosphore

Construire la courbe d’étalonnage de la teneur en phosphore a 1’aide d’une solution mére
(1,0967g de dihydrogénophosphate de potassium (KH,PO,4) dans 250 ml d’eau distillée, cette
solution comprend 1mg de phosphore par ml) a partir de cette solution on préléve Sml dans
une fiole de 500 ml qu’on ajuste avec de I’eau distillée c’est la solution fille. Cette solution
esta 0,01mg de phosphore par ml.

Préparation des solutions standards

Pipeter Iml, 2ml, 4ml ,6ml, 8ml et 10ml de la solution fille dans une fiole de 50 ml. Ajouter
8ml de sulfate d’hydrazine et 2ml de molybdate de sodium, amener a 50 ml avec de 1’eau
distillée .mettre au bain marie bouillant pendant 15mn, laisser refroidir, lire 1’absorbance a
650nm et tracer la courbe (M.E, 2001).

o
o

Y=5,8105x +0,0096
R?=0,9999

Absorbance
o
(0]

0,3

0,2

0,1

0 T T T T T 1
0 0,02 0,04 0,06 0,08 0,1 0,12

Phosphore mg/ml

Figure 8 : courbe d’étalonnage de phosphore (M.E, 2001).



Résumé

Le présent travail réalis¢ au niveau du complexe Cevital comprend 1’étude
comparative ou nous avons aboutis aux résultats suivants :

Diverses analyses physico-chimiques ont été réalisées sur les huiles produites selon
les deux procédés (chimique et enzymatique) afin de contrdler leur qualité.

Les principales différences constatées entre les deux procédés se situent au niveau des
¢tapes de dégommage et de neutralisation.

Il y a élimination des mucilages (phospholipides) par Lecitase Ultra (enzyme) dans le
cas du procédé enzymatique, et par 1’acide phosphorique dans le cas du procédé caustique
classique. L’acidité¢ de I’huile décolorée par le procédé enzymatique (0,62% pour le soja et
0,60% pour le tournesol) est supérieure a celle de 1’huile décolorée chimiquement (0,28%
pour le soja et 0,60% pour le tournesol), cela s’explique par 1’élimination des acides gras
libres par 1’hydroxyde de sodium durant le procédé chimique, cependant lors du procédé
enzymatique il y a distillation neutralisante pendant le traitement de désodorisation.

Egalement, les résultats concernant les traces de savons (Oppm) et les taux de
phosphore (Oppm) démontrent que 1’huile enzymatique est plus stable que I’huile chimique.

La démucilagination enzymatique ne génere pas d’eaux usées ni de pates de
neutralisation. Ainsi, ce procédé réduit non seulement les rejets mais aussi les dépenses dans
le traitement des eaux usées.

Mots clés : huile de soja, huile de tournesol, raffinage chimique, raffinage enzymatique.

Abstract

The present work done at the Cevital complex includes comparative or aboutis we
study the following results :

To assess the quality of such oil, severl physico-chemical analysis were realized during
the training.

It’s noteworthy that the main differences between the two ways of proceedings are
located in steps of degumming and neutralization.

There is elimination of phospholipids by Lecitase Ultra in the enzymatic process and by
the phosphoric acid in the caustic one. The acidity of the decolorized oil by the enzymatic
process (0,62% for the soya and 0,60% for the sunflower) is higher than the acidity of the
decolorized oil (0,28% for the soya and 0,60% for the sunflower) with the chemical process.
This can be explained by the elimination of free fatty acids with sodium hydroxide during the
chemical process, however, in the enzymatic treatment there is a neutralizing distillation
during the deodorization treatment.

Furthermore, results concerning mark of soap (Oppm) and rates of phosphorus (Oppm),
confirm that the enzymatic oil is more stable than the chemical one.

The enzymatic degumming does not generate waste water nor soapstocks. Thus, this
process reduces emissions and also expenses on waste water treatment.
Key Words: soya oil, sunflower oil, enzymatic rafining, chemical rafining.
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