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Introduction

Introduction

La valorisation des sous-produits organique dans l'industrie agroalimentaire par des
moyens chimiquesasuscité l'intérét des chercheurs pour deux buts

principaux :protection de I'environnement et I'exploitation économique.

Ces déchets de biomasse agro-industriels représentent un probleme d'élimination
mais, dans la méme mesure, une source intéressante de composés naturels et

précieux (Blasi et al, 1997).

La viticulture est I'une des plus importantes cultures fruitieres dans le monde avec
une production globale de raisin denviron 68 millions de tonnes en
2009(ANONYMEL1, 2009).

Dans le monde, l'industrie de la vinification utilise 80% des raisins destinés a la
transformation, 10 millions de tonnes de marcs de raisin résultent comme un sous-
produit en quelques semaines de la campagne de récolte, rendant la valorisation des
marcs une tentative privilégiée (Thorsten et al, 2009).

En I'Algérie, les corps gras d'origine animale et végétale, en particulier les huiles

brutes sont importées.

Selon I'Office National de Commercialisation du Vin le tonnage de marc de raisin est
estimé a 50 000 tonnes/an, donc il constitue une matiere premiére non négligeable

en terme de valorisation.

L’huile de pépins de raisin est un excellent produit de cette valorisation, elle est
extraite a partir des pépins de marc, elle ajoute une valeur a cette industrie, et

contribue également a I'élimination de ces déchets (Herman et al., 2011).

Plusieurs travaux de recherche ont déja porté sur la valorisation des pépins deraisin
en vue d'y extraire et de caractériser I'huile, parmi ces travaux on peut citerceux de
Ribereau-gayon (1977), ohnishi (1990), Kamel et al. (1990), Karleskind(1992) et
Mourgues (1995).

Aussi des travaux récents ont été menés par des chercheurs concernant

lesnouvelles méthodes d’extraction de 'huile de pépins de raisin et son application
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dansles domaines culinaire, pharmaceutique et cosmétique parmi ces travaux on
peutretenir ceux de : Luque-Rodriguez et al., (2005) ; Terra et al., (2007) et Aron
etKennedy (2008).

Ce travail a pour objectif I'évaluation des facteurs influant le rendement en huile de
raisin, et la caractérisation physicochimique de I'huile ainsi extraite.

La démarche adoptée pour la réalisation de ce travaille comportent plusieurs étapes;
Il s’agit de:

-Préparation du matériel végétal : récupération, séchage, nettoyage et broyage des

graines de pépins de raisins avec leur caractérisation physico-chimique ;
- Optimisation des paramétres influant le rendement en huile de pépins de raisin ;
- Caractérisation physico-chimique de I'huile de pépins de raisin ;

- Discussion et comparaison des résultats obtenus avec d’autres travaux.
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Chapitre | : La filiére vitivinicole.

1. lafiliére vitivinicole
1.1. Dans le monde

La viticulture est une activité trés ancienne, tres répandue dans le monde. Cette
Culture traditionnelle se caractérise principalement par la production et le
développement de produits tres consommé a savoir le vin, le raisin de table, le jus de

raisins et le raisin sec, etc.

La vigne est avec lolivier sont des plantesspécifique du bassin
méditerranéen,cette zone est caractérisée par de grandes superficies destinées a la
vigne et des volumes considérables de produits viti- vinicoles obtenus et
consommeés. (MAROUN, 2012).

1.1.1. La superficie agricole de la vigne

Les superficies agricoles plantées en vigne sont en totalité de I'ordre de 7,694
Million d’hectare en fin 2009, le tableau ci —dessous représente leur évolution
depuis1971 & 2009.

Tableau N° 01: Evolution de la superficie agricole mondiale de la vigne (x1000 ha).

Périodes puis années Superficies
1971-1975 9 961
1976-1980 10 213
1981-1985 9 823
1986-1990 8 813
1991-1995 8 091
1996-2000 7 705
2001-2005 7 878

2002 7 902
2003 7 916
2004 7 859
2005 7 823
2006 7 818
2007 7792
2008 7761
2009 7 694

Source : (ANONYME1, 2009)

Entre 2007 et 2009 ,les surfaces totales de vignes monde ont diminué de 74 mha,

pour atteindre une surface totale de7694 Mha.
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Cette diminution est principalement due a la réduction d'environ132, 3 Mha de

vignes européennes suite a la mise en ceuvre de la nouvelle OMC.

La production mondiale de raisins a atteint 681,7 MQLen 2009, une réduction de
26 millions de quintaux entre 2006 et 2007 a été enregistré. Une alternance de la
diminution et 'augmentation de la production globale de raisins montre une tendance
a la hausse, malgré le fait que la superficie mondiale plantée en vignes a continué a
diminuer depuis 1998. Cette situation peut s'expliquer en partie par une tendance a
la hausse des rendements, mais aussi par les conditions climatiques moyennes plus
favorables, ainsi que par la redistribution géographique partielle des vignobles au
cours de cette période (un pourcentage plus élevé de ces vignobles sont situés dans
des zones géographiques avec des rendements plus élevés) (ANONYMEL, 2009).

. Tableau N° 02: Evolution de la production mondiale de raisin (100 gx)

Période par année Superficie production
1971-1975 9961 554 369
1976-1980 10 213 605 602
1981-1985 9823 628 084
1986-1990 8 813 606 279
1991-1995 8 091 552 484
1996-2000 7 705 600 295
2001-2005 7 878 630 663

2005 7 823 673 683
2006 7 818 669 705
2007 7792 655 196
2008 7761 673 699
2009 7792 681 790

Source : (ANONYMEL1, 2009)
1.1.2. Produits viti -vinicole

> raisins de table

Cette production mondiale de raisin de tableatteint en 2009, 211,8Million de
quintaux, contre 193,1 mgx En 2007, le niveau de la production mondiale
enregistre une tendance a la hausse notable, L'Asie est, avec 123,5 mgx en
2009(tableau 3) le continent avec la plus forte production, Il représente 58,3% de
la production mondiale, devant I'Europe qui représente 17,5%, I’Amérique
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du Nord et du Sud et I'Afrique suivent et représentent respectivement 12,8% et
11% de la production mondiale(ANONYME1, 2009)..

Tableau N° 03: la production mondiale de raisins de table, raisins secs et vins (Mgx).

Raisins de table Raisins secs Vins

Contient Production % Production % Production %
Afrique 22,05 11 ND ND 11,3 4 .22
Amérique 25.66 12,8 5.10 34,6 49 18.2
Asie 123,5 58,3 6,39 52,6 14,6 5.3
Europe 35,08 17,5 0.61 8,5 182,2 67.46
Océanie 5.51 2.75 ND ND 13,8 4.82
Total mondial 211.8 100 12,1 95.7 270.9 100

Source :(ANONYMEL, 2009)
> raisins secs

Cette production mondiale de raisin sec a atteint 12,1 mgx en 2009 (+9% par
rapport a 2007). Ce niveau de production pourrait étre considéré comme élevé, car il
est proche du record de I'année 2000 correspondant a 12,8 mgx, L'Asie demeure
premier continent producteur avec 6,39 mgx en 2009. Il représente 52,6% de la
production mondiale, suivie de I’Amérique avec 34,6%, et 'Europe avec 8,5%, la
Turquie reste le ler producteur mondial devant USA (4 mgx contre 3 mqgx) et I'lran
(1,4 MQL). (ANONYMEZ1, 2009).

> Vins

La production mondiale de vin en 2009 a atteint 271 Million d’hectolitres | (+1,9
Mhl par rapport a 2008),
(+1,9%).Pourtant, la production mondiale de vin en 2008 et 2009 peut étre décrite

environ 5 Mhl plus de la production en 2007
comme faible, similaire en quantité a celle produite en 2001, 2003 et 2007, La

répartition de cette production par continent fait ressortir:

s I'’Afrique, avec une production totale de 11,2 Mhl en 2009, I'Afrique
atteint une production totale de 11,3 Mhl, soit une légére baisse de 260

mhl par rapport a la production record de 2008 (-2,2%).

5
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X/
°e

L’Amérique a atteint 49 mhl de la production de vin en 2009.

X/
°

L’Asie a enregistré une production totale del4, 6mhl en 2009 sous

I'influence principale de la production chinoise.

X/
°

L’'Europe, Au cours de la période 2008 et 2009, on enregistre de
légeres variations de production du vin avec 179,7 Mhl (2008) et 182,2
Mhl (2009).

L’Océanie, enfin, apreés le tres faible niveau de la production de vin en 2007 de 11,1
Mhl, causée par la sécheresse, la production continentale en 2008 est en nette
reprise, qui a du mal a confirmer ce niveau en 2009 (respectivement 14,5 et 13,8
Mhl). (ANONYME1, 2009).

» jus de raisins

Selon I'OIV, dans de nombreux pays, I'information relative la production de jus de
raisin n’existe pas, et quand elle existe, le plus souvent les productions de jus et de
modts sont confondues. Ainsi n’est-il pas possible, dans I'état actuel des informations
disponibles, de présenter une statistique quelconque sur ce sujet. Pourtant, des
informations partielles concernant la consommation de jus de raisins dans certains
pays (Annexe N°1) permettent d’estimer estimer I'ordre de grandeur de la production

mondiale de jus de raisins a environ 11-12 Mhl en 2009.
Consommation

Les consommations abordés ce sont des consommations apparentes, obtenu a

partir de bilans chacun d’eux refletes un pays appropries.
» raisins de table

En 2009, on a observé 205 mql de raisin frais qui été consommeés dans le monde,
soit une augmentation de 9,3% par rapport a 2007. Ce niveau peut étre qualifié de
haut, +22% par rapport a 1'2001-2005 moyenne de 168 mql(ANONYMEL1, 2009).

> raisins secs

En 2009, 12,9 mgl consommés dans le monde raisins secs, soit (0,2% par rapport a
2007), qui est le plus haut niveau de consommation raisin signalé depuis 2000 (12,6

MQL).Exprimé en moyenne par individu en 2009, la consommation humaine
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individuelle de raisins secs par an est le plus élevé en Grece (2,6 kg /
hbt).(ANONYMEZ1, 2009).

< Vins

La crise financiere mondiale impactée négativement sur la consommation
mondiale de vin, située en 2009 a un niveau trés faible (240 Mhl). En deux ans,
l'industrie a connu, en termes de volume, une régression d'environ 11 Mhl de la
consommation mondiale de vin.ANONYMEL1, 2009).

«» Autres utilisations commerciales

Dans ce domaine aussi, les données ne sont pas encore disponibles pour tous les
pays. Par exemple, les données surdistillation n'est disponible que pour un ensemble

de pays représentant 68% des vins du mondeproduction en 2008.

Il est a noter, que sur le marché UE environ 19,6 Mhl ont été utilisées pour la
production de distillats de vin et de lies en 2008/2009,y compris les volumes utilisés
pour fabriquer des brandies avec indication géographique) a laquelledoivent étre
ajoutés pour le méme marché pres de 4,5 Mhl de vins destinés aux autres usages
industriels que sont la vinaigrerie et lavermoutherie.Le tableau N° 04 représente un
résume la consommation mondiale des produits viti-vinicoles par continent.
Tableau N° 04: La consommation mondiale de raisins de table, de raisins secs et
deVins (Mql).

Raisins de table Raisins secs vins

Contient consommation % consommation % consommation %
Afrique 19.2 9,88 0,36 2,27 11,3 4,31
Amérique 21 10,8 2.87 24 82 49 17.8
Asie 122 61.7 4.3 29.44 14,6 5,05
Europe 41.4 16.92 4.9 39,64 182,2 68.6
Océanie 1.4 0,7 0,47 3.4 11,1 4.24
Totalmondial 205 100 12.9 100 268,2 100

Source :(ANONYMEZ1, 2009).
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1.2. En Algérie:

La vigne est partie & la conquéte dumonde, elle est implantée partout ou
elletrouvait le climat physique et humain propicea son développement.(BELHOUT
MOHAMED, 1990)

La viticulture est une activité qui s’adapte tres bien aux terroirs disponibles et
auxconditions climatiques du nord de I'Algérie,cette derniére jouer un réle important
dans l'agriculture. Certaines zones sont privilégiées pour cette culture ou elle

constitue souvent la seulepossibilité :

X/
L X4

D'utiliser d’'une maniére efficace les SAU ;

X/
L X4

De protéger I'environnement ;

X/
L X4

De réaliser une valeur ajouté importante ;

X/
L X4

De créer des emplois dans les zones dépourvues d’autres
activitéséconomiques.(ANONYMEZ2, 2010).

1.2.1. Superficie agricole de la vigne

La viticulture s’étend sur I'ensemble de terroirs au niveau national, mais elleest

surtout présente dans la zone QOuest en raison de la pauvreté du sol et la

pluviométrie n’atteignantpas450mm/an. (Tableau N° 06 et figure N°01).

L’évolution de la superficie nationale de 2006 a 2012est illustréesur le tableauci-

dessous.

Tableau N° 05: Evolution des superficies du vignoble nationale de 2006 a 2012 (ha).

Années 2006 2007 2008 2009 2010 2011 2012
Vigne complantée | 98214 | 92708 87375 82743 80423 | 77730 | 74494
Vigne en rapport | 75187 | 76754 73739 69101 69224 72042 68669

Source : (ANONYMEZ2, 2012).
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Les résultats obtenus montrent que les superficies du vignoble national ont diminué
de 3236 ha (-4,34%) entre2011 et 2012 et de —31,84% entre 'année 2006 et 2012,
cette diminution est due l'arrachage des vieux vignobles qui est plus intensifen

particulier I'arrachage des vignobles de raisin de cuvecomparer aux nouvelles

plantations.
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Figure N°01: Répartition géographique des zones potentielles de productions viticole

en Algérie.
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Tableau N° 06:présente la répartition géographique nationale des vignobles.

Vigne a raisins

De table De séchage De cuve
WILAYA Superficie | Superficie | Superficie | Superficie | Superficie | Superficie
totale en rapport totale en rapport Totale en rapport
(ha) (ha) (ha) (ha) (ha) (ha)
1 ADRAR 0 0 0 0 0 0
2 CHLEF 925 830 0 0 402 402
3 LAGHOUAT 419 328 0 0 0 0
4 O.E.BOUAGHI 2 2 0 0 0 0
5 BATNA 104 98 0 0 0 0
6 BEJAIA 485 466 0 0 0 0
7 BISKRA 204 177 0 0 0 0
8 BECHAR 156 86 0 0 0 0
9 BLIDA 523 470 0 0 230 230
10 BOUIRA 111 82 0 0 0 0
11 77 73 0 0 0 0
TAMANRASSET
12 TEBESSA 0 0 0 0 0 0
13 TLEMCEN 2 636 2515 16 11 1398 1206
14 TIARET 1028 530 0 0 0 0
15 T1ZI-OUZOU 1270 1194 0 0 0 0
16 ALGER 2282 1771 0 0 0 0
17 DJELFA 35 20 0 0 0 0
18 JIJEL 50 43 0 0 0 0
19 SETIF 25 4 0 0 0 0
20 SAIDA 91 91 0 0 0 0
21 SKIKDA 1594 1543 0 0 0 0
22 S.B.ABBES 1053 950 6 6 2 939 2843
23 ANNABA 89 80 0 0 90 90
24 GUELMA 66 46 0 0 0 0
25 20 20 0 0 0 0
CONSTANTINE
26 MEDEA 4 739 4169 0 0 354 354
27 3 605 3 368 0 0 7 606 7291
MOSTAGANEM
28 M'SILA 0 0 0 0 0 0
29 MASCARA 4 297 4019 39 39 2 894 2 801
30 OUARGLA 3 3 0 0 0 0
31 ORAN 891 621 0 0 299 199
32 EL-BAYADH 50 20 0 0 0 0
33 ILLIZI 27 24 0 0 0 0
34 71 34 0 0 0 0
B.B.ARRERIDJ
35 9073 8 398 0 0 111 70
BOUMERDES
36 EL-TARF 850 780 0 0 80 63
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37 TINDOUF 10 10 0 0 0 0
38 TISSEMSILT 247 247 0 0 0 0
39 EL-OUED 296 287 0 0 0 0
40 KHENCHELA 38 38 0 0 0 0
41 SOUK- 0 0 0 0 0 0
AHRAS
42 TIPAZA 2214 2214 2 2 1028 1028
43 MILA 3 2 0 0 0 0
44 AIN-DEFLA 728 668 0 0 332 332
45 NAAMA 318 113 0 0 0 0
46A.TEMOUCH 4 319 4 319 0 0 8 837 8 837
ENT
47 GHARDAIA 297 130 0 0 0 0
48 RELIZANE 1765 1755 0 0 227 227

Source :(ANONYMEZ2, 2012).
1.2.2.Production

La viticulture est un secteur intéressant que [I'Etat devrait développer afin
d’augmenter le volume de la production surtout aprés la mise en ceuvre du
Programme Nationale de Développement Agricole et Rural pour la période 2002-
2008, et le plan Renouveau de I'Economie Agricole et le Renouveau Rural pour
2008-2014(ANONYME 2, 2012).

La figure ci-dessous représente I'évolution de la production nationale globale entre
2006et 2012

production du raisin en algérie 2006/2012
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P

O LoYaYaVal faYaVate faYaVaVe) 000 FaYa¥ Wal an4.4 a019
ZUVUU rAvivyy [Avjv/e) cUVUJ [AVERY) cULL [AVE V4

annnée
Figure N° 02: Evolution de la production de raisin en Algérie (ANONYME2, 2012).
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Chapitre | : La filiére vitivinicole.

'extension des superficies en rapport duvignoble national qui est de l'ordre
de68669 hectares, a permis [I'enregistrement d’'une augmentationde26,72

%entre2006/2012 de la production totale des raisins .
L’évolution de la production selon sa destination est résumée par le tableau N° 7.

Tableau N° 07: Evolution de la production nationale de raisins de table, de cuve etde
séchage de 2006 a 2012 (gx).

Années 2006 2007 2008 2009 2010 2011 2012

raisins de 3170600 | 2040470 | 3396188 | 4194537 | 4743285 | 3499150 | 4732566
table

raisins de 807020 | 406860 | 621557 | 728450 | 860715 | 90740 697404

cuve

raisin sec 2560 2660 2170 2265 1620 1650 1720

Source : (ANONYMEZ2, 2012).

Entre 2006/2012,La production de raisin de table est en nette évolution (33%).Par
contre on a enregistré une diminution du raisin de cuve de (-15,71%) et du raisin
sec (-48,83%).

1.2.3. Transformationdu raisin

L’O.N.C.V est un opérateur étatique qui réalise la transformation industrielle du
raisin en Algérie en particulier celle desraisins de cuve en vin (figueN°3).Ce dernier
posséde ces propres vignobles mais, collabore aussiavec d'autres viticulteurs qui

produisent des raisins destinés a la vinification.
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evolution de la quantité de raisins de cuve transformes / produite
1000000 |
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500000
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2006 200y JOU8 2009 2010 2031 D12
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Figure N° 03: Evolution de la quantité de raisins de cuve transformée/produite de
2006 & 2012 (ANONYMEZ2, 2012).

En 2006, Le pourcentage des raisins de cuve transformés parrapport a ceux
produits était de 22,73% en 2012, on a noté une diminutionqui atteint 20,96% (-
1,77%) (ANONYMEZ2, 2012). Les pourcentages enregistrés entre 2006 et 2012 sont
tresFaibles, cela est due aux criteres de sélection du raisin désigner pour étre
transformés ce dernier ne devant pas présenter des infections pathologiques
(maladies) et suffisamment mature ce qui entraine une élimination de grandes
quantités de raisins (ANONYMES3, 2013).

1.2.4.Consommation du raisin

Selon I'OIV(2007), on a enregistré une chute de consommation de raisins frais (-
50%) de la consommation globale entre 2006 et 2007 correspondant a une valeur
absolue de 900 000 (gx).

La consommation de raisins frais est de 5 & 6 Kg/hab./an et La consommation
deRaisins secs est de 0,1Kg/hab./an. Ces valeurs sont trés faibles par rapport a
laConsommation enregistrée dans d'autres pays avec une moyenne
40kg/habitant/an (pour leRaisin frais).
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La baisse de la consommation de raisins frais est due aux maladies qui peuvent
affecter les différentes variétés du raisin tel que mildiou, I'oidium, donc un manque

sur le marché

Consommation national de Raisins frais entre 1986 et 2007
2500

2000

w— RAISINS
frais

Consommation (gx)

8

[ =]

8690 9195 9600 200105 2005 2006 2007
Années

Figure N°04: Evolution de la consommation nationale de raisins de
table(ANONYME4, 2010).
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2. Aspect botanique du raisin
2.1.-Cultures et développement
» Culture et multiplication

Selon Reynier(1991), la culture de la vigne dans le bassin méditerranéen ou dans le
monde se fait par deux (02) voies de multiplication :

- Voie sexuée par semis.

- Voie asexuée : par bouturage, greffage ou encore en marcottage et provignage,

ca nécessite un sol profond, riche et sablonneux.
» Plantation

La plantation des vignes se fait tot au printemps des que le travail du sol est
favorable pour les vignes dormantes et a n'importe quel moment durant la saison de
végeétation pour les vignes produites en contenants. Il n'y a rien de spécifique a la
vigne en ce qui a trait a la préparation du sol. Celui-ci doit étre ameubli et enrichi si
on le juge insuffisamment fertile (ANONYME 5, 2011).

> Protection

La prévention se fait par le choix de cultivars tolérants voir résistants aux maladies et
aux insectes ainsi qu'un bon systéme de taille, ce qui minimisera les interventions du
vigneron au niveau de la protection (ANONYME 7, 2011). La figureN°05 schématise

les différentes parties d’une vigne

Figure N° 05 : Schéma représentatif d'une vigne (ANONYMESG, 2007).
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2.1.1. Cycle végétatif

Selon Auduteau(2013), le cycle végétatifs de la vigne commence par un repos
hivernal, qui correspond une absence de croissance des bourgeons, suivi par la
constitution des pleurs c’est la premiére manifestation externe du passage de la vie

ralentie a la vie active.

Le gonflement des bourgeons puis, I'écartement des écailles et le rejet extérieur de
la bourre qui protégeait le bourgeon pendant I'niver permettent de dire que Le
débourrement a débute. La croissance des organes végétatifs fait suite au
débourrement .A la fin du cycle végétatif, il y a 'aoutement qui se divise en deux
phases : la chute des feuilles et I'arrét de croissance, suivi par la formation de fleur

c’est une préparation au cycle reproducteur (Auduteau, 2013).
2.1.2 Cycle reproducteur
Le cycle reproducteur se fait comme suit:

-Premierement, la croissance des organes reproducteurs qui se fait en deux étapes
la floraison et nouaison.la floraison débute par le détachement de la corolle se fait

par libération des étamines. Ces derniers libéreront le pollen qui fécondera l'ovaire.

-Deuxiement, la période de maturation, durant laquelle la baie change de couleur,
grossit a nouveau et se comporte comme un organe de transformation et surtout de
stockage. Elle commence par une période d’évolution rapide des caractéristiques
physique et biochimique du raisin, la véraison, et se termine a I'état de maturité
(Reynier, 2003). (Figure 6)
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Figure N°06 : cycle végétatif et reproducteur de la vigne (Reynier, 1991).
2.1.3. Exigences culturales :
2.1.3.1. La composition des sols

La vigne aime les sols caillouteux, car les cailloux facilitent I'écoulement des eaux,
accumulent la chaleur de la journée pour la restituer le nuit et surtout, ils permettent
la réverbération du soleil sur le raisin. (Toussaint Frédéric, 2003).

2.1.3.2 Des soins apportés au vignoble

Les labours, le chaussage pour I'hiver, I'espace entre les rangs, la méthode de
vendange font partie des soins a conférer a la vigne pour obtenir de bons produits.
(Toussaint ,2003).

2.1.3.3. Le climat
D’aprés Toussaint (2003) :
> Lalumiere et chaleur

La vigne exige des climats lumineux ainsi qu'une température moyenne annuelle

supérieure a 10°C, car ses fleurs nouent mal a 'ombre ou par temps brumeux.
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> L'eau

L'eau est nécessaire au développement de la vigne, surtout Les pluies de
printemps ont une grande importance car elles conditionnent la croissance des

organes végétatifs

> Lesrosées
Apportent un complément d'humidité nécessaire dans certaines régions viticoles.
2.2. Systématique de la vigne

La vigne est parmi les plantes les plus anciennes, la découverte des pépins de raisin
et plusieurs indices dans un certain nombre de sites préhistorique indiquent
clairement que les fruits de la vigne étaient appréciés par les cultivateurs
néolithiques. Les oiseaux seraient responsables de sa dissémination qui aurait
commencee a 'ere Tertiaire en Asie mineure, en Europe orientale et en Amérique
(ANONYME7,2005).(FigureN°07)

LT vtgﬁa:le
L]

Groupement ....—..... Lormophyte
'

Embranchement..........Phanérogames

'
L5 P Dicotylédones
'
Sous-classe. ... Dialypétales
'
ONdre e Rhamnales
'
Famille... s Vitacées
'
I i Vitis
SO RBATE e e e EUVIES Muscading
K 3 T
GOUPE...ce. e e e mssms Européen Américan (20 espéces Asiatique [10-15 espéces)
' ' v v e ' '
277 Vitis winifera V. .Monticola _ V.Rupestris | V.Berlandieri | V.labrusca | V.Riparia V.Amurensis
v

........................ V.Candicans  V.Lincenumil V.hestivalis  V.Cordifolie

Sous-espece _-.'Iu'.'lﬁmreta sative  V.Silvestris

Figure N° 07 : Schéma représentant la systématique de la vigne (Hidalgo, 2005).
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Les vignes appartiennent a la famille des vitacées, qui comprend actuellement plus
d'un millier d’espéces, ces espéces existent principalement dans les régions
tropicales et subtropicales du globe, ainsi que sous les climats tempérés
(Galet,1993).

Selon Damal (2004), la famille des vitacées comprend 12 genres et 700 espéces.La
vigne cultivée appartient au genre Vitis qui se partage en deux sous-genres : Euvitis
et Muscadinia (huglin, 1986).

Le sous-genre Euvitis contient la quasi-totalité des vignes cultivées, et se partage en

trois groupes :

> Le groupe asiatique comprend 10 espéces souvent peu étudiées parce
gu’ils ne représentent pas d’intérét pour la production de raisin, la plus
connue est Vitisamurensis.

» Le groupe euro-asiatique ne comporte qu'une seule espéce, vitis
vinifiera qui comprend des milliers de cépages a fruits comestibles,
cette espece cultivée dans les zones tempérées et elle se multiplie par
voie végétative.

» Le groupe américain comprend plusieurs espéces qui sont utilisées
comme portes greffes ou pour I'obtention de porte greffes et d’hybride

producteurs directs parmi les plus importantes citons : Vitisriparia.
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2.3. Structure de la grappe de raisin
Selon Alain Roques(2003), la grappe de raisin comporte deux parties distinctes:

» Larafle ou partie herbacée : dont le pédoncule est lignifiée a la base
a proximité du point d’attache des sarments Sur l'axe central (figure
8).les ramifications ou pédicelles se termine par des bourrelets ou se

trouvent fixés les grains, elle représente 3a 6%

La rafle est constituée pour la plus grande partie d'eau, de fibres végétales, de tanins

et de matieres minérales (Reynier, 1991).

Figure N°08 : Schéma représentatif d'une grappe de raisin (ANONYMES, 2009).

» baie ou grains de raisin : Les fleurs féecondées donnent naissance a
de petits grains de raisins ou baies qui grossissent rapidement. Les
baies de raisins sont formées d’une pellicule extérieure ou peau, d’'une
pulpe qui remplit quasiment tout le grain, de graines ou pépins et d’'une
prolongation des canaux du pétiole court appelée pinceau
(prolongement de vaisseaux), par laquelle S’effectue I'afflux de séve qui
alimente I'ensemble (Hidalgo, 2005). (FigureN°09)

20



Chapitre Il : Aspect botanique du raisin

risean vasculaire périphérigue

ricarpe cuticule reste du style

éxocarpe (pellicule) ™
loculus -

seplum

mésocarpe (pulpe)

El
} albimen
4. tegument

—'{- embryon

F

¢ systinwe conducteur

ovulaire

yentral

- dlorsal

pincean

-‘H - '...
bourrele I%EET?}:
pédicelle #11
|51

Figure N°09 : Section schématique d’'une baie de raisin (Coombe, 1987).

Ces derniers peuvent se détacher facilement des pédicelles en conservant leur
pinceau, ils représentent 94 a 97 % du poids de la grappe (Alain Roques, 2009).

2.4. La pellicule

D’apres Reynier(1991), La pellicule ou peau du grain de raisin est constituée de 6
al0 assises cellulaires a on distingue 3 éléments :

> l'épiderme: assise de cellule recouverte en surface par une sorte de
vernis.

» la cuticule: sur laquelle se trouve la pruine (substance cireuse). C'est
cette derniére qui donne l'aspect velouté du grain; de plus, elle rend la
pellicule non mouillable et retient les levures et les bactéries amenées
par le vent et les insectes.

» I'hypoderme: tissu constitué de couches de cellule renfermant des
matierescolorantes et odorantes, responsables respectivement de la
couleur et du fruité du raisin. Généralement ces substances ne se
trouvent que dans la Pellicule.
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2 .5. La pulpe

Elle représente la masse principale de la baie. Elle est constituée de plusieurs
assises de cellules a parois minces. La pulpe a maturité contient des sucres en
guantité importante mais variable selon le degré de maturité, des acides organiques
(malique, tartrique et citrique), des composés phénoliques (anthocyanes, tanins,
flavones) des matieres minérales, des composés aromatiques, des

matierespectiques et des substances azotées (Reynier, 1991).
2 .6. Les graines ou pépins

Les pépins proviennent de la fécondation des ovules qui est souvent imparfaite
entrainant I'avortement d’un ou plusieurs d’entre eux, c’est pourquoi le nombre des

pépins par baies est variable de 0 a 4 pépins (Reynier ,1991).

Selon Ribereau-gayon (1971), La forme des pépins des raisins est assez Sphérique.
La face ventrale présente deux dépressions ou fossettes séparées par un Arrét
parcouru par un cordon ou raphé qui contourne la graine. La section transversale est
trigone (figure N°10). Selon Huglin (1986), Le nombre de pépins par baie varie avec

les espéces.

Etant donné que chacune des deux loges d’'un ovaire renferme deux ovules on
devrait normalement avoir 4 pépins dans chaque baie deraisin. En générale, il y en a
2 ou 3, parfois 8 & 10, d’autre fois nulle, comme chez les « corinthes » et les «

sultania » c’est I'apyrémie.
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A : face dorsale B : face ventrale
Figure N°10:Morphologie d’une graine de raisin (Reynier, 1991).
2.6.1. Structure

D’apres la figure N°11qui représente Une coupe dans le plan médiane d’une graine

de raisins cette derniére est constituée des:

- Les téguments séminaux formés de plusieurs assises de cellules d’architecture

Différentes, ayant un rdle protecteur ;

- L’albumen, blanc nacré, occupant le plus grand volume de la graine et ayant une
fonction de réserve sous forme de grains d’aleurone (substance protéique) ;

- L’embryon, situé dans la région micropylaire, comprenant les principaux territoires
cellulaires (Bernard, 1980) : La zone radiculaire prolongée par le suspenseur, suivi
de I'hypocotyle puis du point végétatif trés rudimentaire en serré dans un petit sillon,

formé de la basse des deux cotylédons (Reynier,1991).
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Figure N° 11: Coupe longitudinale dans une graine de raisin (Reynier, 1991).

24



Chapitre lll : Huile de pépins de raisin

3. Huile de pépins de raisin
3.1. Propriétés physiques des pépins

Le tableau si dessous indique Les caractéristiques physiques des pépins de raisin.

Tableau N° 8: Caractéristiques physiques des pépins de raisins.

caractéristique physiques Pépins de raisins
Constitution de la graine en amande 25430 %
Constitution de la graine en enveloppes 60475 %
Poids de 100 graines 20a2lg
Masse volumique 446 a 558 Kg/ m3
Longueur 4,5a7 mm
Largeur 3a5mm
Epaisseur 2a35mm
Angle d'inclinaison naturel 37 gradients

(Juillet, 1985).

Selon Juillet (1985), les pépins de raisin des caractéristiques physique spécifique
sont les suivantes : de 25 a 30% d’amande, 60 a 70 % d’enveloppes ,20 a 21g du
poids de la graines, 446 a 558 Kg/ m3 de la masse volumique, 4,5 a 7 mm de
longueur, 3 a 5 mm de largeur , 2 a 3,5 mm d’épaisseur ,37 gradients pour lI'angle

d’inclinaison naturel.
3.2. Propriétés biochimique des pépins de raisin

3.2.1. Humidité

Selon plusieurs auteurs la teneur en eau que contient les pépins de raisin est
comprise entre 9 et 43,1% (Kamel et al, 1990), Les différences enregistrées sont
essentiellement dues aux conditions de récupération et a la durée de stockage des

marcs.
3.2.2. Teneur en éléments minéraux

L’intervalle de la teneur en cendre des pépins de raisin se situe entre 1,5 a 4 %,
Balbi (1985); Kamel et al. (1990) ont trouvés respectivement les valeurs
suivantes :1,5+1 % et 2,2 %.Le tableau suivant résume la composition des pépins de

raisin en éléments minéraux.
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Tableau N° 09: Composition des pépins de raisin en éléments minéraux (ppm).

Auteurs Fe Ca Zn Cu P Mg K
Kamel et al. (1990) 33,5 4026 114 9,1 2200 1215 4276
Riberau-gayon (1971) 6 228 - 10 - 51 230

Selon Riberau-gayon (1971) Kamel et al. (1990), les pépins de raisin ont une
teneur élevée de potassium, calcium et phosphore ; par contre, ils représentent une

faible teneur de fer, de cuivre et zinc.
3.2.3. Fraction lipidique

Les lipides neutres représentent environ 90% des lipides totaux contenus dans les
pépins, leur proportion relative diminue au cours de la germination (Lavaud, 1986).

Selon Lavaud (1982), les lipides polaires représentent 14% des lipides totaux,
avec 13% de glycolipides et 1% de phospholipides.

D’apres Ohnishi(1990), La teneur en huile des pépins de raisin se situe dans
I'intervalle de 10 a 16%, donc les teneurs trouvés par Kamel et al. (1990);Mourgues
(1995) ; Oomah (1998) et (Bagchi et al, 2002) avec respectivement : 14%, 14,2%,
13%,15% et 16%, Juillet (1985) a indiqué une valeur qui est Iégérement supérieure
(20%).

Cette teneur dépend essentiellement des soins apportés a la conservation des
marcs, avant et aprées la distillation. Qui doivent étre protégés le plus possible contre

I'action de I'air pour éviter la fermentation.

Les conditions climatiques et le type de cépage influent sur la teneur en lipides

des pépins de raisin (Lavaud, 1982)

Les pépins de raisin frais fournissent plus d'huiles que les vieux, et les pépins d'une
vigne dans sa plus grande vigueur donnent plus d'huile que ceux d'une vieille
vigne.(Ohnishi ,1990)
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3.2.4. Fraction protéique

La teneur en protéines des pépins de raisin varie de 8 & 11% ce qui confirmé les

valeurs indigués par Kamel et al. (1990) et Bagchi et al. (2002) avec respectivement

8,2% et 11%.

Le tableau N°10

selon 'étude effectue parKamel et al(1990).

Tableau N° 10: profil en acides aminés des pépins de raisin.

indique la composition des pépins de raisin en acide aminés

Acides aminés

g d’acide aminé/16g d’azote

Lysine 2,24
Histidine 2,84
Phényle alanine 3,82
Leucine 6,22
Isoleucine 3,33
Thréonine 2,78
Méthionine 1,36
Valine 3,88
Arginine 12
Acide aspartique 8,13
Serine 3,93
Acide glutamique 16,5
Proline 2,78
Glycine 5,46
Alanine 4,37
Cystine 0,66
Tyrosine 2,02

3.2.5. Fraction glucidique

(Kamel et al, 1990).

Les travaux réalisés par Kamel et al. (1990) sur un mélange de deux variétés:

Emperur et Sweet Ribier montre que La fraction glucidique contenue dans les pépins

de raisin est de 37% .cependant la valeur indiqué par Balbi (1985) est assez faible:

20,5%.
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4. Caractéristique physico-chimiques de I'huile de pépins de raisin
4.1. Propriétés physico-chimiques

L’huile de pépins de raisin est une I'huile demi-siccative, d’'une couleur jaune,
jaune brunéatre ou verdatre.Juillet(1985).

Le tableau ci-dessous indiqué Les propriétés physico-chimiques de I'huile de
pépins de raisin

Tableau N° 11: Propriétés physico-chimiques de I'huile de pépins de raisin.

Caractéristiques I.P
Densité I.A I.R O, (mg)/ Il I.S
Auteurs huile (g)
Barryl (1989) 0,926 0,6 1,4770 <80 130-138 188
Kamel et al (1990) 0,904 1,59 1,4741 - 132 194
Galan (1992) 0,923 - 1,4760 - 130 188
ANONYME (a) (2001) 0,923 - 1,4750 - 130-138 194

4.2. Composition chimique
4.2.1. Fraction saponifiable

La fraction saponifiable est constituée de deux fractions les acides gras et les
triglycérides :

4.2.1.1 Acides gras

Les acides gras représentent 98% de I'huile (ANONYME(a), 2001). La teneur en
acide gras insaturés est indiquée par Adrian et Frangne (1995); Favier (1991),
KamelEt al. (1990) et Bravi et al. (2007) avec respectivement :88 ,6%, 83,3%, 80% et
90% .Le rapport AG polyinsaturés/AG saturés dépasse 5 et le rapport AG

monoinsaturés/AG saturés estvoisin de 1,3.

L’acide linoléique (C18 : 2A%*?) représente 61-73% du total des acides gras Selon
Kamel est al. (1990) et Karleskind.(1992), 65%, selon Adrian et Frangne (1995) ont
indigué une valeur nettement inférieure a celles citées avec 45%,Luque-Rodriguez et
al. (2005), 72,2%.
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Cependant I'acide linoléique (C18 :3A%'*™) n’occupe qu’une trés faible proportion

< 0,5%. L’'acide oléique représenteUne teneur comprise entre 15 et 35% alors que

les acides gras saturés nereprésentent qu’une teneur de 10 a 12% (tableau N° 12).

Tableau N° 12: Composition en acides gras de I'huile de pépins de raisin en

Comparaison avec I'huile de tournesol (%).

Acide gras
C16:0 | C18:0 C1i6: C18: C18: C18: C20:0
Auteurs 1A° 1A° 2A°12 | 2p% 1R
Kamel et al. (1990) 7,4 3,9 0,6 15,6 72,2 0,24 -
Karleskind (1992) 7-10 3,6 0,5 14 - 22 65 <0,5 <0,3
Adrian et Frangne(1995) 6 6 - 35 45 - -
ANONYME(b) (2001) 9-10 | 3-8 0,5 22 65-73 | <0, <03
Luque-Rodriguez et 7-13 3-6 0-09 | 14-25 | 61-73 0-0,6 -
al. (2005)
Huile de tournesol 5-7 4-6 <04 15-25 | 62-70 0,2 <1

(Merrien, 1992)

Le tableau ci-dessus montre que I'huile de pépins de raisin a un profil en acides

gras similaire a I'huile de tournesol.

Une étude réalisée par Lavaud (1982), portant sur la composition et la teneur en

acides gras des pépins de raisin de 24 cépages différents, a montré que les teneurs

en acides gras des pépins de ces cépages étudiés peuvent étre tres différentes d’'un

cépage a un autre et les proportions en acide stéarique, palmitique, oléique et

linoléique sont comparables dans la plupart des variétés.

4.2.1.2 Triglycérides

Les triglycérides sont les composants majoritaires de la fraction saponifiable

(Drapron et al. 1979). Il existe plusieurs types: trisaturés (SSS), monoinsaturés(SIS),

diinsaturés (Sll) et polyinsaturés (lll). Le tableau suivant donne la composition des

triglycérides de I'huile de pépins de raisins (Tableau N° 13).
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Tableau N° 13: Composition de l'huile de pépins de raisin en triglycérides
expriméeen % des triglycérides totaux.

Triglycérides | LLL | OLL | PoLL | SLL | OOL | POO | LLLn | PLLn | OOO
+ + +
LOP SoL PPL

Barron 357 | 21,0 | 170 | 159 | 10,3 - - - -

(1988)

Ohnichi 488 | 220 | 152 | 108 | 41 | 26 | 14 | 12 | 09

(1990)

P = Palmitique, Po = Palmitoléique, S = stéarique, O = Oléique,
L= Linoléique, Ln=Linolénique.

L’huile de pépins de raisin est riche enen triglycérides ,les valeurs trouvés
parBarron (1988) et Ohnichi (1990) montre queleTrilinoléine (LLL) représente des
teneurs éléves de 35,7% et 48,8% respectivement ,suivi d’Oléodilinoléine (OLL)
avec les proportions 21% et 22%, et de Palmitodilinoléine(PoLL) avec des teneurs de
17% et 15,2%.

4.2.2. Fraction insaponifiable

La fraction insaponifiable d’'un corps gras donné comprend I'ensemble des
constituants qui, aprés saponification, sont tres peut solubles dans I'eau et solubles

dans les solvants organiques(Soulier ,1990).

D’apres Sinerio et al.(1995), I'huile de pépins de raisin contient de 0,8 a 1,5%
D’insaponifiables principalement les tocophérols 32-52 mg/100 g de l'huile et la
fraction stérols avec 259-418mg/100g de I'huile (Karleskind, 1992). Cette valeur est
similaire acelle trouvée par Kamel et al. (1990) avec une teneur de 0,93%. Le

tableau suivant indique les différentes fractions de 'insaponifiable.
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Tableau N° 14: La composition de I'insaponifiable de I'huile de pépins de raisin

exprimée en mg/100g de corps gras.

Composants insaponifiables

Composition en mg/100g de corps gras

Tocophérols

32-52

Stérols

259 -418

Erythrodiol

<2

(Karleskind,1992).

D’aprés le tableau ci-dessus, on remarque que les stérols et tocophérols sont des

composants dominants dans la fraction insaponifiable, par ailleurs Erythrodiol est

faible.

4.2.2.1. Stérols

En vue de l'identification de la nature de I'huile (Annexe N°03) la détermination du

profil en acide gras complété par la composition stérolique qui sont des éléments

importants d’appréciation.Les stérols fréequents dans I'huile de pépins de raisin sont

indiqués dans le tableau ci-dessous:

Tableau N° 15: les différentes fractions stéroliques présentes dans I'huile de pépins

de raisin, exprimées en % des stérols totaux.

Composés stéroliques Proportions
Cholestérol Traces
Brassicastérol -
Capestérol 11-15
Stigmastérol 8-12
B Sitostérol 66 — 73
A 5 Avénastérol 2-4
A 7 Stigmastérol <3
A 7 Avénastérol 1-3
Ergostérol <2
Fucostérol <2

(Karleskind,1992).
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L’huile de pépins de raisin est riche en B Sitostérol selon la valeur indiquée par
(Karleskind, 1992) qui de 70+ 3% des stérols totaux, elle est dépourvue de

Cholestérol et de Brassicastérol.
4.2.2.2. Tocophérols

Il existe quatre tocophérols naturels dénommeés : alpha, béta, gamma et delta
(Annexe N°04).(Warner 1988).

a-Tocophérol est le nom de la forme la plus active de la vitamine E. Il est
également un puissant antioxydant biologique (Heinonen et al. 1997).

L’huile de pépins de raisin est lI'une des principales sources de vitamine E. Elle
Contient des quantités relativement élevées de tocophérols et tocotriénols de I'ordre
de 1 a 53,06 mg de vitamine E /100 g d'huile (Basile, 1986); (Frankel,1996); (Oomah
et al. 1998) et (Beveridge et al. 2005). La composition de I'huile de pépins de raisin

en tocophérols est représentée dans le tableau suivant :

Tableau N° 16: Composition de I'huile de pépins de raisin en tocophérols exprimée

en mg/kg du corps gras en % du total des tocophérols entre parenthése.

Auteurs
Tocophérols a-Tocophérol B-Tocophérol Y-Tocophérol 8-Tocophérol
Fenberg et al. (1987) 132,8 21,3 87,3 4,1
Karleskind (1992) (24 - 38) (2-14 (10 - 34) (<2)

Le tableauN°® 16 montre que I'huile de pépins de raisin est riche en a-Tocophérol
par rapport aux autres tocophérols, suivit de Y-Tocophérol et B-Tocophérol
respectivement, cependant &-Tocophérol présente une faible teneur inférieure a 2%
du total des tocophérols (Karleskind, 1992).
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4. Technologie de transformation du raisin
4.1. Procédé de transformation du raisin

Le schéma ci-dessous présenter les différentes utilisations et transformation du raisin

selon les peuples et circonstances historiques(Reynier, 1991).

Figure N°12: Schéma de transformation du raisin (Reynier, 1991).
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4.2. Les différents produits a base de raisin
4.2.1. Raisin frais

Le raisin frais est un fruit qui est consommeé pour la table comme aliment, au méme
titre que les péches, les pommes, les poires, fruits avec lesquels il entre d'ailleurs en
concurrence sur les marchés (Galet, 1988).

4.2.2. Raisin sec

D’aprées Galet (1988), Le raisin sec constitue une possibilité pour étaler la
consommation durant toute l'année et conserver une denrée périssable. Cette
dessiccation est connue depuis la plus haute antiquité dans les pays viticoles du

bassin méditerranéen. Le raisin sec est utilisé surtout en patisserie ou en cuisine.

4.2.3. Jus de raisin

Les jus de raisin sont consommés, en général, sous forme de boissons ou dégelées
de raisins, par les enfants et par les adultes. Pour sa richesse en énergie (Galet,
1988).

Il a été envisagé de diluer ces jus de raisin, de les gazéifier ou de les aromatiser pour
en faire des boissons a base de jus de raisin et élargir la gamme. (FLANZY et
al,2005)

4.2.4.vin

Le vin est une boisson alcoolisée obtenue par la fermentation du raisin, En Europe,
selon la définition légale « le vin est le produit obtenu exclusivement par la
fermentation alcoolique, totale ou partielle, de raisins frais, foulés ou non, ou de
modts de raisins ». La transformation du raisin en vin est appelée la vinification.

L'étude du vin est I'cenologie (Galet, 1988).

4.2.5. Mo(ts concentrés

Les moUlts concentrés résultent de la concentration a chaud, dans un chaudron de
cuivre, chauffé a feu nu, du modt de raisin dont on laisse évaporer une partie de I'eau

a fin d'obtenir une sorte de confiture, brunatre, plus ou moins sirupeuse (Galet,1988)
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L'incorporation de moQt de raisin concentré est pratiquée dans des pates fraiches,
des biscottes, des produits pour le petit déjeuner, des sirops destinés a la fabrication
de bonbons et dans un produit diététique a base de son choisi pour sa pauvreté en
graisses, sa richesse en protéines et sa forte teneur en fibres. (FLANZY et al, 2005)

4.2.6. Verjus

Le verjus est un jus issu de raisins cueillis avant maturité (Claude FLANZYet al,2005)
Jle verjus rend les mets plus savoureux et stimule I'appétit. Il est principalement
utilisé comme condiment et remplace le jus de citron ou le vinaigre dans les salades
par exemple. Il peut aussi servir pour le déglagage. Outre ces qualités, il aurait des
propriétés médicales telles que la régulation du métabolisme du cholestérol, la
guérison des douleurs rhumatismales, de la goutte et des troubles biliaires.(LEFIEF-
DELCOURTA et al, 2010).

4.2.7. Pétillant de raisin

Cette boisson, bien que définie en France par un décret de 1960 a la suite de
travaux réalisés dans la région de Gaillac, connait un développement récent mais
spectaculaire puisque plus de 10 millions de cols sont commercialisés chague année
en France ,Cette boisson est obtenue a partir d'un jus de raisin dont I'effervescence
et le titre alcoométrique (inférieur a 3 % v/v) résultent de la fermentation partielle de
ce jus par le procédé dit « en cuve close », sans coupage avec du vin. La teneur en
sucre est donc inférieure de prés de 60 g.1 comparativement a celle du jus de raisin
de départ ; elle se rapproche de celle des autres jus de fruits, mais dans le cas du

pétillant avec présence d'alcool. (FLANZY et al, 2005)

4.2.8. Moutarde au raisin

En 1986, une maison spécialisée dans les produits gastronomiques ancestraux a
lancé une moutarde dans I'élaboration de laquelle un molt de raisin trés coloré

rentre dans une forte proportion. (FLANZY et al,2005)
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4.3. Sous-produits de raisins

Les sous-produits de la vigne peuvent étre classés en trois catégories : le marc et
ses dérivés (la pulpe et les pépins), le jus de raisin concentré et les feuilles et le
branches. Le marc de raisin est le sous-produit de la vigne qui est le plus étudié.

Selon Juillet (1985), 100 kg de marcs de raisin de qualité moyenne sont composés

de:

» Pépins de raisin : 20 & 21 kg
» Rafles: 15 a 30 kg
> Pellicules et terreaux : 35 a 60 kg

Feulillles et
branches

LES SOUS PRODUITS DE LA VIGNE

Marc ntier

2,6.10 tonnes

Conservalion
par ensilage

Extraction de Ialcool
par la vapeuwr

e |

(MS = 50%%)

Deshydr-‘uar{A\

* Disponibilité

Jus de raisin
concentré

Extraction de ['alcool
par diffusion

PMarc épuisé

=

(pulpe, rafles, pépins)

Deshydratation

Pulpes et

pépins

Raftles

Epépinage
et nettoyage

15-25% dulmarc
extraction Pe ['huile

Pépins deshuilés
(farines et tourteaux)

Pépins entiers I Pulpes ]
0,7.10 ® tonnes

40-60% du marc

theéorique en Meéditerrancée

Figure N° 13 : Les sous-produits de raisin (Laure, 1991).
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4.4. Valorisation des sous-produits de raisin

D'un point de vue écologique, I'utilisation complete des fruits de raisin et de ses sous-
produits représente un aspect important dans la réduction des déchets, et |'obtention
des substances bénéfiques pour la santé humaine et I'alimentation animale (figure
N° 14) (Peschel et al, 2006).

» pellicules — anthocyanes

i —

-

= 5
—+ valorisation directe H&grlculture, chimie )

e

r & / == " "
= [Pepins +»  huile (_ Alimentaire )

. -

Co-produits de
fabrication du vin

O T e
: < Alimentaire, pharmaceutique, ™,
My olyphénaols | ’ oy

RTINS “.__cosmétique, agriculture... -

A

— rafles — __L_

- » acide tartrique - s
Alimentaire, pharmaceutique,
Autre (retardateur de prise...

—» pulpes o

i

Figure n°14 : valorisation des sous-produits du raisin (DESWARTE ,2007).
4.4.1 Utilisation des marcs de raisin

Les marcs offrent de nombreux emplois: distillés, ils donnent d'abord de I'alcool de
bouche (eau-de-vie de marc) ou de l'alcool a usage industriel (carburant), extraction
de furfurol et de I'alcool amylique (Galet 1988).

Les déchets de raisin (les graines, tiges et écorces) sont généralement utilisés
comme aliments du bétail ou pour servir de base a des engrais ou fournir des
graisses (Bucic-Koijic et al, 2007; Du et Lou, 2008; Lu et Foo, 1999; Lugue-Rodriguez
et al., 2005; Mayer et al., 2008). les procédés de récupération des sarments se sont
multipliés; les sarments peuvent étre récoltés sous différentes formes : vrac, filet,

bldches compactes ou balles rondes (FLANZYet al, 2005).
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Les utilisations des sarments sont tres diversifiées : combustible domestique(tels
quels ou sous forme de charbon), matériel drainant, matériau pour la préparation du
papier, source d'amidon, de sucres et de polyphénols, matiere pour la fabrication de
panneaux, matiére pour la production de méthane, aliment pour les animaux (aprés
ensilage ou broyage), litiere pour les animaux, préparation de compost, fumier
(FLANZY et al, 2005).

Les jeunes feuilles de vigne sont comestibles et ont plusieurs utilisations culinaires.
Les tres jeunes feuilles peuvent étre consommées crues ou salade. Mais en se
développant, elles prennent un golt amer qui ne les rend consommables que cuites.
Elles peuvent aussi étre conservées dans la saumure et servent alors préparer les
feuilles de vigne farcies au riz (consommées en Gréce, en Turquie Liban, en
Roumanie, etc.) Les feuilles de vigne rouge a l'automne, riches en anthocyanes et
autres flavondides sont utilisées par l'industrie pharmaceutique pour produire des
médicaments efficaces contre les troubles veineux. (FLANZY et al, 2005)

Les marcs épépinés sont également destinés a la fabrication des composts ou
utilisés comme produit de base pour des mélanges d'engrais composés. Des marcs,
on peut encore extraire de la créme de tartre ou obtenir du gaz de fumier par

fermentation méthanique (Galet. 1988).
4.4.2. Utilisation des pépins de marc de raisin
4.4.2.1 Les pépins source de lipides

Les pépins de raisins frais peuvent contenir, selon les conditions climatiques, les
variétés de vigne et I'état de maturité de la baie, de 5 a 20 % d'huile en poids, plus
généralement de 12 a 16 % du poids sec. L'huile de pépins de raisin se caractérise
par sa richesse en acide linoléique polyinsaturé. La richesse en ces composés lui
confére des propriétés nutritionnelles particulieres que ne possédent pas d'autres
huiles proposées au consommateur. L'huile de pépins de raisin, notamment,
s'oppose a la formation de lésions athéromateuses ; elle abaisse la cholestérolémie

et la lipidémie.

4.4.2.2. Tourteaux de pépins de raisin
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Les tourteaux obtenus aprés pressage des pépins de raisin sont utilisés comme
amendements organique, pour lalimentation animale et comme combustibles
(Mourgues, 1995).

Des utilisations plus nobles liées a la forte teneur probable en oligoméres
procyanidoliques de ces tourteaux mériteraient d'étre étudiée (FLANZY et al, 2005). .

4.4.2.3. Extraction d’oligomere procyanidoliques (O.P.C) de pépins de raisin

Les graines de raisin ont également été appréciées en raison de leur contenu de
grande variété de procyanidines. Ces derniers sont aussi appelés tanins condenseés.
Extraits de pépins de raisin, (Thorsten et al. 2008)., les procyanidines assurent une
protection vasculaire (meilleur résistance a I’hémorragie, inhibition de I'excés de
perméabilité, épuration accrue du cholestérol sanguin) (Marquelier ,1993). Ces
derniers destinés a lindustrie pharmaceutique (médicaments contre les maladies
cardio-vasculaires)(FLANZY et al, 2005). (L’annexe N°01)
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4.5 Domaine d’utilisation de I’huile de pépins de raisins

L'Huile de pépins de raisin représente une graisse végétale prometteuse,
principalement utilisée a des fins alimentaires, cosmétiques, et thérapeutiques ainsi

que pour diverses applications techniques (Stefanie et al., 2007).

4.5.1. Utilisation thérapeutique

L’huile de pépins de raisin expose plusieurs effets bénéfiques sur la santé humaine
en agissant comme : antioxydant, anti carcinogéene, cardiopreventive,
antimicrobienne et antivirales (Aron & Kennedy, 2008); (Janisch et al. 2006).
Plusieurs auteurs ont étudiés ces effets et a titre d’exemple :

- Les propriétés antioxydantes et des effets radioprotecteurs (Castillo et al., 2000) ;
- La prévention de la cataracte (Yamakoshi et al. 2002) ;

- Les effets anti-hyperglycémiques (Pinent et al. 2004) ;

- La modulation de I'expression des systemes enzymatiques antioxydants (Puiggros
et al., 2005) ; anti- cholestérol ;

- Les effets anti-inflammatoires (Terra et al, 2007) ;

- La thérapie du cancer (Nandakumar et al, 2008) .

4.5.2. Utilisation cosmétique

Selon Luque-Rodriguez et al, (2005), I'huile de pépins de raisin contient des tanins a
des niveaux plus élevés que les autres huiles de graines. L'activité antioxydante de
ces composés rend cette huile tres résistante a la peroxydation et adapté pour
['utilisation entant qu’ingrédient cosmétique. En ce sens, elle est utilisée pour le
traitement de la peau seche et la protection contre le vieillissement. Elle permet De
ne pas irriter la peau et en préservant sa structure, D’assurer I'équilibre du pH

cutané, D’étre hypoallergénique.

40



Chapitre IV : technologie de transformation

Cette derniére préserve [I'hydratation de [I'épiderme (pour le confort et
I'éclat).Adoucissante, Exfoliante, Rafraichissante, Anti radicalaire, Régénérant,
Nourrissante, riches en OPC (qui protégent contre les effets toxiques des UV), aussi
pour traiter les problemes de jambes lourdes et de varicosités.

La vinothérapie est un traitement bien-étre de massage a base d'huile de pépins de

raisin, a consommer sans modération.
4.5.3. Utilisation alimentaire

L’huile de pépins de raisin gagne en popularité comme une huile culinaire, elle
constitue une source intéressante en acides gras insaturés, comme l'acide linoléique
et l'acide oléique. Par son point de fumée relativement élevé : 216°C, I'huile de

pépins de raisin peut étre utilisée aisément en cuisson.

En plus de son point de formation de fumée éleve, I'huile de graines de raisin a
d'autres attributs positifs par rapport a la cuisson, en raison de son golt « neutre, elle
est employée souvent comme ingrédient en sauces salade ou comme base pour
infuser ou assaisonner avec l'ail, le romarin, ou d'autres herbes ou épices. Elle est
également utilisée comme ingrédient pour la préparation de la mayonnaise

domestique (Beveridge et al., 2005).
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4.6.Effetsdes paramétres influant le rendement d’huile de pépins de raisin
4.6.1. Nature des solvants

L’extraction par solvant a initialement été développée pour le traitement des graines
oléagineuses a faible teneur en huile. Aujourd'hui, I'extraction par solvant est la
technique industrielle la plus développée méme pour les graines riches en huile
(Kirk-Othmer, 1992; Snape et Nakajima, 1996).

Les propriétés recherchées pour les solvants sont une forte solubilité de I'huile, une

faible solubilité de I'eau, une absence de toxicité pour les applications alimentaires
(Johnson et Lusas, 1983; Wan et al., 1995; Snape et Nakajima, 1996). Actuellement,
la majorité des procédés d’extraction des huiles végétales utilise I'hexane comme
solvant (Johnson et Lusas, 1983; Wan et al., 1995; Conkerton et al., 1995; Proctor et
Bowen, 1996; Hu et al., 1996).

De nombreux solvants aussi été étudiés pour I'extraction d’huiles végétales (Johnson
et Lusas, 1983; Lusas et al., 1990, Wan et al., 1995), y compris des biosolvants
(Hron et al., 1982). En dehors des alcanes, des cycloalcanes et des hydrocarbures
aromatiques (Abu-Arabi et al., 2000), les principaux solvants préconisés sont :

> Les halogéno-alcanes comme le dichlorométhane (Johnson et al.,
1986), qui sont tres efficaces, moins inflammables, mais qui posent le
probléme de la compatibilité alimentaire et des rejets dans
'atmosphére.

> Les éthers, mais qui imposent des contraintes de mise en ceuvre tres
importantes en raison de leur inflammabilité et des risques d’explosion.

> Les cétones, et en particulier 'acétone, mais dont I'affinité pour I'eau et
'odeur ont pénalisé la mise en ceuvre dans la filiere alimentaire (Mann
et al., 1962).

> Les alcools, et en particulier I'éthanol (Hron et Koltun, 1984; Hron et al.,
1992; Abrahamet al., 1993; Hron et al., 1994, Sineiro et al., 1998;
Hojilla-Evangelista et Johnson, 2002; Kwiatkowski et Cheryan, 2002), et
I'isopropanol (Baker et Sullivan, 1983; Warner et Baker, 1984; Shah et
Venkatesan, 1989; Lusas et al., 1991; Abraham et al., 1993; Hu et al.,
1996; Proctor et Bowen, 1996).
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4.6.2. Température

Le rendement en huile est directement lié a la température, L’augmentation de la
température diminue en général le rendement en huile, (Pagliero et al., 2001,
Subramanian et al., 2001a). Mais la température augmente aussi la diffusivité des
molécules, comme par exemple la diffusivité des phospholipides (In-Chul Kim et al.,
2002). De plus la température modifie les propriétés d’huile et la structure des
molécules. Ainsi par exemple dans les cas des huiles brutes, a haute température,
les molécules de phospholipides ont tendance a ne pas s’agréger entre elles donc
une réduction du rendement (Pioch et al., 1998).

4.6.3. Granulométrie

Plus les particules sont petites plus le rendement en huile est grand; mais lorsque la
taille des particules augmente, I'extraction de I'huile se fait plus difficilement (Fane,
1984).

Selon Singh et al. (1984) ont étudié I'effet des caractéristiques de granulométrie des
graines oléagineuses. lls ont testé pour la graine entiere, les graines finement ou
grossiérement broyées. Les résultats ont montré que le facteur le plus Influant sur le
rendement d’huile est la taille des particules, suivi de la durée de I'extraction puis de

la température.
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PARTIE 02:
ETUDE EXPERIMANTALE



Matériel et méthodes

Le but du travail entrepris est I'’étude de la valorisation des résidus issus de la

transformation industrielle des raisins qui est la vinification afin de caractériser I'huile

de pépins de raisin qui a était extraite. La démarche entreprise a été la suivante :

>
>

>
>

Caractérisation physico-chimique des pépins de raisin ;

Evaluation des paramétres influencant le rendement d’huile de pépins
de raisin ;

Caractérisation physico-chimique de I'huile extraite de raisin ;
détermination du profil en acides gras de I'huile de pépins de raisin.

Lieu de stage

Le présent travail a été effectué au laboratoire central de I'intendance a BEAU LIEU

EL HARRACH, sur trois mois et au laboratoire de technologie alimentaire de 'ENSA

ainsi quelaboratoire de 'unité de recherche matériau procedes et environnement de

luniversité de Boumerdés. Le diagramme ci —dessous montre les différentes

composantes de ce laboratoire.

service textile et
cuir
extraction de

laboratoire central
de l'intendance

différents services

service physico-

chimique des #
aliments

analyses des
pépins de raisins |

service

service toxicité et
environement

microbiologique

analyses de
I'huile

["huile

Figue N°15 : diagramme représentatif des différentes composantes du laboratoire

central de l'intendance.
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2.1. Matériel végétal

2.1.1. Origine

L’échantillon est un mélange de trois variétés de pépins de raisin qui sont : -
Cabernet, - Cinsault, - Muscat de Césarée.

2.1.2. Provenance

Les pépins de raisin utilisés au cours de notre expérimentation sont issus d’un
mélange de marcs de raisin récupérés de la cuve de vinification de BOURKIKA
(TIPAZA). Au mois de septembre 2012 a partir d’un tas de marc en stockage, on a
pu récupérer une quantité assez importante de 29,354 kg des marcs.

Les raisins subissent différents traitements juste apres leur réception au niveau de

I'unité de transformation.

La figure suivante résume le mode d’obtention de notre matiére premiére (marc) et

du produit fini (vin).
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Figure N° 16: Mode d’obtention de la matiére premiére.

La figue N°17 résume les étapes de I'obtention de I'huile de pépins de raisin
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a

Récupération ]

i

Séchage au soleil (24h)

en température de 36°cC

d

Séparation des pépins et pelures
avec tamis 4mm

Facteurs influencant le
rendement de I'huile

le jour et 29°C la nuit

B
J

<:l Pépins de raisin

|

: . 4
L’huile de pépins
de raisins

L’extraction de
I'huile par n-
hexane

M N

Analyses physico-
chimique de 'huile

d

Broyage dans
un broyeur
automatique

U

Analyses chimiques
des pépins de raisins

Figue N°17 : Mode d’obtention de I'huile de pépins de raisin.
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2.1.3. Préparation de I’échantillon

Aprés récupération de 29,354 Kg de marc, le séchage a été effectué a Bouzareah,
au mois de septembre sous soleil pendant 24h. Aprés séchage, on a obtenul?7, 62
Kg de marcs, les pépins de raisin sont séparés des pelures et des rafles a I'aide d’'un
tamis dont le diamétre de 4mm. Le poids des pépins obtenu est 2,40 de kg. Les
pépins sont broyés grace a un broyeur automatique. Le broyat obtenu est stocké
dans un contenant hermétique pour éviter la réhumidification de la poudre .le

diagramme ci-dessous résume la fagcon de préparer de I'échantillon.

récupération du
mars de raisin

(originale)
début de
séchage
du raisin
(originale)
|
séparation | |
entre les N R
pépins et broyage des poudre des
(cﬁ%ﬁgf’e) pépins pépins
(originale) (originale)

Figue N°18 :diagramme de préparation de I'échantillon.
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2.1.4. Les facteurs influencant le rendement de I’huile de pépins de raisin
(taux d’extraction).

2.1.4.1 Nature des solvants

A partir de la farine résultant du broyage des pépins de raisins, nous avons procédé
a l'extraction de I'huile a l'aide de I'extracteur Soxhlet (Fig. N°19). Les solvants
utilisés sont I'hexane et I'éther de pétrole et le chloroforme ainsi que I'éthanol. Pour
chaque échantillon de 10g, nous avons utilisé 250ml de chaque solvant, la durée
d’extraction est de 6 heures a la température voisine de 70°Cpour I'hexane et I'éther

de pétrole et une température de30 a 40°C pour le chloroforme et I’éthanol(NF EN
ISO 734 -1, 2000).

Fig. N°19 : Soxhlet.

Par la suite, on passe les ballons dans I'évaporateur rotatif pour enlever la trace
des solvants a différentes températures (Fig. N°20),

Fig. N°20 : Evaporateur rotatif.

Puis on fait sécher les ballons dans I'étuve pendant 2h au voisinage del05°C, on
répéter I'expérience 3fois, puis on fait la pesée et on calculer leurs rendements.
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2.1.4.2 Granulométrie

Nous avons procédé a I'extraction de I'huile a I'aide de I'extracteur Soxhlet a partir
d’'une quantité de poudre des pépins de raisins et des graines non broyées (entieres)
.Le solvant utilisé est le n-hexane. Pour chaque échantillon de 10g, nous avons
utilisé 250ml du solvant, pendant 6 heures d’extraction la température de 70°C (NF
EN ISO 734 -1, 2000).

Par la suite, on passe les ballonsdansl’évaporateur rotatif a 68°C pour enlever la
trace du solvant de notre huile , puis on fait sécher les ballons dans I'étuve pendant
2h a 105°C a I'étuve , on répéter I'expérience 3fois ,puis on fait la pesée et on

calculer leurs rendements .
2.1.4.3 Température

Nous avons procédé a l'extraction de I'huile a I'aide de I'extracteur Soxhlet a partir
d’'une quantité de pépins de raisins torréfiés sur une plaque chauffante (Fig.N°25) et
des graines non torréfiés .Le solvants utilisé est le n-hexane. Pour chaque
échantillon de 10g, nous avons utilisé 250ml du solvant, pendant 6 heures
d’extraction a la température de 70°C.

Fig. N°21 : graines torréfiées.

Par la suite, on passe les ballons dans I'évaporateur rotatif pour enlever la trace
du solvant de notre huile , puis sécher dans I'étuve pendant 2h au voisinage
del05°C a I'étuve en répéter I'expérience 3fois ,puis on fait la pesée et on calculer

leurs rendements .
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2.1.5. Extraction de I'huile de pépins de raisin

On utilisant la poudre des pépins de raisins résultant du broyage, nous avons
procédé a l'extraction de I'huile a l'aide de I'extracteur Soxhlet (Fig. N°19) sans
oublié quand peut faire I'extraction par presse mais il faudra de grandes quantités.
Les solvant utilisés sont le n-hexane. Pour chaque échantillon de 40g, nous avons
Utilisé 1000ml du solvant, le temps d’extraction est de 2 heures & 100°C puis on

passe au rotavapeur pour éliminer toute trace du solvant (Fig. N°20).

L'extraction a été effectuée au niveau du service textile du laboratoire central de
I'intendance a BEAU LIEU (EL-HARRACH).

Fig. N° 22 : Huile brute de pépins de raisin filtrée (originale).

Apres 27 extractions, nous avons obtenu 130,84 g d’huile et aprés sa filtration
(Fig. N° 26), le poids a diminué jusqu'a 122,44 g correspondant a un volume de
133,57ml.
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Ce volume de [I'huile va subir une caractérisation physico-chimique, aprés étre
conserveé a l'abri de I'air et la lumiere au réfrigérant a une température 4°C (Fig. 22).

Fig. N° 23 : Huile brute de pépins de raisin (originale).
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2.2. Méthodes d’analyses
2.2.1. Analyses biochimiques des pépins de raisin

2.2.1.1. Détermination de la teneur en matiere séche/eau (NF V 03-761, Juillet
1992).

Matériel et produits

- 1 capsule en aluminium, une balance analytique.
- Pépins de raisins.
Principe

On mesure a l'aide d’'un humidimétre de type SARTORIUS MA dont le principe
consiste a un séchage par infrarouge de I'échantillon broyé a 130°C.

Mode opératoire

- introduire a peu prés 5g de la poudre de pépins de raisins dans la capsule ;

- Placer les capsules contenant les échantillons dans humidimeétre de type
SARTORIUS MA a 130°c pendant quelques minutes ;

- Apres quelques minutes, le résultat est lu directement sur I'appareil en

pourcentage en masse du produit ;

Expression et résultats

Avec :
H: est le pourcentage, en masse, de I'eau et de la matiere volatile.

MS: matiére seche.

MS=100-H
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2.2.1.2. Détermination de la teneur en cendre (NF V 03-922, 2010)
Définition

La teneur en cendre est la mesure de la teneur totale en minéraux présents dans
unaliment alors que la teneur en minéraux est la mesure de la teneur en un

composéinorganique spécifique présent dans un aliment comme le Ca, Na, CL, etc.

Matériel et produits

- 3 capsules, un four a Moufle, une balance analytique, un dessiccateur.
- poudre ou graines de raisins.
Principe

L'incinération de [I'échantilon dans le four & Moufle a 500°C élimine

complétementl’eau et la matiére organique contenue dans I'échantillon.

Mode opératoire

- Peser les capsules vides (mg) et apres le tarie, introduire 2g (m;) de poudre ou
graines de raisins dans chacune des capsules ;

- Placer les capsules contenant les échantillons dans le four a 200°c pendant 1,5h
puis a 500° pendant 2,5h ;

- Retirer les capsules contenant les échantillons du four et les mettre au
dessiccateur pendant 30mn ;

- Peser les capsules contenant les échantillons secs (my).

Expression et résultats

Le pourcentage en masse de cendres brutes, des graines fraiches, est égal a :

(mg-ml) x 100

(M1-myo)
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Ou:

My est la masse, en grammes, de la capsule vides ;

m; est la masse, en grammes, de la capsule d’incinération avec la prise d’essai ;
m; est la masse, en grammes, de la capsule d’incinération avec les cendres.

2.2.1.3. Détermination de la teneur en protéines selon la méthode de
KJELDAHL (ISO 8968-1).

Principe

Il s’agit d’'une méthode classique : utiliser pour quantifier les protéines contenues
dans un produit a partir du dosage de I'azote total.

Cette méthode est basée sur une minéralisation par I'acide sulfurique H2SO4 pur
98% d'une prise d'essai en présence des catalyseurs, suivi d'une distillation de
I'ammoniac libéré dans un excés d’acide borique H2PO4.

La teneur en azote de I'’échantillon sera déterminée par titrimétrie de 'ammoniac par
I'acide chlorhydrique Hcl 0,25N.

Mode opératoire

- Introduire dans deux matras de minéralisation 1g de sulfate de cuivre(CuS0O4) et
6 g de sulfate de potassium (K2S0O4) comme catalyseurs (accélére la réaction) ;

- Ajouter dans les deux premiers matras 1g d’échantillon pour essai sur un
morceau de papier sans cendre, sachant que le troisieme matras formera I'essai &

blanc(pas d’échantillon).

- Ajouter 25ml d’acide sulfurique pur aux deux échantillons et mélange de 5ml et
20ml d’acide sulfurique dans I'essai a blanc ;

- Aprés une attaque a froid pendant 15min jusqu’a I'apparition des vapeurs
blanches d’anhydride sulfurique ; porter dans un minéralisateur a une température de

350°c pendant 4 a 5 heures ;

- Quand la solution devient limpide, elle est refroidie puis on ajoute 50ml d’eau
distillée dans chacun d’eux ;
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- Laneutralisation avec 100 ml de la solution d’hydroxyde de sodium 35% l'aide
de I'appareil KJELDAHL qui relie cette solution a une fiole conique de 50 ml de la
solution d’acide borique H2PO4 a 4% de la solution d’indicateur mixte (rouge de
méthyle et bleu méthyléne) .

La distillation est réalisée selon un programme établi.

- Le dégagement d'ammoniac est capté par la solution d’acide borique contenant

l'indicateur coloré ;
- L’exces d’ammoniac est titré par une solution d’acide chlorhydrique a 0,25N
Dans titreur automatique jusqu’a apparition du virage.

Expression et résultats

Soit

P% =14 x N x(Vi.Vo) X F

m

P% : taux de protéines exprimé en pourcentage de masse ;

N : normalité de I'acide chlorhydrique qui de l'ordre de 0,25 ;

V1 : volume en ml de la solution d’acide chlorhydrique utilisée pour le titrage ;

Vo : volume en ml de la solution d’acide chlorhydrique utilisée pour I'essai a blanc ;
m : la masse en (g) de la prise d’essai ;

F : facteur de conversion pour obtenir le taux de protéines brut a partir de I'azote total

qui est d’ordre 5,3 (graines oléagineuses).
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2.2.1.4. Détermination de la teneur en matiere grasse (NF EN ISO 734 -1, 2000)

Matériel et produits

- Broyeur automatique

- Extracteur soxhlet complet (ballon a col rodé et fond rond, réfrigérant a eau,
chauffe-ballon/évaporateur rotatif, tuyaux en caoutchoute, support, pics, noix)

- Verrerie: filtre en verre fritté, bécher de 250ml, Erlenmeyer de 50ml, éprouvette
de 250ml, fiole & vide avec joints.

- Solvant: hexane et quelque graine de carborundum (placé dans le ballon) pour

régularisé I'ébullition.
- Autre matériels chauffe-ballon, balance analytique, étuve, dessiccateur et

évaporateur rotatif.

Principe

Dans cette méthode I'échantillon est séché et broyé dans de petites particules et
placé dans une cartouche poreuse de cellulose. La cartouche est placée dans une
chambre d'extraction ou colonne, qui est suspendu au-dessus d'un ballon contenant
le solvant et au-dessous d'un condensateur. Le ballon est chauffé, le solvant
s'évapore et entre vers le haut dans le condensateur ou il est convertie en liquide qui
s'écoule goutte a goutte dans la chambre d'extraction contenant I'échantillon. La
chambre d'extraction est congue de sorte que quand le solvant entourant I'échantillon
excédée un certaine niveau, elle déborde et s'écoule vers le bas dans le ballon
d'ébullition. A la fin du procédé d'extraction, qui dure six (6) heures, le ballon
contenant le solvant et le lipide est retiré. Le solvant dans le ballon est alors évaporé
et la masse du lipide restant est mesurée. Le pourcentage du lipide dans I'échantillon

initial peut alors étre calculé.
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Mode opératoire

- Peser 5 g de poudre de grains de raisins que I'on place dans la cartouche de
I'extracteur et la boucher avec un coton dégraisseé. Placer pendant 20 min la
cartouche remplie dans une étuve chauffé a 80°C pour réduire I'humidité au-dessous
de 10%.

- Placer dans l'extracteur la cartouche contenant la prise d'essai.

- Placer 350ml d'hexane avec une bille en verre dans le ballon (préalablement
pesé), adapter le ballon a I'extracteur sur le chauffe-ballon et déclenché le
chauffage.

- Laissais I'extraction poursuivre pendant 6 heures.

- Récupéré le solvant par distillation sur un évaporateur rotatif.

- Expulser les derniéres traces du solvant en chauffant le ballon dans I'étuve
pendant 2 heures a une température voisine de 100 °C.

- Laisser refroidir le ballon dans dessiccateur et peser.

Expression de résultats

La teneur en matiére grasse est calculée selon la formule suivante :

MG %= P,-P; x100
Ps3

Soit :

P1 : poids du ballon vide ;

P, : poids du ballon huile extraite ;
P3 : poids de la prise d’essai ;

MG : matiére grasse .

58



Matériel et méthodes

2.2.1.6. Détermination de la teneur en cellulose brute (Méthode de Weende,
décrite par Wolff (1968)

Matériel et produits

- 3 creusets filtrants et papier filtre, fiole a vide, pipette pasteur et pro pipette, une
pompe a vide, une balance analytique, 3 ballons, 3 chauffe-ballons, centrifugeuse et

tubes a centrifuger, une étuve, un four a moufle, un dessiccateur,

- Poudre de grains de raisins, acide sulfurique (H2S04), eau distillée, hydroxyde de
sodium (NaOH).

Principe

Le principe de cette méthode consiste dans un premier temps a dégrader la matiere
organique facilement dégradable (les lipides, les protéines, les monosaccharides et
oligosaccharide ...) par l'acide sulfurigue a chaude, la matiere organique résistante
(cellulose, lignines...) appelée également "cellulose brute" est éliminée par

Incinération.

Mode opératoire

- Peser 2g de I'échantillon que I'on introduit dans un ballon ;

- Ajouter 100ml d'une solution contenant 6,8 ml d'acide sulfurique (H2S04)
concentre;

- Chauffer a I'ébullition a l'aide d'un chauffe-ballon pendant 30min, agiter si
nécessaire ;

- Retirer les ballons et laisser décanter pendant environ 10min (poser les ballons en
position couchée) ;

- Eliminer le surnageant et laver avec I'eau distillée ;

- Récupérer la partie décantée dans un tube a centrifuger.
- Centrifuger & 3000 tours/min pendant 10 minutes.

- Ajouter 100ml d'une solution contenant 12,5g de NaOH/I
- Chauffer pendant 30 minutes

- Filtrer puis récupérer le filtré et le mettre a I'étuve pendant 24 heures
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- Peser (P) puis mettre au four a moufle a 500 °C pendant 4 heures
- Retirer et met au dessiccateur pendant 30 minutes puis peser (P’)

Expression et résultats

Elle est donnée en pourcentage en masse par la formule suivante :

Celluloseen% = P-P’ x100

m

Ou:

P est le poids, en gramme, du creuset séché a 105°C ;

P’ est le poids, en gramme, du creuset calciné ;

m est la masse, en gramme, de la prise d’essai ;

2.2.1.5. Détermination de la teneur en sucres totaux (FAO, 1998).

La teneur en glucides (sucres totaux) est déterminée par différence selon la formule

suivante :

Glucides(%) = total (100%) — [eau + lipides + protides + matieres minérales
(cendres) + fibres alimentaires (cellulose)]

2.2.2. Analyses physico-chimiques de I'huile de pépins de raisin

» Les indices physico-chimiques
2.2.2.1. Détermination lI'indice d’acidité et de I'acidité (NF EN ISO 660, 1999)
Définition

L'indice d'acide est le nombre de milligrammes d’hydroxyde de potassium
nécessaires pour neutraliser les acides gras libres présents dans 1 gramme de corps
gras.

L'acidité expression conventionnelle du pourcentage d’acide gras libre.
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Principe

La méthode titrimétrie est la mise en place d'une prise d'essai dans mélange de
solvants puis titrage des acides gras libres a présents a l'aide d’'une solution
éthanolique hydroxyde de potassium en présence d’indicateur.

Mode opératoire

-Préparer dans un Erlenmayer une solution oxyde diéthylique éthanol a 95 %
prendre 100mi

- ajouter la solution préparée a la prise d’essai del0g
-chauffer quelques minutes (2min) sur une plaque chauffante.
- ajouter quelques gouttes de phénolphtaléine (qui est un indicateur coloré).

-Titrer le KOH éthanolique (0,1N) jusqu'a I'apparition d'une coloration rose
persistante (10 secondes) et noter la chute de la burette (V).

Expression des résultats

Indice d’'acide

la=56,1x VxC

m

L'acidité : est exprimée en pourcentage en masse est égale a :

A% = VxXCxM
M x10

Ou:
V : est le volume, en millilitre, de la solution titrée de KOH utilisée ;

m : est la masse, en grammes, de la prise d’essai ;
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C : est la concentration exacte, en mole par litre, de la solution titrée de KOH utilisée;
56,1 : estla masse molaire en gramme par mole de KOH.

M : masse molaire en gramme par mole de I'acide oléique=282 g /mol (I'acide adopté

a tous les corps gras) .

2.2.2.2. Détermination de I'indice d’iode (ISO 3961, 2009)

Définition

L'indice d'iode est le nombre de gramme d'iode fixés par 100g de corps gras.
Principe

Dissolution d’'une prise d’essai dans un solvant et addition du réactif de wijs .Aprés
un temps addition iodure de potassium et eau, et titrage de l'iode par une solution
thiosulfate de sodium.

Matériel et réactifs

-Nacelle en verre (pour prise d’essai), fioles coniques munies de bouchons rodés
de capacité 500 ml, burette de 50 ml graduée en 0,1 ml, pipette de 25 ml, éprouvette
de 25 ml, Balance analytique, Thiosulfate de sodium N/10, emplois d'amidon, réactif
de wijs, iodure de potassium, solvant préparé (mélange de 50mide cyclohexane et
50ml d’acide acétique).

Mode opératoire

- Introduire la prise d'essais exactement pesée dans un flacon de 500 ml, boucher a

I'émeri, préalablement lavé et séché ;

- La dissoudre dans 20 ml du solvant, puis ajouter 25 ml exactement mesuré du

réactif de wijs ;

- Boucher, agiter Iégérement et placer le flacon a I'abri de la lumiére pendant une ou

deux heures ;

- Au bout de ce temps, ajouter 20 ml d'une solution a 10% d'iodure de potassium
(Exempt d'iode ou d'iodate) et environ 150 ml d'eau ;
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- Agiter et titrer d'iode libéré avec le thiosulfate de sodium 0,1 N en présence

d’empois d'amidon comme indicateur ; & la fin du titrage, il faut agiter vivement ;
- Faire un essai a blanc dans les mémes conditions que I'essai avec la prise d'essai.

Expression des résultats

li =12,69 x C (Vi-V>)

m

Ou:
C : est la concentration, en moles par litre, de la solution de thiosulfate de sodium ;

V, : est le volume, en millilitres, de la solution de thiosulfate de sodium utilisé pour
I'essai a blanc ;

V, : est le volume, en millilitres, de la solution de thiosulfate de sodium utilisée pour

la détermination ;

m : est la masse, en grammes, de la prise d’essai.

2.2.2.3. Détermination de I'indice de peroxyde (NA 274 /1990)
Définition

L'indice de peroxyde est la quantité de produis présent dans I'échantillon, exprimée
en milliéquivalents d'oxygene actif par kilogramme, oxydant d'iodure de potassium
dans les conditions opératoires décrites.

Principe Traitement d'une prise d'essai,en solution dans de l'acide acétique et
du chloroforme par une solution d'iodure de potassium, titrage de l'iode libéré par une
solution titré de thiosulfate de sodium.

Réactifs et matériel

- Chloroforme, acide acétique, solution aqueuse saturée d'iodure de potassium
exempte d'iode et d'iodates, solution aqueuse N/100 de thiosulfate de sodium,
solution d'empois d'amidon a 1% ;
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bY

- Capsule en verre de 25 ml (pour la prise d’essai), flacon a col rodés munis de
bouchon de 250ml pur et sec (anhydride carbonique ou azote).

Mode opératoire

- Peser a 0,019 prés dans un flacon 2g d'huile,

- Ajouter 10 ml de chloroforme et 15 ml d'acide acétique puis 1ml de la solution
d'iodure de potassium saturée (1ml d'eau distillée + 0,59 d'iodure de potassium).

- Boucher aussit6t le flacon, I'agiter durant 1mn et le laisser durant 5 minutes a I'abri

de la lumiére, a une température comprise entre 15 et 25°C.
- Ajouter 75ml d'eau distillée.

- Agiter vigoureusement et en présence de quelque goutte de I'empois d'amidon
come indicateur,

- Titrer l'iode libéré avec la solution de thiosulfate de sodium 0,002N
- Parallelement a détermination, effectuer un essai a blanc.

Expression des résultats

L'indice de peroxyde, exprimé en milliéquivalent d'O2 actif/kg d'échantillon, est égale

a:
IP=T !Vl'VOl x1000
m
Avec:

I.P : Indice de peroxyde exprimé en méq O2/kg MG ;

Vo:le volume en ml de la solution de thiosulfate de sodium utilisée pour I'essai a

blanc ;

V1: le volume en ml de la solution de thiosulfate de sodium utilisé pour la

détermination ;
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T : la normalité de la solution de thiosulfate de sodium utilisée.

m : la masse en gramme de la prise d'essai.

2.2.2.4. Détermination de I'indice de saponification (ISO 3657,2002)
Définition

L'indice de saponification est le nombre de mg d’hydroxyde de potassium (KOH)
nécessaire pour saponifier 1 g de matiere grasse dans les conditions spécifique.

Principe

Ebullition a reflux d'un échantillon avec une solution éthanolique d’hydroxyde de
potassium, titrage de I'excés de I'’hydroxyde avec une solution titré d'acide
chlorhydrique (HCI) 0,5N.

Matériel et réactifs

- Une solution d'acide chlorhydrique (HCI) 0,5N, une solution de potasse (KOH) 0,5N
dans l'alcool éthylique a 98°C exempt d'aldéhyde. Cette solution est décantée apres
repos et conservée dans un flacon en verre brun ou jaune convenablement bouché,

phénolphtaléine en solution a 1 % dans I'alcool éthylique ;

- Régularisateur d’ébullition, fiole conique de 250ml en verre (résistant alcalis) a col
rodé.

Mode opératoire

- Peser dans un ballon a fond plat, 2g de matiéres grasse ;

- Ajouter 25ml, exactement mesurés, de potasse alcoolique, et porter a I'ébullition
sous un réfrigérant a reflux. Il est conseillé d'ajouter dans le ballon un régulateur

d'ébullition (pierre ponce, billes de verre, morceaux de porcelaine) ;

- Maintenir I'ébullition pendant 1 heure en agitant de temps en temps. Il convient de
prolonger I'ébullition dans le cas des corps a haut point de fusion ;

- Titrer I'exces d'alcali dans la solution savonneuse chaude avec l'acide

chlorhydrique en présence de phénophtaléine jusqu’a la disparition de la couleur
rose de I'indicateur ;
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- Faire un essai a blanc dans les mémes conditions pour titrer la liqueuralcoolique de
potasse.

Expression des résultats

.S = (Vo-V1) X T x 56,1

m

Ou:
.S : indice de saponification en mg KOH/g MG ;

Vo : est le volume, en millilitres, de la solution titrée d’acide chlorhydrique utilisée

pour I'essai a blanc ;

V1 : est le volume, en millilitres, de la solution titrée d’acide chlorhydrique utilisée

pour la détermination ;

T : est la normalité exacte, en moles par litre, de la solution titrée d’acide

chlorhydrique ;

m : est la masse, en grammes, de la prise d’essai.

2.2.2.5. Détermination de I'indice de réfraction (NF ISO 6320, 2000).
Définition

On entend par indice de réfraction d'une substance le rapport de la vitesse d'une

lumiere de longueur d'onde définie dans le vide et sa vitesse dans la substance.
Principe

Mesurer a 20°C a l'aide d'un réfractometre convenable l'indice de réfraction de la

matiere grasse.
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Mode opératoire

- Filtrer sur papier filtre une quantité d'huile a analyser

- Disposer quelques gouttes entre prisme d'un réfractométre de fagcon a remplir

complétement l'espace ces prismes,
- Attendre quelques minutes pour permettre a la matiére grasse d'atteindre la
température des prismes, puis effectuer la mesure.

Expression des résultats

NtD: NtlD + (trt’) X F

Ou:

t; est la température de mesurage en °C ;

t est la température de référence 20°C ;

F est un facteur = 0,00035 pour une température de 20°C.
2.2.2.6. Détermination de I'insaponifiable (ISO 3596,2000).
Définition

On entend par les matiéres insaponifiables d’'un corps gras, I'ensemble des produits,
présents dans ce corps gras, qui aprés saponification de celui-ci par I'hydroxyde de

potassium et extraction par un solvant spécifié, restent non volatils .

Principe

la saponification du corps gras par traitement, a I'ébullition a reflux, avec une solution
éthanolique d’hydroxyde de potassium. Extraction de l'insaponifiable de la solution
de savon au moyen du solvant spécifier. Evaporation du solvant et pesée du résidu

apres séchage a 103°C.

Matériel et réactifs

- Hexane normal pur, hydroxyde de potassium (solution environ 0,1dans I'éthanol a
95-96°C a préparer), solution éthanolique titrée (hydroxyde de potassium), oxyde
diethylique (exempt de peroxydes et de résidu) ;
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- Fiole conique de 250ml, ballon de100ml muni réfrigérant a reflux, ampoules a
décanter de 250ml, ballon de 250ml, balance analytique, dessiccateur, bain d’eau
bouillante, étuve réglée a103°C.

Mode opératoire

-Peser 5g de la prise d'essai, mettre la prise d’essai dans un ballon muni de
réfrigérant, y ajouter 50ml de la solution éthanolique hydroxyde ;

-Porter & légere ébullition, il recommander d’ajouter un régulateur d’ébullition
(pierre ponce, biles verre, porcelaine) ;

-maintenir ébullition pendanlh et prolonger jusqu’au 2h pour pour les produits a haut
point de fusion et spécialement les cires ;

-Ajouter par le haut du réfrigérant a reflux 50ml d’eau distillée ;

-Agiter puis laisser refroidir et le contenu ballon dans une ampoule a décanter ;
-Rincer le ballon, on opérant en plusieurs fois avec au total 50ml qui ensuite
transversé dans I'ampoule a décantation ;

-Agiter énergiquement pendant 1min en équilibrant la pression par retournement de

'ampoule, pour assurer un contact intime entre ’hexane et la solution savonneuse ;

-Laisser reposer jusqu’a la séparation compléte des deux phases, soutirer la phase
savonneuse dans une seconde ampoule a décantation la solution savonneuse quand

épuise a nouveau, avec 50 ml d’hexane ;

- Décanter et faire un troisieme épuisement de la solution savonneuse par 50ml
D’hexane .si par exception des émulsion se présentent, les détruire par I'addition des

petites quantités d’alcool ou de lessive de potasse concentré.
Réunir les trois portions d’hexane dans une méme ampoule ;

-Laver a trois reprises avec chaque fois 25ml (ethanol+eau), agitant vigoureusement
en éliminant la couche la couche hydro alcoolique (solution d’hexane) apres chaque

lavage ;
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-Si nécessaire, laver encore le mélange (eau éthanol) jusqu’au ce le liquide de
lavage ne vire plus au rose lorsque, on ajoute phénolphtaléine (qui est un indicateur

coloré).
-Transverser la phase hexanique dans le ballon

Chasser le solvant par distillation dans I'eau bouillante, porter dans étuve réglée

al103°C, le ballon maintenu dans une position horizontale ;

- Apres un quart d’heure minium dans I'étuve, laisser refroidir au dessiccateur et

peser.

-Faire des pesées jusqu’au ce que la perte de masse entre deux pesée successives

soit plus ou égale al, 5 mg.

Expression des résultats

Insaponifiable % = m; x100

m

Ou:

m; est la masse, en grammes, du résidu ;

m est la masse, en grammes, de la prise d’essai.

2.2.2.7. Détermination de la densité (NF ISO 6883, 2010).
Définition

La masse volumique, désignée souvent par I'appellation « densité », est le rapport

de la masse du corps gras a son volume, a une température donnée.
Principe
Mesurage se fait a I'aide d’'un pycnométre approprié a la densité la matiére grasse.

Mode opératoire

- peser le poids du pycnomeétre vide et sec ;
- peser le poids du pycnométre rempli d’eau distillée ;
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- peser le poids du pycnometre rempli d’huile

Expression des résultats

Ou:

Moest la masse, en grammes, du pychometre ;

Msest la masse, en grammes, du pycnometre rempli d’eau distillée ;

M.est la masse, en grammes, du pycnometre rempli d’huile.

2.2.2.7. Ladétermination de I'absorbance dans I'ultraviolet (NF ISO 3656, 2002).
Principe

Mesurage spectrophotométrique en rayonnement ultraviolet du coefficient
d’extinction, dans un domaine spécifie de longue d'onde, I'absorbance d’'un

échantillon du corps gras en solution dans un solvant.

Matériel et réactifs

Cyclohexane ou le triméthyl-2, 2, 4 pentane (isooctane), fiole jaugée 25ml, balance
analytique, spectrophotometre de préférence enregistreur a prisme en quartz ou a
réseau équipé de cuves en quartz de 1cm d’épaisseur, approprié aux mesurage en

rayonnement ultraviolet.

Mode opératoire

- Peser une prise d’essai entre 0,05 et 0,25 g pour les huiles vierges dans fiole
jaugée;

-Remplir la fiole jusqu’au trait de jauge avec triméthyl-2, 2, 4 pentane (isooctane)
Pour dissoudre la prise d’essai.

-Mesurer I'absorbance de la solution graisse dans cuve de quartz par rapport solvant
utilisé, longueur d’onde au voisinage de 232 nm et 268 nm ;
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-On opérant en continu ou bien a deux intervalles en réduisant les intervalles de 0, 5
nm dans les zones maximum et minimum , on calculer 'absorbance et coefficient

d’extinction.

Expression des résultats

El%lcm = _AA)

Ou:
A(A) est I'absorbance a la longueur d’onde A ;

C : est la concentration, en gramme par 100 ml, de I’échantillon pour essai dans la

solution d’essai ;
A : est généralement au voisinage de 232 nm et 268 nm.
2.2.2.8. Détermination de la viscosité (méthode interne)

L’'analyse est réalisée au niveau du laboratoire de l'unité de recherche matériau
procédes et environnement de [l'universit¢ de Boumerdés au moyen d'un
viscosimetre Thermo HAAKE VT 550, le test de caractérisation est effectué a
température au voisinage 20°C.

Définition

La viscosité des corps gras et des triglycérides est liee a leur structure, et en
particulier a la longueur des chaines et a leur instauration (Wolff, 1968). Elle dépend
également de la température. Il n’existe pas de méthode spécifique de mesure sur la
viscosité des huiles (Karleskind, 1992).

Principe

Le Viscosimétre Thermo HAAKE VT 550 est un viscosimeétre rotatif pour I'application
de contréle de la qualité. L’étude du comportement de matiéres liquides et semi-
solides est obtenue par des mesures simples et précises de tests d'écoulement, de

la viscosité.
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Le Viscosimetre Thermo HAAKE VT 550 comprend: (FigureN°24)

» le Viscotester 550, qui est le support de I'unité de base, qui contréle la
température avec connecteur, sonde de température PT100.
» un bac (de géométrie type MV, NV, DIN, SV et DIN), récipient de mesure.

> un rotor.

s’

=T

‘ﬁ'
-
:

Fig. N°24: Viscosimétre Thermo HAAKE VT 550.

Mode opératoire

Nous avons choisi le systéme couette de notre viscosimetre en utilisant la géométrie
NV. Cette derniere est choisie selon les normes de Thermo HAAKE, il s’agit d’'un
cylindre de rayon/longueur 20.1/60 (mm) et de volume de remplissage 9 (cm3),
recommandé pour les fluides et huile vierge de faible viscosité (2 - 2000 m.pas) et de
taux du cisaillement (27-27000 s-1).

Expression des résultats

Les résultats sont montrés a travers l'affichage numérique du LED intégré ou celui
d’un ordinateur permis par le logiciel Rheowin de HAAKE.
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2.2.2.9. Dosage des composés phénolique totaux

Le dosage des polyphénols a été effectué selon la méthode décrite par Boizot et
Charpentier, (193).

Principe

Le dosage des polyphénols totaux par le réactif de Folin-Ciocalteu a été décrit des
1965 par singleton et Rossi. Le réactif est constitué par un mélange d'acide
phosphotungistique (Hs PW12 O4) et d’acide phosphomolydique (Hs; PMo12 Ojp ).
est réduit, lors de I'oxydation des phénols, en un mélange d’oxydes bleus de
tungsténe ( Ws O,z ) et de molybdene ( MOg W53 ). La coloration produite, dont
'absorption maximum est comprise entre 725 et 760 nm est proportionnelle a la
quantité de polyphénols présents dans les extraits végétaux (193) (FigureN°29) .

Mode opératoire

Préparation de la gamme étalon d’acide gallique

Une gamme de neufs concentration d’acide gallique allant de 0 a 0.08 mg/ml a été

préparée a partir d'une solution mére de 0.2 mg/ml de concentration.

O~ OH

HO OH
OH

Figure N°25 : L'acide gallique ( Acide 3,4,5-trihydroxybenzoique).
La courbe d’étalonnage des polyphénols totaux est en (Annexe N° 12)

Analyse des échantillons

- Introduire 100 pl de la solution d’acide gallique a différentes concentration
dans les tubes a essai de la premiére série et 100 pl de chaque échantillon a
analyser dans les tubes de la deuxiéme série.
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- Ajouter 500 pl du réactif Folin-Ciocalteau puis 400 pl de la solution de
bicarbonate de sodium (Co Na) a 7.5 % dans chaque tube (favoriser un milieu
alcalin pour déclencher la réaction d’oxydoréduction).

- Agiter puis incuber a I'obscurité pendant dix minutes ;

- Lecture des absorbances a 760 nm ;

- Le blanc est préparé par la méme maniere précédente en remplacant la
solution d’acide gallique par 100 ul d’eau distillée.

Expression des résultats

La concentration en composée phénoliques totaux est déterminée en se référant a la
courbe d’étalonnage de I'acide gallique. Exprimer en milligramme équivalent d’acide
gallique par millilitre.

» Analyses biochimiques de I'huile
2.2.2.10. Détermination de la teneur en chlorophylle (Méthode interne)
Définition

Cette méthode est applicable aux huiles vierges neutralisées et blanchies, mais ne
I'est plus aux huiles hydrogénées, désodorisées et aux produits finis.

Matériel et produits

- Spectrophotométre visible.
- Cuve de 50mm de longueur et 20mm de large et 40mm de profondeur.

- Tétrachlorure de carbone pour spectrophotométrie ne présentant pas plus
de0,5%d'écart de transmission avec I'eau distillée a 400my.

Mode opératoire

- Remplir la cuve d'huile chauffée au voisinage de 30°C, lire I'absorbance d'huile

par rapport au tétrachlorure de carbone dans la cuve témoin a 630, 670 et 710my
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Expression des résultats

Les chlorophylles en partie par million (ppm) sont données par la relation suivante :

Chlorophylles (ppm)=[ (A670 — (A630+ A710)/2] / 0,1086L

Ou:

A : I'absorbance a la longueur d'onde indiquée.

L : la longueur de la cuve en centimétre.

N.B: la formule précédente correspond a l'appareil B de Beckmann.
2.2.2.11. Dosage du B -caroténe

Le dosage du B-Caroténe est réalisé par la méthode décrite par Food Chemical
Codex (1996)

Mode opératoire

Solution A

- 50 ml de I'huile sont versés dans une fiole de 100 ml, dissoudre de
chloroforme sans acide

- Diluer immmédiatement jusqu’au trait de jauge avec cyclohexane et mélanger.

- 5 ml de la solution ainsi préparée sont versée dans une seconde fiole de 100

ml et dilués jusqu’au trais jauge avec du cyclohexane et homogénéiser.
Solution B

Dans une fiole de 50 ml, introduire 5 ml de la solution A, diluer jusqu’au trais de jauge
avec du cyclohexane.

- Déterminer I'absorbance de la solution B a I'acide d’'un spectrophotométre a

une longueur d’onde de 455mm en utilisant le cyclohexane comme référence

Expression résultats

La teneur en B-carotene est donnée par la formule suivante :

T =200.000 x A/250
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T : Teneur en B-caroténe (C40 H56) (mg)

A : Absorbance de la solution

250 : potentiel d’absorbance de B-carotene pu

2.2.3. Détermination du profil en acides gras de I'huile des pépins de Raisin.
2.2.3.1. Préparation des esters méthyliques d’acides gras (ISO 5509).
Principe

Il s'agit d'une estérification des triglycérides et des acides gras par le méthanol a
Chaud et en présence hydroxyde de sodium. Aprés dilution dans I'heptane, les
esters sont chromatographies.

Matériel et réactif

-ballon100ml, bain marie, réfrigérant a reflux, BF3, Nacl- NAOH méthanolique (2%),
ampoule a décanter, heptane.

Mode opératoire

- Peser a 0,35g de I'huile

- Mettre dans le ballon

- Ajouter 6ml NAOH méthanolique (2g dans 100ml).

- Laisser 10min a 70°C au bain marie

- Ajouter 7ml du BF3 mettre pendant 2 min & 70min

-Ajouter a la solution 5ml heptane remettre pendant 1min a 70min
- rajouter une solution saturée de Nacl del00ml déja préparée

- Mettre dans I'ampoule a décanter

-Récuper la phase heptanique (la phase supérieure).
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2.2.3.2. Analyse chromatographique

L'analyse est réalisée au niveau du laboratoire du département de technologie

alimentaire de I'école nationale des sciences agronomiques.

Les esters méthyliques préparés par les différentes méthodes de méthylation sont

soumis a l'analyse chromatographique par programmation de température.

Produits utilisés

- Gaz vecteur : gaz inerte (azote)

- Gaz auxiliaire : hydrogene, air.

Appareillage

Le chromatographe en phase gazeuse (CHrompack CP 9002) est constitué d'un
dispositif d'injection, le four, colonne capillaire, détecteur a ionisation de flamme

(F.1.D), une micro seringue.

77



Matériel et méthodes
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Fig. N° 26 : chromatographie phase gazeuse .

Conditions opératoires

- Température d'injecteur : 250°C

- Température de détecteur : 280°C

- Température de la colonne : 200°C

- Pression du gaz vecteur : 170 Kpa

- Pression de I'hydrogene : 50 Kpa

- Quantité injectée : 2 uL

- Type de la colonne capillaire : DB23 (50% Cyanopropyl)
- Longueur de la colonne capillaire : 30m

- Epaisseur de la colonne capillaire : 0,25 pL

- diametre intérieur : 0,32 mm.
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Mode opératoire

- Laisser passer le gaz vecteur dans la colonne pendant 15 & 20 min pour chasser
les impuretés, mettre en marche le four a la température de 200°C;

- Mettre en marche le détecteur puis injecter de I'air et de I'hnydrogéne (pour allumer

la flamme).

- Effectuer une programmation de température puis injecter 2 yl a l'aide de la micro-
seringue dans la chambre de combustion a 250°C, le produit est évaporé entrainé
par le gaz vecteur a travers la colonne ou il est séparé. A la sortie de la colonne, le
soluté brule dans la flamme a I'hydrogéne, créant ainsi un courant d'ionisation qui est

amplifié puis enregistré sous forme de pic par I'enregistreur.

Expression des résultats

Les différents acides gras sont identifiés grace a l'intégrateur des chromatogrammes
de type CR8A CHROMATOPAC par des étalons standard intégrés.

2.2.4. Analyse statistique

Une statistique analyse a été entrepris a fin de déterminer les moyennes des
résultats obtenues avec les I'ecartypes en utilisant le logiciel Microsoft Excel,
concernant et la détermination de I'effet significatif ou le pourcentage des
parametres influant le rendement en huile de pépins de raisins, on utilise le logiciel
STAT-ITCF VERSSION 4 grace au test de NEWMAN-KEULS-seuil=5%.
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Partie théorique Annexe NO2.

Extraction & I'eau chaude

|

\4
Récupération | Composés i haut poids
\ R —— moléculaire (tannins)
v i
Extraction par solvant | }
Phase aqueuse |
I ]
Phase organique v
l Egout |
v

Concentration I

4,
: Séchage I
l
Oligoméres procyanidoliques J

Figure N° 32: Procédé d’extraction d’O.P.C. a partir des pépins de raisin

(Marquelier,1993).
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Figure N° 33 : Les différentes formes de stérols.
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Figure N° 34: Les différentes formes de tocophérols (Warner, 1988).



Partie pratique

Tableau N° 26: la teneur en cendre(%)des pépins de raisin.

Annexe N5.

P1(9) P2 (9) Ps (9) M.M (%)
1 34,8247 2 ,0578 34,8666 2,0361
2 34,9618 2 ,0000 35,0043 2,1250
3 33,3251 2,0321 33,3645 1,9388
Moyenne 2,03+0,09

P: : masse de la capsule vide ;

P,: masse de I'’échantillon humide ;

P3: masse de la capsule + cendre.

Tableau N° 27: la teneur en lipides (%) des pépins de raisin.

Ps (9) P2(9) P1(9) M.G(%)
1 5,0 133,9854 134 ,5949 12
2 5,0 134 ,1573 134,7873 12 .6
3 5,0 134 ,3948 134 ,9648 11,4
Moyenne 12+ 0,42

P1: poids du ballon vide ;

P, : poids du ballon huile extraite ;

Ps : poids de la prise d’essai ;

MG : matiére grasse.

Tableau N°28: la teneur en cellulose brute(%)des pépins de raisin.

P al105°C P’ a500°C m CB(%)
1 139 ,9936 139,2703 2,0 36,16
2 139,7544 139,0522 2,0 35,11
3 139 ,8811 139,2015 2,0 33,98
moyenne 35,08+1,09

P est le poids, en gramme, du creuset séché a 105°C ;

P’ est le poids, en gramme, du creuset calciné a 500°C ;

m est la masse, en gramme, de la prise d’essai.




Partie pratique AnnexeN6
Tableau N° 29: la teneur en protéines (%) des pépins de raisin.
m(Q) V1 Vo azote F P%
1 1 3,80 0,73 1,0745 53 5,69
2 1 3,94 0,70 1,1340 5,3 6,01
3 1 3,85 0,68 1,1095 53 5,88
moyenne 5,86+0,22

P% : taux de protéines exprimé en pourcentage de masse ;

N : normalité de I'acide chlorhydrique qui de l'ordre de 0,25 ;

V1 : volume en ml de la solution d’acide chlorhydrique utilisée pour le titrage ;

Vo : volume en ml de la solution d’acide chlorhydrique utilisée pour I'essai a blanc ;

m : la masse en (g) de la prise d’essai ;

F : facteur de conversion pour obtenir le taux de protéines brut a partir de I'azote total
qui est d’ordre 5,3 (graines oléagineuses).

Les facteurs influencant le rendement de I’huile

» Paramétré nature des solvants

Tableau N° 30 : Rendement de I'huile (%) par I'hexane des pépins de raisins.

Ps (9) P> (9) P1(g) Rendement(%)
1 50 133,9540 134 ,5230 11,4
2 50 142 5617 142,0217 10,8
3 50 144 ,0248 143 ,4448 11,6
moyenne 11,25 +0,42

Tableau N° 31 : Rendement de I'huile (%) par I'éther de pétrole des pépins de

raisins.
Ps (g) P2 (9) P1(g) Rendement(%)
1 5,0 151,0866 150,5666 10 4
2 5,0 145 ,8522 145,3522 10
3 5,0 139,1799 138 ,6499 10,6
moyenne 10,15+0,22
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Annexe N7

Tableau N° 32 : Rendement de I'huile %par le Chloroforme des pépins de raisins.

Ps (g) P> (9) P1(9) Rendement(%)
1 5,0 151,9086 151,5486 7,2
2 5,0 142,1542 141,7842 7,4
3 5,0 139 ,6601 139,3201 6,8
moyenne 7,13 0,31

Tableau N° 33 : Rendement de I'huile %par L'éthanol des pépins de raisins.

Ps (9) P> (9) P1 (9) Rendement(%)
1 5,0 142,1142 141,7842 6,6
2 5,0 139,6401 139,3201 6,4
3 5,0 151,8486 151,5486 6,6
moyenne 6,33+ 0,31

» Parametre de granulométrie

Tableau N° 34 : Rendement de I'huile% pour les graines broyées des pépins de

raisins.
Ps (g) P> (9) P1(9) Rendement(%)
1 5,0 145,19 59 144 5759 12,4
2 5,0 145,2411 144,6611 11,6
3 5,0 145,3220 144,7220 12
moyenne 12+0,40

Tableau N° 35 : Rendement de I'huile% pour les graines non broyées des pépins de

raisins.
Ps (g) P2 (9) P1(9) Rendement(%)
1 5,0 142,1364 141,7464 7,8
2 5,0 142 ,1364 141,7464 7,4
3 5,0 151,8886 151,5486 7
moyenne 7,4+0,40
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Partie pratique

Parametre de température

Tableau N° 36 : Rendement de I'huile (%) pour Graines torréfiés des pépins de

raisins.
Ps(g) P2(9) P1(g9) Rendement(%)
1 5,0 144,7940 144,7220 1,44
2 5,0 141,8264 141,7464 1,60
3 5,0 144,7261 144,6611 1,3
moyenne 1,45 +0,15

Tableau N° 37 : Rendement de I'huile (%) pour les graines non torréfiées des pépins

de raisins.
P1(g) P1(g) P2(g) Rendement(%)
1 5,0 145,3220 144,7220 12
2 5,0 145,2920 144,7220 11,4
3 5,0 145,2911 144,6611 12,6
moyenne 12 +0,60

» Les indices chimiques

Tableau N° 38 : La teneur de I'acidité de I'huile de pépins de raisins.

m (Q) V (ml) C (mol/) M (g /mol) | Acidité %

1 10 21 0,1 282 5,92

2 10 25 0,1 282 7,33

3 10 26 0,1 282 7,05
moyenne 6,76+0,74

Tableau N° 39 : La teneur de I'indice d’acide de I’huile de pépins de raisins.

m (Q) V (ml) C (mol/l) coefficient |IA
1 10 21 0,1 56,1 11,78
2 10 25 0,1 56,1 14,58
3 10 26 0,1 56,1 14,02
moyenne 13,46+1,48

m : est la masse, en grammes, de la prise d’essai ;

C : est la concentration exacte, en mole par litre, de la solution titrée de KOH utilisée;

56,1 : estla masse molaire en gramme par mole de KOH.

M : masse molaire en gramme par mole de I'acide oléiqgue=282 g /mol (I'acide adopté
a tous les corps gras
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AnnexeN9

Tableau N° 40 : La Teneur de l'indice d’iode de I'huile de pépins de raisins.

M(g) coefficient C Vi(ml) Vo(ml) li
1 0,13 12,69 0,1 21 7,3 133,73
2 0,13 12,69 0,1 21 7 136,66
3 0,13 12,69 0,1 21 7,5 131,78
moyenne 134,05+2,45

C : est la concentration, en moles par litre, de la solution de thiosulfate de sodium ;

V, : est le volume, en millilitres, de la solution de thiosulfate de sodium utilisé pour
I'essai a blanc ;

V, : est le volume, en millilitres, de la solution de thiosulfate de sodium utilisée pour

la détermination ;

m : est la masse, en grammes, de la prise d’essai.

Tableau N° 41 : La teneur de I'indice de peroxyde de I'huile de pépins de raisins.

M(g T(N) Vi(ml) Vo(ml) IP
1 2,02 0,002 12 .9 0,7 12,07
2 2 0,002 13,2 0,7 12,50
3 2 0,002 11 0,7 10
moyenne 11,62 +1,16

I.P : Indice de peroxyde exprimé en méq O2/kg MG ;

Vo:le volume en ml de la solution de thiosulfate de sodium utilisée pour I'essai a

blanc ;

Vo: le volume en ml de la solution de thiosulfate de sodium utilisé pour la

Détermination ;

T : la normalité de la solution de thiosulfate de sodium utilisée ;

m : la masse en gramme de la prise d'essai.
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Tableau N° 42 : La Teneur de l'indice de saponification de I'huile de pépins de

raisins.
m(g) T(N) Vo V1 coefficient IS
1 2 0,5 22,56 9 56,1 190,17
2 2 0,5 22,56 9,1 56,1 188,77
3 2 0,5 22,56 8,9 56,1 191,58
moyenne 190,17+ 1,4

.S : indice de saponification en mg KOH/g MG

Vo : est le volume, en millilitres, de la solution titrée d’acide chlorhydrique utilisée
pour I'essai a blanc ;

V, : est le volume, en millilitres, de la solution titrée d’acide chlorhydrique utilisée

pour la détermination ;

T : est la normalité exacte, en moles par litre, de la solution titrée d’acide
chlorhydrique ;

m : est la masse, en grammes, de la prise d’essai.

Tableau N° 43 : La Teneur en insaponifiable de I'huile de pépins de raisins.

mo(kQ) mo(Q) my Insaponifiable | Insaponifiable
(9/kg) %
1 0,5 5,0 9,425 18,85 188,5
2 0,5 5,0 9,630 18,85 188,5
3 0,5 50 9,540 19,08 190,8
moyenne 19,06+ 0,2 19,06+ 0,2

m; est la masse, en grammes, du résidu ;

Mo est la masse, en grammes ou en kg, de la prise d’essai.




Partie pratique AnnexeN12

2,5

2 y=0,4835x
1,5

& Sériel

1 ——Linéaire (Série1)
0,5

0 1 T T T T 1

0 1 2 3 4 5

Figure N°37:Courbe d’étalonnage de I'acide gallique



