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Abstract: New concerns have appeared recently from the European and American consumers about
quality, safety and environmental impact of the food products. In the particular case of European
countries, the coming back of traditional products with a high sentimental value should be noticed. To
fit the forthcoming demand of the consumer, the Oils and Fats industry have to develop a new approach
based on alternative technologies that may emerge from the research with very specific objectives: no
solvents, mild technologies, less energy consumption and final wastes. The purpose of this article is to
discuss about the new biological tools capable to generate alternative ways for the oil elaboration: use
of enzymes for destructuration of the vegetal or animal tissues and the subsequent utilisation of
membrane techniques for the separation and purification steps. These new technologies involving less
heat and mechanical stress to the oil, lead to a better ″native″ quality of the final products. However,
fundamental research is needed on the separation mechanisms of those complex mixtures to optimise
the process and prepare the transfer to the industrial conditions. The present article reports a
contribution on the aqueous extraction of rapeseed oil as an example
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Introduction

Classiquement, l’extraction d’une huile de
graine est réalisée dans une suite d’étapes com-
prenant un prétraitement thermique, un pres-
sage et une extraction finale à l’hexane. Cette
succession d’opérations ne laisse que très peu
d’huile dans le tourteau, et il a été optimisé
dans ce sens puisque le produit de haute valeur
est l’huile, le tourteau n’étant au mieux qu’un
coproduit. Ce tourteau est ensuite réengraissé
avec des huiles et graisses de basse valeur afin
d’entrer dans la filière de la nutrition animale
[1].

L’huile brute ainsi extraite n’est pas comestible
directement : elle est trouble, instable chimi-
quement, en particulier à l’oxydation, et elle
contient un certain nombre de composés indé-
sirables. L’opération qui permet de la rendre
comestible, le raffinage, comprend l’élimina-
tion des gommes (phospholipides, lipides
polaires), des acides gras libres (responsables
de l’acidité), des composés colorés comme la
chlorophylle, et finalement des molécules vola-
tiles responsables de mauvaises odeurs [2].
Cette suite d’opérations (dégommage, neutra-

lisation, décoloration et désodorisation) fait
appel à une succession de process thermiques
et mécaniques qui ne sont pas sans effet sur les
molécules grasses et les composés mineurs
nutritionnellement intéressants : ils altèrent
donc la qualité originelle du produit, du moins
en ce qui concerne quelques molécules-clés
comme les anti-oxydants, les vitamines liposo-
lubles...
Le consommateur possède aujourd’hui dans ce
domaine une référence : l’huile d’olive vierge,
dont l’image de pureté naturelle constitue l’un
des arguments principaux de vente. Son succès
n’est pas un hasard, car c’est le produit qui le
premier dans cette filière a su imposer une
image de pureté et de naturalité et surfer sur la

vague d’exigences nouvelles du public en ter-
mes de traditionalité des produits et de respect
des qualités natives et des images fortes véhi-
culées par quelques faiseurs d’opinion [3].
Quelle peut être la réponse des technologues à
ce type de demande dans le cas des huiles
concurrentes et, en particulier, les huiles de
graines qui constituent la base de la consom-
mation de corps gras visibles dans nos socié-
tés ? L’analyse de la demande sociétale concer-
nant les produits peut se développer en deux
points, l’un concerne le respect de l’environne-
ment et l’autre une moindre utilisation de la
chaleur, tout particulièrement des hautes tem-
pératures qui dégradent plus fortement les
molécules sensibles.
La première de ces demandes conduit à étudier
les alternatives à l’extraction par solvant orga-
nique, donc le remplacement de l’épuisement
à l’hexane. Même si l’absence d’alternative cré-
dible conduit actuellement à continuer ce type
de traitement, tous les technologues savent
que l’extraction à l’hexane est condamnée à
terme. On ne peut plus aux États-Unis cons-
truire de nouvel atelier sur ce modèle. En revan-
che – il faut bien assurer la production – on
peut faire des extensions d’unités existantes,
avec des cahiers des charges extrêmement
coercitifs, aussi bien en termes de résidus dans
le produit fini que dans les quantités libérées
dans l’environnement, domaine dans lequel
des progrès significatifs ont été et sont toujours

Cet article est issu de la conférence Normann
2004, présentée par Michel Parmentier au cours du
troisième congrès EuroFedLipid à Edinbourg, le 8
septembre 2004 (Photo 1).

Photo 1. Remise de la médaille Normann à M. Parmen-
tier par F. Spener au nom de la DGF.
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réalisés. La recherche de solvants alternatifs
moins toxiques (pour l’homme et pour l’envi-
ronnement) n’ayant pas donné de résultats
convaincants, il faut bien se tourner vers des
solutions plus radicalement différentes.
La deuxième demande sociétale nécessite de
soumettre les matières premières à moins de
stress thermique, ce qui conduit forcément à
remettre en cause certaines phases du raffi-
nage, ce qui n’est de toute façon pas simple. En
effet, on ne peut supprimer des étapes à haut
stress thermique comme le blanchiment ou la
désodorisation, que dans la mesure où le pro-
cédé d’extraction aura permis d’éliminer les
composés indésirables et les résidus phytosani-
taires.
C’est donc de tout le process d’extraction-
raffinage qu’il convient de parler si l’on veut
progresser dans ce domaine [4]. Le débat glo-
bal sur ces questions a été largement déve-
loppé dans les communautés scientifiques et
techniques actives sur les procédés lipidiques.
Les uns comme les autres ont admis que la
recherche devait se tourner vers des procédés
moins drastiques (Mild Refining, Environmental
Friendly Processing...) [5].
En pratique, les solutions ne sont pas nombreu-
ses. Il n’existe que deux types d’outils utilisa-
bles pour résoudre ce challenge. Sans solvant,
l’extraction par pression donne des rende-
ments en huile trop faibles pour être économi-
quement rentable. Par ailleurs, le procédé
d’extraction doit assurer une bonne purifica-
tion de l’huile produite, afin de ne nécessiter
ensuite qu’un raffinage doux. Il faut donc
d’abord déstructurer le tissu végétal adipeux
pour libérer les huiles, et ceci peut être réalisé à
l’aide d’enzymes. Il faut ensuite mettre en
œuvre les séparations qui permettent de sélec-
tionner les composants désirables et non dési-
rables dans l’huile comestible. Les techniques
membranaires peuvent y aider.

Les bases de l’extraction
aqueuse des huiles de graines
L’extraction sans solvant de l’huile de colza a
été développée à l’échelle de petites unités
décentralisées, fonctionnant par pression à
froid, tout particulièrement en Allemagne.
Quelque 200 unités de ce type, traitant de 0,5
à 20 tonnes de graines par jour, ont été réper-
toriées en RFA [6]. Ce procédé par pression à
froid permet de ne mettre en œuvre ni solvant,
ni enzyme, ni raffinage, à l’exception d’un sim-
ple lavage et de protocoles drastiques de pré-
paration des graines et de stockage de l’huile.
Toutefois, les auteurs indiquent une forte pro-
portion de ces huiles qui ne satisfont pas aux
critères réglementaires de qualité des huiles de
consommation humaine.
Les procédés comparés d’extraction de l’huile
de colza sont présentés en figure 1.

Après une séquence commune de préparation
des graines, d’inactivation des activités enzy-
matiques naturelles et de pressage, les deux
procédés divergent : d’un côté l’extraction à
l’hexane, et de l’autre, l’action des enzymes de
déstructuration, puis les étapes de séparation.

Un certain nombre d’enzymes peuvent être
mises en œuvre pour déstructurer le tissu végé-
tal. Le détail du procédé d’extraction aqueuse
mis en œuvre ici est montré dans la figure 2.

Les enzymes de paroi, cellulases et pectinases
sont utilisables dans ce sens. Leur action de
destruction des parois et des tissus végétaux
peut être complétée par celle des protéases,
qui vont agir plus finement au niveau des sous-
ensembles intracellulaires constitués par les
associations huile neutre-lipides polaires-
protéines-eau. Le paramétrage exact de la suc-
cession des actions enzymatiques est évidem-
ment complexe, car toutes les configurations
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d’actions successives de ces molécules influent
sur l’extraction finale de l’huile. Dans tous les
cas, la quantité d’huile directement récupéra-
ble par décantation au-dessus du milieu réac-
tionnel dépend :
– de la déstructuration mécanothermique de la
graine avant l’action des enzymes. Le broyage,
sa finesse, les chocs thermiques, tout ce qui
permet la dilacération est influent sur la suite
du procédé ;
– de l’ordre de mise en œuvre des différentes
enzymes. En effet les enzymes de parois ont
pour résultat la dégradation des parois végéta-
les, ce qui est une étape indispensable pour
permettre l’action de la deuxième famille
d’enzymes, les protéases. Ces dernières ont
pour effet majeur de déstabiliser le complexe
naturellement stable constitué par l’association
des triglycérides, des phospholipides, des pro-
téines et de l’eau, tout ceci à l’intérieur des
cellules ;
– des conditions physicochimiques qui préva-
lent lors de la séparation : température, pH,
dilution.
La centrifugation permet de mettre en évi-
dence l’effet du traitement enzymatique et la
diminution de la stabilité du système complexe
évoqué ci-dessus. Si tel est le cas, une centrifu-
gation fournit 4 phases, comme l’indique la
figure 3.
À partir d’un milieu réactionnel qui décante
très difficilement, à l’exception d’une légère
pellicule d’huile neutre à la surface, une centri-
fugation à 5 000 g pendant 10 minutes sépare
de façon très nette les différentes phases en
fonction de leur densité, c’est-à-dire du bas
(phase la plus dense) au haut de la charge
(phase la moins dense), on distingue : les
coques (phase I), magma sombre très bien
séparé de la phase protéique lourde insoluble
(phase II), puis de l’hydrolysat protéique solu-
ble dans la phase aqueuse (phase III). Entre la

phase légère constituée d’huile neutre (phase
V) directement libérée et la phase aqueuse,
apparaît une couche émulsionnée (phase IV).
Cette couche est une émulsion blanche d’huile
dans l’eau, stabilisée par les phospholipides et
les fragments protéiques.
Ce n’est pas la première fois que nous obser-
vons ce type de ségrégation de phases après
action des enzymes de déstructuration des tis-
sus adipeux. Des situations similaires ont été
obtenues lors de traitements de produits ani-
maux, comme les œufs et les co-produits de
poisson par exemple (travaux confidentiels,
non publiés).
Un point important à ce stade de l’extraction
est de connaître précisément la répartition de
l’huile dans les phases I à V, dont dépend le
rendement final en huile, facteur déterminant
d’une industrialisation. Ce bilan a été établi
dans la figure 4, qui reprend phase par phase la
répartition de la matière sèche, des protéines et
de l’huile.
Les résultats sont exprimés en % de la matière
(sèche, huile, protéines) totale. Ils font apparaî-
tre que 85 % de l’huile est présente dans les

phases IV et V. Les 15 % restantes sont adsor-
bées sur les solides (phases II et I), qui consti-
tueront par la suite la partie directement valo-
risable en nutrition animale. En revanche, les
protéines sont quasiment uniformément répar-
ties entre les différentes phases, à l’exception
de l’huile surnageante. Une attention particu-
lière doit être apportée à la phase émulsion-
née : elle contient environ 50 % de l’huile
totale, probablement la majeure partie des
phospholipides, et un quart des protéines.
C’est évidemment une configuration extrême-
ment stable, ce qui complique largement le
problème de la récupération de cette huile, qui
représente environ la moitié de la quantité
totale présente dans la graine initiale.
Le problème de la déstabilisation de l’émulsion
de la phase IV constitue donc l’un des verrous
de ce procédé d’extraction aqueuse. La centri-
fugation n’apporte pas de réponse satisfai-
sante, c’est pourquoi nous avons testé des solu-
tions membranaires.
Déstabiliser une émulsion par séparation mem-
branaire n’est pas un problème simple. Il
n’existe d’ailleurs pas à l’heure actuelle de dis-
positif technique, membranaire ou non, capa-
ble de fournir d’un côté la phase aqueuse et de
l’autre la phase grasse à partir d’une émulsion
stable. Ce n’est que dans certains cas particu-
liers que la solubilisation de l’azote protéique
avant filtration permet d’obtenir, sur des mem-
branes hydrophiles, la séparation huile/eau.
C’est le cas par exemple avec le babeurre, où
des facteurs de concentration de l’ordre de 10
fois ont été obtenus par Fanni et al. [7]. Toute-
fois, il n’y a pas dans ce cas d’obtention d’une
phase « huile » isolée, mais seulement d’un
enrichissement en huile du rétentat.
L’originalité de notre nouvelle approche
membranaire réside dans la constitution d’une
cellule associant deux valves hydrophile-
hydrophobe conçues sur le modèle de la figure
5 et montées tête-bêche. Ces valves sont cons-
truites par dépôt sur une base poreuse d’un
composé polaire induisant une orientation
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Figure 3. Fractionnement du mélange réactionnel après extraction à l’eau sur des graines de colza.
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moléculaire à la surface, de telle sorte que la
membrane ainsi générée fonctionne comme
une jonction en électronique : les molécules
compatibles avec la surface peuvent traverser,
mais dans un seul sens.
Le montage de deux valves tête-bêche permet
en théorie de séparer les composants d’un
milieu mixte (ou émulsion), les composés
hydrophiles passant dans le compartiment
hydrophile alors que les molécules hydropho-
bes traversent l’autre valve vers le comparti-
ment hydrophobe.
Le seul exemple d’approche similaire a été pro-
posé par Kurentjes et al. en 1992 [8] pour

l’élimination des savons grâce à une association
membrane hydrophile/membrane hydro-
phobe en série, la première produisant un per-
méat hydrophile (eau + savons), alors que
l’autre achève la séparation en produisant un
perméat d’huile neutre hydrophobe. Les deux
montages sont toutefois très différents.
La principale difficulté de ce type de montage
réside dans les membranes elles-mêmes, étant
entendu qu’il n’existe pas d’offre de membra-
nes de ce type dans le commerce. Il faut donc
les construire. Ce travail est en cours, et s’avère
ardu. C’est pourquoi des essais ont été
conduits avec des membranes commerciales

s’approchant du modèle : des membranes glo-
balement hydrophiles pour le compartiment
hydrophile et des membranes hydrophobes
pour le compartiment hydrophobe.
La cellule est alimentée par une émulsion huile
de maïs-eau-SDS. Le résultat est visible sur la
figure 6 : la partie aqueuse s’écoule dans le
compartiment hydrophile, et l’huile dans
l’autre. Il s’agit d’un résultat tout à fait encou-
rageant, même si l’émulsion qui a été démixée
n’est pas aussi stable que celle obtenue dans
l’extraction aqueuse d’une huile de graine.
Pour ce qui concerne l’émulsion de la phase IV,
les résultats sont encore décevants, le système
apparaissant encore trop stable pour permettre
la séparation des deux familles de constituants.
La recherche se poursuit donc dans deux direc-
tions complémentaires : déstabiliser l’émulsion
en éliminant tout ou partie des composés
amphiphiles présents d’une part, et d’autre
part, travailler sur le matériau membranaire
afin de le rendre plus sélectif en termes de
balance hydrophile-lipophile.
NB. Cette recherche est supportée par ONI-
DOL, 12 rue Georges V, Paris.
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