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ntroduction

Pour mettre en valeur la formation recue, tilpesnordial d’effectuer un stage au sein d'uneentise
afin d’'amener I'étudiant a se confronter a desasitus réelles, d’élargir sa formation dans le domil
pratique, et d’avoir une idée sur la vie professaite.

Mon stage était une occasion exceptionnellergaipermis d’étudier de l'intérieur le fonctionnent
de la société SIOF avec ses particularités humgaieelsniques et organisationnelles.

Les huiles et les graisses sont toujours doiéstiune part importante de I'alimentation humaires
huiles végétales offrent un large choix au niveaugddt, de l'utilisation, de prix, que de la quali:
Quelle gue soit I'huile, la teneur lipidique regdentique : environ 100% soit prés de 900 Kcal/t@0
La différence entre les diverses huiles réside thagsalité des acides gras qui les composentn3elo
nature, elles sont plus ou moins riches en certides gras polyinsaturés qui sont ddssentielscar
notre organisme ne peut pas les synthétiser. Etlastituent également la meilleure source de vitari
E connue pour ces propriétés anti-oxydantes.

Cependant, de plus en plus soucieux de lene leg de leur equilibre, les consommateurs (sulesut
jeunes générations) tendent a réduire leur consoimmade matiere grasse. Face a cette crise les
industriels font preuve d'originalité en proposalas produits de plus en plus axés d’'une part sur la
particularité, et d’autre part, sur le c6té natetehuthentique.

Parmi ces produits, I'huile de Soja, de grigebrle tournesol qui proviennent de I'huile brute)e
nécessitent, pour obtenir une huile comestiblg@aksage obligatoire par le traitement de raffin&e
traitement doit garantir au consommateur un prodiaspect engagent, neutre de godt, nombre de
composés qu'il est souhaitable de conserver dagmobhuit final.

Afin d’assurer cette qualité, il est essentlel comprendre comment les propriétés du corps gras
influencent les procédés de fabrication et lesatarsstiques du produit fini.

Le présent travail m’a permis :
Premierement, d’'assister aux différentes étapgsasidé et de suivre de prés I'huile produite.
Deuxiemement, De connaitre les différentes analgestuées au niveau de laboratoire.

Et enfin De faire un suivi sous le themeptimisation des pertes d’huiles au niveau des eawe
lavage.
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I- Historique et présentation de la SIOF :
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La SIOF"Sociétéindustrielleoléicole defes' est une société anonyme a vocation agro-alimentair
plus précisément dans le domaine de I'extractiaffinage et le conditionnement des huiles alimeesci
et conserves des olives, avec un capital qui a#00 000 Dhs dont les actions sont répartisedat
famille LAHBABI (9 associes).

La SIOF a été crée en 1961 sous forme d’'uniétgog responsabilité limitée (S.A.R.L), l'activilé la
société était simplement la pression des olivextdaction de I'huile de grignon et la conserve Jes
olives.

En 1966, la SIOF a pu installer une raffinefieuile de table avec une capacité de 12 000 tdanes

En 1972, la SIOF a intégré dans ses activiteésusine de fabrication des emballages en plaséy le
un nouvel atelier pour le remplissage, capsulagtiguetage des bouteilles (1/2L, 1L, 5L).

En 1978, le produit de la SIOF s’est étendusdant le royaume grace au premier lancement ce la
compagne publicitaire, I'ouverture des dépots Berbhtes régions du royaume.

En 1980, afin d’augmenter sa production, I'eptise a mis en place une installation de raffinage
d’'une capacité de 30 000 tonnes/an.

A partir de 1985, elle s’est transformée en sm@été anonyme (S.A).
1993, la mise en place d’'une raffinerie d’hlitate & base de soja.

2003-2004, la société a installé deux chairegrdduction pour la fabrication des bouteilles FET
(Type de plastique). Pour le conditionnement delefien format (1/2L, 1L, 2L, 5L).

Actuellement, la SIOF digpose de trois sitesdlustriels :

Le 1* se situe a la zone industriel®idi Brahim, assurant la trituration des olives, la producti@n d
conserve d’olives et I'extraction de I'huile deggron.

Le 2™ se situe & la zone industriemkkarat, assurant le raffinage et le conditionnement detesii
alimentaires.

Le 3™ site est une ferme localisée dans les régioAindTaoujdat dont la seule préoccupation e st
I'extraction de I'huile de grignon.

« SIOF » huile de table raffinée a base de soja.
«Moulay ldriss » huile d’olive vierge courante.
« Andaloussia» huile de grignon d'olive.

« Frior » huile de friture, 100% tournesol.

Remarque :«Moulay Idriss : huile non raffinée ».



II- Les différentes huiles traitées au niveau de la SIOF :

L’huile de soja contient de I'acide oléique ¥23 de l'acide linoléique (51%), et de l'acide apt
linolénique (7%). C’est une source naturelle imaore d’acides gras insaturés des familles des o€ ga
et des oméga-3.

Type d’huile Sa composition

-14.4% d’acides gras saturés.

-23% d’acides gras mono-insaturés.

L’huile de Soja -57.9% d’acides gras polyinsatures :

(51% d’acide linoléique et 6.9% d’acidea-linoléique).
-Oméga-3.

-Oméga-6.

L’huile de tournesol est I'huile végétale lauplriche en acides gras essentiels de la catédesi::
Oméga-6. On note cependant sa pauvreté en acaesggentiels de la catégorie des Oméga-3.

Type de 'huile La composition de cette huile

-67% d’acide linoléique (C18 :2 w-6 polyinsaturé).

L’huile de Tournesol -19.7% d’acide oléique (C18 :1 w-9 mono-insaturé).

C’est la matiére grasse extraite des olivastgfrde I'olivier) lors de la trituration dans unooiin a
I'huile. L’huile d’olive est un produit simple ebmplexe a la fois.



Simple parce que I'huile est issue de la taition des olives a I'exclusion de tout autre proddu
moins en ce qui concerne 'huile vierge de notreilng.

Complexe car les variétés d'olives liees awoterassociées au tour de main du Maitre du moullin,
confere un godt différent a chaque huile.

Complexe aussi par la réglementation concereartdifférentes qualités d’huile.
Type de I'huile La composition de cette huile

-14% d’acide gras saturés.

-74% d’acide gras mono-insaturés (acide oléique).
L’huile d’olive -8% d’acide gras polyinsatures.

-Vitamines : A, D, E et K.

-Provitamine A (caroténe).

-autres composeés.

On distingue trois types d’huile de grignon d/el a savoir :

» Huile de grignons d’olive brute: obtenue par traitement au solvant de grignotivépa I'exclusion
des huiles obtenues par tout mélange avec desllidatre nature.

» Huile de grignons d'olive raffinée: huile obtenue par le raffinage d’huile de grigaal’olive brute,
dont I'acidité libre ne peut étre supérieure a (L8@g.

» Huile de grignons d'olive: obtenue par mélange des huiles brutes et raffidént I'acidité libre,
exprimée en acide oléique, ne peut étre supéreelirdg /100g.

La matiere grasse de grignons est trés richacttes gras notamment C16 et C18 insaturés qui
constituent 96% du total des acides gras.
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I- Le raffinage :

Le procédé de raffinage des huiles brutes stmsi corriger des défauts non désirés, commalitac
la couleur, 'odeur et la saveur, c’est 'ensentdids opérations qui servent a transformer 'huileden
un produit comestible et & obtenir une huile aualitgs organoleptiques et chimiques satisfaisaete:;,

éliminant les substances indésirables et nuisiblasqualité de I'huile.

> Le raffinage effectué au niveau de la SIOF comp@odieurs opérations élémentaires :

Démucilagination

-Produits hydratables non gras, principalement
I'hydrate de carbone et protéines partiellement
extraits.

-Lipides hydratables tels que les phospholipides.

Neutralisation alcaline

-Les acides gras libres et autres impuretés.
-Les phospholipides résiduels extraits.

-Matieres colorantes réduites.

-L'exces de soude.

Lavage -Les phospholipides.
-Les traces de savons.
Séchage -L’humidité.

Décoloration

-Agents colorants: les caroténes et les chlorophyile

-Agents toxiques: hydrocarbures aromatiques.

Filtration

-Terres décolorantes usées.

-Acides gras libres.




Désodorisation -Les substances odoriférantes (cétones et aldéhydes
-Tocophérols réduits.

-Résidus de pesticides et mycotoxines.

II- Description du processus de raffinage industriel :

-Pesage des huiles brutes.

-Déchargement des huiles des citernes aux cuvetdkage en acier inoxydables, au moyen de tuyaux
munis d’un filtre destiné a retenir les éventuelgs étrangers.

-Stockage temporaire des huiles dans les cuvesodkage, au niveau de la SIOF il y a 5 cuves de
stockage (3 cuves pour 'huile de soja, 1 pourilhde tournesol et 1 pour I'huile de grignon).

But :

La démucilagination est la premiére étape ffineme de I'huile, elle permet de débarrassehlates
brutes des substances dites mucilages qui soqthaspholipides, les Iécithines, les complexes suet:?
autres impuretés contenues dans I'huile brute.

L’élimination parfaite du phosphore est unerafién trés importante pour obtenir une bonne tgili
de l'huile.

Les principaux inconvénients des phospholip&teg présentés comme suit :
lIs provoquent des émulsions.

lIs réduisent le rendement lors de la premiere aifmér de filtration car ils désactivent les teries
décolorantes, ce qui provoque un colmatage rapidgdiltres.

Leur présence conduit a des phénomenes de moussdeld’opération de désodorisation ; une huile
raffinée mal débarrassée de ces phospholipidesdidia, s’oxyde et prend rapidement un gcUt
désagréable.

procédé :

L’huile brute (froide) venant du bac de stoakagcoit un appoint de 2 & 3% d‘eau dans les
maturateurs pour gonfler les phospholipides hybtasapour qu’ils soient faciles a les séparer, plles



passe par un échangeur a plaques a contre coellangst préchauffée a 60°C avec I'huile désoder sé
(chaude), avant de la refouler a la cuve de lannéme

L’huile est ensuite filtrée dans un filtre autde corps contenant chacun d’eux un tamis pouriégdr
les substances grossieres, puis chauffée a 85 @€un échangeur a spiral avec de la vapeurades e
adoucies venant de la chaudiere, cette opératmmuabut de diminuer la viscosité de I'huile quiétae
pompée vers le bac de contact.

Ensuite, I'opération se poursuit par injectide I'acide phosphorique commercial a 75% par ine
pompe doseuse a raison de 1 a 3%. L’huile et kasidont ensuite fortement agités dans un pre nier
mixeur pour avoir un mélange intime, avant de l@uler vers le bac de contact dans lequel il va
séjourner pendant 15 a 20 minutes, ce temps darsépd suffisant pour le gonflement des mucila jes
afin d’obtenir une bonne séparation.

Remarque:

La quantité de l'acide phosphorique ajoutéeeddpde la teneur de I'huile en phospholipides, par
exemple, pour I'huile de soja qui est riche en phosipides la quantité d’acide ajoutée est supégieL
celle utilisée pour I'huile de grignon qui contiemoins de phospholipides, car I'action de l'ac de
phosphorique a quelques inconvénients sur I'huile :

Elle renfonce la couleur de I'huile.

L’altération de la qualité de I'huile.

but :

L’élimination des acides gras libres est I'giem la plus importante du raffinage. La neutedln
par la soude caustique élimine les acides gras feoo®e de savons appelés communément pates de
neutralisation, qui comprennent outre les savonsodi&um et la soude, de I'eau, du sel, des phosphat
de sodium, des mucilages, de I'huile neutre ergégimes colorants, des produits d’oxydation et des
contaminants divers.

Principe :

La soude permet de neutraliser a la fois la@tosphorique ajouté pour dégommer les huilesset |
acides gras en formant les savons sodiques. Cormamsent des acides faibles, ils requierent un edeé s
soude qui est d’habitude entre 1 et 10% pour stassyue la réaction soit déplacée dans le sens de
formation du savon et que I'acidité résiduelle dmiile soit petite. La possibilité que I'excés dica
ajouté, et qui, s'il est mal dosé peut produire saygonification partielle des triglycérides pougendrer
des glycérols et des savons sodiques. Cette raaegbappelée «saponification parasite», estiviaht
nuisible puisqu’elle augmente en grande mesurpdess et doit donc étre évitée.

Les réactions qui ont lieu lors de ce processus :



«» La neutralisation de I'excés d’acide phosphorigue :

H3PO, + NaOH = HPOsNa + HO

HPOsNa + NaOH = HPONa,  + H20

+ La neutralisation des acides gras libres en formares savons sodiques :

RCOOH + NaOH - RCOONa" + HO

« La guantité de I'excés de soude caustigue :

GLYCEROL

GRAS
ACIDECRAS b |, 3 N.0H >
GRAS

triglycéride + soude — glycérol + 3 sels d’acides gras
caustique (savons)

c- Procédé :
Au niveau de la SIOF, la neutralisation se faicomme suit :

v' Alaide d'une pompe doseuse, la soude est injetaés I'huile sortante du bac de contact (le débila
soude a injecter a I'huile est déterminé par leuwdal

v" Pour éliminer tout risque de saponification paeatmélange d’huile et de soude passe dans urumixe
a grande vitesse avant d’étre envoyé vers un presagarateur a bol-auto-débordeur (RSA150) destiné
a séparer la pate de neutralisation (phase lodel&huile (phase légere).

Remarque :
Le degré baumé indigue la concentration d’'une goiut

La centrifugation est une technique de séparat@s @éments d’'un mélange en le faisant tournzr a
grande vitesse.



d- Exemple de calcul du débit de soude nécessaire a la neutralisation :
Données :

» L’acidité de I'huile a I'entrée du séparateur 1.3%.

» L’acidité de I'huile a la sortie du séparateurl.64%%.

» Deébit de I'huile neutre = 4000 I/h.

» Concentration de la soude caustique = 16°Be.
e H3PO; 1%o.

* L’exces de soude = 5%.

* La masse molaire de I'acide oléique = 282 g/mol.

* La masse molaire de la soude =40 g/mol.

* La masse molaire de I'acide phosphorique = 98 g/mol

Pour calculer cette quantité il faut prendreen considération la neutralisation des acides gras
libres, de I'acide phosphorique et de I'excés de sde qui doit étre ajouté, donc on doit cherchel
trois masses.

» La quantité nécessaire a la neutralisation des aag gras libres :
RCOOH + NaOH o RCOONa" + HO

* On aune mole d’acide gras réagit avec une mosodde, donc :

n(NaOH) = n(RCOOH)

m(NaOH) m(RCOOH)
= —_— =
M(NaOH) M(RCOOH)
NaOH)= m(RCOOH) * m (NaOH)
= m(NaOH)= m M(RCOOH)
. Puisque I'acide oléique est I'acide gras les@bondant dans les huiles brutes, donc on obtient
M(NaOH)

NaOH) = ide oléi *
m(NaOH) = m(acide ol¢ique) M(acide oléique)




m(acide oléique) .

Sachant que : % acidité = — 100
Débit
. ... , JDebit
Alors = m(acide oléique) = % acidité * 120.;

Or, a la sortie du séparateur 1, l'acidité de Iudloit passer de 1,3 a 0.04, donc on doit neséal(1.3
—0.04) =1.26%.

4000

D’ou, m(acide oléique) = 1.26 *
100

m(acide oléique) = 50.4 Kg.

En remplagcant cette masse dans I'équation (19btient :

m(NaOH) = 504 *
282

m;(NaOH) = 7.14 Kg.

Donc la quantité de soude nécessaire a la nealtsation des acides gras libres est 7.14 Kg pour
un débit d’huile est égale a 4000 I/h.

»  La quantité'de,seude nécessaire a la neutralisatiate I'acide phosphorique :

H3PO4 + NaOH - HPOsNa + HO
RPO,Na + NaOH - HPONay + H20

* On adeux moles de soude réagissent avec une raoldaelphosphorique, donc :

n({NaOH)
n(H3PO4) = ————



m{H3PO4) _ 1 m{NaOH)
M(H3PQ4) 2 M(NaOH)

M(NaOH)
m(NaOH) = 2*m(H3P04)* ———
- M(H3P04)

Or,H3POy: 1%, donc :
1KgHePO, 0000 - 1000 Kg de’huile

m(H3P04) = 4 KgdeHsPO, O OO0 - 4000 Kg dé’huile

40
Dol ; #NaOH) =2 * 4

my(NaOH) = 3.26 Kag.

=

»  Calcul de la quantite nécessaire pour un exces deusie de 5% :

On a déja démontré que la masse de soude nécassaineutralisation des acides gras est égaléda 7.
Kg, donc :

7.14 KgstmudeOO 0 O 0O - 100%

L‘excés de soudms=0 OO0 O -~ 5%

7.14
D'ou, s 5%
100 a
- m3z; = 0.357 Kg.

* Alors, la masse de soude totale nécessaire a teahsation par heure est égale :
m=mMm+m+nm

= m =7.14 + 3.26 + 0.357



mr = 10.757 Kg.
=
—

D’aprés la table des masses volumiques, onua ymee concentration de soude est égale a 16°Ee, la
masse volumique est égale a 164.4 g/l.

Donc : P(NaOH)= 164.4 g/l = 0.1644 Kg/l
Et pui _ _m NaOH)= m{NaOH)
puisque: p= v = P(NaOH)= —v(NaDH}
Al _ _ mT(NaOH)
ors : = V(NaOH) = —p(NaDH}
10.757
— V(NaOH) =
0.1664

V(NaOH) = 64.645L

=

On déduit que par une heure, le débit de soude né&saire a la neutralisation est :

> Débit de soude = 64.645 ﬂ <

..I"'i o
i -

L=
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Figure :_Diagramme de démucilaginatigat neutralisation.

II-4. Décirage :




a- But:

Des huiles, telles I'huile de tournesol ou I'hude grignon d’olive contiennent des cires qui soed d
esters d’acides gras. A basse température, ces awderent un aspect trouble a 'huile. Il est@on
essentiel d’éliminer ces éléments avant I'embdatg et la commercialisation de I'huile.

b- Procédé :
L’huile de grignon ou de tournesol neutralipésse par les étapes suivantes :

Un 1* refroidissement dans un échangeur 1 huile-huiteiile froide sortant du décirage va refroiclir
I’huile chaude qui vient de neutralisation).

Un 2™ refroidissement dans un échangeur huile-eau jashlfC.

Ensuite, I'huile froide est injectée par urf@soude 15-16 degré baumé afin de créer plus desayo
vont jouer le réle de combinaison des cires.

Un 3™ refroidissement dans trois maturateurs avec ltajieul’eau pour bien cristalliser les cires scus
forme de cristaux pour faciliter la séparation hsat que I'huile passe d’'un maturateur a I'autnesdan
circuit plus long pour avoir un temps de séjour.

L’huile sort & une température de 8°C §i®naturateur et passe dans un échangeur thermidjeecau
a 25°C pour augmenter la température de I'huil&-a@°C.

La séparation des cires (partie lourde) de I'h(plartie légere) se fait a l'aide de la force céngeuse
du séparateur RSAy.

Remarque :

Le raffinage de 'huile de tournesol et I'huile dagnon d’olive differe du raffinage de I'huile dmja
par cette opération de purification, aprés leseaubpérations sont les mémes.

a- But :

Le lavage des huiles qui viennent du décir#ibaile de tournesol et I'huile de grignon d’olivel de
la neutralisation (I'huile de soja) a pour but digher les substances alcalines (savons et souce en
exces), ainsi que les dernieres traces de métaphaspholipides et autres impuretés.

L’eau utilisée dans I'étape de lavage est adadens des adoucisseurs pour éviter I'encrassedest t
bols par dépo6t de savons et de phosphate de calcium

b- Procédé :



L’huile décirée (I'huile de tournesol ou deggron) est chauffée par échangeurs 1 huile- huliailg
chaude qui sort de neutralisation va chauffée lehfsbide qui sort du décirage) et aussi par échang
spiral huile-vapeur a 90°C qui vient de la chaugli@pres le lavage se poursuit comme celui du soja

L’huile neutralisée du soja recoit 10% d’eau chaad°C acidifiée avec l'acide citrique 20% a rai<o
5%, ensuite, le mélange passe dans un mixeur, ub# une centrifugation pour séparer I'eau
savonneuse de I'huile lavée dans séparateur abiardigur.

Remargues:
-L’eau du lavage doit étre la plus chaude posg#neiron 90°C).

-Pour Tl'huile de soja le lavage effectue en deupasdteurs (RS#Ao et OSMooy) et I'huile de
grignon et de tournesol le lavage s’effectue danseul séparateur (OShdy).

-L’acide citrique facilite le lavage par action $es savons et par augmentation de leur densité.

a- But:

Cette opération a pour but d’éliminer I'huméiprésente dans I'huile lavée, car I'hnumidité
diminue l'activité de la terre décolorante dansdp® de décoloration et peut provoquer aussi un
colmatage rapide des filtres dans I'étape de fitira surtout en présence de savon.

b- Procédé :

L’huile lavée a une température de 90°C estgridée dans une tour verticale maintenue sous
vide dite sécheur.

a- But:

La décoloration est une étape qui consiste imir@dr les peroxydes et les pigments colorés

(carotenide et chlorophyle) que la neutralisation n'a que tpastiellement détruit. Le phénoméne
physique qui intervient est I'adsorption sur desete décolorantes et du charbon actif.

b- Procédé :
Apres le séchage, I'huile est séparée en denduites :

* 90% de I'huile séchée passe directement vers uan@elur a spiral pour atteindre une températur: de
100°C puis vers le décolorateur.



10% de I'huile sortante de séchage passe vers langsdir de la terre (10% de charbon actif + 0.08%» d
terre), pour avoir un bon mélange il faut un temesontact de 20 min, puis le mélange rejoint &% ¢
de I'huile dans le décolorateur.

L’opération se fait a une température de 112°(netide de 60 mmHg (pour empécher I'oxydation /jui
est favorisée par la dispersion de I'huile suplagicules de la terre).

Une agitation efficace assure un bon contacedimuile et la terre, elle empéche aussi lestt®pu
fond du décolorateur et permet de limiter le temgséaction a 30 min.

But :

La filtration se fait dans des filtres a plaguelle a pour but de séparer I'huile de la tes&ela traver:;
un milieu poreux constitué de la toile filtrant@nd le diameétre des pores est inférieur au diandese
particules de la terre ce qui permet le passadiauite et non la terre a travers le filtre.

Procédé :
L’huile sortante de la décoloration doit étébdrrassée de la terre usée qu’elle contient gress®nN.

Au sein de la SIOF, on utilise des filtres aguies appelés NIAGRA. Deux filtres sont disponilae s
s’alternent sur la réalisation de I'opération.

Les plagues permettent la filtration de leuesxd cotés. Elles envoient ensuite I'huile par unati
central qui rejoint une conduite en provenanceodees les plaques, apres I'huile sort du filtre.

Apres la filtration sur plaques, et pour s’asswgue I'huile ne contient plus de terre ou desiéres en
suspension, on la fait passer dans un des deuesfili poche «filtration de sécurité», fonctionnant
alternativement et qui sont nettoyés manuellemeéhntile filtrée est ensuite stockée dans un réservo

Remarque:

Quand le filtre est chargé en terre usée, le gaseadépose sur les plaques et la filtration devient
difficile, donc il doit étre débarrassé de son gatePour cela, on envoie de la vapeur chaude o ur |
séché, puis on envoie de I'air comprimé pour créges vibration des plaques qui vont faire tombe - le
gateau séché qui sera envoyeé dans un bassin psiesaléchets.

But :

La désodorisation, comme son nom l'indiquegargut d’éliminer les substances volatiles comese |
aldéhydes et les cétones provenant de la décongmodies peroxydes instables, qui donnent une o Jeur
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et une saveur désagréables a I'huile, ainsi quadites gras libres encore présents dont certaims s
tres sensibles a I'oxydation et d’éliminer aussiudfes produits (stérols, tocophérol, hydrocarbujes

Procédé :

L’huile décolorée venant du réservoir de stgekast pompée d’abord vers un filtre puis vers un
échangeur a plaque (N°1) ou elle sera préchautié€huile déja désodorisée jusqu’a une tempéra.ure
de 140°C. Elle est ensuite envoyée vers un dégameahle va subir une désaération et élimination de
traces d’eau sous I'effet du vide. Puis I'huileggpar un échangeur a plague (N°2) ou elle serzfélee
par I'huile désodorisée, apres elle passe par drangeur tubulaire (huile- vapeur jusqua Lne
température de 190°C).

Ensuite, I'huile s’écoule dans un réchauffelnude qui permet son chauffage a 210-220°C pa-“ le
fluide thermique de la chaudiere.

Apres, I'huile réchauffée entre dans le désisear qui comporte 5 étages, il est de forme cyiqueb
verticale pour éliminer les composés odoriféramiatis, puis elle subit une injection de la vapseche
dans chaque étage sauf f@%de bas du désodoriseur, car elle considéré conmméservoir, afin de
favoriser le barbotage de I'huile (agitation congh L'opération se fait toujours sous vide et ssgna
une haute température qui varie entre 220 et 260°C.

L’huile désodorisée coule du dernier compantitriu désodoriseur vers un filtre pour empécher les
impuretés qui sont formés sous l'effet de hauteptmature, puis elle passe par I'échangeur a plique
(N°2), puis vers I'échangeur a plaque (N°1) powniduer sa température, ensuite elle se refroidiben
par son passage dans un échangeur a plaque (ltéskedorisée - I'huile brute a 25°C), enfin I'hu le
passe par un®g® échangeur a spiral ou le refroidissement est ésspar I'eau, elle sort avec une
température inférieure a 50°C.

Finalement, I'huile se dirige vers les filtres dxgrité qui permettent d’éliminer les derniéresdsade
terre usée ayant échappé aux filtres NIAGRA powdpire une huile fine et brillante. Cette dernicre
opération est appelée : polissage de I'huile.

Remarque:

Les vapeurs qui viennent du désodoriseur et quitiermment des acides gras, des substaices
odoriférantes (cétones et aldéhydes) et les inskgiaes sont condensées dans un réservoir dessacid
gras et elles sont pompées vers un échangeur $agide — eau froide) pour les refroidir, ces acgtas
froids vont pulvériser sur les acides gras chawttasts du désodoriseur a I'aide d'un circuit fer né
(condensation des acides gras).
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La malnutrition due aux carences en micromgnts surtout les vitamines A etzDaffecte
profondément I'état nutritionnel, la santé et levaléppement d’'une proportion importante de la
population marocaine. Ainsi plusieurs efforts sfaits pour se dépasser de ce probléme, la soltgion
plus connue est la fortification des produits alwages (huile, margarine...etc.) par ces deux
vitamines :

Vitamine A :
CHs CHy CHx
CHy
CH4

Vitamine D;:

La fortification ou I'enrichissement des alinienest une opération qui consiste a ajouter des
micronutriments aux aliments. Elle est définie caenbiaddition d’'un ou plusieurs nutriments a in
aliment; qu’ils y soient naturellement présents won. Elle concerne notamment les aliments
communément consommes tels la farine, le sel,|éhie table, etc.

La fortification des aliments est également rean sous différentes appellations (enrichissemn ent,
restauration, etc.). C'est une opération qui ceé@sisajouter a un aliment les nutriments qu’il &ypa
perdre durant le processus de sa fabrication etadeonservation. La fortification de I'huile avec |
vitamine A et 3 est une stratégie efficace pour lutter contretdesbles dus aux carences en cas de

vitamines.
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I- Introduction :



Pour garantir la qualité des huiles produiiesaut veiller a la qualité des produits via pkessis
contrdles faisant intervenir les techniques denlene analytique et non instrumentale.

Les analyses effectuées au niveau de la SIORsD
%« Contr6le de 'acidité de I'huile.
*%* Contrble de savons.
** Analyses de la pate de neutralisation.
» L’humidité.
% L'indice de peroxyde.
*%* Contrble de la transmittance.
+ Dosage du phosphore.

Lors de chaque contréle, les responsableslibhrdéoire renseignent les techniciens de raffinage
de toute non- conformité ; ce qui fera I'objet ceuntervention corrective.

a- Définition :
L’acidité de I'huile est la quantité d’acidgas libres exprimée en pourcentage d’acide oléique
b- Réactifs :
* Alcool éthylique 95%.
* Phénolphtaléine.
e KOH 0.1N.
c- Mode opératoire :
* Dans un ballon de 250 ml, On met a peu pres 10@atdool.
* On ajoute 2 a 3 gouttes de phénolphtaléine.

» Ensuite, on neutralise cette solution par une solude KOH 0.1N jusqu’a I'apparition d’une coloxti
rose pale.

* Puis, on pése a peu pres 10 g d’huile et on tdareupe solution d’hydroxyde de potassium de notéinli
0.1 N.

P
d- Calcul : LN

..|1Ii i‘l.:":'
L

L=



TB+N+PM
% acidité= T* 100

TB{1)+0.1x282 "

100

= % acidité =

TB(ml)*2.82

= % acidité
PE

Avec :

TB = tombée de burette.

* PE = prise d’essai en gramme.

N = Normalité de KOH = 0.1 N.

PM = poids moléculaire de I'acide oléique = 282 gf/m

e- Normes :
Opération effectuée Normes
Neutralisation = 0.02%
L'huile de soja Séchage 0.06 — 0.1%
Décoloration =0.1%
Désodorisation <0.06%

I-2. Controle des savons :
a-Définition :

C’est la détermination de l'alcalinité expriméeaéate de sodium, donc c’est la quantité de sa''ons
contenue dans la matiére grasse.

b- Réactifs :



4+ Solution acétonique.
#+ Bleu de bromophénol.
+ HCL 0.01N.
c-Mode opératoire :
<+ Dans un ballon de 250 ml, On introduit 40 ml d'wedution acétonique.

<+ On ajoute 7 a 8 gouttes de bleu de bromophénolijas@pparition d’'une coloration jaune.

#+ On introduit une prise d'essai de 10 g d’huile.
+ Ensuite, on titre avec une solution d’acide chidgide de normalité 0.01 N.
f- Calcul :

Teneur en savon exprimé en mg d’oléate de sodiumyoun Kg d’huile :

TE=N=PM
Taux de saven ——

TE(1}«0.01=304
PE

= Taux de savom

TB(ml)*3040

— Taux de savon = -

Avec :

TB =tombée de burette.

PE = prise d’essai en gramme.

N = Normalité de HCL = 0.1 N.

PM = poids moléculaire de I'oléate de sodium = g0nol.

g- Normes :

Opération effectuée Normes

Neutralisée 1200 — 1400 ppm




Huile de soja

h- Séchée <50 ppm
décolorée 0 ppm
désodorisée 0 Ppm

a_
Cette analyse a pour but de déterminer la it@aihe la matiére grasse éliminée et I'aciditéalpdte.

b-

+

4+
4+
4+
4+
+

C-

+

On pese la quantité da la matiere grasse, on ajpd@ ml d'alcool neutralisé en présence de
phénolphtaléine puis on titre avec KOH (1N) jusqui@age au rose pale afin de déterminer I'acid&é d
I'huile.

Définition :

Réactifs :

Alcool neutralisé en présence de phénolphtaléine.

KOH 1N.

Hexane.

Orange de méthyle.

1’'acide sulfurique.

Dioxane pur.

Mode opératoire :

On met environ 10 g de la pate dans un ballon, ©Oatet 30 ml de dioxane pur, 7 ml d’eiw

distillée, 7 ml d’acide sulfurique et quelques gesitd’orange de méthyle.

On chauffe le mélange jusqu’au virage de la calonatvers le marron, puis le mélange st
transvasé dans une ampoule a décanter ou il yaaadigm des deux phases :

La phase aqueuse est lavée trois fois avec 25hakdhe.

La phase contenant la matiere grasse est lavéefdieiavec I'eau chaude, puis filtrée sur papier
filtre contenant le sulfate de sodium afin d’élimides traces d’eau existantes.

Le mélange (hexane — matiere grasse) est mit danstavapeur pour éliminer 'hexane par tne
distillation sous vide.

L’huile obtenue est mise dans l'étuve a 103 °C pehdl5 min puis refroidit dans un

dessiccateur.




d- Calcul :

TB(ml)*N+28.2
PE

% acidité =

Avec :
My = La masse du ballon vide.
m = La masse du ballon remplie de la matiére grasse
PE = Prise d’essai.
TB = tombée de burette en ml.
N = Normalité de KOH = 1N.
e- Normes :
La pate doit avoir :
» Une acidité= 60%.
» 30% < Pourcentage de matiere grasset0%.
I-4. L'humidité :
a- Définition :

L’humidité de I'huile est la quantité d’eau gee aprés étuvage d’'une prise de I'échantillon aen i
un temps suffisant dans une étuve réglée a unestatope de 103 °C.

b- Appareillage :
+» Dessiccateur.
« Balance.

X/

s Etuve réglée a 103 °C

(9]
|

Mode opératoire :

#+ On tare un petit cristallisoir, ensuite on péseyIDéchantillon d’huile.

+ On met le cristallisoir dans une étuve réglée a°’tOPendant deux heures.



+ Puis, on met le cristallisoir dans le dessiccatemtenant le sulfate de sodium pendant 5 min afin
d’éliminer les derniéres traces d’eau.

4+ On répéete I'opération de chauffage et de refroaent dans le dessiccateur en pesant a chaque
fois le cristallisoir jusqu'a ce que la différeneatre deux pesées successives ne dépassz pa

0.002 g.

d- Calcul :

(m0-m1)

% Humidité = * 100

Avec :
Mo = La masse de I'échantillon avant étuvage.

m; = La masse de I'échantillon apres étuvage.

e- Normes :
Type de I'huile Normes
L’huile d’olive vierge Inférieure & 0.2 %
L’huile d’olive raffinée Inférieure & 0.1 %
L’huile de grignon d’olive Inférieure & 0.1 %

a- Définition :

En présence de I'oxygene de l'air, les acides ghsaturés entrant dans la composition des gugss
s’oxydent en donnant des peroxydes. Ce phénombee au cours du stockage des corps gras : C'est le

rancissement.

La détermination de la quantité des peroxydes dorps gras montre son altération par oxydat on.
C'est peroxydes se décomposent ultérieurement eivédécarbonylés, aldéhydes, hydrocétoes
(responsables de I'odeur de rance) et en diveduiisooxygénés (alcools, acides...etc.).

b- Principe :



Le principe de la méthode repose sur le tratgnd’une prise d’essai, en solution dans l'acide
acétiqgue du chloroforme, par une solution d’ioddee potassium, puis le titrage de I'iode par tine
solution titrée de thiosulfate de sodium.

Le dosage des peroxydes formés se fait inéineent en présence d’iodure de potassium.
c- Réactifs :

4+ Chloroforme privé d’'oxygéne.

+ Acide acétique privé d’oxygene.

+ lodure de potassium.

+ Thiosulfate de sodium 0.02 N.

+ Empois d’amidon se prépare par mélange d’'un gradiemidon dans 100 ml d’eau.
d- Mode opératoire :
Prendre une prise d'essai de 1 a 2 g d’huile darfiagon.
Ajouter 10 ml de chloroforme, 15 ml d’acide acédat 1 ml d’'iodure de potassium saturé.

+
i
4+ Boucher le flacon, agiter pendant une minute ehdbaner 5 min a I'abri de la lumiere.
4 Ajouter environ 75 ml de I'eau distillée.

4

Titrer liode libéré par une solution de thiosu#faen agitant vigoureusement en présence
d’empois d’amidon récemment préparée.

4 Effectuer parallelement et simultanément de la mi&pen un essai a blanc.

Remarque :

Si le résultat de l'essai a blanc excéde 0.05densolution de thiosulfate de sodium 0.01N, de
nouveaux réactifs doivent étre préparés.

e- Calcul :

Indice de peroxyde _(V1-V0)~N~1000

PE

Avec :
Vo = Le volume de thiosulfate de sodium pour I'esshianc.

V1 = Le volume de thiosulfate de sodium pour la pd'sssai.



N = Normalité de thiosulfate.

PE = La masse de la prise d’essai en g.

I-6 Transmittance:

a- But:
Ce contrdle a pour but de s’assurer que la cowdeuhuile repend aux normes.
b- Principe :

Le contréle de la transmittance (ou coloration)Siste & doser la coloration de 'huile & l'aiderd’
spectrometre.

c- Mode opératoire :

Apres la mise a zéro du spectrometre (étalonnagell@ 'eau distillée, la coloration doit étre 100
99.99 % pour avoir un bon étalonnage.

On procéde a la lecture de la transmittance a #2@ar I’échantillon mis dans une cuve en quartz.

d- Calcul :

La couleur de l'huile est mesurée a partir daotorimétre et elle peut aussi étre donnée per la
formule :

% coloration = Transmittance + 30

e- Normes :

Type de I'huile Normes de coloration

Huile de soja 78 a4 86 %

Huile de tournesol 85 93 %

I-7. Dosage du phosphore :

a- But :

Cette méthode a pour but de déterminer la g@adti phosphore dans les huiles, dans les lipides,
souvent on rencontre le phosphore sous forme d&deel’acide phosphorique.



b- Principe :

Le principe du dosage du phosphore est lautd&in de la matiere organique par minéralisatior e
présence d’oxyde de magnésium, aussi I'’hydrolysplahsphore a I'état d’orthophosphate et formaiion
en milieu acide du complexe jaune de phosphovanalytiate d’'ammonium de coloration stable.

c- Appareillage :

X/
L %4

Bec a gaz.
% Creuset en silice.
¢ Four a moufle réglé a 700 °C.
s+ Spectrometre visible.
d- Réactifs :
+ Oxyde de magnésium.
e- Mode opératoire :

Premiere étape :

+ Introduire dans un creuset en silice une prisesdiede 10 g d’huile.
+ Rajouter une pincée d’oxyde de magnésium.

+ Brdler d’abord I'huile jusqu’a calcination totalpuyis introduire le creuset dans un four jusq.s'a
obtenir des cendres blanches.

Apres avoir sorti le creuset du four, on le laissfeoidir.
Puis, verser 10 ml d’acide nitrique (10%) au créuse
Chauffer pendant 5 min.

Transvaser le contenu du creuset dans une fiol®denl, a travers un papier filtre.

£ O O & &

Compléter le volume avec de I'eau distillée jusquiait de jauge.

Deuxiéme étape

4 Prélever 10 ml de la solution obtenue.
+ Rajouter 10 ml de réactif nitro-vanado-molybdiqueésghomogener I'échantillon.
+ Préparer un essai a blanc contenant 10 ml de fréabfi ml d’eau distillée.

+ La détermination du phosphore se fait a I'aide dpactrophotometre avec une langueur d’ode
de 420 nm par rapport a un essai a blanc.



f- Calcul :

La concentration du phosphore en mg par Kgit#hast :

Avec :

m; = Le nombre d@ig de phosphore contenu dans 10 ml de solutigre@ndonné par lecture directe < ur
la courbe d’étalonnage).

V = Le volume dans la fiole jaugé.

M = La masse da la prise d’essai en mg.
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I- Introduction

Le mélange (huileﬁu ﬁ_.p F z’a li pour obtenir une
liaison intime qui fav ﬁﬁa rtdu ﬁ rde’l m&fg éﬁi queuse.



La température de I'eau de lavage est un faatgportant pour une séparation efficace : la
température doit étre supérieure de 5 a 10°C & @l I'huile. Le flux d’eau de lavage
contrdle le retrait de savon est affecte les peftagsile dans I'eau de lavage.

Finalement, deux chose que le lavage a 'eaetirera pas :
v Les phospholipides qui restent de la 1ére séparatio

v' Les savons non lavables qui sont liées a la temaucalcium et magnésium dans
I'huile brute.

Pour remédier a ¢a en cas de présence de cemrstds le procédé de la SIOF est munit
d’'un systéme d’ajout d’acide citrique qui alimeatée circuit par I'huile avant alimentation
en eau de lavage.

II- Objectif : Quantification des pertes en matiére grasse
entrainée par les eaux de lavage:

Ce sujet a pour but de minimiser les pertes d’hdées les eaux de lavage qui sortent des sépage teur
tout en variant la pression et de déduire la ppessonvenable a température constant (90°C).

Procédél: Principe de séparation avec I'addition’dcide citrique :



X/
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hulle vers Eaude
sécheur lavage

A=
Aride citrique Echangeur
T =
: i
3 r — huile depuis
lerzeparateur
Séparateur 02

Pompe deseuse

Wélangeur
n“3

b Vers déshuileur
statique

Schéma du lavage avec acide citrique

III- Définition :

Cette opération permet d’éliminer les substanaeainks (savon et soude en exces) présents daiig | h
sortante de séparateur de neutralisation, ainsiegiderniéres traces de métaux, de phospholigd >s
d’autres impuretés.

IV- Les principaux facteurs influengant le processus de
séparation des huiles dans les eaux de lavage :

La température de I'huile doit étre fixée a 90-XDO
La pression : variable selon la qualité d’huile.
L’acide citrique: 20%

L’eau de lavage utilisée est adoucie pour évitendrassement des bols par dépdt de savons 2t de
phosphates de calcium et doit étre la plus chawdsilple environ 90°C) et représente 10 a 15% de
I'huile traitée.

V- Les différentes méthodes utilisées:
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Méthode 1 :

chauffer 'eau sortante du lavage. (environ 500ml).

introduire cette eau dans une ampoule.

ajouter 25 ml de I'hexane, on laisse décanter e€ounpére la phase organique
laver trois fois avec 25 ml d’hexane.

a l'aide d’'une rotavapor, installer le ballon cordet la phase organique obtenue des trois lavames p
evaporer I'hexane.

Puis déduire la quantité de I'huile perdue dangateme des eaux de lavage.

Dans cette méthode, les savons ne sont pas attageésl| reste encore des traces dans la pha:e
organique.

Méthode 2:

Prélever une prise d’essai de 500 ml dans une égtteugraduée.

Introduire quantitativement la prise d’essai dane ampoule a décompter, rincer I'éprouvette avet: un
peu d’essence.

Ajouter quelques gouttes d’hélianthine et acidifiec un léger excés d’'HCl ow,$0,, agiter pour
favoriser la décomposition du savon.

Ajouter 50 ml d’essence (Hexane).

Agiter et laisser reposer jusqu’a séparation des gbhases.

Si une émulsion se produit, ajouter un peu de saeimu

Faire passer quantitativement la phase aqueuseaudardeuxieme ampoule contenant 50 ml d’hexan 2.
Agiter, laisser reposer et séparer la phase aqul'sxtraire une troisieme fois avec 50 ml d’esse
Agiter, laisser reposer et éliminer la phase ageleus

Rassembler les trois extraits a I'essence dansnémee ampoule.

Procéder a trois lavages et éliminer I'eau.

Distiller la majeure partie de I'hexane dans unt8eixet chasser les derniéres traces a I'étuvéaClL0
Refroidir au dessiccateur et peser.

Répéter le séchage jusgqu’au poids constant.



2
L X4

Dans cette méthode, 'acide sulfurique n’attaque p@acomplétement les savons mais elle est plis
efficace que la premiére.

Méthode 3 :

On Verse 600ml de I'échantillon(les eaux de lavagetenant I'huile) dans une ampoule a décantzr a
I'aide d’'un entonnoir en verre.

On ajoute 100 ml d’eau chaude (90°C).
10ml d’acide phosphorique.

On bouche I'ampoule, on agite vivement par pettEusses en dégazant plusieurs fois, et on débouch
I'ampoule.

On Laisse décanter, et on constate la sépafatoplieses.

On lave la phase aqueuse trois fois avec I'hexane.

On récupeére La phase organique dans un ballongpuitnstalle dans la rotavapeur pour que I'hexiine
s’evapore et qu’on obtient seulement I'huile.

On met le ballon dans I'étuve pour se débarrassetrdces d’'eau.
Et on calcule m

D(Huile) = 9064/l : la densité de I'huile.

n : pertes d’huile.

my: masse d’huile.


http://www.rapport-gratuit.com/

mh

n:D*6OO*10‘3 * 100

VI- Résultats:

Tableau n°1 : Suivi des résultats avec acide citricg :

m I'acidité (%) TS (ppm) pertes (%)
1 0,07 345 1,76

1,3 0,06 255 0,26
1,4 0,064 44,79 0,16
1,5 0,059 46 0,057
1,6 0,05 88 0,1
1,8 0,09 66,08 0,18
2 0,19 100 0,58
2,2 0,08 202 0,48
2,3 0,11 192 0,105
2,4 0,12 199 0,41
2,5 0,1 67 0,38
_Tableau n°1

Interprétation de tableau n°1 :

D’apres les résultats de ce tableau, on cangia 'acidité et le taux de savon dans les prassl.4
et 1.5 respectent les normes, car l'acidité deilehsortante des séparateurs doit étre infériald7 et
le taux de savon doit étre inferieur & 50ppm.
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La courbe n°1

Interprétation de la courbe :

D’aprés cette courbe, les pertes diminuent awaeghentation de la pression de 1 bar a 1.5 bar et
commencent a augmenter jusqu’a 2 bar puis ellesndeant pour atteindre 2.3 et finissent par
augmenter donc on déduit que la pression convemethiele séparateur d’huile des eaux de lavag:? au
cas de I'addition de I'acide citrique gst1.5car Dans cette pression :

-L’'acidité=0.059%
-Le taux de savon 446ppm

-Les pertes#9.057%



Procédeé 2 : Sans addition de 'acide citrique :
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]
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Schéma dwvage sans acide citrique

Tableau n°2 : résultats du suivi sans acide citrig® :

m acidité(%) m

1 0,01 770 1,05
1,2 0,06 690 0,075
1,4 0,13 650 0,064
1,5 0,09 582 0,05
1,6 0,08 540 0,03
1,8 0,06 234 0,1

2 0,065 125 0,18
2,2 0,085 125,82 0,2
2,3 0,09 103 0,76

2,5 0,077 960 0,8
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La courbe n°2

Interprétation des résultats :

D’apreés les résultats du tableau et de la eguwb remarque que dans le cas ou on a fermé
la vanne de I'acide citrique, le taux de savontaiat pas la norme dans toutes les différentes
pressions : il est trés élevé dans la pressiommale p=1bar : TS=770 ppm et diminue a
125.82 ppm a p=2.2 bar et augmente jusqu’a 96GpprLR.5.

Conclusion:

Ces analyses permettent de savoir le rdle quiljaaile citrique dans I'opération de
séparation d’huile des eaux de lavage sans oubiintérét économique car avec cet I'acide
on peut procéder a un seul séparateur donc moipertied’énergie pour l'usine, mais quand
il Ny a pas I'addition d’acide citrique, il est ligpatoire de faire deux lavages successives pour
se débarrasser des substances savonneuses nabldégiour la qualité de I'huile.

Finalement, on peut dire que I'acide citriqueilfee le lavage par action sur les savons et
par augmentation de leur densité.

Conclusion générale :

A mon avis, la clé d’'une bonne maitrise du pd#cde la production repose en grande
partie sur une coopération compléte, ces différactisurs et surtout le service production et
qualité, c'est-a-dire une implication du persortit les ouvrieres et les ouvriers.

Grace a ces personnes ma vision a changéppapris ce qui est vraiment un travail de
groupe et je leur en serai toujours reconnaissant.

Durant ce stage, j'ai appris :

= D’une part, la possibilité de pratiquer mes corseiges scientifiques requises durant
les années universitaires.



= Drautres part, j'ai connu une approche de la varstrielle, le sens de travail en
groupe, et j'ai suivi et compris parfaitement :

>

Les techniques de la
chimie analytique instrumentale et non instrumentffectués au laboratoire
de la SIOF.

Les détails du procédé
de raffinage des huiles : d'olive, de grignon dielide soja et de tournesol.

Le travail de mon sujet
qui est un suivi sous le them®ptimisation des pertes d’huile au niveau

des eaux de lavage.



