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Streduction

Découvrir le monde industriel, c’est se mettre entact avec tous les personnels
de I'entreprise et le monde du travail. Pour état®i contact et pour avoir une vision
générale sur la production, mon stage a eu lieusotiété Industrielle Oléicole de Fes
(SIOF), qui opere dans le secteur agroalimentpltes, précisément dans le domaine des
huiles.

La fabrication des huiles alimentaires appartient andustries agro alimentaires.
Leurs matieres premiéres sont des produits agsogtgétaux ou animaux. Elles suivent
un enchainement bien défini de différentes opématimitaires et des procédés pour étre

transformer aux produits fini destiné aux consohennds.

Les huiles alimentaires jouent un réle majeur daoise alimentation. Nous les
consommons directement sous forme d’huile raffin@evierge. Le consommateur est
devenu de plus en plus exigeant en termes de @uRhr conséquent, les technologies de
fabrication et de transformation des huiles doivgatantir parfaitement la qualité du
produit.

Mon rapport comporte quatre chapitres :
La premiere chapitre, présente une brgve présentation decl&té SIOF et ses produits
commerciaux.
Le deuxieme chapitre, décrit le processus de raffinage deslesuiet leurs
conditionnements.
Le troisiéme chapitre, présente les analyses effectuées getidment au sein du
laboratoire.
Le quatrieme chapitre, expose la partie de mon sujet << Raffindigcontinu >>.
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Chapitre 1

PRESENTATION DE LA SOCIETE SIOF




|- Apercu sur la SIOF

|-1- Présentation et Historigue

La SociétélndustrielleOléicole deFés SIOF) s’est crée en 1961 sous forme d’une sociéte
a responsabilité limitée «SARL», il s’agit d’'unealiéation familiale qui a fournit plus d’effort
pour développer ses moyens, se diversifier et ane¢lila qualité de ses produits. C’est une
société a vocation dans le domaine de I'extractiaffinage et le conditionnement des huiles
alimentaires et conserve des olives.

» Au début, l'activité principale de la société était la mies des olives, I'extraction
de I'huile de grignon et la conservation des olives

« ENn 1966 SIOF a pu installer une raffinerie d’huile del&aftournesol, soja, colza,
coton...) avec une capacité de 12000 t/an.

 EN 1972 la société a intégré dans ses activités la fativic de 'emballage et un
atelier pour le remplissage, le capsulage et Ugtigge des bouteilles (1/2 L, 1L,
2L, 5L).

 EN 1978 le produit de la SIOF s’est étendu dans toutetéére grace au premier
lancement de la compagne publicitaire. Plusieursé$e ont été ouverts dans
différentes régions (Oujda, Casablanca, MarrakdclOwed-Zem). La société a
recruté plusieurs représentants. Elle a installénonveau systeme de décirage
(élimination des cirgsavec de nouveaux matériaux de remplissage ebuguuin
suivi permanent du marché au niveau de la qualiggrdduit, du prix de vente et de
la concurrence.

« En 1980 I'entreprise a augmenté la capacité de produgii@nl’installation d’'un
systeme de raffinage de 30000 t/an.

« EN 1985 elle s’est transformée en une société anonyme &éc un capital de 30
millions de dirhams dont les actions sont repasei@se la famille LAHBABI.

e ENn 1994 elle a recruté des cadres pour améliorer laiageste I'entreprise et
élargir sa part du marche.

e 2002-2003 la société a installée deux chaines de fabricaties bouteilles poly
téréphtalate d’éthylene.

* Aujourd’hui , la société se trouve devant une concurrenceusedol plus accrue, lui
imposant d’adopter une gestion et un managemerg pilodernepour étre
compétitive soit au niveau national ou internatlona

|-2-Site de Production.

Les activités de SIOF sont reparties entre troessi
« SIOF de Sidi Brahim : occupe une superficie de 20008 dont I'activité principale
est la trituration des olives et I'extraction deuile de grignon.



SIOF de Dokkarat : s'étend sur une superficie de 1200%) se distingue par le
raffinage des huiles alimentaires et le conditionest.

SIOF de Ain Taoujtat «Domaine El Hamd» s'étend sur une superficie de 20008 m
qui assure I'extraction de 'huile de grignons.

La société réalise son énorme production gracepglii permanent de trois équipes 24h/24h et

7ili.

I-3- Gamme de Produit

La société SIOF possede une large gamme de progluiithli permettent de toucher la
majorité des consommateurs sur le marché national.

* SIOF: huile de soja lancé au marché national en 1966.
* FRIOR: huile de tournesol lancé au marché national &219
e Moulay Idriss: huile d’olive lancé au marché national en 1993.

« Andaloussia huile de grignon d’olive lancé au marché nati@mall996.

I-4- Organigramme de la SIOF

P.D.G

D.G

DEP CON;';O'-E DEP. RH D. D USINE D. USINE
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GESTION DOKKARAT BRAHIM
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Figurel : Organigramme de la société SIOF.




La gestion de I'entreprise est assurée par leitrembectif de plusieurs départements:

% Département financier: s'occupe des finances des activités et des farstansi
que le prix de revient des produits finis.

% Département commercial: responsable des actions de vente, réseau de digmb
et de commercialisation de la société.

% Département ressources humaines prend en charge la gestion du personnel
(recrutement et gestion administrative des dossiefgersonnel).

% Deépartement de production: s’occupe du fonctionnement des différents atetiers
fabrication ainsi le contrdle de qualité des presiui

lI- Huiles alimentaires
|[-1- Définition
Les huiles sont des liquides gras a la tempérairs°C, visqueux, d’origine animale,

végétale. Elles se différencient des graissesaquigateuses dans les conditions normales.

|I-2- Composition
Les huiles alimentaires sont constituées a 100%pidies (environ 99 % de triglycérides, le

reste étant composé principalement de Iécitrebe® vitamine ELeurs teneurs élevées en
acides gras mono-insaturé ou polyinsaturés sorifiggres pour la santé. Chaque huile a une

composition en acides gras différentes

) Triglycérides

Les triglycérides (également appelés triacylglycérides ou TAG) slmst glycérides dans les
guels les trois groupements hydroxyle du glycéook gstérifiés par des acides gras. lls sont le

constituant principal de I'huile végétale et degges animales.

L’équation de synthese d’un triglycéride est:

BR,—C—-OH CH;:—DAﬁ—Rj
H,—OH 0 o
O O
CH.—OH : S
R,—C_OH CH—O ﬁ R
1 O
L
Glycérol + Acide Gras ——» Triglycéride + Eau

OuR;3, Ry et R; sont desadicaux. Les trois radicaux ne sont pas nécessaireles mémes.

-9-



T Phospholipides

Les Phospholipides sont des esters d’acide phaospieoavec mono- ou di glycérides. Les
principaux phospholipides sont la Iécithine etdaltaline.
L’élimination parfaite du phosphore est une opératirés importante pour obtenir une
bonne qualité de I'huile. Les principaux inconvérsedes phospholipides:
 lls provoquent des émulsions.

» lls réduisent le rendement lors de 1’opératiofilttation (colmatage des filtres).

Ils minimisent I'activité des terres de blanchirhen

Ce sont des catalyseurs d’hydrogénation (poison).

Leurs présences conduisent & des phénomenes dsarlots de I'opération de désodorisation.

lIs affectent la qualité et la conservation deilé raffinée.

) Stérols
Les stérols sont des substances cristallines eblaces contenues dans des matiéres non
saponifiables végétales et animales. Les stérdbigild’ végétale sont connus sous le groupe de

noms de poly stérols.

&) Tocophérols

Les tocophérols sont des composantes d’huile soldblcouleur jaune claire a incolore. lls
se produisent naturellement dans les huiles véggétdls jouent le réle d’antioxydant pour
retarder I'oxydation des tissus végétaux. lls somé source de vitamines E dont la valeur

nutritive est essentielle.

&) Colorants
Les colorants sont des pigments qui donnent aléhsa belle couleur jaune ou verte. Ce
sont principalement la chlorophylle pour la couleerte et le caroténe pour la couleur jaune.
* le B-carotene se rencontre dans toutes les huiles alégétC’est un colorant
particulierement sensible a la chaleur et a I'oxigota

» La chlorophylle est présentée en grande quarditg tés huiles d'olive.

T Autres constituants
* Les phénols sont des antioxydants et protedaritd'du vieillissement.

« Composeés metallique : le fer et le cuivre sontadgalyseurs d’oxydation.

l1I-3-Conservation

-10 -



* La conservation des aliments comprend un ensengbfgatédés de traitement dont le but est
de conserver les propriétés gustatives , ngstj les caracteéristiques de texture , de couleur
des denrées alimentaires et d'éviter d'éventueliesications alimentaires.

» La conservation impliqgue habituellement de retattetydation des graisses qui provoque le
rancissement ou auto-oxydation et l'autolyse paptepres enzymes des cellules de I'aliment.

» La conservation des denrées alimentaires concesne thus les facteurs biotiques (micro-
organismes, animaux, germination vegeétale...etcgbetiques (lumiére, oxygéne, chaleur,

irradiation, UV...et) qui peuvent détériorer la tijigade la denrée stockeée.

» Pour chaque huile, il existe une température aigtifpu point de fumage) au-dela de laquelle il
ne faut pas chauffer I'huile, Cela provoque la ddgtion de ses composants et forment des

composés toxiques.

l11- Huiles élaborées par la SIOF
l11-1- Huile de Soja

L'huile de soja appelée également <<soya oil>¥taste alimentaire la plus consommée a

travers le monde. Onctueuse, lIégére et de codangjre. Elle provient de I'extraction de la feve
de soja. Ce dernier constitue une plante légumeeustivée en grande partie dans les pays

asiatiques.

l1I-2- Huile de grignon

Apres I'extraction de I'huile d'olive, il en régal un sous-produit, le grignon. Ce dernier
renferme la plus grande partie de la matiere séehkolive (peau, pulpe, petit morceaux de
noyaux) et une certaine proportion d’eau de végétajui contient a son tour les composants
hydrosolubles de I'olive. Le grignon est séchégyBret traité au solvant pour obtenir une huile
dite de grignons.

Le grignon épuisé ainsi obtenu est utilisé powalaination des chaudieres.

[11-3- Huile de tournesol
L’huile de tournesol vierge a une saveur douce,adeur légére et agréable. Sa couleur

varie entre le jaune pale et le jaune orangé.daligient 12% d’acides gras insaturés et 65%
d’acides gras polyinsaturés. Elle est riche emiite@ E, ses acides gras sont également de la
série oméga 6.

l11-4- Huile d’olive

-11 -



C’est la matiere grasse extraite des olives. k&etion de 'huile d’olive nécessite le
passage par plusieurs étapes de la cueilletteudwfla production d’huile, en passant par le
lavage, le broyage, le malaxage, le pressuragidantation et le stockage.

L’huile d’olive est composée d’environ 99% de raeds grasses. Le 1% restant constitue les
composés mineurs tels que des alcools, des stdesighénols. Elle est trés riche en vitamines

(A, B, Ket E), en provitamine A (caroténe) et efsseinéraux.

-12 -
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Chapitre2

RAFFINAGE DES HUILES
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|- Introduction
L’activité principale de la SIOF est le raffinagesdhuiles brutes recues de COSTOMA

(compagnie de stockage marocaine) qui distribugléhbrute venant de plusieurs pays, a citer le
Canada, le Brésil et I'Argentine, aux diversesdmigis du Maroc.

Cette distribution se fait inégalement pour ledédéntes sociétés selon un pourcentage
précisé, SIOF bénéficie d’environ 21% du total datec opération alors que son premier
concurrent LESIEUR CRISTAL recoit 75%.

L’huile brute obtenue par pression mécanique etidtaction par solvant contient toujours
des impuretés. Celles-ci doivent absolument étneirgées avec un raffinage parce qu’elles sont
toxiques ou nuisible a la qualité nutritionnelleganoleptique et a la conservation du produit.

Le raffinage est une technologie relativement réecgai devient de plus en plus importantes

dans l'industrie agroalimentaire.

l1- Objectif du raffinage:

L'objectif du raffinage des huiles végétales estfalenir des huiles répondant aux
attentes du consommateur et de l'industriel dedagnentaire:

* vis-a-vis du consommateur, il s'agit de proposae huile qui soit saine, d'aspect
limpide et brillant, peu colorée et de caractéyistis organoleptiques neutres.

* pour les industriels de I'agroalimentaire, I'leudloit satisfaire aux exigences d'un cahier
de charge trés complet: une excellente qualité mhayit, I'absence de contaminants et de

composeés indésirables ainsi qu'une bonne stahilitgours du temps.

lll- étapes du raffinage

Le raffinage effectué au niveau de la SIOF egtaffmage chimique qui se fait selon les

opérations élémentaires suivantes:

14
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lI- 1- Démucilagination
La démucilagination est une opération nécessairpaymet I'élimination des

mucilages représentés essentiellement par deslpblgsgdes existant dans 'huile brute
par I'ajout de I'acide phosphoriquesPDy.

La teneur des mucilages dépend de la variété @'ratiidu mode de trituration: ils
peuvent représenter 0.5-1% de I'huile de soja.

a) Procéedé
e L’huile brute est filtrée dans un filtre a doulderps contenant chacun d’eux un tamis

pour éliminer les grossiéres substances.

» Ensuite, elle traverse un échangeur a plagueslgué sa température au environ 85-90

°C, en utilisant comme fluide chauffant la vapewad.

» L’acide phosphorigue commercial est injecté pax pompe doseuse avec un débit qui
dépend de la teneur en phospholipide. L'action'at@de est optimale a une température
supérieure a 80 °C. L'Huile et l'acide passent @ldans un mélangeur rapide (6000
tr/min ) pour la dispersion d’acide dans l'huileigpwlans un mélangeur lent a I'axe
vertical (bac de contact ) assurant un temps déacbd’au moins 15-20 minutes pour
gu’il y est conditionnement des mucilage (gonflethée mélange est ensuite envoyé a
I'étape de neutralisation.

b) Facteurs influencant le rendement

 La température : ne doit pas dépasser 90°C, elle favorise I'élitimades mucilages
et la diminution des pertes.
« L’agitation : augmente la surface de contact.

* Le temps :entre 15 a 20 minutes selon la quantité des ngeslaans I'huile brute.

Remarque
L’action de I'acide a quelques inconvénients shile : elle renforce la couleur de

I’huile, ce qui complique I'opération ultérieure décoloration. Elle risque d’hydrolyser
les triglycérides ce qui va faire augmenter lesgseen huile (sous forme d’acides gras
libres).

lI-2- Neutralisation
a) But
» Cette opération vise essentiellement a neutrdbsesicides gras libres indésirables

dans I'huile car ils sont des catalyseurs d’oxyatatainsi que I'acide phosphorique

employé dans 'étape précédente.



utre son effet neutralisant, la soude permet dardgsser I'huile de la quasi-totalité des
phospholipides restant et d’éliminer les tracesattigties (fer et cuivre) qui sont des

catalyseurs d’oxydation, donc des accélérateuramg@ssement.

* En plus la soude a un effet décolorant parce gqutruit un grand nombre de pigments

et de composeés colorés d’origine oxydative.

b) Procédé
* On injecte a I'huile venant de la démucilaginatitenla soude caustique (16°B a 18°B)

a l'aide d’'une pompe doseuse pour I'huile de sggaur I'huile de grignon on ajoute
de la soude a 34°B).

. En tenant compte de I'acidité de I'huile et de latité d’acide phosphorique
ajouté lors de la démucilagination, on détermineyl@antité de soude caustique a
injecter.

. Le mélange d’huile et de soude passe dans un mxeguande vitesse avant
d’étre envoyé vers un premier séparateur (centtfag a 4700tr/min) destiné a

séparer la pate de neutralisation (phase lourd&huite (phase Iégére).

La réaction de saponification est la suivante :

R-COOH + NaOH < RPCOONa + Hz0
Acide gras soude savon eau

Pour déplacer I'équilibre vers le sens de la foromatles savons, on doit ajouter une quantité

bien déterminée de la soude car une huile mal dosdtedonner la saponification des

triglycérides dite saponification parasite

CH,-00C-R CH,-OH
(H -00C-R + 3NaHOH >  3R-COO- +3Na+ CH-OH
OH2-00C-R CH,-OH
Triglycérides soude ion carboxylate glycérol

Remarque

. Le degré Baumé indique la concentration d’une gmuSa définition, assez

ancienne, est légerement variable selon le donsiselon les pays

[I-3- Décirage
Certaines huiles (grignon et tournesol) nécessitertaitement supplémentaire suite

a un pourcentage élevé des esters d’acide gras)dui se précipitent a basse



température d’ou I'importance du décirage. Pourltjugle soit exemptée de cires, apres

la neutralisation, elle doit passer par les étapesantes :

1. Un refroidissement dans un échangdauite — huile (huile froide qui sort de décirage
va refroidir I'huile chaude qui sort de neutralisa), et aussi un échangeduwrile — eau

qui va faire baisser la température jusqu'a 11°C.

2. Oninjecte NaOH (2™ soude) 15-16 °B sur I'huile refroidie. Pour crdes savons qui

vont jouer le rble de combinaison des cires.

3. Un autre refroidissement dans les maturateurs srdiagitateurs et de serpentins avec
addition de I'eau douce froide dans f@2maturateur. L’huile sort & une température de
8°C, ensuite elle est pompée vers un échangeur huiau qui va augmenter la

température de I'huile a peu pres de 15-16° Cvéaré la rupture des cires cristallisées.

4. A l'aide de la force centrifugeuse du séparateift, n va éliminer les cires d’huile.

L’huile décriée est chauffée par I'échangbuile — huile (huile chaude qui sort de

neutralisation va chauffer I'huile froide qui sdu décirage) et aussi par échangeur huile

- vapeur jusqu'a 90°C. Le lavage se poursuit copoue le soja.

Remarque

* Si L’acidité de I'huile brute est < 10%, on efifiee une seule neutralisation avec une
soude caustique concentrée {Z%).

» Sil'acidité de I'huile brute est >10%, la neutsaliion passe par deux étapes :

*une T'®neutralisation aprés I'étape de démucilaginaticecaine soude caustique
concentrée (28 Bé).
*une ZM°neutralisation (ou re- neutralisation) qui es¢etué aprés 1e°2°

refroidissement avec une soude moins concentré®B)3

» Le raffinage de I'huile de grignon differe du iafige de I'huile de soja par cette
opération de (purification).

I1-4- |avage
a) But




Cette opération permet d’éliminer (savon et la goerdl exces) présentes a la sortie de

la turbine de neutralisation, ainsi que les deaséraces de métaux, de phospholipides et

autres impuretés.

b) Procéde
L’huile décirée est rechauffée a 90°C. Elle redeif’eau acidifiée, ensuite le mélange

passe dans un mélangeur rapide, puis subit unefagation pour séparer I'eau savonneuse

de I'huile lavée dans un séparateur.

Remarque
* L’eau utilisée dans I'étape du lavage est adouaig pviter 'encrassement des bols par

dépobt de savon .
» L’acide citrique facilite le lavage par action $&s savons (augmentation de leurs

densites).

lI-5- Séchage
a) But
« C’est une étape qui consiste a élimjner 'humigitésente dans I'huile lavée, car

I’'humidité peut provoquer un colmatage des filtres.
b) Procédé
« L’huile sortante du lavage avec une températur@0d€, est pulvérisé dans une tour
verticale maintenue sous vide appelée sécheur.
|I-6- Décoloration
a)But
» Cette opération a pour but d’éliminer les pigmeti®rés (caroténoide et la chlorophylle)

gue la neutralisation n’a que tres partiellemetuitd
b) Procédé

A la sortie du sécheur, I'huile est séparée enrzloibes:
* Une premiere conduisant 90% de I'huile directenvens un échangeur thermique a
spiral (ou elle sera chauffée a 100 °C) puis vedelcolorateur.
* Une deuxieme conduisant 10% de I'huile vers un ng#ar, ou elle se mélange avec la
terre (10% de charbon actif +0.08% de terre). Apregemps de contact de 20 min
(suffisant pour avoir un bon mélange), le mélarggeimt les 90% d’huile dans le

décolorateur.
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L’'opération se fait a la température T=1Ct a la pression 1,5 bar. Pendant 15 min dans
un  décolorateur muni d’'un agitateur qui assuréon contact entre I'huile et la terre et qui

empéche les dépodts au fond du dé colorateur.

Remarque
* Pour I'huile de grignon, la décoloration se fait da charbon actif car il est plus efficace.
[I-7- Filtration

a) Procedé
Au sien de la SIOF, I'huile sortante du dé coleuatdoit étre débarrassée de la terre

gu’elle contient en suspension. Pour cela, l#yhsse tout d'abord dans un gros filtre a
plaque, puis dans deux autres petits filtres ah@dcfiltres de sécurité) pour s’assurer que
I'huile ne contient plus de terre ou de matieressaspension. L’huile filtrée est ensuite

stockée dans un réservoir.

[1-8- Désodorisation
a) but

Le but de cette étape du raffinage est essentietiediéliminer les flaveurs de I'huile
afin qu'elle soit plate de godt et d'odeur.

Les composés responsables de ces flaveurs sonts.dile® ont notamment été
identifiés desaldéhydes descétones desperoxydes desalcoolset degproduits organiques
contenus en faible quantité et pour la pluparttisla

b) Procédé

La procédure de désodorisation se fait en 5 étapes

1- L’huile décolorée est pompée d’abord vers un fittnés vers un échangeur a plaque (N°1)
ou elle sera préchauffé (T=140°C) par I'huile ddf&odorisée. Elle est ensuite envoyée
vers un dégazeur (désaération et élimination degdrd’eau), puis elle passe par 2
échangeurs :

* |e premier «échangeur est a plague (N°2) @lisglta chauffée (a une température
d’environ 200°C) par I'huile désodorisée.

* le deuxieme est un échangeur tubulaire ou le chgefe fait par la vapeur.

2- Ensuite, I'huile entre dans le désodoriseur (congmis étages) pour éliminer les

composes volatiles. On travaille toujours sous Y&lkars) et on injecte de la vapeur dans



I'huile des 4 étages (le 5 eme étage de bas duldaseur est considéré comme un
réservoir).

3- L’huile désodorisée coule du dernier compartimentléisodoriseur vers un filtre retenant
les impuretés qui sont formées sous I'effet detaperature élevée. Puis elle est pompée
vers I'échangeur a plaque (N°2), puis vers I'écleamg plaque (N°1) afin de diminuer sa
température.

4- L’huile désodorisée se refroidie encore par sosages dans un échangeur a plaque ou on
a un transfert de chaleur avec I'huile brute (& pes 25 °C), puis dans un deuxieme a
spiral ou le refroidissement est assuré par I'E#a.sort avec une température entre 50 et

70 °C et se dirige vers les filtres de sécurité.

NORMES:
= acidité <0.1%.
= teneur en phosphore <3 ppm.
» taux de savon =0 ppm.
= Absence d’humidité car c’est un agent de lipolysest une réaction de dégradation
des lipides).
= absence de chlorophylle et de caroténe car saedssragents de photo oxydation.
= absence de Fer et de cuivre car se sont des @iedyd oxydation.
= absence d'odeur et de flaveur.

lI-8- La fortification :

La fortification des aliments est définie comtout traitement ayant pour but essentiel
d’élever la teneur en principes nutritifs de camahts au dessus de la valeur considérée
comme normale. La fortification des aliments avewitamine A et @ est une stratégie tres
efficace pour lutter contre les troubles dus auemzes en ces deux vitamines.

L’huile finie de la SIOF est enrichie avec les miaes A et .

IV-Emballage et conditionnement :

L’emballage assure la protection des alimehtgnstitue une barriere physique
contre les facteurs d’'altération (humidité, oxygeng

Le magasin de conditionnement est un magasitolle raffinée se remplie dans des
bouteilles ou bidons qui s’emballent dans lesorest
Le magasin est constitué de deux lignes de praztucti

» Une ligne ¥2 L / 1 L PET dans laquelle le rempligsag fait d’'une fagcon
massique.
» Une ligne 2L /5L PET ou le remplissage est vaoua.

+» Description des étapes du conditionnement :




L e soufflage:
Le soufflage s effectue en plusieurs:
» Les préformes subissent un chauffage dans un four qui contient deslampes alR pour

gue lamatiere devienne molle ;

» Un étirage par unetige d' @ongation qui donne alabouteille la hauteur prévue ;

» Le pré soufflage avec une pression de 7bar, s effectue pour préparer la matiére a subir
une haute pression lors du soufflage ;

» Le soufflage a une pression de 40bar.

» A I’aide du dégazage, la bouteille sort du moule avec le dégagement de I’ air qui donne
laforme finale ala bouteille.

Unefois les bouteilles soufflées sont obtenus, elles sont acheminées par le convoyeur aair
comprimé vers la remplisseuse.

Remplissage et bouchage :

Cette étape consiste aremplir les bouteilles par | huile al’ aide de la remplisseuse, qui
seront par la suite fermées par la boucheuse. Les bouteilles ainsi remplies et fermées sont
amenées vers |’ é ément de transport (le convoyeur).

Etiquetage et datage :

Les bouteilles remplies sont étiquetées et codées.

Mise en carton :

Apres cette étape les bouteilles sont dirigées vers une encaisseuse ou elles seront
remplis dans des cartons qui sont remis par Ia Formeuse et qui Ieur donne une forme

/////

et enfin stockés.
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0 Chapitre 3

Analyses d’huile effectuées au sein de laboratoide SIOF

I-Introduction:




Pour garantir la qualité des huiles produitefadutk veiller a la qualité des produits via

plusieurs contréles faisant intervenir les techagyde la chimie analytique, instrumentale et

non instrumentale.

Lors de chaque contrdle des analyses, les respgessaé laboratoire renseignent les

techniciens de raffinage en cas de non-confornaééqui fera I'objet d’'une intervention

corrective

La prise des échantillons se fait régulierememhaque étape de raffinage par le

service de laboratoire comme suit;

Echantillon

Analyses

Huile brute(HB)

Acidité, taux d'impuretés

Huile démucilaginée (HM)

Acidité

Huile neutralisée (S1)

Taux de savon, acidité, exisesouds

117%J

Pate de neutralization

Acidité

Huile séchée (HS)

Taux de savon, acidité, taux de
phosphore

Huile filtrée (HF)

Acidité

Entrée de désodoriseur (ED)

Acidité, savon

Sortie de désodoriseur (SD)

Acidité, savon, transmittance

Conditionnement

Acidité, taux de phosphore, indiee
peroxyde

Tableau 1: Les Analyses effectuéas chaque étape du raffinage

HB : huile brute.

HM : huile mélangée au moment de la démucilaginatio

HN : huile de séparateur 1. Au moment de la nda&tibn

HS : huile séchée.

ED : huile entrant a la désodorisation.



SD : huile sortant de la désodorisation.

II- Analyses instrumentales:
[1-1-Contrble de la transmittance (couleur)

a) Le but
= S’assurer que la couleur de I'huile répond auxnes:.

= C’est une analyse qui nous permet de savoir hsité de la couleur d’'une huile, il y a des
clients qui exigent une certaine couleur de I'hgiletout dans l'industrie de la peinture.
L’huile ne doit présenter aucune couleur, ceci ddpelu pourcentage de la terre
décolorante.
b) Mode opératoire
Cette mesure est effectuée par spectroscopie UV,
=on régle le spectrométre a la longueur d’onde 420 n
=Remplir une cuve par l'eau distillée pour étalonmerspectrometre. La coloration
(Absorbance) doit étre égale 99.99 ppm pour avoian étalonnage.
= Aprés on remplie l'autre cuve par I'échantillon.
= Pour que la coloration soit dans la norme, elié&toe supérieure a 50 ppm
= Ce controle s’effectue a
la sortie de désodoriseur et pour les huiles.finis
lI-2- L'analyse phosphorigue
a) but

Cette méthode a pour but de déterminer la quathtifghosphore dans les huiles.
b) principe
La destruction de la matiere organique s’effeghae la minéralisation en présence
d’oxyde de magnésium : L’hydrolyse du phosphorétatl d’ortho phosphate forme en
milieu acide du complexe jaune de phosphovanaddidalg d’ammonium de coloration
stable.
c) Mode opératoire
La premiere étape :
. Faire une prise d’essai de 'huile.
= Rajouter une pincée d’oxyde de magnésium.
= Mettre sur feu jusqu’a une calcination totale.

= |ntroduire le creuset dans un four.



= Apres refroidissement verser 10 ml d’acide nitriquecreuset.

= Chauffer pendant 5 min.

= Transvaser le contenu du creuset dans des fiolé®@enl, a travers un papier a filtre
en le rincant par de I'eau distillée.

= Compléter le volume par de I'eau distillée.

La deuxiémeétape :
= Mettre 10 ml de solutiof « nitro-vanado-molybdique » dans 2 béchers

= Ajouter dans chaque bécher 10 ml de la solutioterundans la fiole.
= Préparer un témoin contient 10 ml de solution cotrée+ 10 ml d’eau distillé.
La détermination du phosphore se fait par spectimphétrie. On met I'échantillon témoin
dans une cuve qu’'on place dans le spectrophotenfgirés on met I'échantillon a analyser
dans I'une des cuves et on suit les consignes @snuer I'appareil, les résultats obtenus par
spectrophotométrie sont exprimer en ppm.
d) Résultats

Etape de I'huile | 'jour 2°™jour 3°™jour 4°™ jour 5™ jour Norme
HS (ppm) 5.45 7.65 8.11 2.45 4555 | <5ppm
SD(ppm) 2,25 2,89 4.95 7.05 2,15 | <5ppm

Tableau 2: Taux de phosphore dans I'huile de SOJAwséchage et a la sortie a la désodorisation
e) Interprétation

= D’apres les résultats présentés on remarque lameégarfois des valeurs supérieures a
Sppm.

= Lorsque le taux de phosphore dépasse la normespemnsable du raffinage doit

intervenir en diminuant la quantité de I'acide ghlosrique ajouté a I'étape de la
démucilagination.

[I-Analyses non instrumentales:

l11-2- Test d’acidité :

L’acidité est la quantité d’acides gras libres @xyge en pourcentage d’acide oléique.

a) Mode opératoire
= Prendre 100 ml de I'alcool + indicateur coloré, tinglisé le milieu par KOH (coloration

rose clair).



= Faire une prise d’essai environ 10 ml.

= Titrer par 'hydroxyde de potassium a 0.1 N jusguarage.

L’acidité est donnée par la formule suivante:

% acidité = (V *N *PM*100)/PE

Avec:

V: volume de KOH versé (0.1 M).

PM : poids moléculaire de I'acide oléique = 282 g/mol

PE : prise d’essai en g.

% d’acidité = (V *10**0.1*282*100) / PE
% d’'acidité = (V * 2.82)/PE
b) Résultat
HB HM HN HS ED SD

lere jour | 0.65 0.85 0.078 0.085 0.16 0.085
2eme jour | 0.69 0.98 0.05 0.089 0.17 0.099
3eme jour | 0.6 1.12 0.074 0.095 0.11 0.091
4eme jour | 0.74 0.95 0.06 0.1 0.1 0.082
Norme Max2% | Max2% | 0.02-0.04% | 0.08-0.1% | 0.08-0.1% | 0.08-0.1%

Tableau 3 : Acidité de 'huile de SOJA au cours dé&a procédure de raffinage.
C) Interprétation
= Pour les huiles brutes, mélangées, avant désotlonsapres désodorisation nous avons

trouvé des acidités dans les Normes.

= Aprés la neutralisation nous avons trouvé des t@sidsupérieures a 0,04 %. Dans ce cas

le responsable au raffinage a été averti pour @jalé la soude pour neutraliser davantage.

Remargue
» On utilise I'alcool distillé (Ethanol) qui joue téle de solvant, puisqu’il a un caractere

acide, on doit le neutraliser en présence de Eiamigiur spécifique (phénophtaléine).




» Aprées neutralisation de I'alcool, il nous restedesles gras qu’on les neutralise par un
dosage acido-basique par une solution de potizsgeage indique que tous les

acides gras (notamment I'acide oléique) sont nksiésa

[1I-3- Contrble de savons :

C’est la détermination de l'alcalinité expriméeaéate de sodium.

a) Mode opératoire

. Dans un ballon Prendre 40 ml d’acétone.

. On ajoute 7 gouttes d’'indicateur coloré (bleu dentwphénole).

. On obtient une coloration jaune.

. Ajouter une prise d’essai d’huile environ 10 g.

" Titrer avec l'acide chlorhydrique (0.01 N) jusqu’atage (coloration verte).

Le taux de savon est:
TauX savon= (volume de HCl versé * N * M (oléate de sodium))/ PE

TauX savon= (V(HCD*3040) / PE en ppm

Avec:

3040 masse molaire du savon.

V: volume de HCL versé.

PE : prise d’essai.

b) Résultat
1% jour 2°™Jour | 3*™Jour | 4°™ Jour Norme

HN(ppm) 729 896 1158 2896 Max 1200
ED(ppm) 0 0 0 0 0

Tableau 4 : Taux de savon dans ['huile de SOJA
C) Interprétation

= on remarque que la valeur di"# jour du taux de savon a I'étape de neutralisagisin
hors norme, dans telles situations le responsablaffinage doit augmenter la quantité
de l'acide citrique.

= Notons ici que la mesure du taux de savon a ceteéert uniqguement comme indice de

la quantité de I'acide citrique qu’on devrait agua I'étape de lavage pour éliminer les

savons.



= Pour I'étape de désodorisation, le taux de savauvé pour les 4 jours est de O ppm. Un

tel résultat montre que les procédures de lavadge décoloration se sont bien produites.

>

l11-4 Dosage de 'acidité de la pate
a) Mode opératoire
Dans un ballon on met :

= 10 g de la pate

= 30 ml de dioxane.

= 7 mldeau distillé.

= 7 ml d’acide sulfurique.

= Indicateur coloré (orange de méthyle).
Chauffer le ballon jusqu’a une coloration marron.
Faire I'extraction par 25 ml de 'hexane le contahuballon, On laisse le mélange
reposé jusqu’a la séparation de deux phases, lsephgpérieure contient la matiere
grasse et la phase inférieur contient les impuretfaire I'extraction de la phase
inférieurs deux fois par I'hexane.
Laver la phase contenant la matieére grasse par tleaude.

Filtrer la phase contient la matiére grasse dansapier filtre contenant le sulfate de
sodium anhydre pour empécher les traces d’eauaetes, ensuite elle est mise en
soxlet pour éliminer les traces de I'huile collanseir le papier.

Apres l'huile est mise a I'étuve a une températiiee 103 °C pour éliminer les

derniéres traces d’eau.

» On contréle d’acidité de matiere grasse trouvée.
Remarque:
* Plus l'acidité est supérieur a 60% plus les pete$huile dans la pate de neutralisation
diminue.
b) Résultat
Jours 1* jour 2°™jour | 3°™Jour | 4°™Jour | 5°™jour | Norme
Acidité % |69 75 77 65 67 >60%

Tableau 5: Acidité de la pate de neutralisation dSOJA.




[1I-5- L’humidité de I'huile:
a) Le principe

L’humidité est déterminée par perte en poids pougchantillon ayant séjourné un
temps suffisant dans une étuve réglée a une tetnpgrde 103°C.

b) Mode opératoire

= Dans un cristallisoir, faire une prise d’essai dé&a’environ 10 g.
= Mettre le cristallisoir dans I'étuve
= Apres 2 heures, on le fait sortir de I'étuve.
= Le pourcentage d’humidité est :
% humidité = [(m; — mp)/ m;]*100

Avec:
m;: la masse de I'échantillon avant le faire entr@&tve.

m,: la masse apreés le faire sortir de I'étuve



®
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Chapitre 4

Raffinage continu et discontinu de I'nuile de Grigron

|— Introduction :

Apres la démucilagination, I'huile subi une neugation des acides gras libres
indésirables. La neutralisation débarrasse khdé la quasi-totalité des phospholipides
restant et élimine les traces métalliques. Elle jaussi un effet décolorant.

Apres 'ajout de la soude, I'huile est malaxée damsnixeur, puis elle passe vers un
séparateur pour séparer I'huile de la pate.

La séparation de la phase I'huileuse de la pataitsessentiellement par décantation ou
par centrifugation. Elle est basée sur la difféeethe densité entre les 2 phases.
Problématigue :
* La société SIOF utilise la méthode de centrifugapour cette étape de neutralisation,

'entrainement de I'huile dans la pate de neutadili;m provoque une perte importante

de 'huile.

» Lasociété a décidé de tester la méthode de ddmantdans le but de minimiser les
pertes de I'huile dans la pate et d'augmenterndement.

* Pour remédie a cette perte, plusieurs parametlegjte (Température, Temps de
décantation, Acidité d’entrée de I'huile brute, &tk de sortie apres neutralisation)
doivent étre maitrisé. C’est pour cela la sociédé@dé d’expérimenter, a I'échelle de
laboratoire, cette méthode de décantation afin tadtoper les meilleures conditions
pour avoir une bonne séparation.



|I— Travall effectué :
Nous avons essayé de réaliser la séparation par la méthode de décantation en faisant

varier la température et I'acidité d’entrée et on garde I'acidité de sortie fixe.

v" Nous avons travaillé avec deux températures fixe a T= 80°C et a T= 90°C.

v Acidité Entrée (on a pris plusieurs échantillons d’acidité différente de 8 % jusqu’'al5%).
v Acidité de sortie est fixée a 2%.

Mode Opératoire:
» Dans un bécher, on pese 200g de I'huile brute de grignon.

» On chauffe I'huile a 80°C en agitant, puis on ajoute 0.1ml de I'acide phosphorique et on
maintient I'agitation pendant 20min.
e Apres 20 min, on ajoute la soude pour faire descendre I'acidité a 2% en maintenant

I'agitation jusqu'a apparition de deux phases, la pate monte en haut et I'huile décent
en bas.

» Aprés séparation de I'huile, on effectue I'analyse de la pate.

200 g Huile brute de grignon

3
E5 Gy

l L'ajout de 0,1 ml de I'acide HzPO4

barreau magnétique
Chauffage Jusqu'a 80 C* { avec I'agitation )
Plaque chauffante
== a

Aprés 20 min

A2

aso°c
On verse le mélange dans
une ampoule a décanter L'ajout de la soude

La pate
L'huile &«
On élimine

Chuile o
|::> La pate subit I'analyse pour voir son acidité

Figure3 : Schéma de la séparation par la méthode décantation
lll-Résultats et interprétations:

e e 1



= Letableau 6 présente e pourcentage de I’ acidité de la pate en fonction du pourcentage

de I'acidité d entrée de | huile brute alatempérature T= 80°C pour le raffinage

discontinu.
Raffinage discontinu
Acidité Entrée % Acidité sortie% Acidité dela pate%
8 2,16 57,48
9 2,11 59,36
10 2,56 60,17
11 2,14 62,14
12 2,72 63,55
13 2,3 65,77
14 2,14 72,73
15 25 72,83

sure del’ acidité de la pate en fonction d’ acidité d’ entrée del’ huile T=80 °C.

% Acidité de lapéte

raffinage discintinu & 80°C

75
70 4
65 -
60 -
55 1 % Acidité de
I"huile d’ entrée
50 T T T T T T T T T
6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16

Figure 4:évolution de |’ acidité de la pate en fonction del’acidité d’entrée del’huile brute a 80°C.
= letableau 7, on présente le pourcentage del’ acidité de la pate en fonction du pourcentage

del’acidité d’ entrée de I’ huile & une température fixe T=90°C pour |e raffinage discontinu.
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Raffinagiescontinu
Acidité Entrée Acidité sortie Acidité de la pate
9 2,14 52,43
13 2,11 57,18
17 2,01 60,25
25 2,36 70,58

Tableau7 : Mesure de 'acidité de la pate en fonain d’acidité d’entrée de I'huile brute a T=90 °C

% Acidité de la pate

Raffinage discontinu a 90 °C

75

70 A

65 -

60 -

55 A

50 ~

% Acidité de

45 I'huile d’entrée

40 T T T T
5 10 15 20 25 30

Figure 5: évolution de 'acidité de la pate en fonction dicidité d’entrée de I'huile brute a 90 °C.

= Le tableawB présente le pourcentage de I'acidité de la paferction de I'acidité a
I'entrée de I'huile brute a la température T= 9@WLir leraffinage continu.

Raffinagentinu

Acidité entrée Acidité sortie Adité de la pate
9 2.14 50




13 2.11 58.77
14 2.01 60.25
20 2.72 65.3
25 2.30 705
Tahleau 8 - Mesure de I'acidité de la pate eionction d’acidité d’entrée a T=90 °C

% Acidité de la pate

75

70 A

65 -

60

55 -

50 A

45 A

40

Interprétations :

Raffinage continu & 90 °C

% Acidité de
I'huile d’entrée

5

Courbe 6 : évolution de I'acidité de la pate en fuction de 'acidité d’entrée a une T = 90 °C.

10

15

20

25

30

= D’aprés les résultats obtenus pour les deux terhpésa80 et 90°C, on constate que

I'acidité de la pate augmente en fonction de tlaéide I'huile brute.

= Nous avons aussi constaté qu'’il n’y a pas une graiftérence au niveau des résultats

entre les 2 méthodes de raffinage continu et disoaon

= Malheureusement les expériences de la méthodéadmthtion que j'ai réalisée au

laboratoire n’ont pas pu augmenter le pourcentéa@dité de la pate au dela de

90%, valeur significatif pour avoir un bon rendeingéa raffinage.




%M@Wm

Mon stage s’est déroulé au sein de la Société trdlis Oléicole de Fés du
16Avril au 31 Mai 2012. Durant cette période, pai valoriser mes acquis théoriques en les
mettant en pratique par la réalisation d’analysdsmigues (spectroscopie UV,
neutralisation...) et d’acquérir une expérience cémgntaire dans le domaine du controle de
qualité. Ce stage constitue une étape trés imuertdans mon cycle de formation. Il m'a
permis de comprendre le fonctionnement de cetteemnse et de consolider mes
connaissances sur le registre de I'industrie dds

L’objectif de ce stage est d'utiliser la décaimtatcomme technique de séparation au
lieu la centrifugation dans le but de minimisex pertes de I'huile dans la pate. Nous n’avons
pas pu améliorer le pourcentage d’acidité de la patdela de 90%, valeur significatif de bon

rendement du raffinage. En raison de la duré dgestres courte, nous n’avons pas pu

étudier| I'influences de tous les paramétres taks la température, temps de décantation et

I'acidité sur la séparation par décantation.
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