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Le marché industriel des huiles au Maroc devient de plus en plus diversifié,
concurrentiel et exigeant impliquant des intervenants qui deviennent de plus en plus
nombreux. Cette situation oblige les huileries nationales et notamment la société
industrielle oléicole de Fés (SIOF) a améliorer leurs performances de maniere permanente,

pour s adapter aux besoins du marché.

Consciente de ces contraintes, la SIOF essayeameéborer constamment afin d’augmenter la

productivité et la disponibilité des moyens de paitbn.

L'objectif de ce stage est de compléter notre faionathéorique par des applications pratiques, il
permet donc de passer du monde étudiant au momdespionnel, d’acquérir de nouvelles connaissances,
d'appréhender de nouvelles techniques, de développte spécialité, d’étre un élément actif dans

I'entreprise et donc de développer I'esprit de ogsbilité et d'initiation.

Ce rapport contient trois volets :

Le premier concerne la présentation de I'entsgpainsi qu’un apergu sur son historique.

Le deuxieme volet décrira le processus de promude conditionnement et les analyses effectuées
au sien de la SIOF, et le troisieme présente laerebe que j'ai effectuée au sien du laboratoircemant

'impact de la température de la soude sur le nevashe de I'huile de grignon d'olive.

Chapitre 1
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Apercu sur la société SIOF

1. Historique

Créée enl961 sous forme d'une société a responsabilités lim{@&A.R.L), la SIOF est une
réalisation familiale qui n'a pas cessé de dévedomes moyens, de diversifier et d’'améliorer laliuae
ses produits. Au départ I'activité initiale de Ecté était simplement la pression des olivextiaction de
I'huile de grignon et la conserve des olives.

En 1966,SIOF a pu installer une raffinerie d’huile de &ablec une capacité de 12000 tonnes/an.

En 1972 la société a intégré dans ses activités une ukd@rfabrication des emballages en plastique

et un nouvel atelier pour le remplissage, cagguldt étiqguetage des bouteilles (*2 L, 1L, 2L, 5L).

En 1977, cette nouvelle installatign a permis a la sociédevenir un complexe important pour le

capsulage et I'étiquetage des produits.
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En 1978 le produit de la SIOF s’est étendu dans toubij@ume grace au premier lancement de la
compagne publicitaire, 'ouverture des dépbts aitiérentes régions du Royaume. Tout cela a pernigs a
société de devenir plus proche au consommatewuwavec ses différents produits de qualité.

En 1980 afin d’augmenter sa production, I'entreprise & & place une installation de raffinage
d’une capacité de 30000tonnes par an.

A partir de1985 elle s’est transformée en une société anonynf® gvec un capital de 51millions
de dirhams dont les actions sont reparties entianidle LAHBABI.

1993: la mise en place d’une raffinerie de I'huile tera base de soja.
1994: recrutement des cadres pour améliorer la gedidientreprise et élargir sa part de marché.
2003-2004 la société a installé deux chaines de produgt@m la fabrication des bouteilles de PET

(type de plastique), pour le conditionnement delefien format 0.5L, 1L 2L et 5[1].
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2. Activité de la société

La SIOF est une société anonyme a vocation agreataire plus précisément dans le domaine de
I'extraction, raffinage, et le conditionnement desles alimentaires et conserve des olives.
La SIOF dispose de quatre sites industriels :
= Le premier se situé a la zone industri@ldi Brahim, il s'étend sur une superficie de 20000
m?, et s’occupe de la production de conserves d'slatd’extraction d’huile de grignon.
= Le deuxieme se situé a la zone industrielldd&karat, il occupe une superficie de 12000
m?, assurant le raffinage et le conditionnement dgéle$alimentaires.
= Le troisieme site nommé DomainELHAMD : situé a TAWJTAT, il s’occupe de
I'extraction de I'huile de grignon.
= Le dernier site edtMAASSRA ou SIOF2, qui a pour activité la trituration déises.
L'activité de 1aSIOF était simplement la trituration des olives et lenserve d'olive.
La SIOF a pour activité aujourd’hui le raffinages huiles alimentaires, la pression d'olive en
continu et en classique, I'extraction d'huile dgrgyn, la transformation des matieres en plast{oeteilles,
bidons, bouchons) et conserves d'olives.
L'huile d'olive et les conserves sont exmia 90 % vers différents pays d'Europe et aux T ETA

UNIS, la SIOF comprend quatre dépdts a savoirsaBlanca, Marrakech, Oujda et celui de Oued-zem.

3. Produitsfabriqués par la SIOF

La SIOF produit une large gamme de produits qupkrimet de toucher une ¢ -

large partie des consommateurs sur le marché.
Les quatre catégories d’huile produites par la S$Oft :

» « SIOF »: huile de table raffinée a base de soja.

« FRIOR » : huile de tournesol raffinée
« MOULAY IDRISS » : huile d’olive vierge courante
= « ANDALOUSSIA » : huile de grignon et d'olive raffinée.

L'huile d’olive
L'huile d'olive est la matiére grasse extraite dixges (fruits de

I'olivier) lors de la trituration dans un moulinhaile (figurel). Elle est un

des fondements de la cuisine méditerranéenne.
Elle a des propriétés bénéfiques pour la sant@nmoent sur le | =
plan cardio-vasculaire, grace a sa teneur en witam, vitamine E et en|

acides gras monoinsaturés.

L’huile d'olive est composée denviron 99%

matiéres grasses, le 1% restant constitue les ca#apuineurs, =
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il s’agit des alcools, des stérols, des phénol£lle. est trés riche en vitamines (A, B, K et

E), en provitamine A (carotene) et en sels minéraux

5Kg
D'OLIVES
Lavage
Broyage
@ PATE
Pressuage @ T
centrifugation
s I Litre
DB D'HUILE
pi. ; D'OLIVE

Figure 1: Procédé industriel de fabrication de I'huileldie

Huile de grignon

Lorsqu'on extrait I'huile d'olive, il en résulte spus-produit, le grignon, qui

renferme la plus grande partie de la matiére seatshd'olive (peau, pulpe, petits ;
morceaux de noyau) et une certaine proportion dieawégétation qui contient a so
tour les composants hydrosolubles de I'olive, pridpo qui dépend du systeme utilisé.

Le grignon est séché, broyé et traité au solvaut pbtenir une huile dite

de grignon.

Huile de soja

L'huile de soja est extraite des pois par broyagpas extraction chimique.
C’est une matiére premiére intéressante parcelaesi chimiquement souple

abondante et renouvelable.
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L'huile de soja est une huile riche en acides godginsaturés. Elle contient aussi de la lécitiinea

une action hypocholestérolémiante.

Huile de tournesol

L'huile de tournesol est une huile végétale obteaymartir des graines de

tournesol a partir d’'une pression a froid.

autres des stérolg-6itostérol) et du tocophérol

(vitamineE).

La composition en acides gras de l'huile de towinadilisée pour
l'alimentation humaine est la suivante (en pouagmimassique):
Acide linoléique €182 w-6 polyinsaturé) 70 %
Acide oléique (C18:b-9 monoinsaturé) : 20 %
Acide palmitique €16.0 saturé) 6 %
Acide stéariqueq180 saturé) 5%

4. Qrganigramme

L'aspect organisationnel de &OF ne différe pas entierement des types d’organisatisponible

au sein d'autre établissement. Il se présente dwtaere suivante :

Président directeur
générale
Mn

Directeur générale

I

Direction des Direction Direction Direction Direction
ventes financiére et ressources commerciale production
administrative humaine

Y 4 J | {

Facturation Comptabilité Administration du Raffinage

Conditionnement
Emballage

I ahnratnir

Commandes Administration personnel Distribution
Vente Trésorier Développement

ANrhate Canrsirac nAnAral
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Chapatre 11

Processus de production
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|. Procédé industriel de raffinage chimique

1. L’huile
Définition :
L'huile est un terme générique désignant des neatigrasses qui son!

a I'état liquide a température ambiante et quenmélangent pas a I'eau.

Les huiles sont des liquides gras, visqueux, diugig
animale, vegétale, minérale ou synthetique. Ekedifferencient
des graisses qui sont pateuses dans les condiniormales:h

d'utilisation.

Composition :
L'huile est composée de :

» Les acides gras libres
Les acides gras libres ne sont pas fixés a unecuielée glycérol et sont des lipides
peu assimilables par 'homme.
La teneur d'une huile en acide gras libre s’exprimpar I'acidité oléique.
Le raffinage permet notamment de retirer ces agdes libres.
= L’insaponifiable
Fraction qui ne peut pas étre transformée en savon.
Il est composé suivant les huiles de :
- Vitamines (A, D, E sous forme de tocophérols)
- Différents stérols ('analyse de ces composatisne une carte génétique de
I'huile et permet une identification sire des asl

- Des cires
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- D’hydrocarbures naturels (carotene, squaléne,...)
» Les triglycérides
Un triglycéride est composé de 3 acides gras feugsune molécule de glycérol.
Les acides gras sont composés d’'une chaine d’atdenearbone (6 a 24), sur ces atomes

de carbone sont fixés des atomes d’hydrogene.

2. Principe du raffinage

Le raffinage constitue une étape clef de la teagielde production des huiles et corps gras naturel
d’'origine végétale ou animale, permettant d'obtemie qualité conforme aux exigences.

Le raffinage est une série de traitements de patitin effectués le plus souvent en continu et ayan
pour but de débarrasser les huiles brutes des etgmudiverses qu'elles contiennent. En effet,selle
contiennent de nombreux composés : certains sesutiles (vitamines) d'autres sont nuisibles a tpualité
ou a la santé (phospholipides, gommes, acidedigras, pigments, agents odorants....).

Le raffinage consiste donc a éliminer au mieux cesmposés nocifs afin d’obtenir une huile aux
qualités organoleptiques et chimiques les meillepassibles.

Le raffinage reste cependant une technologie dégmermden sir du savoir faire et de bonnes pratiques
de conduite mais aussi, d’'une connaissance suiéistes propriétés physico-chimiques spécifiqueteda
stabilité des corps gras glycériques. Cette domfal#rise est indispensable pour adapter a chaqps goas
brut les parametres opératoires qui permettronfintiiger efficacement les composés indésirabless san
dégrader ou perdre les constituants utiles, tetdegiacides gras poly-insaturés, les stérols wvitdemine E.

Le raffinage est une technologie relativement réceui devient de plus en plus importante dans
I'industrie agroalimentaire.

Différents procédés peuvent étre utilisés pourdéement des huiles. Nous examinerons le procédé
utilisé a la société oléicole SIOF, pour obtemiethuile de bonne qualité, ce procédé est le RNAEE
CHIMIQUE.
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Les étapes du raffinage chimique

Les huiles brutes sont des huiles importégmrdir d'autres pays (Canada, Brésil, Argentine,
Europe...), transportées au moyen des navires jusqudet de Casablancai ¢e laboratoire officiel effectue
des analyses sur des échantillons représentatfdgmihuiles seront stocké dans COSTOMA (compad@ie
stockage marocaine) les huiles sont transportéperapées dans des réservoirs situés a lI'entréeisiad,
dans le laboratoire de SIOF, les mémes analységé&alisées pour confirmer les résultats troupéss les
huiles passent au raffinage pour la purification.

Les différentes étapes du procédé de raffinagei(€ig) sont les suivantes :

Schéma général du procédé de raffinage :

Auxiliaire principal de HU I LE Constituants éliminés

fabrication BRUTE E

Acide Phosphorique : , . . . hospholipides
HsPO4 prort — Demuc:|lag|nat|on 'i&

Pétneutralisation,

Na OH : Soude Caustiqgue ——> Neutralisation hs, Phagipides,

\_/ﬂ/_ HsPO4, métaux.
i Lavages
Eau acidifié (—S (—S L'eau de lavage
Savon, Phospholipides

Terre décolorante ~ Décoloration Mlorophylles
ll Filtration
Vapeur séche sous vide » . ; Flaveurs, odeur, etc.
— Désodorisation —
Won
2-1 Démucilagination HUILE RAFF|NEE J

Cette opération consiste a éliminer de I'huile &rles phospholipides, les lécithines, les pigmdass
impuretés mécaniques.... L'ensemble de ces prodsitsaeivent désigné sous le nom de gommes, qui sont
nuisibles a la santé, a la conservation et auxabpés du raffinage de I'huile, ces gommes sontrdlydées

grace a un acide et se détachent alors des triglgsé

PFE /LST génie chimique : 2012-2013 13
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L’ensemble des phospholipides et des gommes est dénommé “mucilage”’. La présence de ces
substances dans I’ huile entralne un certain nombre d’' inconvénients :
= Les composés phosphorés en présence d’eau forment des précipités dits mucilages qui ne sont pas
admis dans une huile livrée &la consommation.
= De nombreux essais ont montré qu’ une huile mal raffinée (mal débarrassée de ces phospholipides)
s acidifie, s'oxyde et prend plus rapidement un go(t désagréable.
=  Les phospholipides sont souvent liés a des métaux lourds catalyseurs d’ oxydation.

Par ailleurs, I'élimination incompléte des composés phosphorés peut avoir comme conséguence de
créer des difficultés dans les étapes ultérieures du raffinage : émulsion, désactivation de la terre décolorante

et colmatage rapide des filtres, inhibition de la décoloration thermique lors de la désodorisation.
Dans la société SIOF, I opération de démucilagination se fait comme suit :

L’ huile brute venant du bac de stockage appelé cuve de lancement. Filtrée dans un filtre a double

corps (figure 3) contenant chacun d’ eux un tamis pour éliminer les substances grossiéres.

Figure 3 : Filtresapoche

Apreés, I'huile est chauffée a 90°C par la vapeur des eaux adoucies venant de la chaudiére, cette
opération visant a diminuer la viscosité est suivit d'un pompage par deux pompes, |’ une continue et

I’ autre a variation de vitesse dans un échangeur de chaleur tubulaire.

Ensuite, |’ opération se poursuit par injection de I’ acide phosphorique commercial par une pompe
doseuse (figure 4) araison de 1 a3 %. I"huile et I’ acide passent alors dans le bac de contact pendent
15420 min.

Rapport- gratuit.com i’\;
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Figure 4: Pompe doseuse
Quelque soit I'agent de démucilagination emplogé&endement de I'opération dépend généralement
de:
= La température une élévation de la température favorise laungptde I'émulsion d'ol une
meilleure élimination des mucilages et une dimionitdes pertes. Cependant, une augmentation
excessive de la température risque de dégradenuesages et affecter la couleur de I'huile. La
température ne doit pas dépa@fiC.
» Le temps il est variable selon la quantité de mucilagessdéuile brute. Il doit étre d’ordre di5
a 20 min.
= L’agitation : une bonne agitation augmente la surface de denédde passage des mucilages dans
la phase aqueuse.
Pour I'huile de grignon et du tournesol, I'opératise fait semblablement sauf qu’elles seront

refoulées directement vers la cuve de lancemestresevoir de I'eau puis chauffage.

2-2 Neutralisation

Il convient également d’éliminer de I'huile les de$ gras libres qui lui donnent un mauvais godt et
nuisent a sa conservation. La neutralisation alae reste de loin la méthode la plus employée péparer
les acides gras libres.

La neutralisation par la soude élimine les acides gous forme de savons appelés communément

pates de neutralisation. La réaction de saponifinast la suivante :

RCOOH + NaOH > RCOONa + HO

Acide gras Soude Savon Eau

Les conditions de concentration et de quantitéadeles sont trés importantes car une fausse quantité
de soude peut entrainer des conséquences :
= Une faible quantité de soude ajoutée permet laepoes des acides gras libres dans I'huile de

neutralisation ce qui augmente l'acidité d’huile.
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= Un excés de soude peut non seulement neutralsacldes gras, mais aussi attaquer I'huile neutre

par une saponification parasite ce qui va dimineeendement selon la réaction suivante :

R,--CO,--CH, GO0 Na HO--CH
Rz“COz“CHl + 3NaOH —  ROONa + HO--CH |
R;--COZ--CHJ ;GO0 Na* HO--CHh |
Triglycéride Soude Savo Glycérol

Pour déplacer I'équilibre dans le sens d'une nésatéon compléte, il est nécessaire d’employer un
léger exces de soude qui s'il est mal dosé petaieetr des pertes importantes par saponificatioasfia.

A l'aide d'une pompe doseuse (Figure 4), la sousteigectée dans I'huile provenant du bac de
contact, apres le mélange d’huile et de soude pada@is un mélangeur (Figure5). L’huile est refeutérs
une centrifugeuse auto-débourbeur (4700 tour/mim) apsure la séparation de I'huile des pates de

neutralisation.

2-3 Lavage
Cette opération permet d’éliminer les savons etdade en exces, qui sont encore présents dans

I'huile sortant de la centrifugeuse, ainsi que desniéres traces de métaux, de phospholipidesagitrds
impuretés.

Le lavage est plus efficace lorsqu'il est effectumédeux étapes. Il faut utiliser de I'eau décadeif
chaude (température de I'eau supérieure a celldhgiée de 10°C). L'eau de premier lavage est ageupar
une pompe doseuse pour la mélanger avec I'huile damixeur. Le mélange d’huile et d’eau est séparé
une centrifugeuse autodebourbeure.

L’huile est additionnée a nouveau avec I'eau &éielipar I'acide citrique (0.03%). Et le mélange es

ensuite séparé par centrifugation.

2-4 Séchage
Le séchage sert a réduire 'humidité de I'huilé5(@.0.7%) a moins de 0.08%, car la présence des

traces d'eau diminue I'activité de la terre décalte et provoque le colmatage rapide des filtres.
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La technique de séchage est simple : L’huile stetale lavage (9C) est pulvérisée dans un tour

verticale maintenue sous vide a une pression derfdyg.

2-5 Décoloration

Aprés le séchage, I'huile passe a la décoloratiitmtgst pas un critere de qualité, mais qui vise a
éliminer les peroxydes, les produits secondairesydfation et essentiellement les pigments cololés (
chlorophylles et les caroténes). Elle fait intelivé® phénoméne d’adsorption sur des terres déaotes du

charbon actif, des silices spéciales ou des condoina de ces substances.

L’huile séchée se sépare en deux :
» Une premiére partie de 10% de I'huile séchée dstramée vers un bac dans lequel on ajoute de la
terre décolorante.
» La deuxieme 90% d’huile restée est chauffée paéehangeur thermique a plaque (100°C) et
rejoint l'autre 10% d’huile. Ensuite le mélange gmsdans un décolorateur composé de 2
compartiments dans lesquels la vapeur (110°C) leirdans un serpentin avec un agitateur qui

augmente la surface de contact

= Remarque :

Pour I'huile de grignon, la décoloration se fait ga charbon actif car il est plus efficace.

2-6 Filtration
L’huile qui sort de la décoloration passe a ladtion. Cette derniére se fait a travers un milieu
poreux constitué par de la toile filtrante, dontliamétre des pores est inférieur au diamétre daiples de

la terre, ce qui permet le passage de I'huile seditavers le filtre.

Au sein de la SIOF, I'huile sortante du décoloratinit étre débarrassée de la terre qu’elle contien
en suspension, pour cela, I'huile passe tout d@dblens un gros filtre a plaque, puis dans detresdiltres
a poche (filtres de sécurité) pour s’assurer queilé ne contient plus de terre ou de matiere spension.

L’huile est ensuite stockée dans un réservoir

2-7 Désodorisation

La désodorisation produit une huile a savewtreequi ne transmet pas d'odeur. Spécifique aux
aliments. Ce procédé éliminé aussi les restes lgtamces (acide gras) susceptibles de faire réimgile, ce
qui prolonge sa durée de conservation durant Bpasage apres son emballage.

Les huiles neutralisées et décolorées obterasentent une odeur et un godt particulier delpart
origine et aussi en raison des traitements effechendant le raffinage. Le but de cette étape est d
d’effectuer un entrainement des produits odorifésrgaldéhydes, cétones...) en méme temps que lessacid
gras volatils sans altérer les triglycérides. Raatenir ce résultat on effectue une distillationswide, a une

température relativement élevé avec injection geua
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Aprés la filtration, I'huile arrive avec unentpérature de 70°C elle passe dans une série
d’échangeurs pour que sa température soit attelgfeC. Puis I'huile est acheminée vers le désodoris
(figure ) ou on injecte de la vapeur séche dansiléhqui est maintenue sous vide. Il s’agit donand’

entrainement a la vapeur des substances odoraritesryg plus volatiles que I'huile.

Figure 6 : Désodoriseur

2-8 Fortification

La désodorisation produit une huile a saveur neyuree transmet pas d'odeur. Spécifique aux
aliments. Ce procédé élimine aussi les resteslustamces (acide gras) susceptible de faire rahaitd. Ce
qui prolonge sa durée de conservation durant Bpasage aprés son emballage.

Aprés sa désodorisation a I'aide d’'une pompe dsesda SIOF enrichie ses huiles de la vitamine A et
D; Ces vitamines sont d’abord mélangées dans de ftits avec de I'huile désodorisée avant d'étre

injecter, a la fin I'huile raffinée est pesée, pstisckée dans des citernes sous azote pour égitgdation.

3. Conditionnement et emballage

Le conditionnement constitue la derniére étape hegssus de production, ou I'huile raffinée se
remplie dans des bouteilles et / ou bidons qui bahlant dans les cartons ensuite dans des paksdttes
déposent dans le stock des produits finis.

La SIOF dispose de deux lignes pour la fabricatea bouteilles du PET a partir de préformes et
leurs remplissage et emballage dans des caissestde :

= Uneligne 1/2L et 1L PET
= Une ligne 2L et 5L PE et PET (PE : Polyéthylen&TP Polyéthyléne téréphtalate).

L’ensemble des opérations permettant la mise eriebles, I'étiquetage et I'emballage de I'huile
s’appelle conditionnement. La société est équifgédifférentes machines francaises et italienngs [1
L’enchainement de ces opérations (figure 11) [1phdir du remplissage des bouteilles jusqu’a lsemi

en carton en stock des caisses peut étre représariggfigure suivante :
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MMatiére premére

Chauffage et malaxage —bl

Extrusion

r

Pré-soufflage

r

Soufflage

r
Moulage

Refroidissement _—
r

Trémies de stockage

r

Remplissage
Apports des bouchons —pl
Capsulage
Etiquette et colle —Pl

Etiquettage

Cartons _—

Encaisseuse
Colle —Pl

MMagasin de stockage

Figure 11 : Procédure d’emballage et de conditionnement

Remarque:

Le soufflage est une premiére étape qui contikrsigurs sous étapes:

» Chauffage: Les préformes subissent un chauffage dans ungfaiucontient des lampes a IR pour
gue la matiére devienne moule.

« Etirage : Un étirage par une tige d’élongation qui donrie Bouteille la hauteur prévue.

« Présoufflage: Le présoufflage avec une pression de 7 barffestae pour préparer la matiére a
subir une haute pression lors du soufflage.

« Soufflage: Le soufflage a une pression de 40 bars.

» Dégazage A l'aide du dégazage, la bouteille sort du maaec le dégagement de I'air qui donne
la forme finale a la bouteille.

Une fois les bouteilles soufflées sont obtenusdst acheminées par le convoyeur a air comprimé
vers la remplisseugé].
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4. Analyses effectuées au sein de la SIOF

Le rble du laboratoire de la SIOF, intervient astées niveaux depuis la réception des huiles brutes
jusgu’a I'obtention d’'une huile raffinée, la soéét le souci permanent de fournir une bonne huilme
large clientéle, c’est pour cela gu’elle effectaatés sortes d’analyses visant a garantir ses jsodoit sur
demande dans le cas d’'un phénomene anormal, swtudaintervalle de temps régulier (deux fois joair)
afin de suivre la qualité du raffinage pour amélides conduites de I'opération.

Les principales analyses effectuées au laboratieila SIOF sont les suivantes:

Echantillon Analyses
Huile brute (B) Acidité, taux d'impuretés
Huile démucilaginée (M) Acidité
Huile neutralisée (S1) Taux de savon, acidité, exteesoude
Pate de neutralisation Acidité
Huile séchée (HS) Taux de savon, acidité, tauxhdephore
Huile filtrée (F) Acidité
Entrer de désodoriseur (ED) Acidité, savon
Sortie de désodoriseur (SD) Acidité, savon, transmission
Conditionnement Acidité, taux de phosphore, indiegeroxyde
Eau de chaudiére La dureté totale
Maturateur Acidité, taux de savon
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Chapatre 111

L’'impact de température de
la soude au niveau de la
neutralisation sur le
rendement de |'huile grignon
d’olive
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|. L’objectif :

L’ objectif du raffinage chimique, est de produire de I’ huile raffinée avec une qualité
acceptable avec une perte minimale de matiére ou un rendement maximal dans le procédé de
raffinage.

Pour cela, il faut utiliser un exces minimal de soude caustique, qui permet d obtenir
une qualité acceptable de I huile et de réduire au minime la saponification de I huile neutre.
Par conséquent, le contrdle du processus de raffinage de I’ huile est important pour minimiser
les pertes en matieres.

[EEN
1

L es principaux facteurs influencant sur le processus de sépar ation de

la pate aux huilesde grignon d’ olive.

% Latempérature de la soude utilisée.
¢+ Laconcentration de la soude en degré Baumé (°Bé).
% Laquantité de lasoude qu’il faut gjouter.

% Latempérature de I’ huile située entre 85-90°c.

e

Principales caractéristiques del’huile de grignon d’ olive.

Huile de grignons huile de grignons Huile de grignons
d’'olive brute d’oliveraffinée d’'olive
Odeur et saveur
Acceptable Bonne

Couleur
Clairejaune ajaune brun | Clairejaune avert

Aspect a 20°C pendant

24h Limpide Limpide

Aciditélibre% m/m

o . Non limitée <03 <10
exprimée en oléique

L’indice de peroxyde
<5 <15




Teneur en eau et en
matiéres volatiles %

m/m

Teneur en impuretés

insolubles dans <0,05 < 0,05

Il. Expérimentation

Mon travail est divisé en deux étapes :
« La 1% est basée sur le phénomeéne de neutralisatiors Bgite étape on consiste &
eliminé les acides gras libre par la soude caustiqu
« La 2™ étape ou la formation des savons, et consistpareséla pate de neutralisation
aux I'huile.
J'ai travaillé avec deux concentration (34 et 3§°8e fonction de température, depuis 15°C

jusqu’a 80°C.
1- Méthode :

a- préparation de la pate :

* Définition :

Dans cette étape qui est caractérisée par la filmmaes savons a partir de la réaction de nesatidin
est une réaction chimique transformant un estewmnion carboxylate et un alcool. lll s'agit en fale

I'hydrolyse en milieu basique d’'un ester.

* Le mode opératoire :

e On introduit 200g de l'huile brute dans un bécluar,laisse I'huile chauffé jusqu’a
atteindre une température environ 85°C, on ajautgulntité nécessaire de la soude
avec une température choisie, puis on laisse langél agiter jusqu'a I'apparition de
deux phase (huile neutralisée et la pate).

» on laisse le mélange pour la filtration.

b- Acidité de I'huile neutralisation :

% Définition :



C’est la quantité d'acides gras libre expriméeaeide oléique présente dans 100g de matiere gflasse

degré d’'acidité).

* Le mode opératoire :
* met dans un ballon 100ml d’alcool distillé (éthgnol
* On ajoute 2 a 3 gouttes de phénophtaléine.
e On neutralise I'alcool par KOH (0.1 N) => coloratioose.
*  On ajoute une quantité d’huile a analyser (huilgdarhuile neutre).
* On agite un peu et en obtient une coloration jaune.

*  Ontitre avec KOH (0.1N) => coloration marron.

L'acidité est calculée par :

NxVx282x100 _ Vx2,82
PE x 1000 PE

Acidité =

(%)

. V : volume de KOH versé en L.
. N : normalité de KOH (0,1 N).
. M : masse molaire s’acide oléique (282 g / mol).

. PE : masse de la prise en essai.

» L’acidité de I'huile de grignon d’olive neutralisiit étre< 2 %.

c- L'acidité de la pate de neutralisation :

* Définition :
Cette analyse permet de savoir s'il y a une perte d’huile dans la pate de neutralisation, en

déterminant I'acidité de la pate.

* Le mode opératoire :

On introduit environ 10 g de la pate dans un ballom ajoute 40 ml de dioxane pur, 7 ml d'acide

sulfurique, 7 ml d’eau distillé et quelques goutlamange de méthyle comme indicateur.



On met le ballon dans un chauffe ballon et on laisse le mélange chauffer jusqu'au virage de coloration
vers le marron. Aprés le mélange est versé dans une ampoule a décanter, on extrait 3 fois avec 25 ml d'hexane
extra pur, puis les phases organique sont rassembl ées et lavées 2 fois avec I’ eau chaude, on filtre sur un papier
filtre contenant le sulfate de sodium pour éliminer les traces d' eau dans un ballon taré, on gjoute a peu prés 150
ml d’ hexane et on met le ballon sous un soxlet et réfrigérant pour récupérer les traces d' huile collant sur le papier
filtre et éliminer I"hexane. L' huile obtenue est mise dans I’ étuve a 103°C pendant 15 min puis refroidi dans le
dessiccateur.

On détermine I’ acidité de la pate en gjoutant 100 ml d’alcool neutralisé par le phénophtaléine et on titre

avec KOH (1N) jusgu’ au virage au rose pale.

» Acidité de la pate doivent étre > 60 %.

2- Résultats;

» Pour la concentration : 38 Bé

Température I’acidité de I’acidité la masse le rendement (%)
delasoude I"huile neutre | de la pate N
de matiere
0

grasse

15 25 62,5 120,93 60,47

20 24 62 122,73 61,37

25 2,2 64 124,74 62,37

30 1,99 65,6 128,29 64,15




35 1,9 65,8 128,34 64,17
40 1,88 68 138,2 69,10
45 1,82 74,3 138,59 69,30
50 2,4 57,55 118,48 59,24
55 2,16 60,64 120,93 60,47
60 2,35 53,43 118,64 59,32
65 2,57 55,5 115,2 57,60
70 2,55 52 115,69 57,85
75 2,77 52,41 1121 56,05
80 2,6 50,46 110,73 55,37
la masse initiale = 200g

Tableau 1: Représente la variation de I'acidité et le mmént en fonction de la température de la soude.

B le rendement

H 'acidité de la pate

T°=15

Observation :



D’apres les résultats obtenus on observe que Itécite la pate et le rendement augmentent avec la
température jusqu’a 45°C apreés ils diminuent, dempeut dire que la bonne séparation s’effectus’& 4u le

rendement et I'acidité de la pate sont les plasél

» Pour la concentration : 34°Bé

Température de |p  l'acidité de | l'acidité de la le rendement (%
soude (°C) I'huile neutre pate la masse
de matiére
grasse
15 2,3 60,13 124,76 |62,38
20 2,25 62 125,38 62,69
25 2,18 59,8 123,8 61,90
30 2,21 64 125,71 62,86
35 1,93 69,2 133,52 66,76
40 1,9 63,16 125,57 |62,79




45 2,4 52,78 116,64 58,32
50 2,3 53,59 119,04 |59,52
55 2,26 54,13 118,03 |59,02
60 2,19 55,5 117,27 | 58,64
65 2,45 48,19 115,7 57,85
70 2,69 47,3 1154 57,70

Tableau 2 :Représente la variation de 'acidité de la pate eendement en fonction de la
température pous4°Bé.

W Le Rendement

m 'acidité de la pate

T°=15
T°=20
T°=25
T°=30
T°=35
T°=40
T°=45
T°=50
T°=55
T°=60
T°=65
T°=70

Observation :

D’aprés les résultats obtenus en observe qualitéale la pate et le rendement augmente avec la
température jusqu'a 35°C apres ils diminuent, donpeut dire que la bonne séparation s’effectugs*@ ou

I'acidité de la pate et le rendement plus élevé.

3- Interprétation




* Pour la concentration de 34°Bé :

D’apres les I'histogramme de (34°Bé) on remarque .q
» Le rendement en huile neutre augmente en fonceda température de la soude,

jusqu’a la température de 35°C avec un rendemexinmuan.

= En suite, lorsque |la température de la solutioNa@®H dépasse le 35°C, on remarque

gue le rendement en huile neutre diminue.
On peut expliquer ceci par :

= La premiére phase, (entre 15 et 35°) il y a nesttaibn des A.G libres par NaOH.
R-COOH + NaOH—— R-COONa* + H,O

La deuxiéme phase (entre 35_ 70°c) en plus datdiod de neutralisation des A.G.Lily a
hydrolyse de triglycérides constituants majoritaied’huile (98%), ce qui montre une

diminution du rendement.

* Pour la concentration de 38°Bé :
Les néme remarques et explication faites pour le NaOHB&4sont valables pour le NaOH
38° bé.
Mais en peut remarque que, la solution de NaOHB@8 est plus intéressante que NaOH (34

Bé) on a un rendement de I'huile neutre est meiligie celui de NaOH (34°Bé).
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Conclusion

Durant notre période de stage au sein d'unitéaberhtoire. On a pu établir de bonnes relations et
de belles rencontres avec différentes catégorigedmnnel de la SIOF.

On a pu mettre en considération de belles et igiesses valeurs telles que : la conscience
professionnelle, le respect d’abord de soi mémerstite des autres, responsabilité, la concertation
collaboration, I'assiduité, I'esprit d’équipe et decherche, tous ¢a avec une grande facilité djratéon

dont 'humeur et la sincérité ne font qu’un.

Ce stage nous a permet :
« Identifier 'importance de la qualité dans le donsagroalimentaire.

e Avoir un esprit d‘analyse de qualité.

D’autre part le sujet que j'ai chosia permis de confronter a des situations réellasétait une
occasion pour me sensibiliser aux questions r&até la vie du travail en équipe et de participer a

travaux de laboratoire a I'évolution de la société.
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