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ntrittection

a%s huiles et les graisses ont toujours constite pant importante du secteur des
industries agroalimentaires.

%s huiles végétales offrent un large choix tanhi@eau du goQt, de l'utilisation, du

prix, que de la qualité. Parmi ces produits, l&wudle soja qui nécessite un traitement de
raffinage pour obtenir une huile préte a la comsation humaine. Ce traitement doit

garantir aux consommateurs un produit d'aspect gemja neutre de godt, résistant a
I'oxydation, adapté a I'emploi désiré et débarrdesges substances toxiques ou nocives.

%rs le raffinage est I'ensemble des opérations suvent a transformer I'huile
brute en un produit comestible en éliminant les urefés qui le rend impropre a la
consommation en I'état.

Y

% stage de formation au sein d’'une entrepriseedernmeé telle quées Huileries
du Souss Belhassard’'une durée dd8 jours, avait comme but une optimisation du pdecé
de raffinage et de décoloration de I'huile de soja.

\//’L/‘\ i

Mhon rapport comporte quatre chapitres :

lére chapitre : présentation des huiles et des graines

2éme chapitre : le procédé de raffinage

3éme chapitre : Méthodes et analyses effectuées

4éme _chapitre : Résultats expérimentaux et discutions sur la padie décoloration




%mm de /WM@

1- Présentation des HUILES SOUSS BELHASSAN :(histogue)

Création de la société << huilerie du Souss Bellia >> par Mr Belhassan. C’est une
entreprise familiale qui traitait en plus des lésiet du café, les conserves d'olive.

I'entreprise avait favorisé I'expansion et 'augrtation de sa capacité de 100 a 300
tonnes /jour par I'acquisition de nouvelles machide Raffinage (séparateur, Dovert..). la
société est équipée de machines de fabrication, pd&fermes et de soufflage pour la
fabrication des emballages en PET (Polyéthylen&ediphtalate) (1/2 L ,1L ,2L, 3L, et 5L)
qui est devenud'une des rares entreprises en Afrique a acqusirgenre de matériel
produisant ses propres besoins en bouteilles.

. La société a renouvelé les unités de torréfactiode conditionnement des café afin
d’accompagner le développement de ce secteur.

La société avait fait I'acquisition d’une unité clenditionnement du thé
L’entreprise devint certifiée, conformément auxmes 1ISO 9002(version 94).

La société s’est engagée dans un plan d'investesetres ambitieux et qui devrait
s'échelonner sur plusieurs années .le premier gtamtier étant la construction d’une
nouvelle usine de trituration et de raffinage dafes dans la région de Meknés , dont la
capacité de traitement est de 600 tonnes /jourild$d’olive puis de 1000 tonnes /jour pour
les graines de soja et de tournesol, l'unité situét Bassatine Ex-jradi Route ELMhaya-Ain
taaoujdate, a proximité des zones reputees paitlae d’olivier .

déemarrage de I'unité de raffinage des huiles véggeta

construction d’'une nouvelle station de traitemees margarines, augmentation
de la capacité de l'unité de trituration des graimléagineuses de 600 tonnes/jour a 1000
tonnes / jour.

'entreprise avait entamé le chantier de la miseptate d'un systeme de
management de la qualité selon les exigencesmaae ISO 9001 V 2000.

Les activités :

. Préparation et |'extraction des graines oléagineuse Grignon
d’olive aussi le Raffinage et Conditionnement’tiaile alimentaire

. Traitement des eaux et margines

. Soufflage des préformes

Les produits :
¢ Tourteaux de soja, tournesol, colza,




e Huile brute et de soja, tournesol, colza, grignon d’olive

e Huile raffinée de : soja ; tournesol ; grignon d’olive

2-Fiche technique :

Nomination sociale

Huilerie de Souss Belhassan

Forme juridique

SARL (associé unique)

Date de création

2000

Siege sociale

Avenue Med V Ain Taoujdate BP60

Téléphone 0535441833/ 0535441673/ 0535441674
Fax 0535441675/76

Numeéro de registre de commerce Agadir 6211

Patente 48 36 43 33

TVA 260 148

Effectif 368 personnes

3-Organigramme d'HSB :




Organigramine de la société des Huileries du Souss Belhassan ;
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1-Introduction :

Elles sont également appelées corps gras ou matiasse. Elles appartiennent a un
ensemble complexe de composés organiques natle®lBpides. Les lipides se distinguent
par I'insolubilité dans I'eau, une densité infére@ un et un toucher onctueux.

Les huiles se distinguent des graisses par lewsistance a température normale. Les
huiles sont liquides, les graisses sont pateussslaes.

Huiles et graisses sont solubles dans de nomb@uargs organiques. En régle générale, la
solubilité des huiles est plus grande que cellegdaisses.
2- Oléagineux alimentaires :

Parmi les veégétaux couramment empbypour [l'alimentation et [industrie

spécifiguement chez HSB :




= 35 Le tournesol (Helianthus annuys est une plante annuelle de la famille des
Astéracées. La " fleur " du tournesol est en faitemsemble de petites fleurs disposées en
rosace sur un support ou capitule. Au moment drutdification, on ne compte pas moins de
trois cents graines, qui fournissent une huileidésta I'alimentation. L’huile de tournesol a
une saveur douce, une odeur |égere et sa coulaerergre le jaune pale et le jaune orangé.
Elle contient 12% d’acides gras insaturés et 65&6ides gras polyinsaturés et elle est riche
en vitamine E. La production mondiale était dedierde 22 millions de tonnes en 1989, ce
qui met cet oléagineux au quatrieme rang. Les aux pays producteurs étaient 'URSS,
I'’Argentine et I'Europe centrale.

L'olivier (olea europeafamille desOléacéey: existe dans une aire de culture
qui définit la zone méditerranéenne, laquelle ceuas pays du Moyen Orient, ceux du
Maghreb, I'Espagne, la Gréce, I'ltalie et la Fran€@ependant on retrouve l'olivier au
Portugal, en Californie et en Amérique du Sud. tadpction mondiale était de I'ordre de 9,5
millions de tonnes en 1989. L'olive renferme dea3s0 % d’une huile dont la couleur varie
du jaune d'or au vert foncé selon les variétés.ulléhd’olive de premiere pression (cf.
extraction) est un produit souvent fraudé, maisméthodes modernes d’analyse permettent
de déceler les adultérations a un niveau treslbasile d’olive est composée d’environ 99%
de matieres grasses et le 1% restant constitusolaposés mineurs tels que des alcools, des
stérols, des phénols. Elle est riche en vitamiAe8( K et E), en provitamine A (caroténe) et
en sels minéraux.

i Le soja (Glycine hispida: est également une Papilionacée. Cette plante es
connue depuis prés de quatre milles ans. La gters®ja est assez pauvre en huile, de I'ordre
de 20 %. C’est de loin le premier oléagineux a ébresommeé, avec une production mondiale
de plus de 107 millions de tonnes en 1989, foysnircipalement par les Etats-Unis, le Brésil
et la Chine. Le tourteau est riche en protéindségis pour I'alimentation humaine.

L'huile _de soja: est unehuile végétale extraite du sojg utilisée dans
I'alimentation. C'est I'huile végétale alimentdaglus consommeée, elle est fluide (liquide ou
gaz) et d'un jaune plus ou moins foncé suivant dture des graines et les procédeés
d'extraction. L’huile Fraiche a une saveur assen@icée d'haricot qui s'atténue peu a peu.
Elle est riche en acides gras poly-insaturés eamuotent en acide gras essentiel alpha-
linolénique. Elle est recommandée pour les assaeuants.

Sa richesse en lécithine la rend précieuse poredanstitution de cellules nerveuses et
cérébrales, sa bonne digestibilité en fait une baemplacante de I'huile d'olive pour ceux
qui ne peuvent la tolér¢Cossutet al, 2002).

e L'huile brute de soja est définie en termes dhitgidimpuretés, teneur en

phosphatides, en acides gras libres et aussi mes$etle couleur, caractéristiques d'oxydation
etde traces métalliques (TableayP)aton, 1988).

Tableau 1: Spécifications de I'huile de soja dégommée brute I@on, 1988).

[ Humidité et impuretés volatiles | 0,3 % maximum |




Acides gras libres 0,75 % maximum
Phosphatides (exprimés en Phosphorg)0,02 % maximum
Matieres insaponifiables 1,5 % maximum
Point d'éclair 12 °C minimum

* La chaleur

La résistance des corps gras a la chaleur estblarith existe pour chacun d'eux une
température critique (également appelée "pointuieék") a ne pas dépasser, au dela de
laquelle, les corps gras produisent des composégues, irritants pour les muqueuses
digestives et qui oxydent les caroténoides etitasnnes A et ECossutet al, 2002).

Tableau 2: Point de fumée de quelques huiles communes entierem raffinées(Poisson
et Narce, 2003.

Huile Point de fumée (°C)

Colza 317

Soja 317
Tournesol 316

Palme 314
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Figure 1 : Les constituants de I'huile végétale

hY

Les huiles alimentaires sont constituées a 100%lipldes (99% de composés
saponifiable qui sont les triglycérides, les acidess libres, les phospholipides) et le reste
étant composé principalement de (stérols, tocofhénmpigments, alcools terpéniques,
hydrocarbures, polyphénols). Leurs teneurs élevéesacides gras mono-insaturé ou
polyinsaturés sont bénéfiques pour la santé. Chhqgile a une composition en acides gras

différentes.

3- Obtention de I'huile brute de soja par préparaton et extraction :

Alors, la graine de soja est traitée dans I'atefierpréparation puis d’extraction par
solvant (hexane) afin de produire des tourteaux destinés a I'amgion de bétail, et de
I’huile brute qui sera traitée dans la raffinerig gst I'objet de notre sujet.

Réception de la graine

1 - Nettoyage

2- concassage

3-décorticage

= Elimination des coques
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Figure 2 :
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4-L'objectif du RAFFINAGE :
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Les huiles et les graisses obtenues par pressicaniggie et/ou extraction par solvant
contiennent encore des impuretés. Celles-ci doiadsolument étre éliminées avec un
raffinage, parce qu'elles sont toxiques ou nuigdatqualité nutritionnelle, organoleptique, a
I'aspect et a la conservation du produit. Le butaffinage est de purifier ces huiles brutes
végétales afin d'obtenir la qualité correspondambe normes en vigueur et de faciliter sa
conservation.

| -Introduction :

Le raffinage comprend une série de traitements sguit: La démucilagination, la
neutralisation, le lavage, le séchage, la décatorala filtration et la désodorisation.

Il - Composés a éliminer et I'Intérét des matiéres ilisées :




Buxiliaire principal Huile brute Constituants

de fabrication x - égliminés

HEFDJ‘ {H;'D:I =4 H H 1 i

Acide phoaphorique —» | Démucilagination Phospholipides

Acides gras, phospholipides,
H;PO,, métaux, certains

:flﬁg —_— Meutralisation pigments, produits
d'oxydation,
certains contaminants
Freédsécirage
Cires végétales
(tournesol) wes ved
Lavages Savons,

Eau Séchage sous vide phospholipides
Terres Pigments colorés,
ctivée o Décoloration traces de savons,

activees phospholipides résiduels,
~ produits d'oxydation polaires
Filtration Decirage Cires végétales
{tournasal)
Vapeur séche Désodorisati Flaveurs,
. orisation de
Bous vide, ~ | T'huile décolorée peroxydes,
& haute température contaminant
Azote —_— {Inertage)

Huile raffinée

Figure 4: Schéma des les étapes de raffinage

Les huiles recues a I'état brut contiennent enaareertain nombre d’'impuretés gu'il
est primordial d’éliminer pour aboutir a un prodcgnsommable.

La principale différence de I'huile de soja parpap aux autres huiles végétales, se
situe au niveau de la forme d'insaturation et derésenceal’'acide linolénique (C1 8 :3) en
quantité appréciable Cet acide gras étant trés sensible a 1 'oxydatioanviendrait d'éviter
au maximum le contact de I'huile avec I'oxygénéaie

Tableau 3 : Constituants mineurs contenus dans les hudérutes de soja :

Classification de substance Représentation typique Effet détérioration




Produits d’hydrolyse

partiels neutres

Composés Phosphorés Lécithine, céphaling, Apparence et golt, oxydation
phosphatidylinositols, acidgs
phosphatiques

Produits d’oxydation

Aldéhydes volatiles, cétonegsQdeur et golt

hydrocarbures
Colorants Caroténes, chlorophylle Couleur et oxydation
Antioxydants Tocophérols, stérols Anti-oxydation

Pour chaque étape du raffinage, il s’effectue litoial d’'une matiere spécifique dans le
but d’éliminer un composé indésirable et pour atted la bonne qualité de ‘huile raffinée.
L’intérét des matiéres utilisées

Tableau4 :

Les matieres utilisées

Les composés a éliminés

HsPO, acide phosphorique

les phospholipides

NaOH la soude . las acides gras libres
. les produits d’hydrolyses
. composés métalliques
H,O a une température : 80 - 90 °C . la solvatation des savons

les traces de la soude

La terre et le charbon actif

les colorants

CeHgO7  L’acide citrique

le reste des phospholipides
la solvatation du reste des savor]

La vapeur d’eau (a 200-220 °C)

les produits d’oxydations
les traces d’eau

Il - les étapes de raffinage de I'huile de soja :

 Préchauffage :

Avant le traitement des huiles brutes, ces dersi@eivent étre chauffées a une

température d’environ 90°C.

Le réle du chauffage est de diminuer la viscoditéuile, ce qui se traduit par une
meilleure séparation et une minimisation des pekieshauffage se fait en deux étapes :

Acides gras libres ; GlycéridgOxydation, pertes des huilgs

S



» L’huile est d’abord chauffée dans un échangeur auss par I'huile Chaude
sortant de la colonne de désodorisation.

» Ensuite, elle entre dans un deuxiéme échangeuacued, ou elle sera chauffée
avec de la vapeur, jusqu’a une température de 90°C.

1-Démucilagination :

a- But:

La démucilagination est une opération indispenspble une huile de qualité, car elle
consiste a éliminer de I'huile brute les phosplibdip, les protéines et d'autres substances
colloidales qui sont dissoutes ou en suspensionte§aes substances sont désignées sous le
nom de mucilages qui ont un rble néfaste sur |aemation et les propriétés organoleptiques
de l'huile.

La démucilagination de l'eau (au niveau de I'extoad uniquement est peu efficace,
car seuls les phospholipides facilement hydratabte® précipités. On peut effectuer un
dégommage acideOn préfere généralement utiliser I'acide phospher (0.1-0.3 % d'une
solution a 75 %) ou l'acide citrique (0.05-0.2 %né' solution a 50 %) qui sont peut-étre
moins efficaces mais aussi moins agressifs vissags métaux que l'acide chlorhydrique et
nitrique L'acide oxalique donne d'excellents résultats mhaigst pas autorisé dans l'industrie
alimentaire.

De plus, l'avantage de l'acide phosphorique egitfquhe, avec les traces métalliques
contenues dans les huiles brutes, des complexessanti éliminés dans les pates de
neutralisation et dans les eaux de lavage.

K et K" -acides gras
ql D C G 2 x=choline = CHs—C Hs—N——(CH.},
e < CO—R ou ethanclamine — CHs—CH5—NH,+
ILI ou inositol _ HTH
Hyo——C T o x O
re o\]
glycérol Ak \ s
- /
y Vy
OH
b- Principe :

L'huile traverse un échangeur a plaques qui évenhpérature de I'huile aux environs
de 90-100 °C. L'acide phosphorique a 85 % estté@jpar une pompe doseuse a raison de 1 a
3 %o. L'huile et I'acide passent alors dans un ng&anrapide, puis dans un mélangeur lent a
axe vertical assurant un temps de contact de 1® mifutes. Enfin le mélange est envoyé
vers |'étage de neutralisation.

2- Neutralisation :

a- But:

L’huile brute contient toujours des acides graselbqu’il faut éliminer. Ces derniers
sont indésirables dans I'huile car ils sont deslgaéurs d’oxydation. La neutralisation a la
soude est trés intéressante car elle élimine &sgigments colorés et les traces de métaux
qui peuvent accompagnés I'huile lors du stockage.

b-Principe :



Pour se faire, I'huile venant de la démucilagimatest mélangée avec de la soude
caustique de concentration égale a 20-24°Be, Latigéale soude qu’il faut ajouter, doit tenir
compte de la quantité d’acide phosphorique utiliséede I'acidité de I'huile, cette acidité
dépend de la nature de I'huile, de son origins, @mditions de la récolte, des technique de
trituration etde la duré de stockage.

La réaction d’équilibre chimique entre les acidessdibres et la soude est la suivante :

R —-COOH + NaOHc———* RCOONa + 10
Acide gras soude savon eau

Pour déplacer I'équilibre dans le sens d'une nésatzon complete, il est nécessaire
d’employer un Iéger exces de soud¢ de l'ordre 4517%. Cet exces doit étre bien dosé
afin d’éviter les pertes par saponificati s triglycérides :

TRIGLYCERIDE + soude » glycérol + savon

A la sortie du bac de contact, I'huile est mélangaas un malaxeur avec la soude
caustique injectée par une pompe doseuse pourirpatfaréaction de neutralisation. Le
mélange est divisé en deux phases par différendemgté dans la centrifugeuse :

Phase lourde: soap stocks ou pates de saponification

Phase legere huile neutre

3- Lavage :
a- But :

C’est I'opération qui permet d’éliminer les substes alcalines (savon et soude en
exces) présentent a la sortie de la turbine deralmation, ainsi que les derniers traces de
métaux, de phospholipides et autres impuretés.

Le lavage est plus efficace lorsqu’il est effecere deux stades. Il est préférable
d’utiliser de I'eau adoucie qui évite I'encrassemeées bols par dépdét de savons et de
phosphates de calcium.

b-Principe :
= 1°lavage :

L’huile neutralisée passe a travers un échangewhdkur a plagues pour 'amener a
une température de @) par échange avec la vapeur, aprés on ajoutealedhaude a 90
a raison de 6,2%, introduit par une pompe doseus&; solubiliser les teneurs en savon
résiduelles qui sont restées de la premiére cegaiion, 'ensemble est brassé dans un
mélangeur rapideguis subit une centrifugation a travers un séparafur séparer I'eau de
lavage 1 de I'huile lavée .

= Zémelavage :
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Ce lavage se déroule avec le méme principe diaage sauf que l'injection de I'eau
chaude a 9C s’effectue a raison de 3,8%, et a la fin on oibtie huile presque entierement
débarrassée du savon et de I'eau de lavage 2.

4- Séchage :

a- But:

L'huile lavée a une humidité comprise entre 0.8.ét%. Elle doit étre réduite a moins
de 0.08 % pour ne pas géner les opérations quicsuivCar cette eau, surtout en présence de
savon, peut provoquer un colmatage rapide degdiltitilisés au cours de l'opération de
décoloration.

b-Principe :
L'huile sort du lavage a environ 90 °C. Elle esthe® sous vide par pulvérisation dans

une tour verticale maintenue sous une pressiogucprovoque I'évaporation de I'eau a des
températures n'atteignons pas les 100°C.

5- Décoloration :

a- But :

Cette opération vise a éliminer les pigments dail€h(chlorophylle et pigments
caroténoides), nuisibles a sa couleur et a sa o@ig®, que la neutralisation n'a que tres
partiellement détruitéMohtadiji-Lamballais, 1989 ; Denise, 1992)Pendant cette étape, sont
aussi adsorbés des produits primaires et secordfoeydation, des métaux, des savons, des
composés phosphatidiques et polyarématiques aimscertains composés moins profitables,
comme les tocophéro{Ruiz-Mendez, 1999).

Cette décoloration dite aussi blanchiment fait riveair un phénomene physique :
adsorption sur des terres décolorantes actives GANCIL, TONSIL, PROACTIVE,
HYFLO) et du charbon actif qui est tres couteaxguantité des agents décolorants est en
fonction de la coloration initiale efe la nature des pigments.

b-Principe :

Le mélange entréhuile et (la terretcharbon actif)est assuré dans une cuve munie
d’'un agitateur, pour une production d’environ 14niies par 30min , la quantité de la terre
ajoutée est en fonction de I' huile traitée, céttiwe est ajoutée en raison de 0,4% et 1,2%
pour I'huile de soja, et la quantité du charborif agputée est de 10% par rapport a la terre, et
ensuite la décoloration de l'huile par le mélangefat dans un réactewous forme d’un
grand cylindre.

La partie supérieur: c’'est un réchauffeur qui permd’amener la température du
mélange huile —terre & une valeur entre 9IP6tC par la circulation de la vapeur.

La partie inferieure : est celle qui permet la aétion proprement dite, avec un
systéme de barbotage de la vapeur, cette injedéda vapeur permet un contact parfait entre
la terre et l'huile, le meéelange huile —terre estintenue a un temps de contact moyen
d’environ 30 min, temps suffisant pour avoir unaef® adsorption, I'opération se fait sous
vide afin éviter I'oxydation et d’aspirer le reste la vapeur d’eau.



6- Filtration :

a- But:

L’huile qui sort du réacteur de la décolorationg®aa la filtration. Elle consiste a faire
passer moyennant une force de pression le mélaage-fiuile) a travers un écran poreux
appelé milieu filtrant. La porosité du milieu féint permet le pompage de I'huile décolorée,
tandis que les particules solides sont arrétéeke suailieu filtrant sous forme d’'un dépot.

b-Principe :

Il existe deux grands filtres qui fonctionnent demance, c-a-d quand I'un des deux
fonctionne, l'autre est en arrét pour le nettoyage.sont des filtres presses. Les plagues
permettent la filtration de leurs deux cotés, mardéposition du gateau composé d’'un
mélange de terres filtrantes, ils envoient ensllit@le par un canal central qui rejoint une
conduite en provenance de toutes les plaquestadsdittre.

Le premier filtre chargé en terre décolorante étie débarrasser de son gateau .Alors
on envoie de la vapeur chaude pour le sécher ,ineéste toujours collé sur les plaques,
aprés seéchage, on envoie de l'air comprimeé suelf@ortant les plaques afin de réaliser une
vibration qui va faire tomber la terre qui serag@nnée dans un bassin a travers un vice
transporteur , puis envoyé vers les déchets. lehesit ensuite filtrée dans des filtres-presses
(papier cellulosique) pour enlever les derniérasds de terre ainsi que toutes les impuretés
avant d’étre renvoyées a la désodorisation.

7- Désodorisation :

a-But :

Derniere étape du raffinage, son but principal’ébinination des substances sapides et
odorantes tels que : les aldéhydes, les cétonesydsocarbures, peroxydes (substance
provenant de I'oxydation de I'huile), ainsi quete@rs pigments contenus dans les huiles et
ceci pour leur conférer les qualités requises ptaurconsommation, ce procédé a
I'inconvénient majeur de dégrader une partie despbeérols, cette désodorisation s’effectue
par distillation par I'injection de la vapeur sectians I'huile sous vide poussée a haute
température , il s’agit d’'un entrainement a la wapes substances plus volatiles que I'huile.

b-Principe :

= préchauffage :

L’huile décolorée est stockée dans un bac, aptésest pompée vers'léchangeur a
plaques & contre courant ; elle y entre avec umpdeature de 1iG et sort & 13C, a
quantité d'énergie qu’elle a recu est fournie pdruile désodorisée qui subit le
refroidissement , I'huile chauffée est ensuite geovers le déshydrateur sous vide, celui ci



est constitué par un ensemble de chicanes et dérjmateurs qui font ruisseler I'huile sur les
parois de cette appareil permettant ainsi le sé&hatp désaeration par le systeme de vide.

L’huile séchée passe ensuite dans tif &hangeur de chaleur (toujours avec I'huile
désodorisée), duquel elle sort & une températur2l6€ .un dernier chauffage de I'huile
augmente sa température jusqu’a 80par échange de chaleur avec un fluide thermique
huile minérale, provenant de la chaudiere et cirtiidlans le serpentin.

= Désodorisation :

L’huile ainsi obtenue & 300, elle est envoyée vers un désodorisateur, aeetezst
constitué de 5 étages, chacun d’eux a sa projgetion de vapeur séche qui engendre le
barbotage de I'huile et facilite I'entrainement desnposés volatils vers la phase vapeur sous
I'effet du vide. L’huile préchauffée entre par larpie supérieur du désodorisateur et ensuite
s’écoule par débordement du premier bassin au eeexibassin et de la méme maniére
jusqu’au 5™ bassin ou I'huile va étre récupére a une tempézate 300C.

Pour les acides gras issus de la désodorisat®rgiit aspirés dans un bac sous I'effet
du vide, puis ils sont stockés dans des tanksod&afe des acides gras.

A la sortie on ajoute 'acide citrique (0,05%) paliminer a chaque fois les traces des
savons. Il a aussi un réle conservateur.

8- Refroidissement :
a-But :

L’huile désodorisée ainsi récupérée passe pamémnes échangeurs a plaques qui ont
assuré sont préchauffage. Autrement dit I'énergentique extraite par le refroidissement
est utilisée dans le préchauffage.

b-Principe :

En effet I'huile désodorisée passe parT&thangeur qui fait baisser sa température de
300C a 250°C, puis le 2™ de 250C a 240C . Un dernier refroidissement de I'huile fait
diminuer sa température jusqu'a 40 et ceci a l'aide d’'un échangeur & plaques contre
courant dont le fluide refroidisseur est une eaid& adoucie ,

A la fin I'huile finie passe dans des filtres enches pour subir un polissage qui va
éliminer toutes les impuretés qui ont persistéssddruile. Aprés l'huile subit un autre
refroidissement a I'entrée des 3 malaxeurs dansédbangeurs, ensuite on opére a un

refroidissement dans les malaxeurs jusqu'a uneéetyse de 25C pour I'huile de soja.

I\VV- Comparaison entre I'huile brute et celle raffinée

La composition de I'huile de soja brute et raffimést pas la méme, le tableau suivant
le confirme.



Tableau 5 : Composition moyenne de I'huile de soja bruteteelle raffinée (Ericksson et

Wiedermann, 1989).

Composeés Huile brute Huile raffinée
- Triglycérides (%) 95-97 99

- Phosphatides (%) 1,5-25 0,003 - 0,045
- Substances insaponifiables (%) 1,6 0,3
-Stérols(%) 0,33 0,13

- Tocophérols (%) 0,15-0,21 0,11 -0,18

- Hydrocarbures (squalene) (%) 0,014 0,01

- Acides gras (%) 0,3-0,7 <0,05

- Métaux traces Traces

-Fer ppm) 1-3 -0,3

- Cuivre (ppm) 0,03 - 0,05 0,02 - 0,06

Alors pour garantir la qualité des huiles prodyiiegaut veiller a la qualité des produits par g&urs
contrdles faisant intervenir les techniques anglgs, instrumentales et non instrumentales.

| - Les analyses effectuées sur chaque étape de nadifie :

Le contréle de qualité a la raffinerie des huilesfat par I'analyse systématique des
échantillons du produit prélevé aux différents pouritiques de la chaine de production.
La prise des échantillons se fait regulierement Ipaservice de laboratoire comme

suit (Tableau VI).

Tableau 6 : Les analyses effectuées au laboratoire pour afue étape de raffinage :

Prélevement

analyse classique :

Huile brute

-Acidité, -Taux de phosphore

Huile démucilaginée

-acidité, -calcul du poutege HPO,

Huile neutralisée

-taux de savons, - acidité&exces de soude

Pate de neutralisation

-taux de matiere grasse, coefficient d’entrainement(les peri
huile neutre)

Huile lavéel

-taux de savons

Eau de lavagel

-taux de matiere grasse, -aciditélcul-des pertes

Huile lavée2

-taux de savons




Eau de lavage2 -taux de matiére grasse, -acidi@&lcul des pertes

Huile séchée -taux de savons, -acidité, -taughbsphore, - humidité

-acidite, -taux de phosphore, transmittance (couleur

AU ElSgelEnee Ehilins -contrble visuel des traces des particules de,teroblorophylle

-acidité, -transmittance (couleur), -tracesdeons, indice dg
Huile désodorisée peroxyde, -contrble visuel des traces des pagesale terre,
-taux de phosphore

-acidité, -transmittance (couleur), -tracesdeons, indice dg
peroxyde, -température, contréle visuel ttases des particulg
de terre, -taux de phosphore

Huile finie
(préte a I'envoi)

I — Les normes de conformité de I'’huile décoloréd nie de soja au

sein de I'entreprise HSB :
L’huile raffinée doit étre conforme au normes darmael qualité des huileries du Souss :
Tableau 7 : Les normes de qualité d’aprés le manuel du HSB

Analyse classique Normes de d’huile| Normes de I'huile finie
décolorée

Acidité < 0,07% < 0,07%

Quantité de phosphore <5 ppm <5 ppm

Transmittance a 460 nm | > 75% 85-90%

Savon Pas de traces de savons | Néant

Indice de peroxyde < 1lmeq d'Q actif /kg|< 1meq d'Q actif /kg
d’huile d’huile

Quantité de chlorophylle | <0,4 ppm < 0,4 ppm

Terre Pas de traces de terre Pas de traces de terre

Le contrdle des résultats et des analyses acquibatpie prélevement se fait selon des
normes bien désignées.

Les controleurs du laboratoire en coordination akec conducteurs de la chaine
veillent a ce que les normes soient respectéest .p@urquoi, lors de chaque contrdle des
analyses, les controleurs du laboratoire rensetgasrconducteurs de la chaine de production
lors de toute non conformité, ce qui fera I'objetre intervention corrective.

lll- Procédé du raffinage a I'échelle laboratoire :
1-Démucilagination :
Cette étape sert a linjection de l'huile de sojar f'acide phosphorique a une
température de 90°C pour éliminer les phospholgide

. D’abord on a calculé I'acidité de I'huile (par ragpl’acide majeur de I'huile de soja
qui est l'acide oléique), c,a,d on a effectué usage volumétrique de I'acide oléique par la
soude(0,1N), alors le %A sert a la déterminatiotadguantité de soude qui va étre ajoutée a
I'étape de neutralisation. On a trouve : %A = 1%

. Et on a met dans un bécher de 1000 ml quantiténdigel de 150g.



. Puis on a injecté I'acide phosphorique en raisorDdé6 qui est équivalant a une
quantité de 0,15g. M, phos= (0,1x150Y 100 = 0,15¢

2-neutralisation :
L’addition de la soude permet de neutraliser ledescgras libres et les traces de 'acide

phosphorique dans I'huile, mais cette additionasetbujours en exces pour éviter de n’avoir
aucunes traces de I'acide a la fin de cette étape.

. Comme la1®"® étape on a calculé la quantité de la soude d’oneentration de 21°B
gu’'onva ajouter :

=  Pour neutraliser les acides gras libres :

Pour une quantité de I'huile : PE = 1509, on a:
MNaoH) = My = (%A x PE x |\QNaOH)) / (M(a.oléique)>< 15;15)
= (1x 150 x 40) (282 x 15,15)= 1,479

Pour une concentration de 21°B de la soude o @olrrcentage en poids de NaOH
est de 15,15

=  Pour neutraliser I'acide phosphorigue :

A I'équilibre on a: NNaoH)= N(a.phos)
Donc : MNaoH) = M2 = (m(a.phos)/ l\/I(a.phos) X M(NaoH) = (Oalg 98) x40 = 0,069

e Comme l&2*™étape on a calculé la quantité de I'excés deudeo

Pour atteindre un exces de 16%, on B (naoH) = M1 + Mo+ Meyces

Donc : Myces= [16 % (M1 + my,)] /100= 0,259
D'ou : M (NaoH)= M1 + My + Meyees— 1,47 + 0,06 + 0,25 = 1,789
3-lavage :

On a effectué un lavage par I'eau et aprés onaédpuile de la pate par une centrifugeuse.
4- Décoloration :
Dans le but d’éliminer les pigments de I'huile @rhphylle et pigments caroténoides)
nuisibles a sa couleur, on a réalisé une décoboratil10°C par la terre et le charbon actif.
. On a pris une quantité de 53 g I'huile neutralisée.
. Puis on a effectué une décoloration par un meéldag% terre +
10% charbon actif) en raison de 0,5% par rappbuili.

Alors pour 53g de I'huile on a : M (erre+charbony= (0,5 53)/ 100 = 0,265¢
26508 0" 100% mélange= (texlkarbon)
QIER265gW.. 4 10% charbon actif
0,2385g i 90% terre
. Apres la décoloration, on a fait une double filbatpar un papier filtre.



. Et comme une derniére étape, on a réalisé une désaiibn sous I'effet d’'un
barbotage pour éliminer les substances sapidetoeamtes.

. On a constaté que la couleur de I'huile est entmmeée, c’est pour cela on a
fait un teste de chlorophylle.

Alors malgré la réalisation de cette étape de @éabbn, on a obtenu une huile colorée,
a cause de la teneur en chlorophylle qui est tm&é est de 1,31 ppm, alors que, selon les
normes cette derniere ne faut pas dépasser 0,4 ppm.

Donc le probleme, c’est que cette huile est riaineldorophylle, alors il faut augmenter

le % de la terre et le charbon pour avoir une baléweloration.

|-Introduction :

La décoloration succéde a I'étape de neutralisatiorcours du raffinage. C’est une
opération qui vise a éliminer les pigments colarés la neutralisation n'a que partiellement
détruits. Elle fait intervenir un phénomeéne physiquliadsorption sur des terres décolorantes,
du charbon actif ou des combinaisons de ces sudestan

L’adsorption est un phénoméne physique de fixatiermolécules sur la surface d’'un
solide. Ce phénomeéne est utilisé pour « récupérdes>molécules de fluides (liquides ou
gazeuses) dispersées dans un solvant. L'adsorgsiontilisée généralement dans le cas des
phases liquides dans le but de les décolorer.

La substance qui se fixe est appelée adsorbat lésdlle peut étre liquide ou
gazeuse. Quant a la surface sur laquelle se prodyihénomene, elle limite généralement
une phase condensée (solide) et recoit le nomarbast (Figure 1-3)

;_[) A~ Adsorbat '}3
Q

olo0goNT e, | Q
S o) Z

Adsorbant
Af/////////// /é

Figure 5: Situation a l'interface solide-fluide

I1- Problématique :




A partir de la partie du raffinage a I'échelle dddratoire, on a constaté que I'huile
reste colorée malgré qu'on a effectué une décaborgiar (terre+charbon) a raison 0,5%.
C’est pour cela on a décidé d’expérimenter touj@urgchelle laboratoire le role de chacun
de ces composés terre et charbon actif et les Boguoantités avec les quelles on peut
travailler pour minimiser les pertes.

[lI-Travail effectué :

On aessayé de realiser la décoloration d’'une huile&s2ghise de la raffinerie avec le
charbon actif seulement comm&°Etape et par la terre seulement comme GfieéRape, en
faisant varier les quantités de ces derniers, @nsonditions suivantes :

* Chaque fois, on prend 100g de I'huile séchée danbéecher de 500ml. Une plaque
chauffante permet de suivre la température de &étilfon jusqu’a 110°C

* on fait barboter I'huile dans le charbon adtiterre, pondant 30min, et I'huile
décolorée est filtrée deux fois sur un papierdfiltr

 Et enfin on teste les parametres suivants : lasin@tance, la chlorophylle et le
phosphore

a- Contrbéle de la Transmittance :

But : S’assurer que la couleur de I'huile répond auxnes.

Mode opératoire :
Apres la mise a zéro du colorimetre par de I'eatildie procéder a une lecture de la

transmittance a 460 nm pour I'échantillon
b- Dosage du phosphore :

But : Quantifier la concentration des phospholipidessddmuile raffinée

Mode opératoire :
» Introduire dans une capsule une prise d’'essai da 40 g selon la teneur présumée en

phosphore

» Ajouter 100 mg de magnésium

e Brdler d’abord I'huile puis incinérer a 800-900%3¢u’a obtention de cendres blanches

» Reprendre le résidu par 10 ml d’acide nitrique &1€ porter a trés Iégere ébullition
pendant 10 min sans évaporer a sec

« Diluer avec de I'eau chaude et transvaser le contleria capsule dans une fiole jaugée de
50 ml (vérifier que la solution est limpide sinamntroler le pH qui doit étre inférieur a 1)

e Compléter le volume a 100 ml puis refroidir a tenapdre ambiante

e Introduire dans un tube de colorimetre 10 ml dedltion obtenue et 10 ml de réactif
nitro-vanado-molibdique puis agiter et attendrermins 10 min

* Mesurer au spectrophotometre\ & 420 nm par rapport a un essai a blanc obtenu par
I'addition de 10 ml de réactif a 10 ml d’eau dist

* En déduire la concentration de la solution a pattirla courbe d'étalonnage établie a
I'aide du phosphore monopotassique sec

Résultat :
La concentration de phosphore en mg par Kgit# est :
% phosphore = (Xx 100) / P.E



X : nombre de pg de phosphore contenu danmslidblution (M1 est donné par lecture
directe sur la courbe d’étalonnage)
P.E : masse en gramme de la prise d’essai
C-_Dosage guantitatif des chlorophylles :
But : détermination de la teneur en phospholipides dlange raffinée basée sur une
quantification par spectrophotométrie.

Mode opératoire :
On filtre soigneusement I'échantillon d’huile. Aaide d'un spectrophotométre, on

effectue aux longueurs d’'ondes 630, 670 et 710 mm rhesures de l'absorbance de
I’échantillon dans une cuve de 1cm d’épaisseur,rppport a une cuve témoin remplie de
tétrachlorure de carbone (CCl4) [10]. La teneurchtorophylle dans I'huile exprimée en

milligrammes par kilogramme de matiére grasse @shée par la relation suivante :

A Asio + AT
Ao =

Chlorophviles (ppm) =

0.0964

Avec,
« A630 : Absorbance a 630nm ;

* AG670 : Absorbance a 670nm ;
e A710: Absorbance a 710nm;
» Kt coefficient d’extinction de la chlorophylle dahisuile (K= 0.0964).

V- Résultats et interprétations :

a-Résultats de la transmittance :

Pour vérifier I'effet du charbon actif et de largesur la transmittance d’'une fagon
séparable, on prend chaque fois des quantitésatban de (0,3g - 0,59 - 1g - 1,59 -29), et
on effectue la décoloration de 100g de I'huile gé&clet le méme principe pour les différentes
quantités de la terres et on a obtenu les résydtasentés dans le (Tableau VIII).

Tableau 8: Changement de la transmittance en fonction dalquantité du charbon /
terre prise au cours de la décoloration

Masse en (g) 0 0,3 0,5 i S 2
Masse en (g) 0 0,3 0,5 1 1,5 2
Transmittance 0 0 2 814 14,19 18
% charbon

Transmittance% 0 0,4 1,7 45 49 65
terre
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Figure 6 : % Transmittance en fonction de quantité (charbory terre)

» Interprétation :

D’ apres les résultats obtenus pour les deux agiEmslorants, on constate que la terre
a une efficacité sur la Transmittance plus quesadili charbon actif, alors chaque fois qu’on
augmente les quantités de la terre, cette derpigmmet d’adsorber les pigments décolorants
d’'une fagon remarquable, par contre le charbori actdsorbe pas de la méme facon malgré
gu’'on augmente sa quantité.

b- Résultats de la chlorophylle :

Nous avons utilisé le méme principe de la parti¢ralesmittance dans le tableau IX qui
présente la variation du %Chlorophylle en fonctiles masses du charbon actif et aussi de la
terre prise au cours de la décoloration.

Tableau9 : Changement du %chlorophylle en fonction de la gantité d u charbon /
terre prise au cours de la décoloration

Masse en (g) 0 0,3 0,5 3 1,5 2
Masse en (g) 0 0,3 0,5 1 1.5 2

Chlorophylle% 0,31 0,048 0,043 0,017 0,0060[ 0,0010
charbon

Chlorophylle% 0,31 0,12G 0,116 0,114 0,1060,0964

terre




%Chlorophylle (charbon/terre)

0,35
0,3
0,25
0,2

Chlorophylle%

0,15 charbon

0,1

Chlorophylle%

------- Chlorophylle% terre
0,05

Masse (g)

Figure 7 : %Chlorophylle en fonction de quantité (charbon/ terre)

» Interprétation :

Nous avons constaté d'apres |' expérience s@hierophylle qu'il y a une grande
différence au niveau des résultats, car avec deepguantités du charbon actif on peut
minimiser la teneur en chlorophylle mais pour lagen doit ajouter des grandes quantités
pour obtenir les résultats désirées.

C- Résultats du phosphore :

Aussi dans le tableau X on a gardé le méme prinoipe étudier le changement du %
Phosphore en fonction de la quantité du charboméhe de la terre prise au cours de la
décoloration.

Tableau 10: Changement du %Phosphore en fonction de la quanét du charbon/
terre prise au cours de la décoloration

Masse en (g) 0 0,3 0,5 1 1,5 2
Masse en (g) 0 0,3 0,5 1 1,5 2
Chlorophylle% 14,05 7,50 1,74 0,5 0,3 0]
charbon

Chlorophylle% 14,05 9,32 7,87 7,01 1,8 0
terre
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Figure 8 :%Phosphore en fonction de quantité (charbon /erre)

* Interprétation :

Au niveau des résultats de I'expérience de phosplmr remarque qu’on a obtenu une
élimination totale de ce dernier a une valeur d@@g le charbon ainsi pour la terre, mais le
charbon reste plus efficace que la terre car ingeide minimiser la teneur en phosphore pour
des quantités plus petites que celles de la terre.

V- Résultats généraux :

Alors pour avoir une bonne décoloration qui va @&omforme aux normes, il faut
minimiser la teneur en chlorophylle et en phosphose le charbon et aussi éliminer la
couleur indésirable de I'huile par la terre, c’estr cela il faut effectuer une décoloration par
un mélange de terre et de charbon actif avec dastiggs convenables, car le charbon est

plus colteux que la terre.

%mm

L’'atteindre de I'optimisation de décoloration aw@edé de raffinage se réalise par Le choix d’'urentjté
convenable d’'un mélange de charbon actif et l&terr




Mon stage s’est déroulé au sein de la société desERIES DU SOUSS BEL
HASSAN du 14 Avril au 31 Mai 2014. Durant cetteipde, j'ai pu valoriser mes acquis
théoriques en les mettant en pratique par la edadis d’analyses chimiques (spectroscopie
U.V, dosage volumétrique ...) et d’acquérir une edgrire complémentaire dans le domaine
du contrble de qualité. Ce stage constitue uneeétap importante dans mon cycle de
formation. Il m’a permis de comprendre le fonctienrent de cette entreprise et de consolider
mes connaissances sur le registre de I'industsenddes.

L’objectif de ce stage est de suivre et comprefeicroulement du procédé de raffinage
et aussi savoir I'intérét des matieres utilisé que étape du procédé.

Dans ce travail nous avons effecqué une expérismckes quantité utilisées du charbon
actif et de le terre dans I'étape de décolora nalysant la transmittance, le chlorophylle
et le phosphore dans I'huile décoloré, dans ledewtavoir le réle de chacun de ces deux
adsorbants (charbon actif et terre), et aussi pontréler leurs quantités et minimiser les
pertes au cours de la décoloration quelque soitiare de I'huile de soja.
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