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Introduction :

Le secteur des industries agroalimentaires est Uas piliers de I'’économie
marocaine, avec un chiffre d’affaires de plus den@iliards de dirhams. Les huiles et les
graisses ont toujours constitué une part importdatee secteur. Ces huiles végétales offrent
un large choix tant au niveau du go(t, de I'uttiis@, du prix, que de la qualité.

La production des huiles alimentaires fait pargs thdustries agroalimentaires qui ont
des activités basées sur la transformation destcreatipremiéres sous formes des produits
agricoles végétaux ou animaux en produit fini. Cedatraduit par un enchainement bien
défini de différentes opérations unitaires.

De l'huile brute a I'huile raffinée, les technolegi d’obtention et de transformation
des huiles doivent garantir parfaitement la quatiérobiologique, chimique et physique du
produit fini. Pour cela, les exploitants du sactalimentaire doivent mettre en ceuvre des
moyens pour garantir la maitrise de la sécuritédeéesées alimentaires.

Dans ce cadre, et durant ce stage au sein dOF Bntérét a été porté sur le suivi du
procédé de raffinage de I'huile de soja et surtifosation des pertes d’huiles au niveau de la
neutralisation (séparation huile-pate).

Le présent travail est constitué de trois parti@spremiere partie est réservée a la
présentation de la SIOF, son historique, ses &&sivet ses différents produits. La seconde
partie abordera le processus du raffinage au seia &IOF ainsi que les analyses effectuées
au laboratoire au sein de la société SIOF. Dartsolaieme partie, on mettra I'accent sur
I'optimisation des pertes d’huiles au niveau dedatralisation.

l. Présentation de |'entreprise

La SIOF « La Société Industrielle Oléicole de Féasst considérée parmi les sociétés les
plus performantes a I'échelle nationale, c’est sm&été anonyme a vocation agro-alimentaire
pour I'extraction, raffinage et le conditionnemelds huiles alimentaires et la conserve des
olives.

L'entreprise SIOF produit et commercialise une gamétendue d’huiles de grande
qualité, a travers des marques qui ont su congliadhésion et la fidélit¢é de millions de
consommateurs depuis plusieurs années. Elle estliengment exposée a une forte
concurrence de la part de certaines sociétés @éian particulier LESSIEUR CRISTAL
qualifiée de « Premiere sur le marché des huilateslaroc ».



de

L’amélioration de la qualité, du rendement, deélduction des colts de la production et
la capacité de satisfaire les besoins des canateurs sont éventuellement le souci de

toute entreprise pour rester compétitive et corigdérnouveaux marchés. C’est dans ce cadre,
que la SIOF est appelée a développer et améli@erpsocédés de production, pour étre
continuellement dans la course des leaders. Eifg e contrdle régulier aux différents points
de la chaine de production.

La SIOF dispose de trois sites industriels :

® Le 1¥ est situé a la zone industrieBadi Brahim, assurant la trituration des olives, la
production des conserves d’olives et I'extractidrude de grignons.

® Le P™ est situé & la zone industrielBOKKARAT, assurant le raffinage et le
conditionnement des huiles alimentaires.

® Le 3™ site est une ferme localisée dans les régibAén Taoujtate assurant
I'extraction de I'huile de  grignon.

Avec un capital qui atteint 30.000.000 Dhs « diest actions sont repartis entre la famille LAHBA®I

associés) », la société réalise sa productionegid’appui de trois équipes menant le systemes deis 8.

La

SIOF a implantéing dépodts permettant une bonne distribution deslyits sur les

différents points du royaume comme suit :

Dépot Casablanca
Dépobt Oujda
Dépbt Marrakech
Dép6t Oued-Zem
Dépbt Tétouan

1. Historique

e

1961 : Création de la SIOF sous forme d’'une socétésponsabilité limitée « SARL ».
La SIOF est une réalisation familiale qui n'a passe de développer ses moyens, de
diversifier et d’améliorer la qualité de ses prasluiAu départ, I'activité initiale de la
sociéeté était simplement la pression des olivextdaction de I'huile de grignon et la
conserve des olives.

1966, SIOF a pu installer une raffinerie d’huile t@le « Tournesol, Soja, Colza, et
coton... », Avec une capacité de 12000 tonnes/an.

1972 : la société a intégré dans ses activitéesusme de fabrication des emballages en
plastique et un nouvel atelier pour les matériagxessaires au remplissage, capsulage et
étiquetage des bouteilles « %2 L, 1L, 2L, 5L »

1978 : le produit de la SIOF s’est étendu dans teutoyaume grace au premier
lancement de la campagne publicitaire, a I'ouvertes dépots aux différentes régions
du royaume « Oujda, Casablanca, Marrakech, et @&ddl»», au recrutement des
représentants, a l'installation d’'un nouveau systé&l®m décirage « élimination des cires »



avec des nouveaux matériaux de remplissage eus@atiosuivi permanent du marché
niveau de la qualité du produit du prix de ventdesta concurrenc

Tout cela germis a la société de devenir | proche du consommateur surtavec ses

différents produits de haute qual

1980 :afin d’augmenter sa production, I'entreprise diséaune installation de raffina
plus perfectionnée d’'une capacité de3( tonnes/an.

1984 : la société a entamé une seérie dinvestissements pmderniser l'outil de
production.

1985 :elle s’est transformée en une société anonyme&veég un capital de 30 millior
de dirhams dont les actions sont reparties enfigiédle LAHBABI.

1993 :la mise en place d’'une raffinerie d’huile bruteagsd® de soj

2002-2003 :la société a installé deux chaines de productiomr fep fabrication de
bouteilles P.E.T.

Dans le souci d’étre continuellement dans la cowse nouvelles technigs, SIOF

choisit rigoureusement ses moyens humains et rakédt pousse toujours plus I«
I'innovation et la qualité de ses prodt

I11. Activités diversifiées

La SIOF assure le raffinage quatre produits :

« SIOF » huile de table raffinée a basesoja.
«Moulay Idriss » huile dolive vierge courante.
« Andaloussia» huile degrignons raffinée.

« Frior » huile de friture, 100%ournesol.

Frior
en 1992




Figure 1 : Les divers produits de la SIOF

Huile de soja

Le sojaou le soya est une plante grimpante de la Fardiéle Fabacées, proche du
haricot, largement cultivée pour ses graines oheagies qui fournissent la principale huile
alimentaire consommé dans le monde.

Le terme désigne aussi ses graines, qui condituendes aliments naturels les plus
riches en protéines, lipides, glucides, vitamine®tAB, Potassium, Calcium, Magnésium,
Zinc et Fer. |l contient aussi des acides grdgimgaturés, la Iécithine qui a une action
hypocholestérolémiante, donc il possede des mgsrinutritives et énergétiques nécessaires
pour le corps humain.

L’huile de soja est extraite en grandes quangiggsbroyage ou par extraction chimique.
C’est une matiere premiére intéressante parcelguést chimiquement souple, abondante et
renouvelable.

Huile de tournesol

Le Tournesol est une grande plante annuelle, appartenantandlle des Astéracées,
son nom scientifique Hélianthes anus. C’est unentplaléagineuse tres riche en huile
alimentaire (environ 40% de leur composition).

Le principal domaine d’application des huiles darhesol est I'alimentation humaine,
comme huile de salade, huile de cuisine ou poprdparation des margarines.

L’huile de tournesol est extraite de graines d@&peées soit par broyage soit par
pressage.

Elle est conseillée pour la prévention des matad&rdio-vasculaires par richesse en
acides gras essentiels comme « omeéga 6 ». Elsssiriche en lipides que les autres huiles.

Huile d’olive
Le termehuile d’olive désigne exclusivement I'huile extraite du fruitladivier.

L’extraction de I'huile d’olive nécessite le passagpar plusieurs étapes : en passant
par le lavage, le broyage, le malaxage, le pregeuda décantation et le stockage. L’huile
d’olive ainsi produite doit alors étre conservé&bri de I'air et de la lumiére.

Composition de cette huile :
14% d’acides gras saturés ;

74% d’acides gras mono insaturés (acide oléique) ;

8% d’acides gras polyinsatures ;

Riche en vitamines A, D, E et K et provitamine Ar@eéne) ;

Les composés mineurs s’agitent de phénols, stétaksl minéraux...



Huile de grignons
Aprés l'extraction de I'huile d'olives, il en rdsai un sous-produitle grignon, qui
renferme la plus grande partie de la matiere sdableve (peau, pulpe, petits morceaux de
noyau) et une certaine proportion d’eau de vég#tajui contient a son tour les composants
hydrosolubles de I'olive.

Le grignon est séché, broyé et traité parsoeivantpour obtenir une huile dite de
grignon.

La matiere grasse du grignon est trés reahecides gras en C16 et C18 insaturés qui

constituent 96% du total des acides gras. Les gnigrsont trées vulnérables a I'oxygene
atmosphérique responsable en grande partie déréititin des propriétés organoleptiques.

IV. Organigramme de |’ entreprise

L’aspect organisationnel de BIOF ne differe pas entierement des types d’organisatio
disponible au sein d’autre établissement. Il segrte de la maniére suivante :

Président directeur
gér‘ﬁ:rale

Directeur générale

I
v

Direction des
ventes

|

Direction
financiere et
administrative

Direction
ressources
humaine

Direction
commerciale

Direction
production

|

J

Arhatc

Qanisirac nAndAral

Facturation Comptabilité Administration du Distribution Raffinage
Commandes Vente Administration personnel Conditionnement
Trésorier Développement Emballage

I ahnratnir

J

V. Cont exte du stage



Le théme de mon stage porte sur I'étape de nesdti@n qui est trés intéressante car elle
élimine les acides gras libres qui sont des catahgs d’oxydation. Elle élimine aussi les
matieres colorées et les traces de métaux qui peaeceompagnés I'huile lors de stockage.

La neutralisation se fait par injection de la soddéaide d'une pompe. Le mélange
d’huile et de soude passe dans un mélangeur aeyratesse pour éliminer tout risque de
saponification parasite avant d’étre envoyé vesgfgrateur a bol auto-débourbeur destinée a
séparer les pates de neutralisation.

Les différents parametres influencant les procesiuneutralisation et de séparation
sont :

» I'acidité de 'huile brute ;

» la concentration de la soude utilisée ;
» latempérature de la soude ;

» latempérature de I'huile & neutralisé ;
* La contre-pression du séparateur

* Le temps de séparation ;

L'objectif de mon stage est d'étudier I'effet deagne parametre influencant les
processus de neutralisation et de séparation afmidimiser les pertes d’huiles au niveau de
la neutralisation.

Pour faire face a cette probl ématique, il faut d abord
connaitre les différentes étapes de procédé du raffinage des
huil es et de conprendre les différents nodes opératoires
d’ anal yses effectuées au | aboratoire.

| nt roducti on
Dans ce chapitre, on présentera | e procédé du raffinage

des huiles alinentaires avec ses différentes étapes, en
pr éci sant ses principes, qui suivent un ensenbl e d anal yses de
contrdle de qualité avant d’ étre conditionnées.

A: Raffinage et conditionnement des huiles alimemtas

I. Le raffinage

Le raffinage est I'ensemble des opérations quiesdra transformer I'huile brute en un

produit comestible et a obtenir une huile aux désliorganoleptiques et chimiques
satisfaisantes en éliminant les impuretés quindeat impropres a la consommation en I'état.

La plupart des huiles brutes doivent étre débakesmssdes impuretés qu’elles
renferment afin d’améliorer leurs conservationsyurde godts, leurs aspects et leurs
digestibilités.



L’activité principale de la SIOF est le raffinagesthuiles brutes recus de COSTOMA
(compagnie de stockage marocaine) qui distribueiléhbrute venant de plusieurs pays a
citer ; le Canada, le Brésil et I'Argentine auxetises huileries du Maroc.

Au niveau de cette société, deux lignes de productéparées I'une de l'autre sont a
distinguée :

® lLa 1‘:% ligne est réservée au raffinage des huiles deésot et celle de grignon.
® La Z™ligne est réservée a I'huile brute de soja.

Les deux lignes suivent les mémes étapes a l'eicepke quelques différences. On va
décrire les opérations essentielles communes kestideux procédeés.

Le raffinage effectué au niveau de SIOF est unmade chimigue qui se fait selon les
opérations élémentaires suivantes :

Tableau 1 Les opérations communes entre le procédé de I'Haide soja et celui de tournesol.

Opération Composés éliminés ou réduites en quantge

Démucilagination e Composés hydratables tels que |les
phospholipides

Neutralisation alcaline * Acides gras libres
* Phospholipides résiduels
» Matieres colorantes (réduites)

Séchage e Humidité (réduite)

Décoloration » Agents colorants : chlorophylle, caroténoides
* Agents toxiques

Désodorisation * Acides gras libres
* Tocophérols (réduits)
» Résidus de pesticides et mycotoxines




Démucilagination

Principe

La démucilagination est la premiére étape du raffinde 'huile c’est une opération
nécessaire, qui consiste a éliminer les composemdeilages représentés essentiellement par
des phospholipides existant dans 'huile brutel’pgout deH3P04.

La teneur des mucilages dépend de la variété é'retildu mode de trituration : ils
peuvent représenter 0,5-0,1% de 'huile de soja.
La présence des mucilages dans l'huile peut emiraBussi un certain nombre
d’'inconvénients :

De nombreux essais ont montré qu’'une huile main@f{mal débarrassée de ces
phospholipides) s’acidifie, s’'oxyde et prend plapidement un goUt désagréable.

Ces substances sont souvent liées a des métalyseata d’oxydation, désactivant

les terres décolorantes et colmatant rapidemefitties.

Les composés phosphorés en présence d’eau formeeprécipités dits mucilages qui

ne sont pas admis dans une huile livrée a la comsmion.

Ces phospholipides peuvent provoquer des émulsions.

Procédé

Dans la société SIOF, I'opération de démucilagamase fait comme suit :

L’huile brute venant du bac de stockage appelée aes lancement, filtrée dans un
filtre a double corps contenant chacun d’eux uniggmaur éliminer les grossiéres substances.

Ensuite elle traverse un échangeur a plaguesumetempérature comprise entre 85-
90°C, par la vapeur d’eau.

L’opération se poursuit par l'injection de I'acigdosphorique a I'aide d’'une pompe
doseuse a raison de 0,1 a 0,3%, avec un débité&pend de la teneur en phospholipide,
I'action de l'acide optimale a une température sigpée a 80°C.

L’huile et l'acide passent alors dans un mélangepide (6000tr/min) pour la
dispersion d’acide dans I'huile puis dans un méanga I'axe vertical (bac de contact)
assurant un temps de contact d’au moins 15-20 ssrmqubur qu’il y soit conditionnement des
mucilages, le mélange est ensuite envoyé a I'atapa neutralisation.

Neutralisation

Principe

Cette opération consiste essentiellement aréintes acides gras libres, ces derniers
sont indésirables dans I'huile car ils sont dealgaéurs d’oxydation. La neutralisation par la
soude élimine les acides gras sous forme de sappeiés pates de neutralisation.

La réaction de saponification est la suivante :

R-COOH +NaOH - R -COONa+H,0

Acide gras Soude Savon Eau

» C’est une réaction équilibrée. Ainsi pour dépldauilibre vers la formation du savon,
on ajoute une quantité bien déterminée de soud@aa 10%. Si la soude est mal dosée
on peut avoir la saponification des triglycéridds daponification parasite :



R; — CO,— CH2 RCOONa HO — CH
R,—CO, —C¢H + 3NaOH —» KROONa + HO— EH
R; — CO, —QH2 «— RCOONa HO— CH
Triglycéride Soude Savon Glycérol

Procédé

A l'aide d’une pompe doseuse, la soude est ingedins I'huile provenant du bac de
contact : 16% a 18% (débit=80L /h) pour I'huilestga et 20% pour I'huile de grignons et de
tournesol.

Le mélange d’huile et de soude passe dans un &meximélangeur a grande vitesse
pour éliminer tout risque de saponification paesivant d’étre envoyée vers un premier
séparateur a bol auto débourbeur (centrifugeus®étd/min).

Le mélange est divisé en deux phases :
* Phase lourde: pate de neutralisation.

* Phase légere huile neutre.

A la sortie de I'étape de neutralisation, I'leuiheutralisée doit avoir les caractéristiques
suivantes :
» Acidité : 0,02-0,04%.
» Traces de savon entre 1000 et 1200 ppm.

Lavage

Principe
Cette opération permet d’éliminer les substancealinks (savon et soude) présent
dans I'huile sortante du séparateur de neutradisatiinsi que les dernieres traces de métaux,
de phospholipides et autres impuretés. Il est ésbajque I'huile brute subi une bonne

préparation si non il se produit des émulsions irgmes et une partie de savon risque de ne
pas étre éliminer.

Procédé

La conduite de lavage au sein de la SIOF peufestfer de différentes fagons selon
la nature de I'huile :

® L’huile de soja neutralisée provenant du séparategoit une eau acidifiée avec
I'acide citrique, passe dans un troisieme mélanggide et le mélange est séparé par
centrifugation.

® L’huile lavée doit contenir moins de 50 ppm de saw une acidité inférieure a
0,04%.

® Les eaux de lavage contiennent encore de I'huilenquécupére par décantation
(environ 1 a 3% de matiere grasse).



Remarque

Il est important de noter que les huiles de gnigsabissent un lavage peu différent.

Apres la neutralisation, on le refroidit dans uamrer échangeur huile-huile (huile froide qui
sort de décirage va refroidir I'huile chaude quit e neutralisation) et aussi dans un second
échangeur huile-eau jusqu’a 11°C.

Huile refroidit est injectée une 2éme fois par Na®b416 Bé (degré baumé) pour
créer des savons qui vont jouer le réle de combamades cires.

L’huile est conduite vers un premier maturateuromupeut ajouter I'eau pour bien
cristalliser des cires sous forme de graines paeiliter leur élimination. Apres I'huile
passe d’'un second maturateur a un troisieme daosawit plus long pour garantir un
temps de séjour plus long.

Dés le 3éme maturateur I'huile est pompée verschargeur huile-eau a 25°C qui va
augmenter la température d’huile a 15-16 °C toutéettant la rupture des cires
cristallisées.

A l'aide de la force de centrifugation du séparates cires sont éliminées de I'huile.
L’huile décirée est chauffée par I'’échangeur hhilde (huile qui sort de
neutralisation va chauffée 'huile froide qui sde décirage) et aussi par échangeur
huile-vapeur jusqu’au 90°C, et aprés le lavageosesuit comme le soja.

Séchage

Principe
Cette étape consiste a éliminée I'humidité présdates I'huile lavée car la présence

des traces d’eau diminue I'activité de la terreolid@nte et provoque le colmatage rapide des

filtres.

La technique de séchage est basée sur le phénataedi@yaporation de I'eau a une

température inférieure a sa température normalagiénation, en appliquant des pressions
élevées.

Procédé
La techniqgue de séchage est simple, I'huile naséal sortant du lavage a une

température de 90°C est pulvérisée dans une toticalanaintenue sous vide a une pression
de 0,6 4 0,8 bar.
A la sortie du sécheur on doit avoir :

® Une acidité inférieure a 0,04%

® Une humidité inférieure a 0,1% (qui était a I'eetds sécheur entre 0,5 et 0,7%).
® Des traces du savon inférieur a 50 ppm.

® Un pourcentage en mucilages ne dépassant pas 10 ppm

Décoloration

Principe
Aprés le séchage, I'huile passe a la décoloratiorvise a éliminer les peroxydes, les

produits secondaires d’oxydation et essentiellertesnpigments coloré (les chlorophylles et
les caroténes). Elle fait intervenir le phénoméeaesbrption sur la terre décolorante.



La terre décolorante utilisée est traitée avekadade (acide chlorhydrique ou
sulfurique) pour améliorer leur capacité d’adsanmptiAutant les substances dissoutes que
celles qui sont dispersées dans 'huile peuvetiesa la surface des adsorbants.

Procédé

Au niveau de la SIOF, la décoloration se fait carsuit : a la sortie du sécheur est
séparée en deux conduites :

® Une premiére, conduisant 90% de I'huile directemems un échangeur thermique a
spiral puis vers le décolorateur.

® Une deuxieme, conduisant 10% d’huile vers un ng&an (une petite cuve munie
d’'un agitateur) ou elle sera mélangée avec derta.t€e mélange rejoint ensuite les
90 % d’huile dans le décolorateur.

® Le décolorateur est constitué de deux compartimemesnu chacun d’'eux d'un
agitateur et un serpentin ou circule de la vapéarcue 'huile garde une température
de 90°C, et avec une agitation efficace qui faevasle contact pendant 20 min.
I'huile est toujours traitée sous vide, de facoandpécher I'oxydation favorisée par
I'air.

 Remarque

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

Filtration

Principe
L’huile qui sort de la décoloration passe a ladtion. Cette derniére se fait a travers

un milieu poreux constitué par de la toile filtrandont le diametre des pores est inférieur au
diamétre des particules de la terre, ce qui pelengdssage de I'huile seule a travers le filtre.

Procédé

Au sein de la SIOF, I'huile sortante du décolorateoit étre débarrassée de la terre
gu’elle contient en suspension, pour cela, I'hygbsse tout d’abord dans un gros filtre a
plaque, puis dans deux autres filtres a pochieeffide sécurité) pour s’assurer que I'huile ne
contienne plus de la terre ou de matiere en sugpershuile filtrée est ensuite stockée dans
un réservoir.

Désodorisation

Principe

La désodorisation produit une huile a saveur neyurer’'a pas d’odeur, spécifique aux
aliments. Ce procédé élimine aussi les restes logtances (acide gras) susceptibles de faire
rancir I'huile. Cette étape de désodorisation prgi la durée de conservation durant
I'entreposage apres son emballage.

Les huiles neutralisées et décolorées obtenueségearss une odeur et un go(t
particulier d’'une part par leurs origines et d’astiparts en raison des traitements effectués
pendant le raffinage. Le but de cette étape est daffectuer un entrainement des produits
odoriférants (aldéhydes, cétones...) en méme tempdeguacides gras volatils sans altérer



les triglycérides. Pour obtenir ce résultat on affe une distillation sous vide, a une
température relativement élevé avec injection gewua

Procédé

Apres la filtration I'huile, maintenue a une temgaére de 70°C, passe dans une série
d’échangeurs pour que sa température soit att@g@eC. Puis I'huile est acheminée vers le
désodoriseur ou on injecte de la vapeur seche Kaunke qui est maintenue sous vide. Il
s’agit donc d’'un entrainement a la vapeur des amlsts odorantes qui sont plus volatiles que
I'huile.

Fortification

Principe
La fortification des aliments est définie commettivaitement ayant pour but essentiel
d’élever la teneur en principe nutritif de ces aits au dessus da la valeur considérée. La
fortification des aliments avec des vitamines Megtestune stratégie tres efficace pour lutter
contre les troubles dus aux carences en ces deunines.

Procédé

Apres la désodorisation, et a l'aide d’'une pompsedse on injecte a I'huile de la
vitamine A et B3 Ces vitamines ajoutées d’'une quantité bien défiaiela réglementation,
sont d’abord mélangées dans des petits bacs avdide désodorisée avant d’étre injectées.
Apres, I'huile raffinée est pesé puis stockée ddes citernes sous une atmosphére azotée
pour éviter I'oxydation.

On peut résumer le procédé du raffinage dans knsahsuivant :
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Figure 2 : schéma général du raffinageed’huile de soja au sein de la SIOF

Spécificité du produit :
Aprés tout ce long processus du raffinage le ptathit avoir les critéres suivants :

® Acidité inférieur a 0,1%.



Teneur en phosphore inférieur a 5 ppm.

Taux de savon égale a 0 ppm.

Teneur en vitamine A=3000 UI/100 g d’huile.

Teneur en vitamine D=3000U1/100g d’huile.

Absence d’humidité car c’est un agent de lipolyse.

Absence de chlorophylle et de caroténe car sedamagents de photo-oxydation.
Absence de fer et de cuire car ce sont des catay/skoxydation.

Absence d’'odeur indésirable et de flaveur.

Conditionnement

Le magasin de conditionnement est un magasin aould’'maffinée se remplie dans
des bouteilles ou bidons. Ces derniers sont déshdans des cartons ensuite dans des
palettes et déposés dans le stock des produiss fini

Le magasin est constitué de deux lignes de praduct

® Une ligne 0,5L et 1L PET dans laquelle le remptiesse fait d’'une facon massique.
® Une ligne 2L et 5L PET ou le remplissage est votjuai

Le processus du conditionnement se résume dagsaless suivantes :

Fabrication d’emballage

Il consiste a la fabrication de I'emballage plaséicet la mise en bouteille de
I'huile raffinée. Il est équipé de différentes maas congues en France, en Allemagne et en
ltalie.

Remplissage et capsulage

Cette étape consiste a remplir les bouteilles’pailé a I'aide de la remplisseuse, qui
seront par la suite fermées par la boucheuse. bateilies ainsi remplie et fermées sont
ameneées vers I'élément de transport (le convoyeur).



L’étiquetage et codage :
Apres vient le réle pour étiqueter les bouteillesugélisant une colle spécifique
chauffée a plus de 120°C.

L’encaissage :

Finalement, les bouteilles sont dirigées vers umoaigseuse ou ils seront remplis dans
des cartons qui sont par la suite fermés puis ss€aimanuellement et transportés par des
manutentions vers les magasins de stockage.

B : Les analyses effectuées au sein du laborataiela SIOF

Pour garantir la qualité des huiles produitesatitfveiller a la qualité des produits via
plusieurs contréles faisant intervenir les techagde la chimie analytique.
Les analyses effectuées au niveau de la SIOF sont :

Controle de I'acidité de I'huile.
Contréle de savons.

Analyses de la pate de neutralisation.
L’humidite.

L’indice de peroxyde.

Contréle de la transmission.

Dosage du phosphore.

NB : Lors de chaque contrble, les responsablealtratoire renseignent les techniciens
de raffinage de toute non- conformité ; ce qui feljet d’'une intervention corrective.

. Controle de l'acidité



1.

Définition

L’acidité de I'huile est la quantité d’acides glidmses exprimée en pourcentage d’'acide
oléique.

2.

see W

Avec :

Réactifs :

Alcool éthylique 95%.
Phénolphtaléine.
KOH 0.1N.

Mode opératoire

Dans un ballon de 250 ml, On met a peu pres 10fatdool.

On ajoute 2 a 3 gouttes de phénolphtaléine.

Ensuite, on neutralise cette solution par une temlude KOH 0,1IN jusqu'a
I'apparition d’une coloration rose pale.

Puis, on pése a peu prés 10 g d’huile et on timeyme solution d’hydroxyde de
potassium de normalité 0,1 N.

. Calcul :

Yacidite= 1 o< N PM

10C

TB(ml)x0,1x 282>< 1

PEx1000
TB(ml)x 2,82

%acidité = 0C

%acidité =

TB = tombée de burette.

PE = prise d’essai en gramme.

N = Normalité de KOH = 0,1 N.

PM = poids moléculaire de I'acide oléique = 282gl.

5. Normes:



1.

Tableau 21es normes de I'acidité de I'huile de soja a quelaes étapes du raffinage.

Opération effectuée Normes
L’huile Neutralisation ~ 0,02%
de Séchage 0,06-0,1%
Soja Décoloration ~ 0,1%
Désodorisation < 0,06%

Contrble des savons

Définition

C’est la détermination de l'alcalinité exprimégaéate de sodium, donc c’est la quantité
de savons contenue dans la matiére grasse.

2
@
o
@

. Réactifs

Solution acétonique.
Bleu de bromophénol.
HCL 0,01N.

. Mode opératoire :

Dans un ballon de 250 ml, On introduit 40 ml d’wodution acétonique.

@ On ajoute 7 a 8 gouttes de bleu de bromophénoujastpparition d’'une coloration

jaune.

@& On introduit une prise d’essai de 10 g d’huile.

Ensuite, on titre avec une solution d’acide chiagide de normalité 0.01 N.

Calcul :

TBx Nx PM
PE

Taux de savon=
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TB(1)x0,01x 304
PE

TB(ml) x 3040
PE

Taux de savon=

Taux de savon=

Avec :

» TB =tombée de burette.

* PE = prise d’essai en gramme.

* N = Normalité de HCL = 0,1 N.

* PM = poids moléculaire de I'oléate de sodium = g04ol.

5. Normes
Tableau 31Les normes du taux de savon de I'huile de soja a glgues étapes du
raffinage.
Opération effectuée Normes
L’huile Neutralisation 1200-1400 ppm
de Sé;chage _ < 50ppm
Soja Decolorgtloq 0 ppm
Désodorisation 0 ppm

lll. Analyses de la pate de neutralisation

1. Définition

Cette analyse a pour but de déterminer la quadeii@ matiere grasse éliminée et l'acidité
de la pate.

2. Réactifs

Alcool neutralisé en présence de phénolphtaléine.
KOH 1N.

Hexane.

Orange de méthyle.

1’acide sulfurique.

Dioxane pur.



3. Mode opératoire :

& On met environ 10 g de la pate dans un ballon, j[@me&40 ml de dioxane pur, 7 ml
d’eau distillée, 7 ml d’acide sulfurique et quelgg®uttes d’orange de méthyle.

& On chauffe le mélange jusqgu’au virage de la colomavers le marron, puis le

mélange est transvasé dans une ampoule a décaniely@a séparation des deux

phases :

La phase aqueuse est lavée trois fois avec 25hakdhe.

La phase contenant la matiére grasse est lavéeftisiavec I'eau chaude, puis filtrée

sur papier filtre contenant le sulfate de sodiunm aféliminer les traces d'eau

existantes.

@ Le mélange (hexane — matiére grasse) est mit dansotavapeur pour éliminer
I’'hexane par une distillation sous vide.

& L’huile obtenue est mise dans I'étuve a 103 °C pahd5 min puis refroidit dans un
dessiccateur.

@ On pese la quantité da la matiére grasse, on ajfdeml d’alcool neutralisé en
présence de phénolphtaléine puis on titre avec KO jusqu’a virage au rose pale
afin de déterminer 'acidité de I'huile.

4. Calcul :

% matiere grassewx 1

PE

TB(ml)x Nx 28,2
PE

% acidité=

Avec :
* m, = La masse du ballon vide.
* m = La masse du ballon remplie de la matiére grasse
* PE = Prise d’essai.
» TB =tombée de burette en ml.
* N = Normalité de KOH = 1N.

5. Normes:

La pate doit avoir :



Une acidité = 60%
30% < Pourcentage de matiére grasse < 40%

V. humidité

1.

Définition

L’humidité de lhuile est la quantité d'eau perdagres étuvage d'une prise de
I’échantillon pendant un temps suffisant dans uoeesréglée a une température de 103 °C.

2.

w s s

Avec :

Appareillage

Dessiccateur.
Balance.
Etuve réglée a 103 °C

. Mode opératoire :

On tare un petit cristallisoir, ensuite on pese Iéchantillon d’huile.

On met le cristallisoir dans une étuve réglée a°’f®Bendant deux heures.

Puis, on met le cristallisoir dans le dessiccateomtenant le sulfate de sodium
anhydride pendant 5 min afin d’éliminer les deregtraces d’eau.

On répéte I'opération de chauffage et de refro@isant dans le dessiccateur en pesant
a chaque fois le cristallisoir jusqu’a ce que &édénce entre deux pesées successives
ne dépasse pas 0,002 g.

Calcul

% Humidite= (M~ M), 10
My

m, = La masse de I'échantillon avant étuvage.
m; = La masse de I'échantillon aprés étuvage.

. Normes
Tableau 4: Les normes de I'humidité de quelques higs.
Type de I'huile Normes
L’huile d’olive vierge Inférieure & 0,2 %
L’huile d’olive raffinée Inférieure & 0,1 %
L’huile de grignon d’olive Inférieure a 0,1 %




V. Lindice de peroxyde

1. Définition

En présence de I'oxygéne de l'air, les acides igigeturés entrant dans la composition
des corps gras s’oxydent en donnant des peroxydesphénoméne a lieu au cours du
stockage des corps gras : C'est le rancissement.

La détermination de la quantité des peroxydes danps gras montre son altération
par oxydation. Ces peroxydes se décomposent uwltérreent en dérivés carbonylés,
aldéhydes, hydrocétones (responsables de I'odeuward®) et en divers produits oxygénés
(alcools, acides...etc.).

2. Principe

Le principe de la méthode repose sur le traiterdemte prise d’essai, en solution dans
I'acide acétique du chloroforme, par une solutidndilire de potassium, puis le titrage de
I'iode par une solution titrée de thiosulfate ddism.

Le dosage des peroxydes formeés se fait indirecteameprésence d’iodure de potassium.

3. Réactifs

Chloroforme exempté d’oxygéne.

Acide acétique exempté d’'oxygene.

lodure de potassium.

Thiosulfate de sodium 0,02 N.

Empois d’amidon se prépare par mélange d’un gradiameidon dans 100 ml d’eau.

o

Mode opératoire

Prendre une prise d’essai de 1 & 2 g d’huile darfiaoon.

@ Ajouter 10 ml de chloroforme, 15 ml d’acide acétiget 1 ml d’iodure de potassium
sature.

& Boucher le flacon, agiter pendant une minute endbaner 5 min a l'abri de la
lumiere.

@ Ajouter environ 75 ml de I'eau distillée.

@ Titrer liode libéré par une solution de thiosudfatde Sodium en agitant
vigoureusement en présence d’empois d’amidon réehpréparée.



@ Effectuer parallélement et simultanément de la mipen un essai a blanc.

Remarque

Si le résultat de I'essai a blanc excede 0,05 méalation de thiosulfate de sodium
0.01N, de nouveaux réactifs doivent étre prépares.

5. Calcul :

Indice de peroxyde (vi = V) * N x1000

PE

* v, = Le volume de thiosulfate de sodium pour I'esshianc.
e v; = Le volume de thiosulfate de sodium pour la pd'essai.
* N = Normalité de thiosulfate.

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

VI. Transmission

1. But:
Ce contrdle a pour but de s’assurer que la codeuthuile repend aux normes.

2. Principe:

Le contréle de la transmission (ou coloration) ¢stesa doser la coloration de I'huile a
I'aide d’'un spectrométre UV visible.

3. Mode opératoire :

Aprés la mise a zéro du spectrometre (étalonnaayelie I'eau distillée, la coloration
doit étre 100 ou 99,99 % pour avoir un bon étalgena
On procede a la lecture de la transmission a unguleur d’ondes de 420 nm par
I’échantillon mis dans une cuve en quartz.

4. Calcul :

La couleur de 'huile est mesurée a partir d’'urodatétre et elle peut aussi étre donnée
par la formule :



% coloration= Transmittance

5. Normes:
Tableau 5: Les normes de la coloration de quelquémiiles;
Type de I’huile Normes de coloration
Huile de soja 78386 %
Huile de tournesol 85 a 93%

VIl.  Dosage du phosphore :
1. But et principe:

Cette méthode a pour but de déterminer la quasititthosphore dans les huiles, dans
les lipides, souvent on rencontre le phosphore oo d’esters phosphorique.

Le principe du dosage du phosphore est la destructe la matiere organique par
minéralisation en présence d'oxyde de magnésiussidinydrolyse du phosphore a I'état
d’orthophosphate et formation en milieu acide du mplexe jaune de
phosphovanadomolybdate d’ammonium de coloratidniesta

2. Appareillage :

@ Bec agaz.

@ Creuset en silice.

@ Four a moufle réglé a 700 °C.
@ Spectrométre visible.

3. Réactifs
Oxyde de magnésium.
4. Mode opératoire

Premiére étape

@ |Introduire dans un creuset en silice une prisesdiege 10 g d’huile.
@ Rajouter une pincée d’'oxyde de magnésium.

@ Braler d’abord I'huile jusqu’a calcination totalayis introduire le creuset dans un four
jusqu’a obtenir des cendres blanches.

@ Apreés avoir sorti le creuset du four, on le laiseoidir.



@ Puis, verser 10 ml d’acide nitrique (10%) au creuse
& Chauffer pendant 5 min.
@ Transvaser le contenu du creuset dans une fiol®denl, a travers un papier filtre.

@ Compléter le volume avec de I'eau distillée jusguiait de jauge.
Deuxiéme étape
Prélever 10 ml de la solution obtenue.

Rajouter 10 ml de réactif nitro-vanado-molybdiquesghomogener I'échantillon.

Préparer un essai a blanc contenant 10 ml defréatfi ml d’eau distillée.

La détermination du phosphore se fait & I'aide dipectrophotométre avec une
langueur d’onde de 420 nm par rapport a un edsiaing.

5. Calcul :

La concentration du phosphore en mg par Kg d’heske

P:rnl-—xv
10xm

Avec :
* my; = Le nombre de ug de phosphore contenu dans Xferablution f1, est donné
par lecture directe sur la courbe d’étalonnage).
e V= Le volume dans la fiole jaugé.
e m = La masse da la prise d’essai en mg.



Concl usi on
Pour garantir la qualité des huiles produites, il faut

veiller a la qualité des produits via plusieurs contréles
faisant intervenir les techniques de la chime anal ytique a
chaque étape du raffinage. Ces étapes rencontrent plusieurs
difficultés, ce qui les rend des points tres critiques.

| nt roducti on
Le mél ange huil e-soude passe par un m xeur avant de

séparer la pate de |'huile a |’'aide d un séparateur a bol
aut o- débourbeur. Cette étape |la, appel ée neutralisation, est
la plus critique car on peut avoir des fuites d huile dans |a
pate ou de la pate dans |’ huile. Les différents paranetres
i nfluencant cette séparation sont
* I'acidité de 'huile brute ;
» la concentration de la soude utilisée ;
* latempérature de I'huile & neutralisée ;
* La contre-pression du séparateur
* Letemps de séparation ;

On doit trouver les conditions optimums pour opgien les pertes des huiles au niveau
de la neutralisation. Pour cela, mon travail egisdien deux parties :
* La premiére consiste a trouver ces conditionssatdaliser sur le terrain.

» Ladeuxieme a pour but de vérifier, les résultaisvés, au laboratoire.

A : optimisation des pertes des huiles au niveaulde
neutralisation a I’échelle de la production

|. Résultats des anal yses effectuées




Dur ant

Tabl eau 6: Résultats des anal yses effectuées au sein du

les dix premers jours du stage,
procédé du raffi nage,
au | aboratoire.

ai nsi

Les résultats sont

6.

| aboratoire de | a Sl O

on a assisté au
on a effectuées plusieurs anal yses
regroupés dans | e tabl eau

Acidité Taux de Dosage du Col orati | Parangetre
savon phosphor e on S
PE % PE Z PE ppm
(9) (9) | (pPpm | (9)
H Brute 5,10 | 0,39 7000Kg/ h
Mel angeur 12,4 | 0,82 Tp=215°C
%acidité 52,43 % Tsp=53°C
S1 20,8 [ 0,06 | 10,5 | 1358, Tequ=31°C
7 2 17 Concentra
H. Séchée 12,8 | 0,08 | 12,6 | 23,97 | 10,0 14,04 tion du
3 6 8 5 phosphore
Filtre 16,2 | 0,11 est 32°Be
5
Entrée 13,8 | 0,06 0
Désodori sati on 2 4
Sortie 26,3 | 0,05 0 10, 3 5,10 80
Désodori sati on 9 5
Pat e 10 78, 3
H. Acide 58, 8
Eau Acidifi ée 34,3
(o7}
Eau Acidifi ée 2,27
c2

1. Optimsation des pertes des huiles au niveau de

| a neutralisation

Pour trouver les conditions optimums de la neutatiion, on a étudié les
parametres influencant cette séparation (huile-pate

Pour cela, on varie un parametre et en fixantrlds twutres pour une huile brute avec
une acidité connue. Ensuite, on effectue des sesigle I'acidité de la pate ainsi que celle de
I’huile neutralisée et son taux de savons a laesdrt séparateur a bol auto-débourbeur.

L’huile brute utilisée a une acidité de l'ordre 8b2% et 93,17 ppm de taux de

savons.

1.Variation de la température de I'huile a neutralisée :




Au cours de cette expérience, on a fixé les par@anuivants :
» Laconcentration de la soude qui est de I'ordre d&&6°

» Le temps de séparation de 1400 s ;

» La contre-pression qui égale 2 bars.

Par contre, on fait varier la température de lthaineutralisée.
Les résultats des analyses obtenus sont présianéde tableau 7 :

Tableau 7:Comparaison des résultats d'analyses au cours deVariation de la température.

La température L’huile a la sortie du séparateur L’acidité de|la
en °C Acidité en % Taux de savons en ppm pate en %
90 0,065 889,75 58,3
89 0,057 774 59,6
88 0,051 622,6 63
87 0,046 1424 72,54
86 0,044 1026 77,32

On remargue que l'acidité de la pate atteint urlewatres intéressant@7,32%) et
que l'acidité de I'huilea la sortie du séparateast trés faiblé la températur86°C. Cette valeur
est supérieure a la norme exigé&gso.

On peut donc déduire que la meilleure températave pette huile est celle @&°C.
Pour cela, on fixe ce parametre a cette valeur jgosuite des expériences.

2.Variation du temps de séparation du bol auto-débourbeur

Au cours de cette expérience, les parametres $ixéts:
» La température de l'huile a neutralisée est 86Uapres I'étape

précédente)

» Laconcentration de la soude est €gale a 16°Be
» La contre-pression est de 2 bars

Alors que le paramétre varié est le temps de stpamdu bol auto-débourbeur.

Le tableau 8 regroupe les résultats d’analysesdités et le taux de savons :

Tableau 8: Comparaison des résultats d’analyses au cours devariation du temps de

séparation
Le temps de L’huile a la sortie du séparateur L’acidité de la
séparation en s Acidité en % Taux de savons en ppm pate en %

1400 0,047 1026 77,32
1200 0,046 1074,9 70,5
1100 0,06 1842 67,83
1000 0,07 1319 72,88
990 0,042 2096 66,65
960 0,039 2160 82,6




940 0,06 1942 78

800 0,05 1733 66,5

Lorsque le temps de séparation est €dal@0 s on remarque que I'acidité de la pate
atteint une valeur importantg2,6%. Cette valeur obtenue reste conforme a la norme
puisqu’elle dépasse0%. En revanche I'acidité de I'huilé la sortie du séparate@st tres faible
(0,039%)

Pour cette raison, le temps de séparation sergptivé la suite des expériences a la
valeur de960 s
3.Variation de la concentration de la soude caustique:

Pour cette expérience, on réglera la températuneedealisation a 86°C et le temps de
séparation t= 960 S. On fixera la contre- pressiola valeur de 2 bars et on varie la
concentration de la soude caustique.

Le tableau 9 présente les résultats de I'analyséhdde a la sortie du séparateur et le

pourcentage de I'acidité de la pate.

Tableau 9: Comparaison des résultats d’analyses awurs de la variation de la soude

caustique.
La concentration L’huile a la sortie du séparateur L’acidité de la
de la soude en °Beé  Acidité en % Taux de savons en ppm pate en %
16 0,029 2015 81
17 0,034 2215 70,5
18 0,037 2897 68,17

Les résultats regroupés dans le tableau 9 morgrentl’acidité de la pate atteint une
valeur trés intéressan{81%) en utilisant la concentration de la souti® Be cette valeur

dépasse la horme exigée par la soceté.

4.Variation de la contre-pression du séparateur:
Pour la suite, on varie contre-pression du séparateef on garde les autres parametres

fixes :

> La température de I'huile a neutralisée est a 86°
» Le temps de séparation est de 960 s
>

Les analyses obtenues sont regroupés dans leudllea

La concentration de la soude est de 16°Be

Tableau 10: Comparaison des résultats d’analyses aours de la variation de la contre-

pression.
La contre-pression L’huile a la sortie du séparateur L’acidité de la
du séparateur en bar Acidité en % Taux de savons en ppm pate en %
1 0,07 3262,4 75
15 0,06 2886 78,87
2 0,037 2015 81
2,5 0,05 3010,25 63




On constate que le meilleur pourcentage de I'azidé la pate et la faible acidité de
I'huile a la sortie du séparateur sont obtenus eolare-pression dé bars. L'acidité de la
pate atteint une valeui81%) qui dépasse largement la norme exigée par late@iéo.

B : Optimisation des pertes des huiles au niveaulde
neutralisation a I’échelle du laboratoire

Cette partie a pour but de comparer les résulfégsteés a I'échelle de laboratoire a
celle trouvés a I'échelle de la production et dentrey que l'acidité et les taux de savons de
I’huile brute ont une influence sur ces paramétiegeutralisation.

|. Optimsation des pertes des huiles au niveau de

| a neutralisation

Au sein du laboratoire, on a réalisé les mémes reqpees sur I'huile brute, mémes
conditions de I'acidité et le taux de savons (0,52993,17 ppm), en variant un parametre et
en gardant deux autres fixes parmi les parameégtegtie la température de la neutralisation,
la concentration de la soude ou le temps de sépaide la centrifugeuse.

Les résultats des analyses obtenus sont regroapédes tableaux 11, 12 et 13

Tableau 11:Comparaison des résultats d’analyses au cours deVariation de la température.

La température L’huile a la sortie du séparateur L’acidité de la
en °C Acidité en % Taux de savons en ppm pate en %
90 0,054 563 51,25
88 0,053 545,61 54,4
86 0,051 614,78 62
84 0,053 601 57,32

Tableau 12:Comparaison des résultats d’analyses au cours deVariation du temps de
séparation

Le temps de L’huile a la sortie du séparateur L’acidité de la
séparation en s Acidité en % Taux de savons en ppm pate en %
1200 0,05 699,2 55,69
1140 0,052 605 61,24
960 0,051 677,31 65,08
900 0,053 597,75 53,12

Tableau 13: Comparaison des résultats d’analyses awours de la variation de la soude
caustique.

La concentration L’huile a la sortie du séparateur L’acidité de
de la soude en °Be  Acidité en % | Taux de savons en ppm pate en %

a




15 0,052 897 63,86
16 0,049 415 66,47
17 0,05 602 61,23

D’aprés les résultats regroupés dans les tablg#ay3 et 14, on observe les mémes
conditions optimums de la neutralisation que celieenues a I'échelle de la production pour
une huile d'une acidité d&52% et93,17ppm de taux de savon tels que :

» Latempérature de la neutralisati®®°C
> Le temps de séparati@b0s
» La concentration de la soudé° Be

I1. Optim sation des pertes d’ une hui | e de
caractéristiques différentes au niveau de |a
neutralisation

Au cours de cette expérience, on va veéerifier si |'acidité et

| e taux de savon de |’ huile brute peuvent nodifier Iles
paranetres optimuns au niveau de | a neutralisation.
Pour atteindre ce but, on a travaillé sur une huile

différente (huile 2), avec d autres paranetres d acidité et de
taux de savon (0,7%- 132,63 ppm). On a suivi |le ménme procédé
que pour | huile précédente au sein du | aboratoire.

1.Variation de la température de I'huile a neutralisée
On cherche la température optimale pour minimisepertes des huiles au niveau de

la neutralisation. Pour cela on utilise :
» Laconcentration de la soude qui est de I'ordre d&&6°

> Le temps de séparation de 1400 s ;

Les résultats des analyses nécessaires obtenkisuiar2 sont regroupés dans le tableau 15.
Tableau 14:Comparaison des résultats d’analyses au cours deVariation de la température.

La température L’huile a la sortie du séparateur L’acidité de la
en °C Acidité en % Taux de savons en ppm pate en %
90 0,046 351 64,52
88 0,06 2504,7 67,18
86 0,034 723,81 69,76
84 0,053 516,9 57,32

2. Variation du temps de séparation de la centrifugeuse

Sur le tableau 15, on présente les analyses ddit@aet le taux de savon obtenus sur
I'huile 2 en fixant la température a la valeur 868t la concentration de la soude a 16°Be ;
Par contre, on varie le temps de séparation dautoldébourbeur.



Tableau 15:Comparaison des résultats d’analyses au cours deVariation du temps de
séparation

Le temps de L’huile a la sortie du séparateur L’acidité de|la
séparation en s Acidité en % Taux de savons en ppm pate en %
1200 0,041 541,7 61,2
1140 0,026 516,9 79,1
960 0,08 602 77,6

3.Variation de la concentration de la soude caustique
On fixe les paramétres suivants:

* Latempérature de I'huile a neutralisée qui égéRCS

» Letemps de séparation avec 1140 s ;

On varie la concentration de la soude caustique.
Les résultats des analyses obtenus sont regroapédeaitableau 17.

Tableau 16: Comparaison des résultats d’analyses awours de la variation de la soude
caustique.

La concentration L’huile a la sortie du séparateur L’acidité de la
de la soude en °Be  Acidité en % Taux de savons en ppm pate en %
16 0,026 516,9 79,1
17 0,021 598,2 87,56
18 0,043 625,8 53,89

Le raffinage, de la nouvelle huile 2 qui contiennarnson état brut32,63ppmde taux de
savon et0,7% comme acidité, doit étre conditionné, au niveauadeeutralisation par les
parametres suivants :

» Latempérature de I'huile, a I'entrée de cette &ta@36°C ;

» Le temps de séparation du bol auto-débourbeurlesi $

» La concentration de la soude caustique edt/d8e

Ce qui prouve que chaque type d’huile nécessitesuini, afin de trouver les
conditions optimums de son raffinage.

Conclusion générale

Mon stage s’est déroulé a l'usine SIOF et prin@pant dans la section raffinage des
huiles de Soja. Dans cette section I'opération el¢ralisation d’huile par la soude caustique
est une opération clé du procédé du raffinage déssh En effet, L’huile brute contient
toujours des acides gras libres a éliminer. Cenigler sont indésirables dans I'huile car ils
sont des catalyseurs d’oxydation. En plus cette enBaile a subit, avant sa neutralisation,



une opération de dégommage par l'acide phosphorigoer éliminer les impuretés
indésirables. Donc I'objectif de la neutralisatjgar la soude caustique est double : neutraliser
I'acide phosphorique et neutraliser les acides gms forme de savons appelés «pates de
neutralisation ».

Or la production de I'huile varie selon la compagieselon la nature d’huile traitée.
Cette variation de production s’accompagne soudemte variation de I'acidité d’huile brute.
Donc plusieurs parametres sont mis en évidence gantter une acidité de I'huile traitée
constante de I'ordre d204 % en acide oléique, point qui faisait I'objet de nsajet de stage
a SIOF.

Pour atteindre cet objectif, on a proposé un sdées parametres influencant le bon
déroulement de la neutralisation de I'huile. Cervisast réalisé sur terrain du raffinage pour
qgu’il soit vérifié a I'échelle du laboratoire ennant a chaque fois un parametre et fixer les
autres.

Les résultats obtenus ont montré que la qualit¢hdgle brute (acidité et taux de
savon) nécessite un changement de ces paraménagé(ature de I'huile a neutralisée, la
concentration de la soude, le temps de séparatiomadl auto-débourbeur et la contre-
pression) qui doivent étre bien étudiés a I'arridéechaque nouvelle huile.
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Glossaire

» Soci été anonyne : c’'est une société conmerci al e.

Son capital est divisé en actions négoci ables. Le



nonbre des actionnaires ne doit pas étre
inférieur a 5 associés et le capital ne doit pas
étre inférieur a 300.000 DH.

» Soci été a responsabilité limtée : constituée par
une ou plusieurs personnes. Le capital doit étre
de 10.000 DH au nmoins et |le nonbre des associés

ne peut étre supérieur a 50.

» Degré Baumeéest une unité de mesure indirecte
de concentration, via la densité, inventée par listBaumé. On le note

par °B, °Be ou °Bé.

Annexe

Dans ce paragraphe, on présente |le procédé de |la
neutralisation d une huile brute au sein du | aboratoire et la
facon de déduire la quantité de | a soude nécessaire pour
chaque type d huile.

1 : Neutralisation d'une huile brute au sein du

| aboratoire

Pour la neutralisation d une huile brute, avec des
caract éristiques bien déterm nées, au sein du | aboratoire, on
suit | e node opératoire suivant

» On prend 300g de cette huile, on la chauffe jusqu' a la
tenpérature désirée de |la neutralisation.
» On ajout 0,3m de |’ acide phosphori que.



>

>

>

On agite pendant 20 min et on ajoute |a soude caustique

avec une quantité bien détermnée (dépond de la
concentration de |a soude)
On nmet 1'huile dans des tubes, ensuite dans Ila

centrifugeuse afin de séparer la pate de |'huile et on
fixe le tenps de séparation

Apres |’ épuisenent du tenps, on obtient deux phases
séparées (huile neutralisée et |la pate).

On réalise | es anal yses nécessaires pour |es deux phases.



2 : Calcul de la quantité de | a soude
nécessaire a ajouter
Ala fin de la neutralisation, on souhaite avoir une huile
avec une acidité inférieure a 0,04% pour cela | ajout de |a
soude est un point critique dont il doit étre en quantité
opti mum
La réaction de saponification :

R-COOH+ NaOH] R COONa H

Donc :

m(NaOH) = m(RCOOH x M NaOH
- M (RCOOH)

m(RCOOH = (Ac(HB) - AC(lgloeutrax)x i HE

exces de 10%:

On souhaite javoir un
m( NaOH) x110
NaOH) =
m.(NaOH) 100

Eli mi nati on de | aci de phosphori que ajouté :

m, (NaOH) = 2xm,(NaOH)x M( NaOH
M (H3PG,)
La masse totale de | a soude a ajouter est
m(NaOH) = m( NaOH+ n( NaO}

Le volune de | a soude a ajouter est :

V(NaoH) = "D
- m(NaOH)
Avee: M (HsPQ) = 98g/ nol

M (NaOH) =40g/ nol
M (RCOOH) = 282¢g/ nol
de NaOH contenues dans un litre de la solution en

La masse
fonction de | a concentration
Concentration de | a soude 1litre de |a solution
en °Be contient en g de NaCH
15 114, 9
16 124, 4
17 134, 9
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