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reviations

SIOF : société industrielle oléicole de Fés
S.A : société anonyme

MPE : méthode des plans d’expériences

% TD : pourcentage de la terre décolorante
TT : type de la terre décolorante

TS : temps de séjour

T° : température

U.E : 'Union européenne

CPG : chromatographie en Phase Gazeuse

HPLC : Chromatographie Liquide Haute Performance.

PHED : Polyéthylene Haute Densité
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Dans le cadre de ce projet de fin d’étude, nousseté appelé a améliorer le
raffinage de I'huile de tournesol par I'optimisatides processus de décoloration. Cette
optimisation vise a trouver les conditions favoeatd la production d’une huile bien
décolorée et caractérisée par une transmittaneéisupe a 28%.
Le raffinage est une opération destinée a débamradss huiles alimentaires des
impuretés présentes (pigment, pesticide....), a mférer un gout discret et a
permettre leur bonne conservation. L'opérationafénage passe par plusieurs étapes,
et la décoloration est une étape importante dugssas de raffinage, elle consiste a

éliminer les matiéres colorantes présentes darfaiiéss en ajoutant une terre activée.

Nous allons établir I'étude du procéedeé de la déedion de I'huile de tournesol par la

meéthode des plans d’expérience afin de déterminer :

% Est-ce que vraiment le processus de décolorationgtee optimisé?

% Est ce qu’'on peut déterminerles paramétres optinfums

Pour le but de garantir une meilleure décoloratammsi qu'une meilleure qualité

organoleptique de I'huile de tournesol
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1. Introduction de la SIOF

La SIOF « société industrielle oléicole de Fés est une société a vocation
agroalimentaire plus précisément dans le domaine I'eldraction, raffinage, et le
conditionnement des huiles alimentaires et conseses olives.

La SIOF dispose de deux sites industriels :

* Le premier site est le siége situé a ne industrielle deDokkarat il occupe une
partie del2 000 m?, assurant le raffinage et leitimmnement des huiles alimentaires. Il
dispose de 6 dépbts lui permettant une bonne llisivn sur les différents points du
royaume : Dépdt CASABLANCA, OUJDA, MARRAKECH, KENRA, TANGER et
Dépobt FES.

La SIOF compte un effectif de 213 personnes permtasedans les deux unités. La
capacité de production de 200 tonnes/jours, s 4it24h et 7j/7j, en 3 équipes.

* Le deuxiemesitué a lazone industrielle sidi Brahim, il s’étend sur une superficie
de20000 m?, et il s’occupe de la production de eores d'olives et de I'extraction
d’huile de grignon.

* Historique de la SIOF

SIOF est créée eh961 sous forme d'une société a responsabilité lim{&aRL),
c’est une réalisation familiale qui n'a pas cesséldvelopper ses moyens, de diversifier et
d’améliorer la qualité de ses produits.

Au départ l'activité initiale de la société étaimplement la pression des olives,
I'extraction de I'huile de grignon et le consenasalives.

1966 : SIOF a pu installer une raffinerie d’huile de &lavec une capacité de12000
tonnes/an.

1972 :la société a intégré dans ses activités une dsiriabrication des emballages en
plastique et un nouvel atelier pour le remplissaggsulage et étiquetage des bouteilles
(2/2L, 1L, 2L, 5L).

+1977 :cette nouvelle installation a permis de devenicamplexe important pour le
capsulage et I'étiquetage des produits

1978 : Le produit de la SIOF s’est étendu dans tout i@aume grace au premier
lancement de la compagne publicitaire, I'ouvertdes dépbts aux différentes régionsdu
royaume. Tout cela a permis a la société de deydns proche au consommateur surtout
avec ses différents produits de qualité.

1980 :afin d’augmenter sa production, I'entreprise a emsplace une installation de
raffinage d’'une capacité de 30000 tonnes par an.

A partir de 1985 : elle s’est transformée en société anonyme (SA} anmecapital de
51 millions de dirhams dont les actions sont regsntre la famille LAHBABI.

1994 :recrutement des cadres pour améliorer la gestohedtreprise et élargir sa
part du marché.

10
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Ai 2003-2004 :la société a installé deux chaines de productembabuteilles de
ET, Pour le conditionnement des huiles en fornt&t,AL 2L et 5L.

FST FES

e Activités de la SIOF

L’activité de la SIOF était simplement la tritu@tides olives et le conserve d’olive.

L’ensemble de ses activités s’est développé graoeaérie d'investissement tendant
a intégrer au maximum

La production et de diversifier la gamme de seglyits. La SIOF a pour activité
aujourd’hui le raffinage des huiles alimentairespression d’olive en continu, I'extraction
d’huile de grignon, conserves d’olives.

La SIOF produit une large gamme de produits, cdujgiermet de toucher une grande
partie des consommateurs sur le marché.

Les quatre catégories d’huiles produites par SIQF s

v SIOF en 1978 a base d’huile de soja raffinée
v" FRIOR en 1992 a base de I'huile de tournesolmééfi
v MOULAY IDRISS en 1993 a base d’huile d’olive viergourante
v ANDALOUSIA en 1996 a base d’huile de grignon el
SIOF subit une forte concurrence sur les diff@@ertones du Maroc de la part des
sociétés oléicoles comme : Lesieur Cristal, Letehies de Sousse, Savola, Aicha... et détient
10% des parts du marché national des huiles de.tabl
Actuellement, I'environnement économique internadilo connait une profonde
mutation suite aux différents changements intergsesur la scene internationale (crise
economique, libéralisation des échanges..) cordrardlors la société a une concurrence plus
vite.
Tableau 1 : gamme de produit de la SIOF

Categorie des produits Marqgue commerciale | Lancé sur le marché nationa
Huile de soja raffinée SIOF 1978
Huile de tournesol raffinée FRIOR 1992
Huile de grignon d'olive -
raffinée
Huile d’olive raffinée -
Huile d’olive vierge MY DRISS 1993
Huile de grignon d’olive ANDALOUSSIA 1996

11
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2. ldentification de I'Entreprise

Le tableau si dessous illustre la fiche technique de I'entreprise.

Tableau 2 : fiche technique de la SIOF

Site Dokkarrat
Adresse 29, ruePictet, zone industrielle Dokkarat,Fes
Activités *raffinage des huiles alimentaires
*fabrication des emballages
*conditionnement des huiles alimentaires
CNSS 1700518
RC 13417
TEL 0535625952
FAX 0535628551
Viabilisation réseaux d'eau potable, d’électricité, et de teléphg

Superficie totale

8298 m?

Superficie couverte 6041 m?

du locale

Horaire

*administration 8h a 12h / 14h30 a 18h30
*raffinerie 06h a 14h / 14h a 20h / 20h a 06h
*conditionnement 06h a 14h / 14h a 22h

Effectif 109 personnes :

*79 personnes Usine
*30 personnes administration

Soukaina ZAIR CAC. AGIQ
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Organigramme de I'Entreprise

Le schéma ci-dessous présente I'Organigramme dE.SIO
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3. Raffinage des huiles
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a- Objectif du raffinage

Les huiles brutes renferment un certain nombre glireté indésirable, responsable du
golt et des odeurs désagréables. Le but du raffiasipde purifier ces huiles brutes végétales.
En effet, il consiste a éliminer au mieux ces cosdéigonocifs afin d’obtenir la qualité

correspondante aux normes en vigueur et de fagkteonservation.

Le raffinage chimique comprend une série de trat@nayant pour objectif de purifier
'huile des matieres indésirables et d’aboutir a pnoduit neutre de godt, résistant a
I'oxydation, adapté a 'emploi désiré et débarradsé&es substances nocives. L'opération de
raffinage passe par plusieurs étapes :

» Démucilagination

e Neutralisation

» Lavage et séchage
e Décoloration

» Filtration

» Désodorisation

» Refroidissement

b- Description du processus de raffinage
- Démucilagination

Parmi les impuretés des huiles brutes citant lesilages qui sont des phospholipides
(glycérides liés a I'acide phosphorique et a ursel@zotée) ainsi, cette huile brute contient en
moyenne des teneurs en phosphore de l'ordre dep0Q@mar conséquent cette étape est
primordiale afin d’éviter tout probleme lors dufmafge a savoir :

» L’oxydation de I'huile (les phospholipides sont sent liés & des métaux lourds
catalyseurs d’oxydation) et dégagement d’'une outelésirable.

> Les pertes d’huiles au stade du lavage,

» La formation de la mousse au niveau du séchage,

» Le colmatage du filtre.

Le dégommage consiste a disperser dans I'huilebchiauffée environ 90°C de 0.1 a
0.3% d’acide phosphorique commercial & 85%, le ngdaest ensuite acheminé vers un bac
de contact ou le mélange reste en contact de PdirBites.

- Neutralisation

L’huile brute contient toujours des acides graselba éliminer, ces derniers sont
indésirables dans I'huile car ils sont des catalgsé oxydation. Donc la neutralisation par la
soude caustique élimine les acides gras sous fodmesavons appelés «pates de
neutralisation », qui comprennent outre les savtmmucilage, des colorants et des produits
d’oxydation (difficile de s’en débarrasser par décation).

Durant ce traitement on prévoit deux types de r@éast

14
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f@S? > La_neutralisationtle I'excés d’acide phosphoriquajouté pour dégommer les|
: huiles.
» La neutralisatiomes acides gras libregn formant les savons sodiques :

R-COOH  + NaOH >
Acide gras + Base IEEEEEEE—————) Savon + eau

Pour déplacer I'équilibre dans le sens d'une nésation complete, il est nécessaire
d’employer un léger exces de soude. Et par la ,soée exces peut produire une réaction
nuisible, appelée « saponification parasite » dule@guelle les triglycérides se dégradent en
glycérol et des savons sodiques :

Triglycérides + Soude mmm@mmiy| + Savon

Les principales phases de la neutralisation sansigvantes : a la sortie du bac de
contact, I'huile démucilaginée est mélangée danmataxeur avec de la soude caustique de
concentration varie entre 16 a 20°Bé, et injectiieune pompe doseuse. Ensuite le mélange
est passé dans un séparateur centrifuge qui pdarsgtparer I'huile neutre de la pate a savon.

FST FES

Tableau 3 : composant éliminer a la neutralisation

Opération Composants a éliminer Huile neutralisee
* Neutralisation - Acide gras libres Acidité : 0.03-0.06%
Alcaline NaOH - Phospholipides résiduels Savons : 600 - 1200 ppm
- Matiéres colorantes réduites

- Lavage et séchage

» Lavage:

C’est I'opération qui permet d’éliminer les substes alcalines(savon et soude en
exces) présentes dans l'huile apres la neutralisatinsi que des traces de métaux, de
phospholipides et autresimpuretés.

Le lavage s’effectue en deux stades avec de 'daucie.
1°" lavage :

L’huile neutralisée est chauffé a une températer®@C, ensuite on y ajoute de I'eau
chaude adoucie, a la méme température que I'hOA€Rpour solubiliser les teneurs en
savon résiduelles. Cette huile subi un mélangedeapuis une centrifugation a travers un
séparateur pour séparer I'huile lavée de l'eau thmger lavage, ainsi que les impuretés
entrainées avec elle.

2°™ Javage :

On procede de la méme facon, le deuxieme lavagpegmet d’éliminer les dernieres
traces du savon ainsi on obtient une huile pres@barrassée du savon et I'eau du deuxiéme
lavage.

Tableau 4 : composant éliminer au lavage

Opération Composants a éliminer Huile neutralisée
Acidité : < 0.08%
Savons £ 50 ppm

Lavage (eau adoucie) Savon résiduel

15
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» Séchage

FST FES

Apres le deuxieme lavage [I'huile contient un taukudidité qui n’est pas
négligeable, qui doit étre réduit pour ne pas géasropérations qui suivent, surtout la
filtration, durant laquelle un taux d’humidité ééeprovoque un colmatage des filtres.

Cette opération est réalisée par un pulvérisateur egvoie I'huile lavée d'une
température de 90°C a grande vitesse dans unedeugéchage sous vide ce qui provoque
I'évaporation de I'eau a des températures n’attmigrpas les 100°C.

La présence de I'humidité dans I'huile augmente aomité qui se traduit parla
dégradation de I'huile.
Tableau 5 : composant éliminer pendant le séchage

Opération Composants a éliminer Huile neutralisee

« Séchage (sous vide) | Humidité Acidité < 0.08%
Savons £ 50 ppm
Humidité :< 0.1%

- Décoloration

bY

C'est une phase qui consiste a éliminer les pigmemiorés (chlorophylles et
carotenes), responsable de la couleur foncée dael’brute et que la neutralisation ne les a
gue partiellement détruits. Cette décolorationditst aussi blanchiment qui fait appel a des
agents adsorbants : terres activées et charbdn acti

L’huile et la terre sont mélangées dans une cuveerdiun agitateur.

La quantité de la terre activée dépend de la gudiituile, elle varie de 0.2 a 1% pour I'huile
de tournesol, ensuite le mélange est injecté daasuve, appelé décolorateur, ce dernier est
constitué de deux compartiments :

* Le compartiment supérieur : est un réchauffeupgumet d’amener la température du
mélange huile-terre a une valeur d’environ 110°&,la circulation de la vapeur dans
un serpentin entourant ce compartiment.

* Le compartiment inférieur : est I'élément respomsate la décoloration proprement
dite avec un systeme de barbotage de la vapeuasgure un contact parfait entre la
terre et I'huile, ce mélange est maintenu a un sedgcontact moyen d’environ 20 a
30 min.

L’opération se déroule sous vide afin d’aspirarlgte d’eau, et éviter I'oxydation.

Tableau 6 : composant éliminer pendant la décadorat

Opération Composants a éliminer Huile neutralisée

» Décoloration Pigments colorés Acidité< 0.08%
Pas de traces de savon

- Filtration

16
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| L’huile décolorée obtenue va étre directenamfteminée vers les filtres {
lagues puis les filtres a poches pour débarrd$sele des particules fines et de
terres de décoloration.

- Désodorisation

C’est une opération tres importante qui a pour pdbcipal I'élimination des
substances volatiles et odorantes.

Cette opération consiste a faire passer I'huitesfl dans un échangeur a plaques, afin
d’augmenter sa température a 130°C, ensuite I'hahauffée est acheminée vers le
déshydrater sous vide, cette huile séchée passe wameuxieme échangeur de chaleur,
duquel elle sort a une température de 210°C.Haiete étape permet d’élever la température
d’huile a 225°C, puis sa pénétration dans le baa&@odorisation qui est constitué de 5
étages, chacun d’eux a sa propre injection de vap&éche qui engendre le barbotage de
I'huile et facilite I'entrainement des composésatits vers la phase vapeur sous l'effet du
vide. L’huile préchauffée entre par la partie sigpge du désodoriseur, ensuite I'huile
s’écoule par debordement du premier bassin au eeexibassin et de la méme maniere
jusgu’au 5™ bassin ou I'huile va étre récupérer.

La désodorisation permet donc déliminer les tracks produits volatils qui
donneraient a I'huile un fruité désagréable ou oifit gle rance.

Tableau 7 : composant éliminer pendant la déscatais

Opération Composants a éliminer Huile neutralisée
» Désodorisation Substances volatiles. Acidit&:0.1%
Pas de traces de savon
Teneur en phosphore : <2 ppTw

- Fortification

La fortification des aliments est définie commetttnaitement ayant pour but essentiel
d’élever la teneur en principe nutritive de cesnalits au-dessus de la valeur considérée .la
fortification des aliments avec des vitamines Agtestune stratégie tres efficace pour lutter
contre les troubles dus aux carences en ces deunines.

Apres la désodorisation, et a I'aide d’'une pompsedse on injecte a I'huile de la vitamine
A et D3. Ces vitamines ajoutées d’'une quantité léfinie par la réglementation, sont
d’abord mélangées dans des petits bacs avec die ldésodorisée avant d’étre injectées.

Apres I'huile raffinée est pesé puis stockée dassaiternes sous une atmosphere azotée
pour éviter I'oxydation.

Vitamine A
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Soukaina ZAIR CAC. AGIQ




CHg CH3 CHs
FST FES
CHs

Vitamine D3

o T

Tableau 8 : composant a éliminer pendant la fosifon

Opération Composants a éliminer Huile neutralisée
Fortification Aucun Teneur en vitamine : 30-45 U
Remargque:

Le raffinage de I'huile de tournesol et I'huile degnon d'olive difféere du raffinage de
I'huile de soja par une seule opération de putificaqui est le Prédécirage-Décirage qui se
déroule apres la neutralisation. Les autres opéatiestant sont les mémes.

+ But Prédécirage-Décirage :

Les huiles de tournesol ou de grignon d'olive camtient des cires qui sont des esters
d’acides gras. A basse température, ces ciresremifén aspect trouble a I'huile. Il est donc
essentiel d’éliminer ces éléments avant 'embdaig et la commercialisation de I'huile.

+ Procédé:
L’huile de grignon ou de tournesol aprés neutrdbsa passe par :

> Un 1% refroidissement dans un échangeur a plaque huile-(I'huile froide
sortant du décirage va refroidir I'huile chaude gent de neutralisation).

» Un 2eme refroidissement dans un échangeur a plagleeseau gelé puis dans un
échangeur tubulairehuile-eau gelé jusqu’a 11°C.

> Ensuite, I'huile froide est injectée par urfdsoude afin de créer plus de savons
qui vont jouer le role de combinaison des cires

> Un 3™ refroidissement dans deux maturateurs avec I'ajieut'eau pour bien
cristalliser les cires sous forme de cristaux gaatiliter la séparation, sachant que
I'huile passe d’'un maturateur a l'autre dans umruiirplus long pour avoir un
temps de séjour.

» L’huile sort a une température de 8°C du deuxiénagurateur vers le troisieme
maturateur (r6le de réservoir) et reste dans ceieter une durée assurant
I'élévation de température de 8 °C jusqu’a 15°Crpmasser a La séparation des
cires (partie lourde) de I'huile (partie Iégérdjaade de la force centrifugeuse du
séparateur auto-débourbeur.
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Schéma géneral du raffinage
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Figure 1 : schéma général du raffinage

 H.B: huile brute.
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* M : mélange d’huile brute et d’acide phosphorique.

FST FES

* Mix : Mixeur

* S;: huile sortie du séparateur a bol auto-débourbeur.
* H.S: huile séchée.

* H.F: huile filtrée.

* S.D: huile de la sortie de désodorisation.

Trajet de I'huile.

Trajet des produits cigjues de traitement.
—_— Trajet des eaux.

Trajet des acides géasIpérés.
Prélévements pour les analyses.

4. Conditionnement des huiles

 Emballage

C'est la derniere étape de processus de producktiaconsiste a la fabrication de
'emballage plastique et la mise en bouteille dwiile raffinée. Il est équipé de différentes
machines congues en France en Allemagne et ea. Itali

+ Extrusion et soufflage des bidons

Les bidons en PEHD fabriqué a partir de plastiguegeanulés passent par les étapes
suivantes :

> Les préformes subissent un chauffage dans un faguwrantient des lampes pour que
la matiere devienne molle.

» Un étirage par une tige d’élongation donne a ladithe la hauteur prévue.

> Le pré soufflage avec une pression de 7bars, stefepour préparer la matieére a subir
une haute pression lors du soufflage.

> Le soufflage est réalisé a une pression de 40 bars.

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

» Une fois les bouteilles soufflées sont obtenudss alont acheminées par le convoyeur
a air comprimeé vers la remplisseuse.
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Figure 2: Souffleuse SIDEL

. Conditionnement

Le magasinde conditionnement est un magasin ou I'huile réese remplie dans di
bouteilles ou bidons qui s’emballent dans des oartmsuite dans des palettes et se dép
dans le stock des produits finis. Le magasin esstitné de deux lignes de produc :

> Une ligne 1/2 et 1L PET dans laquelle le remplissage se faihe’facon massiqt
> Une ligne 2L et 5L PEou le remplissage est volumique.

Les étapes du conditionnement sont décrites cornitea :

4+ Remplissage et capsulas

Cette étape consiste aemplir les bouteilles par l'huile a laide de
remplisseuse(SERAC), qui seront par la suite fesna@ms la boucheuse. Les bouteilles ¢
remplieset fermées sont amenées vers I'élément de trar appelé convoye..

Figure 3 : Remplisseuse SERAC
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4+ Etiguetage et datag

Apres le remplissageilvient le role del'étiqueteus@KORNES) pour étiqueter le
bouteilles en utilisant une colle spécifique chéeff plus de 120°C, puis une lyser qu
dater ces derniers.

Une fois les bouteilles sont étiques et datées, elles sont dirigées vers I'encais:

Figure 4 : Etiqueteuse KORNES

4+ Encaissag

Finalement, les bouteilles sont dites vers une casseusenommeée SAMOVI les seront
remplies dans des cartons qui sont remis par la forméeseartonssont par la suite ferme
puis encaissés manuellement et transportés pammdesitentions vers les magasins
stockage.

Figure 5 : Casseuses SAMOVI
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5.

Contrdle de qualité des huiles

FST FES

Pour garantir la qualité des huiles produitesailtfveiller a la qualité des produits via
plusieurs contréles faisant intervenir les techagjude la chimie analytique et non
instrumentale.

Lors de détection d’'une non-conformité en réalisted analyses adéquates au cours du
processus, le responsable laboratoire renseigresp@nsable production; ce qui fera I'objet
d’une intervention correctivBont les analyses effectuées au niveau du laboratoleeA©OF
sont les suivantes:

. Analyses physico-chimiques :

Acidité libre (en acide oléique).
Alcalinité ou le taux de savon.
Analyses de la pate de neutralisation.
Teneur en eau et matiéres volatiles.
Teneur en impuretés insolubles.
Indice de peroxyde.

Transmission.

Dosage du phosphore.

Excés de soude a la neutralisation.

e  Analyses chromatographigues :

Teneur en cires par CPG.

Teneur en composition des acides gras par CPG.

Teneur en stérols par CPG.

Teneur de la difféerence entre la composition réetléhéorique des triglycérides a

ECN 42 par HPLC.
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Optimisation du
Procédé de la
Décoloration de
I'Huile de
Tournesolpar la MPE




M

FST FES

Introduction

La planification d’expériences est le plan d'ongation des essais expérimentaux dans

le but de connaitre le comportement du résult@ofrée) a partir de la variation des facteurs

choisis. Un bon plan permet une diminution notahlenombre d’essais tout en donnant une

bonne précision dans la détermination des résuPatsr réaliser un bon plan d’expériences,

on doit respecter les étapes suivantes.

>

Formalisation du probleme : Pour cela, il est nécessaire de recueillir un marim
d’'informations sur le phénoméne étudié permettardi @e définir les facteurs a faire
varier ainsi que leur niveau de variation. En effetsuccés du plan d’expériences
dépend d’'une bonne connaissance des limites abbeptde variation des facteurs.
Pour cela, une série d’essais préliminaires peatpgkbgrammeée

Choix et construction du plan retenu

Réalisation des essaisElle doit se faire en respectant les conditionséexpentales.
Les facteurs doivent étre bien aux niveaux préé&snisa réponse (le résultat) doit étre
donnée avec la plus grande précision. En cas d@#itiéps, les mesures doivent étre
réalisées de préférence par le méme expérimentateur

Traitements statistiques :calcul des effets de facteurs étudiés et de letesactions,
modélisation, etc. Le choix du logiciel ainsi queraitrise est trés déterminant pour
la précision et l'interprétation des résultats istigjues. Le conseil d’'un statisticien
semble nécessaire.

Interprétation des résultats : L'effet propre de chaque facteur est relativemanpte

a interpréter mais I'effet interaction est parfdiélicat a expliquer car les causes ne

sont pas toujours explicites.

25
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1- Procédé de la décoloration

FST FES

Toutes les huiles sont soumises a une opératiaedaoration pendant le traitement.
Le but de cette étape n’est pas seulement réducedleur de I'huile, mais aussi, enlever ou
convertir les produits indésirables des huiles

Pendant ma période de stage, nous avons essayélidi@mn la qualité d’huile de
tournesol et optimiser I'étape de décolorationfasant des essais a I'échelle laboratoire, ce
dernier nécessite une étude des facteurs influéreaprocédé de décoloration d’huile de
tournesol, pour cette étude la méthode utilisééegsian d’expérience.

»  Description

Le procédé de décoloration est basé sur le phéroaiadsorption, et il est influencé
par plusieurs parametres. Il s’agit d'un phénom@uese traduit par une modification de
concentration a l'interface de deux phases noniblesc Il existe deux types de processus
d’adsorption : adsorption physique et adsorptioimajue. Le processus de décoloration des
huiles alimentaire fait intervenir I'adsorption @ngue, qui se fait sans modification de la
structure moléculaire et est parfaitement révessifd-a-d que les molécules adsorbées
peuvent étre facilement résorbés en diminuantdagion ou en augmentant la température).

L’adsorption est une réactionlégerement exothermigqtinon instantanée. Les liaisons
entre I'adsorbant et le produit coloré est relatieat faible. Le pouvoir adsorbant de I'agent
décolorant n’est pas sélectif vis —a —vis des pigs)da terre permet également I'élimination
de toute trace restante de savon ou de I'eau. @apéensi la teneur de 'huile en un de ces
deux composeés est relativement élevée en raisonaéfaut lors de la neutralisation ou de
séchage, on assiste a un engagement total dedaajeutée dans I'adsorption de ces éléments
en laissant de co6té les pigments et les substant@sntes.

2- Les parametres influencant le processus de décoldi@n de I'huile de
tournesol

Sous la tutelle de mon encadrant, j'ai d’abord pris connaissance du procédé de
décoloration de l'huile de tournesol en essayant de repérer les parametres
potentiellement influant sur le processus.

Pour ce faire, j’ai tenté de mettre en place une méthode d’analyse du procédé au
début de I'étude, qui le diagramme d’Ishikawa (causes et effet) ou j'ai présenté en vrac
les différentes origines est possibles d’'un dysfonctionnement de décoloration d’une
huile alimentaire.

a- Description des principaux facteurs influencant Igprocessus de décoloration

Afin d’améliorer le rendement du processus de d#Fatibn et de filtration des huiles
naturelles. Il faut tout d’abord maitriser les diénts parametres influencant le processus de
décoloration :

+ L’'agent de décoloration utilisé ;

+ La nature du milieu de décoloration ;

+ Les caractéristiques de I'huile a décolorer ;
+ Le temps de séjour.
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. . FST FES
- Agent de décoloration

L’agent de décoloration le plus utilisé a SIOF &stterre activée (TONSIL et
SEPIGEL) et le charbon actif pour le traitement’ldeile de grignon d’olive.

Les principales caractéristiques de la terre blanghi influencent le processus de
décoloration sont les suivantes :

+ La granulométrie de la terre ;
+ L'acidité ;

+ L’humidité ;

+ La quantité employée.

- Granulométrie de la terre

Lorsque les particules de la terre sont plus geyske diamétre moyen des pores
augmente ce qui entraine une diminution des fordes rétention capillaires et une
augmentation de la vitesse de filtration. En cqdrde, le pouvoir décolorant de la terre
diminue lorsque les dimensions des particules antgnée

- Acidité de la terre

Le traitement acide effectue sur les terres ndaseh pour effet d’augmenter
considérablement la surface spécifique de la t&oac 'acidité de la terre est un parametre
tres important qui refléte 'immensité de la sugat’absorption de la terre ainsi que son
pouvoir décolorant.

- Humidité

L’humidité de la terre a une influence favorable kudébit de filtration, le gain de
temps de filtration et de décoloration. Mais lempdmenes s’inversent lorsqu’on a des
teneurs en eau de I'huile importante. En effetgastance de la membrane filtrante augmente
avec la teneur en eau de I'huile.

Il faut prendre en considération ce facteur danshlgix de la terre. La terre dont le
taux d’humidité est inférieur est moins efficace.

- Quantité de la terre décolorante

La quantité de la terre décolorante est un paranids déterminant, elle est fonction
de la décoloration initiale, de la nature des pigt®eainsi que de la présence d'impuretés
comme les traces de savon et des produits d'oxyapiii peuvent subsister dans les huiles.
Elle doit étre assez suffisante afin d’atteindre transmission convenable.

- Nature du milieu de décoloration

La température et la pression du vide au niveaulétolorateur, constituent des
facteurs important du processus de décoloration :

Température du décolorateurla décoloration des huiles par les terres actidéesne
les meilleurs résultats lorsque I'opération estdtoi@ a une température variante entre 85°C a
115°C. Une augmentation excessive de la températfioence, d’'une part, sur la structure
des colorants parce que I'’humidité présente datesta est éliminée trop rapidemenT
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FST FES
provoquant ainsi un effondrement de la structutieukaire de la terre ce qui réduit son ¢

de surface effective avant qu’elle n’ait pu accampbn travail, d’autre partla vitesse
d’oxydation des huiles est approximativement tegié@ur chaque augmentation de 1

Les pigments les plus influencés par la chaleut des caroténoides qui peuvent
transformer en stérdsemeres par la chaleur. Cette derniére peut puer I'aut-oxydation
et donner naissance a des nouveaux pigments ci

Pression _du_vide :la décoloration sous vide permet d’éviter les pnégmes
d’oxydation qui sont plus intenses que I'huile agitée. En effet, le vide sert, d'une par
éliminer de l'air et de I'hnumidité libre, au cours de la ypdiisation du mélange de la te
avec I'huile, d’autre part, il favorise la dispenside I'huile sur la terr

Temps de_séjour il dépend notablement de la cinétique de l'adsorptet de
I'agitation outout autre dispositif de contact. Il doit étre sdht pour le transfert interne
la quantité maximale des colorants car le transbetetrne et I'adsorption sont considérés |
rapides par rapport au transfert interne dansdedaan milieu poreu:(terre décolorante

b- Diagramme de causes-effet

Le diagramme des causes et effets est égalenommé diagramme d’ISHIKAW/
est une représentation graphique simple et effidacwoutes les causes et les effets qu’s
entrainent. L'effet est connu, ¢’ le dysfonctionnement observé. Chaque groupe dees
(méthode des 5M) corrpsnd a une branche du diagran.

Comme chaque procédé, la décoloration de I'huiltournesolest réalisée sous la directi
d’'une main d’'ceuvre, en exploitant des matieres ey, des moyens et en suivant
méthodes dans un milieu bien déterminé. Tous c@metlts constitutifs peuvent étre 1
source de dysfonctionnemtede ce procéc

i [ ] [

Taux «l"oxydation
Humidité
G Tomstri
: Tememren chlarophyile
'
Humidité  Acidité

Méthode de contrale
Vide
Ny
eutralisation Degmmage/ Applicabilité
Preo Agitation )
Personmalite
Seéchage
i

Figure 6: diagramme cause et e : Ishikawa

28
Soukaina ZAIR CAC. AGIQ




Cette plante est trés cultivée pour ses graingseRaen huile alimentaire (environ 40% de leur

composition). L’huile de tournesol est extraite gemnes soit parbroyage ou extraction.

Sa saveur est douce, elle rappelle le gout deslagyde tournesol fraiche. C’est une huile trés
fluide d’'un jaune plus ou moins péle. Cette hudepséte a tous les usages car ellerenferme
des acides gras essentiels et elle est riche amivie E (tocophérol). D’une couleur jaune

d’or, elle a unelégére odeur de noisette. L’hudetairnesol supporte parfaitement la chaleur

et elle se conserve bien longtemps.

L’huile de tournesol est I'huile la plus riche eodides gras essentiels de la catégorie des
omeéga-6 .On note cependant sa pauvreté en aciaesggentiels de la catégorie des oméga-3

Tableau 9: composition de 'huile de Tournesobeitles gras

M

-65.7% d’acide linoléique (C18%'*w-6
polyinsaturé).

-19,5% d’acide oléique (C18 :1 w-9 mono-
insaturé).

-5.9% d’acide palmitique (C16 :0 saturé).
-4.5% d’acide stéarique (C18 :0 saturé).
-4.4% autres (Stérols et Tocophérols)

L’huile de Tournesol
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% Les caractéristiques de I'huile de tournesol sécudt tres importantes poyr
réussir I'opération de décoloration :

FST FES

» L’acidité de 'huile

L’acidité de 'huile a une grande influence suplecessus de décoloration de I'huile
gue sur la filtration. En effet, la décolorationltteiile est autant plus intense lorsque I'acidité
est faible, car les acides gras libres génensdgation des pigments. Il est donc nécessaire
gue la teneur en acide oléique d’'une huile séchapasse pas 0.1%.

» Le taux de savon
Le savon joue le réle de poison qui diminue le mausiécolorant des terres activees.

Il est donc absolument indispensable de ne décalmie les huiles séchées présentant
un taux de savon inférieur a 50ppm.

» Le taux de phosphore

Vue les effets indésirables du phosphore, une uidécolorer doit avoir une teneur en
phosphore inférieur a 5 ppm.

« La quantité de la terre a utiliser, dépend de tareade I'huile de départ, d’ou
la nécessité de déterminer les propriétés de &rdel tournesol a décolorer.

Les caractéristiques de notre huile avant la déattm sont les suivantes :

Tableau 10 : caractéristique de I'huile séchée

Propriété
Nature d’huile % % transmittance | Taux _de savorn Teneur_en phosphore
acidité (ppm) (bpm)
Huile de tournesol brute| 0.32 149 ppm
Huile de tournesol séchée 0.08 0 ppm 3.16 ppm
Remarque :

On sachant que la terre utilisée est un produiteagonc il peut avoir une
augmentation de I'acidité de I'huile aprés décdiora pour cette raison j'ai réalisé
une étude supplémentaire afin de garantir queta tee va pas influencer sur l'acidité
de 'huile.

L’acidité de I'huile de tournesol apres la décatamn ne doit pas dépasseée le 0.1%

Tableau 11 : controle de I'acidité de I'huile démelr
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Essai Acidité Essai Acidité
1| 0,089 % 9 0,075%
2 0,09 % 10 0,09 %
3] 0,078% 11| 0,086 %
4 0,07 % 12| 0,069 %
5 0,09 % 13| 0,092 %
6 0,08 % 14| 0,084 %
7 0,07 % 15| 0,071 %
8 0,08 % 16 0,09 %

Conclusion

L’acidité est un parameétre qui n’a pas été infléepar I'addition de la terre, soit la
guantité ou bien le type de terre utilisée
c’est un paramétre qui doit vérifier qu’il est toujs dans les normes si non la raffinerie
réalise un circuit fermé pour la diminution de Idité de I'huile décoloré

3- Démarches générales pour la réalisation des expériences du
procédé de décoloration de I'huile de tournesol au laboratoire

a- Les caractéristique de la problématique au sein da SIOF

Comme on a déja cité, le procédé de décoloratianirdkiencé par plusieurs
parameétres. Cependant, ces parametres ne sonpipassé et la société a toujours des pertes
face a l'ignorance des valeurs optimums des diftSrparametres ayant une influence directe
sur la décoloration de I'huile de tournesol

Donc le but de mon étude est de déterminer lesdeginfluencent la décoloration de
I'huile traité ainsi que leurs valeurs optimums

b- Détermination de différents facteurs

D’aprés I'expertise acquise de la société ont ar&ipétres qui varie pendant la réalisation de
la décoloration des différent types de huile yuedrhuile de tournesol :

- L’agent de décoloration utilis§ on a étudié la quantité de la terre décoloraagergt
d’adsorption) ; concernant la granulométrie, '@kt I'hnumidité de la terre, on ne peut pas
les étudier, puisque les terres sont déja importteses spécifications sont auparavant
déterminées dans le cahier de charges avec lei$eaun.

- La nature du milieu de décoloration: le facteur le plus important & ce niveau est la
température. Pour le vide, on ne peut pas le réalisé au labioea mais I'influence de ce
parametre est tres légers sur les résultats obtenus

- Le temps de contaabu temps de séjour.

- Le type de la terre: la SIOF réalise la décoloration des huiles par dgprs de
terre différente : la marque PROACTIVE et la mar&iPIGEL
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c- Condition de travail

FST FES

+ Facteur 1 :la température du milieu :
* niveau bas : 80 °C
* niveau haut : 115 °C
+ Facteur 2 :le pourcentage de la terre décolorante a ajoutgroescentage massique par
rapport au tonnage des huiles de tournesol :
* niveau bas : 0.2 %
* niveau haut : 1%
+ Facteur 3 :le temps de séjour :
* niveau bas : 15 min
* niveau haut : 30 min
+ Facteur 4 :type de la terre :
* niveau bas : SEPIGEL
* niveau haut : PROACTIVE

Tableau 12 : Domaine expérimental

Facteur Nbre de Niveaux
Niveaux
X1 Temperature 2 80
115
X2 la Terre 2 0.2
1
X3 temps de séjoult 2 15
30
X4 type de la Terre 2 Sepigel
Proactive

d- Choix de la réponse étudié

La réponse choisie est la transmittance qui mdauceloration d’huile décolorée. La
transmittance est d’autant meilleur que sa valstipkis élevée. On cherchera donc des
conditions optimum de décoloration d’huile de taswol qui conduisent & une forte valeur
de cette réponse.

La transmittance de I'huile est en pourcentagerppport la transmittance de I'eau

distillé mesuré par la spectroscopie UV-Visibleng longueur d’onde égale a 420 nm

e- Matériel et réactif

La réalisation de I'étude au sein du laboratoirenalede ['utilisation du matériel
suivant :

v" Une balance de précision ;
v" Une plaque chauffante avec agitation ;
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Un bécher de 1000 ml ;

Un thermometre ;

Un support de thermometre ;
Barreaux aimanteés ;
Entonnoirs ;

Bouteilles en plastiques ;
Papiers filtres ;
Chronometre.

AN N N A N

> Réactifs

v Huile dégommée, neutralisée et séchée.
v Terre active : PROACTIVE et SEPIGEL

f- Méthode

Peser 700 g de I'huile neutralisée et séchée ;

Porter cette huile a la température voulue, toldagtant;
Ajouter la terre décolorante ;

Laisser I'action de la terre pendant un temps dierminé ;
Filtrer I'huile décolorée ;

AV NN

g- Choix du plan d’expériences

Soukaina ZAIR CAC. AGIQ
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Q? On va étudier les facteurs qui peuvent avoir ufete$ur le phénoméne dg¢

décoloration de I'huile de tournesol, dans le Baptimiser cette étape. Et pour le faire on
va se baser sur la méthode de la planificationpgences, et on va utiliser un plan composite

centré a

Les plans composites se prétent bien au déroulesgantentiel d'une étude. La premiere
partie de I'étude est un plan factoriel completfi@etionnaire complété par des points au centre

pour verifier la validité du modele (termes du prandgegreé et termes d’interactions)

Si les tests de validation sont positifs (la répomsesurée au centre du domaine est
statistiguement égale a la réponse calculée au méms, I'étude s’acheve le plus souvent,
mais s'ils sont négatifs, on entreprend des essgiplémentaires pour établir un modele du

second degré.

h- Choix des facteurs et du domaine de variation

. Facteurs a retenir

~

On a procédé a étudier I'influence des quatre pate® sur la décoloration d’huile de
tournesol pour savoir les parametres a retenir grntetude du fait que les types de la terre

décolorante est un parametre discontinue.

Donc on ne peut pas l'introduire dans les plangpBeence de type composite centré pour
cette raison on a procédé I'étude par un plan fettoomplet afin de déterminer quel est le type

de cette terre qui donne la meilleur décolorati@suné par la transmittance.

Les résultats obtenus sont illustrés dans le taldap/ant
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Tableau 13: Résultats expérimentaux de I'effetyge te terre PROACTIF et

SEPIGEL sur la décoloration d’huile de tournesol.

1 80 02 15 Sepigel 3.01
2 115 0.2 15 Sepigel 3.19
3 80 1 15 Sepigel 4.45
4 115 1 15 Sepigel 9.76
5 80 0.2 30 Sepigel 2.92
6 115 0.2 30 Sepigel 3.12
7 80 1 30 Sepigel 7.81
8 115 1 30 Sepigel 10.02
9 80 0.2 15 Proactive 24.15
10 115 0.2 15 Proactive 26.32
11 80 1 15 Proactive 30.01
12 115 1 15 Proactive 32.11
13 80 0.2 30 Proactive 24.76
14 115 0.2 30 Proactive 26.89
15 80 1 30 Proactive 32.97
16 115 1 30 Proactive 34.50

+ Interprétation des résultats

L’analyse des résultats expérimentaux présentéasdeau ci-dessus montre que le type de
la terre décolorante PROACTIVE donne une meilleangmittance qui varie entre 24.15 % a
34.50 % par rapport au SEPIGEL qui varie entré 360a 10.02 %.

Donc, on va poursuivre notre étude par le typeede tdécolorante PROACTIVE avec le

plan d’expérience composite centré
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Fﬁﬁ? Les trois facteurs retenus pour cette étude sont :
+ Facteur 1 :la température du milieu.
+ Facteur 2 :la quantité de la terre décolorante ajoutée.

+ Facteur 3 :le temps de séjour.

. Domaine d’étude

Les niveaux haut et bas de chaque facteur somiisiéfomme lindique le tableau ci-

dessous:
Tableau 14 : domaine de I'étude
X1 Température °C 80 97.5 115 17.5
X2 Quantité de Terre % 0.2 0.6 1 0.4
ajoutée
X3 Temps de séjour Min 15 22.5 30 7.5

i- Matrice d’expérience et expérimentation
La matrice d’expérience est représenté par le aabdelivant elle illustre le suivie

des difféerentes expériences réaliser en montrantdkeurs de la réponse

Tableau 15 : Matrice d’expériences

N°Exp X1 X2 X3
1 -1.00000 -1.00000 -1.00000
2 1.00000 -1.00000 -1.00000
3 -1.00000 1.00000 -1.00000
4 1.00000 1.00000 -1.00000
5 -1.00000 -1.00000 1.00000
6 1.00000 -1.00000 1.00000
7 -1.00000 1.00000 1.00000
8 1.00000 1.00000 1.00000
9 -1.00000 0.00000 0.00000
10 1.00000 0.00000 0.00000
11 0.00000 -1.00000 0.00000
12 0.00000 1.00000 0.00000
13 0.00000 0.00000 -1.00000
14 0.00000 0.00000 1.00000
15 0.00000 0.00000 0.00000
16 0.00000 0.00000 0.00000
17 0.00000 0.00000 0.00000
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La matrice d'expérience nous renseigne sur un plan
d’expérimentation montré comme suit :

Tableau 16 : plan d’expérimentation

80.00 0.20 15.00 24.08
115.00 0.20 15.00 26.51
80.00 1.00 15.00 29.79
115.00 1.00 15.00 32.03
80.00 0.20 30.00 24.41
115.00 0.20 30.00 26.79
80.00 1.00 30.00 32.61
115.00 1.00 30.00 34.45
80.00 0.60 22.50 27.32
115.00 0.60 22.50 31.29
97.50 0.20 22.50 26.18
97.50 1.00 22.50 34.22
97.50 0.60 15.00 29.16
97.50 0.60 30.00 30.46
97.50 0.60 22.50 30.02
97.50 0.60 22.50 29.81
97.50 0.60 22.50 29.88
Niveau -1 80 15 0.2
Niveau O 97.5 22.5 0.6
Niveau +1 115 30 1
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j- Modélisation mathématique

Le modele mathématique postulé du plan compositeé&donné par le logiciel NERODW est un

modele du second degré montré comme ci-dessous :

Y = ly+ Xy + pXo + X5 + biaXoXo + biaXXs + 0p9XoX3 + 11X21+H0,0X2+035X%3

écarts d’erreurs sont considérés non significatifs

I'élimination des facteurs non significatifs ou bikes interactions non significatives

Soukaina ZAIR CAC. AGIQ

4- Interprétation des résultats

L’interprétation commence par le calcul des coédfits du modeledonné par le logiciel
qui sont présentés dans le tableau suivant :

Tableau 17 : Coefficients du modeéle.

Nom Coefficient | EcartType t.exp. Signif. %
b0 30.055 0.0457 656.89 < 0.01 ***
bl 1.286 0.0338 38.03 0.0691 ***
b2 3.513 0.0338 103.89 < 0.01 ***
b3 0.715 0.0338 21.15 0.223 **
bl-1 -0.864 0.0653 -13.23 0.566 **
b2-2 0.031 0.0653 0.47 68.5
b3-3 -0.359 0.0653 -5.50 3.15*
bl-2 -0.091 0.0378 -2.41 13.7
b1-3 -0.056 0.0378 -1.49 27.5
b2-3 0.579 0.0378 15.31 0.424 **

Les coefficients ayant une valeur inférieure a déeur de la somme des carrés des

Ces coefficients permettent d’établir le modelesdgond degré de cette étude apres

Notre modeéle est le suivant :

Y = 30.055+ 0.0691 &+ 0.01 X% + 0.223 X% + 0.424 %X3 + 0.566 X#+3.15 X3
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a. Interprétation des résultats du plan
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. Modélisation mathématique

Le modele mathématique choisi a priori comportectefficients significatifs :
Les 3 parametresiX X, X3(T°, %TD, TS) ont tous une influence sur la décation ainsi
que linteraction %X3 ¢a veut dire I'interaction entre la quantité dedevec le temps de
séjour
Les deux termes quadratique§ et Xs’sont aussi significatifs
Par contre le terme quadratiqug’ Xu que la valeur du coefficiensbest inférieur & la valeur
de la variance de I'erreur du modéle.

b. Validation statistique du modele
Les résultats obtenus pour I'analyse de la variangartir de I'exécution du plan de
composite centré sont représentés dans le tabldzans:

Tableau 18: Analyse de la variance.

Source de Somme des Degrés de | Carré moyen Rapport Signif
variation carrés liberté
Regression 152.6023 9 16.9558 < 0.01 ***
1483.0155
Residues 2.0667 7 0.2952
Validité 2.0438 5 0.4088 35.7520 2.74 %
Erreur 0.0229 2 0.0114
Total 154.6690 16

> Interprétation
D’apreés le tableau de I'analyse de la variancesmmmuvons conclure que :

L’ANOVA 1 montre que la régression explique tresrbie phénoméne étudié avec un

degré de confiance de 95%, puisque la varianca degression (Vreg=16.95) est supérieure a

la variance résiduelle (V Res=0.2952) et puisqued @l< 0.05) donc on peut dire que le

modele est bien explicatif pour notre cas.

De méme I'ANOVA 2 explique tres bien le phénomernedi& avec un degré de

confiance de 95%, puisque I'erreur du modéle (VLORE52) est presque proche de I'erreur

expérimentale (VPE=0.4088) et puisque (p= 2.7430.05 peut dire alors que le modéle ne

présente pas un défaut d’ajustement et par consgduest bien prédictif.
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F@bﬁ Les résultats de l'analyse de la variance (ANOVAetl2) nous montren

clairement que le modele est globalement expliedtife présente pas de défaut d’ajustement.

En effet, nous pouvons l'utiliser pour prédire Eponse dans n'importe quel point du
domaine expérimental.

c. Fonction désirabilité

La fonction désirabilité est tres utile quand itf&rouver le meilleur compromis entre

nombreux logiciels de plans d’expériences. Elldréstfacile a utiliser et rend de grands services.

. Fonction désirée

La transmittances ou la réponse étudiée a I'étada filtration pour I'huile de
tournesol doit étre comprise entre 28% et 30%

On cherche a trouver le réglage qui permet d’asetite valeur pour ne pas tomber
dans le gaspillage des ressource ni avoir une maledécoloré

. Cordonnée de I'optimum

Coordonnées de l'optimum

Variable Valeur Facteur Waleur
0.289500 tempeérature 102.57

*2 -0.214000 % terre 0.51

*3 -0.044500 temps de séjour 2217

D’apreés la fonction de désirabilité du logiciel NBR/D On peut constater que les valeurs
optimums sont :

* La température doit étre régler sur la valeur kD5
* Le % terre doit étre régler sur la valeur 0.5 %
* Letemps de séjour doit étre stabilisé sur la va22umin

Ces valeurs optimales donnée par le logiciel maqiten doit avoir une valeur de
transmittances avec ces reglages de 29.32 %
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d. Etude récapulatifs

Le but de cette étude est de déterminer expérineenéat la valeur de la
transmittance par ces réglages prédéfinie

Le tableau ci-dessus montre les résultats dessasist@nus :

Tableau 19 : Essais récapulatifs

Essai Transmittance Essai Transmittance
1 28.95 7 29.79
2 28.90 8 30.02
3 29.31 9 30.14
4 28.72 10 28.68
5 30.12 11 29.02
6 29.51 12 30.21

Ce tableau confirme les résultats obtenues paodeiél ¢a veut dire que les valeurs

optimums obtenue nous donne une coloration damaddkeures conditions
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Conclusion

Apres I'étude du phénomene de la décoloration de I'huile par la Méthode des plans
d’expérience on peut conclure que pour avoir une huile de tournesolavec une décoloration
optimale, il faut régler les parametres comme suit :

+ Le pourcentage de la terre décolorante doit ddres le niveau affiché, donc on doit
travailler avec un pourcentage égalD.& % du tonnage de I'huile Pour pouvoir
éliminer les pigments et les impuretés qui fassant a I'huile sa coloration.

+ Le temps de séjour dans le décolorateur doit é&mes le niveau moyen, c’est-a-dire
on doit laisser I'huile en contact avec lagatécolorante pend&& min, car il doit
avoir un temps suffisant pour le transfert dguantité maximale des colorants.

+ |l faut alors réalisé la décoloration a une tempuea de 105 °C parce qu’une
augmentation excessive de la température influedioee part, sur la structure des
colorants, d’autre part, la vitesse d’oxydatiores chuiles est approximativement
triplée pour chaque augmentation de 10°C etpiggments les plus influencés par
la chaleur sont des caroténoides qui peuventrasesformer en stéréo-isomeres par
la chaleur, cette derniere peut provoquertdaaxydation et donner naissance a

de nouveaux pigments colorés.

En effectuant le procédé de décoloration de I'hwite tournesol avec les
nouvelles réglages on peut réduire le colt dgemédu produit fini sur plusieurs
plans qui sont :

v Plan énergétigue :la société effectue la décoloration de 'huiletdernesol a une

température égale 220 °C les nouveaux parameétres ont permis de rédeite
température 405 °C ce qui permet a la société d’économiser dgmablement

'énergie de chauffage.
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v' Plan_des matieres premiéres sachant que la société utilise2 % de la terre

décolorante, et que les nouveaux réglages n'ekigeie 0.5 % de la terre
décolorante, alors certainement le cout du réwae se réduire, en effet la société
produit 180 tonnes d’huiles par 24 Heures et pdigckier la décoloration de cette
guantité, la SIOF consomm&L60 Kgde la terre, et chaque Kg de la terre 62DH,
donc la sociétédépenskl 232 DH par jour alors qu’'avec les nouveaux réglages
proposées elle peut économiser elle peut économjigegu'a 58.33%de la

consommation journaliere .
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Conclusion
Générale
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L'analyse de processus de décoloragi@é réalisée par le diagramme d’Ishikawa
qui nous a permis de repérer I'ensemble des fastayant une influence sur le processus, a
savoir le taux de décolorant (pourcentage de lagelécolorante), la température, le temps
de séjour et le type de la terre utilisé.
En effet d’aprés cette étude on a conclu que poairaine décoloration maximale et
optimum on a besoin de 0.5 % de la terre décol@@nbactive et chauffer I'huile sans
dépasser 105 °C et garder I'huile de tournesol entact avec la terre pendant 20 min.
Vue cette détermination et en se basant sur léetregnt des résultats expérimentant la
société SIOF a commencer de travailler avec ceseaux réglages qui ont permet d’obtenir
la transmittance recherché au niveau de la raffieeles huiles de la société.
Le processus de décoloration de I'huile de tourhesba présent optimiser, on a pu

minimiser les pertes au niveau des matieres prarsiét d’énergie thermique.
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Annexes

A- METHODE DE TARAVAIL A L’ECHELLE LABORATOIRE

AN N NN

Peser 700 g de I'huile neutralisée et séchée dabgcher ;

Porter cette huile a la température voulue, saatem;

Ajouter le % de la terre décolorante voulue etassle sous agitation ;
Laisser I'action de la terre pendant un temps Higerminé ;

Filtrer 'huile pour récupérer I'huile décolorée ;

v Analyser I'huile obtenue par le spectrophotomeéetxevikible.

FST FES

v' Des essais de décoloration au laboratoire sontmme@mdés pour déterminer les

parameétres appropriés pour des huiles de qualiténimue. Cette évaluation est

exécutée dans un bécher équipé d'un agitateuuettidermomeétre de contact. La

température désirée est commandée par l'intermédiai thermometre de contact.

Apres que l'huile soit décolorée, la terre décaltraest séparée par filtration et la

couleur comme d'autres parametres du filtrat sagumés. Cette méthode permet au

laboratoire de simuler les conditions de décolorati

v" L'huile décolorée obtenue est homogénéisée etfénares dans une cuvette de quartz

de 1cm de longueur. La cuvette est placée dangertrephotometre UV-visible, le

coté transparent face au faisceau lumineux. lirepbrtant de toujours manipuler la

cellule par les c6tés givrés. Le % de transmittagstemesuré grace a une lampe qui

émet une lumiére a une longueur d’onde de 420 nm.

v Le faisceau lumineux passe au travers de I'écthamtiUne partie de cette lumiere est

absorbée ou déviée par I'échantillon. La quantgélumiere qui réussit a travers

I’échantillon est calculée.
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B-LES ANALYSES DE CONTROLE DE QUALITE
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. Controle de l'acidité :
1. Définition :

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

2. Réactifs :

@ Alcool éthylique 95%.
® Phénolphtaléine.
@ KOH 0.1N.

3. Mode opératoire :

Dans un ballon de 250 ml, On met a peu prés 10@atdool.

On ajoute 2 a 3 gouttes de phénolphtaléine.

Ensuite, on neutralise cette solution par une ®olutde KOH O0.1N jusqu’a
I'apparition d’'une coloration rose pale.

@ Puis, on pése a peu pres 10 g d’huile et on tiameyme solution d’hydroxyde de
potassium de normalité 0.1 N.

4. Calcul :
vacidite= 12 N*PM 1 6¢
Yacidite = 1 oLM) *0.1x 282, 1
PE x1000
Yacidite = 1 oLM) X 2.82
Avec:

* TB =tombée de burette.

 PE = prise d’essai en gramme.

e N = Normalité de KOH = 0.1 N.

* PM = poids moléculaire de I'acide oléique = 282gl.
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5. Normes:

TABLEAU 2:LES NORMES DE L’ACIDITE DE L'HUILE DE
TOURNESOL A QUELQUES ETAPES DU RAFFINAGE.

Opération effectuée Normes
L’huile Neutralisation ~ 0.02%
de Séchage 0.06-0.1%
tournesol Décoloration ~0.1%
Désodorisation < 0.06%

lI. Contrble des savons :

1. Définition :

C’est la détermination de l'alcalinité exprimée en oléate de sodium, donc c’est la
quantité de savons contenue dans la matiere grasse.

Réactifs :

Solution acétonique.
Bleu de bromophénol.
HCI 0.01N.

ee® >

3. Mode opératoire :
@ Dans un ballon de 250 ml, On introduit 40 ml d’une solution acétonique.

@ On ajoute 7 a 8 gouttes de bleu de bromophénol jusqu’a l'apparition d'une
coloration jaune.

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

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

4. Calcul :

TBx Nx PM
PE

Taux de savon=
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Taux de savon=

TB(I) x0.01x 30¢

PE

TB(ml) x 3040

Taux de savon=

Avec:

e TB =tombée de burette.

PE

* PE = prise d’essai en gramme.
* N =Normalité de HCL = 0.1 N.
* PM = poids moléculaire de l'oléate de sodium = 304 g/mol.

5. Normes:

TABLEAU 3:LES NORMES DU TAUX DE SAVON DE L'HUILE DE
TOURNESOL A QUELQUES ETAPES DU RAFFINAGE.

FST FES

L’huile
de
tournesol

Opération effectuée Normes
Neutralisation 1200-1400 ppm
Séchage < 50ppm
Décoloration 0 ppm
Désodorisation 0 ppm
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49




FST FES

Master ST CAC Agiq

Mémoire de fin d’études pour I'obtention du Dipldmede Master Sciences et Techniques

Nom et prénom: ZAIR Soukaina
Année Universitaire : 2014/2015

Titre: Optimisation du Procédé de la Décoloration @ I'Huile de Tournesol par la MPE

Résumé

Dans ce mémoire de projet de fin d’étude, j'ai explla stratégie d’expérience pour
etudier le phénomene de la décoloration de I'hdédeournesol au sein de la raffinerie de la
SIOF

J'ai optimisé les paramétres clés pour avoir urmldéation optimale. En utilisant un
plan composite centré a deux niveaux (bas et ledtidis facteurs (%TD, TS, et T°).

J'ai déterminé les effets de chaque facteur infilinses interactions. Les résultats
obtenus nous ont permis d’avoir une transmittamtenale de I'huile de tournesol avoisinant
les 30 % et en méme temps de minimiser les peuesvaau des matieres premieres et de
I'énergie thermique, et par conséquent, des écawopunsidérables relatives aux charges de
la production

Mots clés : Raffinage des huiles, la décolorationles plans d’expérience, ANOVA,
fonction désirabilité.
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