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Introduction

Les corps gras font partie d’un ensemble complexe des composeés organiques, utilisés
pour leurs différentes propriétés depuis les temps les plus éloignés. |Is ont été utilisés a divers
fins, d’ une parts dans le domaine industrielle, comme la fabrication de savon, des peintures et
des produits cosmétiques ,d’autre part dans les industries cosmétiques et les industries
alimentairestel que les huiles, la production de beurre et de margarine .

Méme s les propriétés des corps gras étaient connues depuis trés longtemps, il fallut
attendre 1815 pour que MichéleEugeneChevreul (1786-1889) montre la nature chimique
exacte d'un corps gras. Au cours des 40 derniere année, les connaissances physiques,
chimiques et biochimiques des corps gras ont fait un prodigieux bond en avant qui apermis:
d’analyser la composition des corps gras, d’ éablir des normes pour chague type de produit,
d améliorer la qualité, lapureté, la conservation et la stabilité des produits, d’ adapter leur
mode de stockage et de préserver leurs qualités nutritionnelles.

Les huiles végétales sont des corps gras composés majoritairement de triglycérides
d acide gras dont la longueur varie de 14 a 20 (Francois 1974). Chaque huile est caractérisée
par sa composition en acides gras que I’on peut connaitre par chromatographie en phase
gazeuse. L™ huile d olive est connue par son usage pour les soins du corps, elle adoucit la peau,
apaise les irritations et effectue une action émolliente pour la peau. L'huile de nigelle était
préconisée pour détendre les muscles et assouplir la peau. En se basant sur les propriétés de
ces deux huiles nous les avons choisies afin de préparer des savons solides qui pourront étre
bénéfiques pour la peau.

En effet, le savon est un sel d’acide gras, il résulte de la combinaison de la soude ou de
la potasse avec un acide gras a longue chaine ou un mélange de déférents acide gras, de
longueur de chaine comprise généralement entre 8 et 20 atomes de carbone.

La savonnerie est I’ensemble des opérations qui partant des matieres premieres
conduisent a I’ éaboration d’ un savon commercialisable. L’ unité de production CO.G.B. La
Bellede Bgaiaest un modéle dans le secteur de transformation des corps gras.

L’ objectif de cetravail est I’éaboration d'un mode opératoire et la réalisation de

fabrication au laboratoire d’ un savon solide a base d huiles d’ olive et de nigelle.
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ChapitreI. Généralités sur lescorpsgras

I.1. Définition

Les corps gras sont des éléments essentiels de notre alimentation, qu’ils soient
appelés corps gras oulipides du motgrec «lipos» qui signifie graissematiéres grasses ou
graisses, ils sont consommeés a |’ état naturel comme les huiles et le beurre, ou bien ils sont
présents dans un aliment, comme les graisses de constitution des viandes, des poissons, des
fruits secs oléagineux (noix, amandes, noisettes,... etc.) et les graisses goutées lors de
I’éaboration de certains aiments tels que les plats cuisinés, charcuteries, biscuits,
viennoiseries, patisseries.
IIs sont caractérisés par une propriété physique, insolubilité en milieux agueux mais solubles
dans les solvants organiques non polaires (chloroforme, hexane)(Hininger, 2010).
Les corps gras sont des composes organiques constitués de Carboned Hydrogéne et
d’ oxygene et de trois groupes d' ééments: les lipides environ 99%, les phospholipides et les
insaponifiables (Frangois,1974).
I.2. Origine et classification

Les corps gras sont un des constituants de notre ration alimentaire quotidienne. On en
parle souvent comme s'ils étaient tous semblables et équivaents. En fait, ils sont différents
selon leur origine, leur consistance, leur composition, leur présentation et leur réle dans
I’ organisme.Les corps gras proviennent de deux grandes sources, végétales ou animales.
(Mohtadji et lambollais,1974)

[.2.1.Corpsgrasd’origineanimale

Les tissus adipeux de beeuf et du mouton donnent par fusion les suifs utilisés surtout
pourla fabrication des savons de ménage.

Les huiles de poisson gras (hareng) sont plus insaturées (75% d’ acide gras insatures),
utilisés en alimentation humaine (margarine et friture) (Cheftel et Cheftel, 1977).
|.2.2. Corpsgrasd’origine végétale

Les huiles sont composées en totalité (100 %) de matieres grasses. |l existe différentes
méthodes pour fabriquer des huiles végétales. En général, les huiles sont extraites des graines
et des fruits oléagineux (noix, sésame, arachide, tournesol, etc.) par pression ou al’aide d’'un
solvant(Cheftel et Cheftel, 1977).
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1.2.3. Corpsgrasd’origine mixte

Il s'agit soit de margarines: qui sont des mélanges d huiles végétales et des graisses
animales, soit d’ huiles végétales émulsionnées avec de |’ eau (M ohtadji et al ; 2001).
[.3.Composition d’un corpsgras

Les corps gras, qu’ils proviennent d' organismes animaux ou végétaux, correspondent
a la partie «graisses neutres» de la fraction lipidiques totale.Les triglycérides, triesters
d’acides gras, sont les constituants essentiels des graisses neutres.Une fraction dite mineure
(les insaponifiables) toujours présente dans les corps gras bruts ou raffinés, composée de
phosphatides, cérides, caroténoides précurseurs de la vitamine A, dont le béta carotene, les
tocophérols, lavitamine E, les phytostérols.
[.3.1. Acidegras

Les acides gras (AG) sont les principaux constituants des lipides ou corps gras. Ces
molécules sont formées d’'une chaine de carbones liés a des hydrogénes terminées par un
groupement acide : COOH. On dit que ce sont des monoacides aliphatiques(R-COOH), a
chaine hydrocarbonée non ramifiée contenant généralement un nombre pair de carbones dans
les organismes des mammiféres, mais parfois impair ou ramifié dans les aliments. . Selon le
nombre d'insaturation, ils existent deux classes : les acides gras saturés et les insatureés.
(Walrand et al., 2010).
|.3.1.1.Lesacidesgras saturés
Les acides gras saturés ne possédent pas de doublesliaisons, leurformule chimique générale
est lasuivante:
CH3-(CH2) n-COOH
Les plus fréquents sont I’ acide palmitique (Cy6 :0) et I’ acide stéarique (Cis :0). La plupart des
acides gras retrouvés a |’ état naturel sont a nombre pair de carbones et a chaine linéaire, il en
existe néanmoins quel ques-uns a nombre impair de carbones et a chaine ramifiée (Cuvelier et
al., 2004).
|.3.1.2.Lesacides grasinsaturés

De nombreux acides gras contiennent une ou plusieurs doubles liaisons, ils sont dits
insaturés. La position de la premiere double liaison peut s exprimer :

- Soit en partant du carboxyle (1er carbone) ; le symbole est A
- Soit en partant du méthyle (dernier carbone) ; le symbole est oméga .

(Touitou,2006).
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[.3.2. Lesinsaponifiables

C'est I'ensemble des composés qui ne sont pas des esters, mais tout autre produit de
constituantplus au moins complexe. Lateneur des corps gras en ces produits est généralement
tres faible, exemple les stérols et les tocophérols (Roger ,1974).Les constituants chimiques de
I"insaponifiables, sont principalement des hydrocarbures aliphatiques saturés et insaturé des
caroténes, des alcools gras (produit de saponification des cires), desvitamines A, B et E
(Graillent, 2003).
1.3.3. Phosphatides

Les phospholipides (PL) sont constitués d’ une molécule de glycérol estérifiée par deux
acides gras et un acide phosphorique(Figure 1), lui-méme lié a un acool aminé (choline,
éthanolamine...). Ces phospholipides sont des lipides de structure car ils sont constituants des

membranes cellulaires et en assurent entre autres la fluidité(L egrand, 2007).

R, — T — O — 1CH-

R:— CO — O —FCH
O_

I
SCH: — O — P O

|
O

Figure 1 : Schémad’ un acide phosphatique estérifie par deux acides gras et un acide
phosphorique (T ouitou;2005)
[.3.4. Triglycérides

Les triglycérides ou plus exactement les triacylglycérols sont des triples esters
d’acides gras et de glycérol (Figure2). 1l s agit de molécules tres hydrophobes, constituant une

forme de réserve de I’ énergie tres courante dans le régne animal. (Cuvelier et al., 2004)

H o I;:' (l:IJ
i n
H-C-OH _HO)C-(CH2)16 CH3 H-C-O-C-(CH2 )16 CH3
I Q | 9
11 1
H-C-Of_HOIC~(CH2)16 CH3 —== H-C-O-C-(CH2)16 CH3z + 3H20)
| o | ©
L1 n
H-C-OH HOJC-(CH2)16 CH3 H-C-O-C-(CH>2)16 CH3
]
H £
3 acides gras
Glycérol (acides stéarigues) Triacyigiycéroi

Figure 2 : Schémad' un triglycéride estérifié par trois acides gras (acides
stéariques)(Klere,1992).
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I.4. Exemples de corps gras utilisé pour la fabrication du savon
[.4.1. L’ huiled’ olive

L'olivier appartient a la famille des oléacées. Le genre est appelé "Oled' et
comporte30 especes différentes réparties sur la surface du globe. L'espece cultivée en
meéditerranée estl'Oléaeuropaea, dans laquelle on trouve l'oléastre ou I’ olivier sauvage et
I'olivier cultivéOléaeuropaea sativa(Figure3).La trituration des olives laisse, en plus de sa
production principale qui est | huile, deux résidus, I’ un solide (les grignons) et I autre liquide
(les margines) (Elhajouji, 2007).

La qualité de I’ huile d olive varie non seulement en fonction de la variété,le sol et des
conditions climatiques mais également avec de nombreux facteurs ayant trait au cycle de
production, de transformation et commercialisation des olives et des huiles. (Hammad,
2006).L'huile d'olive apporte une bonne hydratation de la peau et une consistance convenable
au savon. Une fois saponifiée, elle n'a que peu d'odeur contrairement a d'autres huiles comme

I'nuile de laurier.

Figure 3 :Des olives noires sur une branche d’ olivier.

[.4.1.1. Composition chimique del’huiled’olive

Les huiles d'olive vierges jouent un role important dans I’ industrie agroalimentaire et
sont importantes en nutrition humaine pour plusieurs raisons. En premier lieu car les lipides
sont la principale source d’ énergie pour le corps humain en comparaison de leur masse. De

plus I'intéré pour les huiles d olive a été accru depuis la découverte de leur richesse en
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vitamines liposolubles et en polyphénols qui sont des antioxydants. Elles sont également une
source importante d’ acides gras poly-insaturés essentiels car non synthétisables par le corps
humain. (Veillet et al ; 2009).

[.4.1.2. La composition en acide gras

Dansle cas de |’ huile d olive les triacyl glycérides représentent entre 98% et 99% de la
masse totale. Quelques rares acides gras libres peuvent étre trouvés et témoignent d’une
oxydation du triester. La composition en acide gras est tres variable et dépend de la variété
d’olives, la région de production et de I’année de la récolte (influence des conditions
environnementales) (Velllet et al ; 2009).Des normes telles que celle du Codex Alimentarius
régulent cependant cette variabilité en plagant des limites hautes et basses sur les proportions
de chacun des acides gras (Tableau I)

L’ analyse par CPG des acides gras, montre une variabilité relativement importante,
mais en moyenne, |I'huile d'olive vierge se compose a 72% d’ acides gras mono-insaturés,
14% d'acides gras polyinsaturés et 14% d’acides gras saturés. L’acide gras mgjoritaire est
I’acide oléque qui représente a lui seul pres de 70% des acides gras. Les acides gras
polyinsaturés représentent une fraction non négligeable de I'huile et sont majoritairement
composés d acide linoléique (Veillet et al ; 2009 ; Tanouti et al ;2011 ; Houlali, 2014).
Tableau | : Lacomposition de |’ huile d’ olive en acide gras.

Acidegras Pinatel et Artaud, Tanouti et al. Codex
(2005)(%) (2011) (%) Alimentarius(%)

Acide myristique C 14:0 - - <0,1
Acide pamitique C 16:0 11,9 10,16 - 13,5 7,5-20
Acide pamitoléique C 16:1 0,12 0,78- 0,95 0,3-35
Acide stéarique C 18:0 2,26 2,10- 2,84 0,55
Acideoléique C18:1 72,2 73,2-76,5 55-83
Acidelinoléique C 18:2 8,35 8,76 - 9,36 35-21
Acidelinolénique C 18:3 0,65 0,87-0,91 <15
Acide arachidoniqueC 20:0 0,38 - <0,6
Acide lignocérique C 24:0 0,05 - <1
Acides gras saturés 149 13,0- 15,6
Acides gras insaturés 76,1 84,37 — 87

[.4.1.3.La composition del’huiled’olive en triglycérides

L'analyse par HPLC des especes moléculaires des triacylglycérols (TAG),

composantes magjoritaires, de I'huile d'olive, permet de distinguer des espéces majoritaires qui

représentent, a elles seules, plus de 80% des TAG totaux. Il s agit, par ordre d importance
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guantitative (Tableau 11) de la trioléine (O0O), la dioléolinoléne (LOO)
pa mitooléolinoléine (PLO) (Ollivier et al. 2003).

Tableau |l : Lacomposition del’huile d olive en triglycérides

Triglycérides !—Iyiled’olive
(Ollivier et al., 2003)
LLL 0,13
PLO 5,57
LOL 1,90
LOO 13,93
POP 3,08
SO0 3,72
PLP 0,46
000 44,69
PLnL 0,06
SLO 0,52
POA 0,52
POP 3,08
SO0 3,72

|.4.1.4. Composition del’huile d’ olive en composés phénoliques

L'huile d'olive contient des composés phénoliques simples et complexes qui
augmentent sa stabilité, lui conférent des propriétés antioxydants et modulent sa saveur.
L’ oleuropéine est le composé majoritaire dans les feuilles d’ olivier et dans les olives et C'est
le principa responsable de I’amertume des olives. Le ligstroside (un groupement hydroxyle
de moins que I’ oleuropéine) est également présent en grande quantité dans |’ olive. Cependant,
lors de la transformation en huile d’olive, ces molécules sont hydrolysées en de nombreux
dérivés de masses moléculaires tres variables, les plus grosses molécules résiduelles étant
leurs dérivés aglycones (Vellet et al., 2009).
1.4.1.5.Effet del’huiled’ olive sur la peau

L"huile d’olive a une action adoucissante, calmante et rafraichissante. Elle nourrit la
peau en profondeur et la protége des rayons ultra-violets. Riche en Vitamines: A, D, E, K et
en sels minéraux.Ainsi, des éudes récentes ont montré que le hydroxytyrosol de I’ huile
d’olive améliore la fonction mitochondriale qui prévient le vieillissement cellulaire et par
conséquent le vieillissement du Corp. Ceci nous rameéne a confirmer que ce compose est un
agent utile pour prévenir le vieillissent(Al-Waili, 2003).
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[.4.2.L"huiledenigelle

Du latin « nigellus » qui signifie noirétre, la nigelle (Nigella sativa L.) nous offre ses
petites graines aromatiques d’ une couleur noire intense communément connues sous le nom
de cumin noire, black seeds en anglais, Habbat el baraka ou encore El habbahsauda dans les
pays arabes, Sinoudj en Algérie(Figured). Lanigelle a éé longtemps utilisée, essentiellement
dans la région méditerranéenne et au moyen orient pour assaisonner certains pains et galettes
et comme remede naturel pour de nombreuses pathologies, nhotamment pour le traitement de

I’ asthme, de I'inflammation, de latoux, de |’ eczéma et des états grippaux(Benazzouz, 2005).

Figure 4 : Les graines de nigelle (Benazzouz, 2005)

[.4.2.1.Composition chimique del’huile de nigelle

L huile fixe de nigelle constitue 37% des graines, elle est riche en acides gras,
particulierement les acides gras essentiels et insaturés (acide linoléique et acide linolénique).
Cette huile se vend en Algérie dans des flacons en verre chez les herboristes et dans les
marchés, comme étant un reméde a tous les maux, généraement importée de |I'Arabie
Saoudite et de la Turquie (Zahoor et al., 2004 ; Benazzouz, 2005).

Plusieurs travaux ont été effectués pour identifier les différents composants de I huile
fixe des graines de nigelle. Selon les travaux de Nickavar et al. (2003), huit acides gras ont été
identifiés : quatre acides gras saturés (17%) et quatre acides gras insatures (82,5%).

L’acide Linoléique (55,6%), I'acide Oléique (23,4%) et |'acide Palmitique (12,5%) sont
présents en quantités importantes (Tableau I11).
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Tableau I11: Composition en acides gras des huiles fixes de Nigella sativa L.

Acides gras . Quantité (%) Quantité (%)
(Nickavar et al., 2003) | (Zahoor et al., 2004)
Acide Laurique 0,6 0,1
Acide Myristique 0,5 0,5
Acide Palmitique 12,5 13,7
Acide Stéarique 34 2,6
Acide Oléique 234 23,7
Acide Linoléique 55,6 57,9
Acide Linolénique 04 0,2
Acide Eicosadienoique 31 1,3
Acide gras totaux 99,5 100

1.4.2.2. La composition del’huilede nigelle en triglycérides
Quiatre triglyceérides majoritaires sont identifiés a partir des graines de nigelle: LLL,
LLO et LLP suivi de LOP, comme le montre letableau (1V).
Tableau IV : Lacomposition de |’ huile de nigelle en triglycérides.

Triglycérides H.uiIeFje nigelle
(Orsi —Llinares,2005)
LNLL 0,5
LLL 24,6
LLO 19,6
LLP 17,5
LOO 9,6
LLS 2,5
LOP 129
PLP 25
000 1,6
LOS 2,4
SLP 0,5
POP 0,6
SO0 0,5
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1.4.2.4. Effet del’huile de nigelle sur la peau

L'huile de nigelle est particulierement recommandée pour les peaux séches et
sensibles. Par ses propriétés calmantes, régenératrices, vitalisates et anti-inflammatoires, elle
va aider a améliorer les petits problémes de peau comme I'acné, les dermatites, I'eczéma, le
psoriasis, les bralures, les gergures, les champignons dermiques et les coups de soleil.
L'huile peut sutiliser "brute”, directement sur le visage, |e corps ou méme les cheveux car elle
est peu grasse et pénétre bien dans les tissus. Cependant son odeur caractéristique de cumin
est un peu forte, c'est pourquoi on la trouve souvent mélangée a une autre huile végétale plus

neutre. http://www.cosmetiques-dorient.com.
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Chapitrell: Généralitéssur le savon

I1.1. Histoire de savon

Des documents écrits datant de 1500 avant J.C, nous révelent que leségyptiens se
fabriquaient du savon avec du sel acalin (trouvé naturellement dans le Nil) et de I'huile
animale ou végétale a des fins médicales. IIs se lavaient régulierement en prenant des bains a
base d’ huile parfumée.

Cependant, les Egyptiens n’étaient pas les seuls a étre conscients de la propreté du
corps. Les Grecs et les Romains I'éaient aussi. Ils enrobaient leur corps d huile d olive
contenant du sable.

A I’époque romaine, une |égende suppose que le Savon aurait été découvert par des
femmes lavant leur linge le long du Tibre, riviere Située au bas du mont Sapo a Rome. Ces
dames avaient remarqué que leurs Véements devenaient plus propres et cela, avec moins
d efforts. La cause de ce Phénomene est tres simple : des chercheurs ont découvert que les
graisses et les cendres provenant de sacrifices d’animaux, qui se faisaient dans les temples
situés au sommet du mont Sapo, se mélangeaient a la pluie et formaient une substance ayant
la composition du savon qui s écoulait jusqu’alariviere.

L’ origine du mot saponification proviendrait, selon cette |égende, du nom de ce mont.
On rencontre le mot Sapo pour la premiére fois dans un texte de Pline I’ Ancien (auteur latin
du | siécle apres J.C.).

Avec le déclin de I’'empire romain, les habitudes d hygiene corporelle suivent le
méme courant. Mais versle Vllle siecle apparait |e savon a base d' huile végétale et apartir du
Xllle siécle, ce procédé se développe peu apeu a Marseille. Cette ville devient au XVle siecle
le premier fabriquant francais de savon. Louis X1V, en 1688, par I’ édit de Colbert, fixe les
régles de fabrication du savon de Marseille : I’ utilisation de graisse est proscrite et il faut
utiliser de I’ huile d’ olive pure.

Lors de la Révolution francaise, le savon de Marselle est concurrencé par
I’ Angleterre avec les savons jaunes al’ huile de pame et ceux de I’industrie parisienne a base
d’huile extraite de graine d’ arachide et de sésame.

Apres 1930, le savon subit la concurrence des poudres a laver puis des
détergentssynthétiques, liés a I’ évolution des tissus et des techniques de lavage. Ce n’est que
pendant |a seconde guerre mondiale que la production de détergent a réellement commencée
aux Etats unis, éant donné I'interruption de |’ approvisionnement en corps gras et d huile

nécessaire ala fabrication du savon.
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Pour palier a ce probleme, un produit de remplacement synthétique a été inventé afin
de fonctionner dans une eau froide et riche en minéraux pour les besoins Militaires.
Le développement des sciences, de I’industrie, du commerce et de la publicité, la venue de
I’eau courante et I’amélioration graduelle du niveau de vie ont depuis contribué a la longue

épopeée qui afait du savon un éément de notre quotidien (Browning, 2006)

I1.2. Définition du savon

Le terme savon est généralement attribué aux sels sodiques ou potassiques d’ acide
carboxyligque a chaine carbonée, ce sont en fait des mélanges de carboxylates, dérivés d' acides
gras a longue chaine de 10 a 20 atomes de carbone. On le fabrique le plus souvent par une
réaction de saponification qui fait intervenir un ester (RCOOR') et une base (souvent NaOH)
(Dissilvio, 1999).

Les corps gras sont des composés naturels d’ origine végétale ou animale, appelés
lipides, composésa 98% de triglycérides. Dans la composition du savon la partie hydrophobe
est apportée par |’ huile alors que la partie hydrophile provient de la réaction avec la soude.Le
savon est un agent détergent ou nettoyant, de nos jours il est le produit le plus courant pour
nettoyer ou blanchir. Cependant avec |’ apparition des agents de Synthése, I’industrie du savon
adi diversifier ses produits (Francois ,1974).

11.3. Agentstensioactifs

Les savons et les détergents appartiennent a la méme famille de produit chimique
appelés agents tensioactifs ou sulfactifs, cette famille de produitsprésente, entre autre,
I’ activité détergente bien connue, grace a I’ abaissement de la tension superficielle de I'eau
gue ces produits provoquent, permettant ainsi le déplacement de la saleté par mouillage,
emulsifiassions formation de la mousse.On distingue :
- Lessavons: qui sont les sels d’ acides gras ou un mélange de ces sels.
- Lesdétergents: qui sont les produits de la synthese chimique.
Les détergents sont des produits technol ogiquement plus éaborés et destinés a un usage plus
spécifigue étant insensible a la dureté de I'eau, qui par contre fait précipiter les savons. Les
détergents trouvent leur principale utilisationdans le lavage mécanique (machine a laver et
lave-vaisselle) et industrielle (Marc Donner, 1993).
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I1.4. La saponification

La saponification est définie comme la réaction entre un alcali (lalessive) et un corps
gras (huile ou graisse). Les composés formés sont le savon et la glycérine ou le glycérol
(figure 5). Laréaction de saponification des triglyceérides peut se décomposer en deux parties.
La premiere est une réaction d hydrolyse qui donne les acides gras et de la glycérine, La
seconde est une réaction de neutralisation parla soude des acides gras formés dans la premiére
réaction (Francois,1974 ; Puyvelde, 2009)

COOCH, HO - C -H,
RCOOCH; HO-C-H
RcoOCH: + 3 Naou 3 RCOona +{ Ho-c -wn,

CorpsgrasAlcali Savonglycérine (glycérol)

Figure 5 : Réactionde saponification.

I1.4.1. Typesde savons

Nous distinguons plusieurs types de savons notamment :

L e savon dur : savon de ménage,savon de lessive, savon de toilette.
L e savon mou/liquide : savon de lessive, shampooing.
11.4.1.1. Savon dur

Un savon dur est produit a partir de la soude caustique et des corps gras. Nous avons
VU gu'en principe chague huile peut étre utilisée dans la fabrication du savon dur mais la
nature et les caractéristiques des huiles vont déterminer dans quel pourcentage les huiles
devront étre utilisées (coefficient d’instauration).Dans la gamme du savon dur nous
distinguons le savon de lessive et |e savon de toilette.

Un savon de toilette est un savon qui est trés doux pour la peau, qui la nettoie et qui
mousse facilement. lIne devrait pas contenir plus que 14 % d' eau. Le savon de lessive par
contre peut contenir jusgu’'a environ 28 % d'eau.Un savon de toilette de qualité nécessite
I'application du procédé par ébullition compléteet avec I'implication de machines (broyeur,
boudineuse, estampeuse, etc.) pour le raffinement du produit. Cependant, il y a des entreprises
qui font un genre de savon de toilette a partir du procédé a froid ou a partir du procédé par
semi-ébullitionet I'implication d'une boudineuse.

Le savon de lessive doit avoir un bon pouvoir détergent et ne pas contenird'alcali libre

pour ne pas abimer les vétements. (Donkor,1986).
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11.4.1.2. Savon mou (liquide)

Un savon mou ou liquide est produit a partir de I’ hydroxyde de potassium et de corps
gras. Les huiles avec un coefficientd’ insaturation(s obtient en 6tant I’indice d'iode de I'indice
de saponification) trop élevé, donneront un savon trop dur et S'ilest trop faible, on obtiendra
un savon trop mou. Donc les huiles a coefficient d’insaturation (coefficient ISN) réduit sont
indiquées dans cette fabrication. En Europe le savon mou (savon brun) est fabriqué
traditionnellement avec I'huile de lin (coefficient INS de 15). Le procédé mi-chaud est
généralement utilisé pour ce type de fabrication (Donkor Gret ,1986)

I1.4.2. Autresclassification du savon
a-Suivant la provenance géographique

- Savond'Alep

Le savon d'Alep est le plus ancien savon, il a été élaboré, a l'origine, dans la ville
d'Alep (Syrie). Les techniques et les ingrédients de base utilisés pour la fabrication de ce
savon sont restés identiques au cours des siecles. Savon d'Alep 40% d'huile de baie de laurier
est le premier savon du monde, |'ancétre des savons durs dont le savon de Marseille. 100%
naturel, fabriqué au chaudron a base d'huile d'olive et dhuile de baie de laurier gréce a
I'adjonction de soude naturel provenant du sel marin. Sans conservateur, sans colorant, sans
additif, sans parfum gjouté, 100% végétal. Ce savon traditionnel séché au soleil pendant 10
mois. Coupé a la main, lui donne sa forme irréguliére. L'huile d'olive adoucit la peau et
I'hydrate. Vertu antiseptique et astringente, I'huile de baie de laurier débouche les pores de la
peau sans détruire le film hydrolipidique. Idéal pour les peaux sensibles lutte contre |'eczéma,
acné, psoriasis, croutes de lait et peau seche (http://www.savons.or g)

- SavondeMarseille

Préparé avec de I’ huile d’olive et de la soude, Une teneur de 72 % en masse d’ acide
gras était garantie dans le savon de Marseille traditionnel, uniguement préparé a partir d'huile
dolive. . En 1688, Colbert a passé un édit limitant I'utilisation du nom « savon de Marseille »
uniquement aux savons fabriqués al'huile d'olive dans larégion de Marseille.

Actuellement Le terme «savon de Marseille» n'est nullement une appellation d'origine
contrélée, il correspond seulement a un procédé de fabrication qui est approuvée
unilatéralement par I’ Association francaise des industries de la détergence, de I'entretien et
des produits d'hygiéne industrielle ou AFISE. Ce code définit la méthode de fabrication, basée
sur les quatre étapes historiques que sont |'empattage/cuisson, le relargage de la glycérine, le
lavage et la liquidation, afin d'assurer I'obtention d'une phase cristaline lisse a4 63 % d acides

gras au minimum (http://www.savons.or g).
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- Savon noir

Il existe deux sortes de savon noir, le savon noir pour le corps appel é également savon
Beldi et le savon noir, liquide ménager, qui lui, est réservé al'entretien. Ils ont tous les deux la
méme consistance « mielleuse », ce qui les distingue des autres savons (savon de Marseille,
savon d'Alep...). Le savon noir est obtenu en mélangeant de la péte d'olives et de |a potasse
(KOH). Le savon noir corporel n'est pas un vrai savon au sens classique du terme. C'est un
produit de gommage, un puissant exfoliant qui permet d'édiminer les toxines. Il réhydrate et
régénere |'épiderme. Il se présente sous la forme d'une péte sombre ou noire, épaisse, qui,
mélangée al'eau, mousse peu, mais est trés onctueuse (http://www.savon-noir .fr).
- Savon blanc

Traditionnellement fabriqué en Suisse a partir de I'huile de tournesol. Il est dit blanc
car il est beaucoup moins sombre que le savon noir.
- Savon marbré

Comporte des lignes de savons ferreux non déposées, c'est-a-dire des carboxylates de fer

précipités dans la masse du savon formé. Les fines marbrures sont vertes.
b-Suivant |’usage
- Savonnette : ou savon detoilette : destiné al” hygiéne du corps.
- Savon de ménage : pour le nettoyage domestique.
- Savon médical : avec des apports désinfectants.
- Savon dentifrice : pour les soins de la bouche.
c-Suivant I’aspect ou la composition
- L esavon liquide : préparé abase d huile de ricin ou de noix de palmier.
- L e savon noir ou mou : obtenu a partir d’ huile végétale.
- L e savon animal : a base de graisses animalestel que le suif(Puyvelde, 2009)
[1.5. Caractéristiques d’un savon

Les caractéristiques essentielles d’'un savon sont : son pouvoir moussant, Son pouvoir
détergent, sa consistance, son taux de dissolution dans I’ eau et |a stabilité de sa mousse. Ces
caractéristiques dépendentprincipalement de la nature et de la qualité des corps gras utilisés et
dans la moindre mesure du procédé de fabrication et de refroidissement ainsi que des étapes
d affinage et de finition.L’art de maitre savonnier consiste a mélanger différents corps gras
afin d’ obtenir un savon aux propriétés désirés (Marc Donner, 1993).

Les savons produits a partir de la soude et de la potasse sont solubles dans I'eau,

cependant, ils dissoudront plus facilement dans I'eau chaude que dans I'eau froide.Le savon
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qui est dissout dans |'eau subit une séparation de ses composantes (hydrolyse); le Résultatest,

entre autre, une extrémité bien hydrophile(Figure 6).

T&f& Tueue Hydrophobe

Foclr 0-11-1111& - - -

=

Figure6: Solubilité de savon dans |’ eau.

Le savon a des propriétés détergentes, c'est a dire quil a le pouvoir, lorsgu'il est
appliqué sur une surface quelconque, de détacher les impuretés grasses adhérentes a cette
surface et de les mélanger a l'eau. Comme les impuretés grasses manquent d'affinité a I'eau
(hydrophobe), nous avons besoin d'un pont entre I'eau et les impuretés. Le savon, dissout dans
I'eau, est bien placé pour jouer le role du pont car il a une partie lipophile et une partie
fortement hydrophile. Il vaains faciliter le détachement des impuretés grasses (Figure 7).

Le pouvoir détersif d'un savon dépend de I'huile ou de la graisse utilisée pour la
saponification(Donkor, Gret 1986).

Figure7 : Détachement des impuretés grasses.

Les savons ont la propriété également de réduire la tension superficielle de I'eau ce
qui facilite la pénétration de I'eau et ainsi I'émulsion des particules de saleté amenant le gras a
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la surface de ce que I'on doit nettoyer. La réduction de la tension superficielle a comme

résultat également la production de la mousse.

Figure 8: Formation de la mousse

Les atomes de savon ala surface de |'eau sorientent avec la queue lipophile vers | extérieur et
avec latéte hydrophile vers|'eau(Figure9).

Eau

Disposition des ions RCOQO™ 4 la surface de I'eau
Figure9: Laposition hydrophile et lipophile

Lesions carboxylates peuvent étre décomposés en deux parties :

- Le groupement carboxylate —COO—, qui est chargé négativement. En solution aqueuse, il
S entoure de molécules d’ eau polaires : on dit qu’il est hydrophile.En revanche, il n'a, a priori
aucune affinité pour les longues chaines carbonées des graisses, et peut étre quaifié de
lipophobe.

- Le groupement alkyle posséde de nombreux atomes de carbone ; non polaire, il n’interagit
pas avec I'eau et est dit hydrophobe. Cependant, il présente des affinités pour les chaines
carbonées des molécules de graisse, et il est dit lipophile.

C’ est précisément ce caractére qui explique gue les savons puissent former une monocouche a

I'interface eau-air(Figur e 10), d’ ou I’ existence des bulles de savon(Sébastien, 2002).
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Figure 10 : Disposition desions carboxylate (a) alasurface de I’ eau (b) dans une bulle de

savon (C).

I1.6. Matieres premiéres utilisées dansla fabrication du savon

Quatre matieres de base interviennent dans |la fabrication de savon, a savoir :

1) Leshuileset corpsgras

2) Lalessive de soude

3) Lasaumure: (dansle cas de larécupération de la glycérine)

4) Lesadditifs: carbone de sodium, silicate de sodium, etc dont I’ utilisation dépend de la

qualité et de type de savon que I’ on veut obtenir.

11.6.1. Huiles et corpsgras

Les matiéres grasses représentent en volume plus ou moins 2/3 des matieres premiéres

dans une savonnerie. Leur disponibilité et leur sécurité d’ approvisionnement sont donc des

éléments essentiels dans le choix des corps gras. En théorie, on peut employer n'importe

guelle huile ou graisse non-volatile mais dans la pratique leur nombre est fort réduit a cause

de raisons économiques, techniques et chimiques.Pour fabriquer un savon, on n'utilise pas

gu'un seul type de corps gras mais un mélange de plusieurs corps gras possédant des

propriétés différentes. Le savon répondraainsi aux satisfactions demandées au savon :

Une bonne consistance
Production facile de mousse
Odeur agréable

Couleur agréable

Bon détergent

Chaque corps gras a ses propres caractéristiques ou propriétés physiques, Ces

caractéristiques déterminent a leur tour en grande partie, les caractéristiques du savon,

notamment e pouvoir moussant, le pouvoir détergent, I’ effet sur la peau, la consistance, la
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solubilité dans I’ eau, la stabilité de la mousse. Avec |’ accroissement du poids moléculaire on
peut noter :
- Un accroissement de la solubilité du savon
- Une amédlioration du pouvoir moussant jusqu’a I’ acide I’ aurique, aprés ce dernier on
constate une diminution.
- Uneamélioration de la stabilité de la mousse
- Unediminution du pouvoir détergent
- Uneaction plus douce sur la peau
- Unediminution de la capacité de fixer des charges comme le silicate de sodium.
I1.6.2. Lessive de soude
La soude caustique (NaOH) est la lessive la plus employée. Les savons qui sont obtenus
par réaction de la soude caustique sur des corps gras sont des savons "durs’.
11.6.3. Saumure
Le sel de cuisine (NaCl) est utilisé dans la méthode chaude (€bullition compléete) pour
séparer le savon de I'excédent de lessive et des eaux contenants la glycérine. Ce processus
gu'on appelle le relargage permet d'obtenir un savon pur qui est surtout desting alafabrication
du savon de toilette. Les savons faits a partir d'huile de palmiste et de coco ont la possibilité
d'incorporer de grandes quantités de sel sans étre relargués. Dans ce cas, le sal peut étre utilisé
comme "charge" (1,5g/kg d'huile).
11.6.4. Colorants
Il n‘est pas indispensable de colorer le savon. Certains producteurs font le choix de ne
pas gouter des colorants (chimiques) dans I'objectif de présenter un "produit naturel”.
D'autres font le choix opposant et g outent un colorant pour améliorer |la commercialisation de
leur produit. 1l existe des colorants solubles dans I'huile et dans I'eau. Certains savonniers font
I'extraction des colorants naturels de certaines plantes.
11.6.5. Parfums
Parfumer n'est pas indispensable non plus mais est intéressant au cas ou on utilise des
corps gras qui donnent une odeur désagréable au savon. On peut travailler avec des parfums
synthétiques ou avec des huiles essentielles (essences). L'extraction des huiles essentielles des
plantes est une méthode simple et peut se faire avec une distillation rapide a base d’ eau.
Les parfums sont gjoutés a la fin de la préparation a faible température car ils se

volatilisent atempératures élevées (Donkor Gret ,1986).
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[1.7. Technologie de fabrication

Selon la température de conduite de la réaction de saponification on distingue trois
méthodes différentes de fabrication du savon: la saponification a froid, e procédé semi- chaud
et le procédé chaud (Siaka K one, 2000).

Les différents procédés de fabrication sont schématises dans lafigure ci-dessous :
11.7.1. Procédé en discontinu
11.7.1.1. Procédé afroid

Le procédé a froid est le procédé discontinu le plus éémentaire. Il consiste a gouter
graduellement aux corps gras contenu dans une cuve de saponification la quantité de lessive
de soude (32%) juste nécessaire pour assurer une saponification compléte. Le mélange est
maintenu sous agitation vigoureuse pendant environ 2heures. Les colorants, les parfums et
additifs sont géenéralement gjoutés a ce stade. Le procédé ne comporte pas I’ @dimination des
impuretés ni la séparation de la glycérine qui se forme.

Le savon brut est soutiré dés que la masse de mélange s épaissit, ensuite versé tel quel
dans des moule de refroidissement ou le processus de saponification se poursuit pendant un a
plusieurs jours. Le savon brut est enfin démoulé, coupé en blocs et dirigé vers la ligne de
finition.Le procédé est simple, bon marcheé et peu mécanise. L’ investissement en équipement
est modeste.
11.7.1.2. Procédé semi-ébullition

Le procedé par semi ébullition se distingue du procédé froid par le chauffage, par un
systeme de tubulures, de mélange a saponifier entre 70° et 90 °C, pour accélérer laréaction de
saponification.Les colorants, les parfums et additifs, sont gjoutés en fin de procédé pour éviter
leur éventuelle évaporation.

Le procédé permet I’ gjustage des quantités de soude en cours de saponification avant
le soutirage de savon brut, il permet également le recyclage des déchets de production. Une
meilleure incorporation des additifs et un plus grand choix de matiere premiére. La
saponification est généralement plus compléte et le temps de maturation de savon brut en
moul e de refroidissement quelque peu réduit(M ar c Donner, 1993).
11.7.1.3. Procédé par ébullition compléte

Apres saponification, la masse est soumise a plusieurs lavages a I’aide de saumure.
Plus le lavage de la glycérine est intense, plus la teneure de savon en glycérine est faible.Les
eaux de lavage soutirées peuvent contenir des concentrations en glycérines de I’ ordre de 15 a
20%.La concentration d éectrolytes (lessive de soude) est ensuite gustée, et apres

maturation, il se forme une phase supérieure constitué de savon lisse, et une phase inférieure
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constitué de « savon négre » ce dernier qui contient une fraction importante d' impuretés, est
utilisé dans la fabrication d’ un savon de ménage bas de gamme.

Le savon lisse destiné principalement a la fabrication de savon de toilette de bonne
qualité, est soutiré.

Le procédé par ébullition compléte entraine la récupération de la glycérine comme
sous-produit. Il permet de fabriquer une gamme étendue de savons, du savon de ménage
courant au savon de toilette haut de gamme(M ar c Donner, 1993).

11.7.2. Procédé en continu

Un certain nombre de procedés permettent la fabrication de savon avec récupération de la
glycérine. Ces procédés ont généralement pour base un systeme de pompe doseuse qui
alimente en continu, le réacteur de saponification en matiere premiére (corps gras, lessive de
soude, électrolytes, eau) en proportions bien déterminées. Cette étape est suivie d' un lavage a
contre-courant et d'une séparation (notamment par centrifugation) de savon négre
(partiellement recyclé) et de savon lisse. Ces procédés sont le plus souvent entierement
automatisés et font appela des techniques de vaporisation, d’empattage dans un réacteur

approprié.

Le procédé continu apporte de rapidité de cycle de production, gain de place et

d’ énergie et diminution des pertes et limitation des besoins en personnel qualifié, par contre
ce procedé n’est généralement rentable que pour des productions supérieures a 1t /h (Marc
Donner, 1993).
I1.8.Refroidissement et e séchage du savon

Une fois la saponification terminée il faut convertir le savon obtenu -brute ou lisse-en
savon commercialisable, c'est |’étape de refroidissement et de séchage qui doit donner au
produit fini la consistance et la dureté requise. Un savon de ménage contient généralement
25% d’eau et 75% d’ acide gras, alors qu’ un savon de toilette subit un séchage jusqu’ a ne plus
contenir que 14% et méme 12% d’eau (68 a 88% d’ acide gras).Le savon brute donne lieu aun
savon bon marché de qualité inférieure, ¢’ est pourquoi il n'est pas courant de le soumettre a
un séchage autre que le séchage a l’air, pendant plusieurs jours en moule de refroidissement
avec parfois amovible pour faciliter le démoulage.L e refroidissement et e séchage forcés sont
généralement utilisés pour la finition de savon lisse, deux méthodes sont couramment
employées:
>  Le refroidissement par passage de savon provenant de la cuve ou de réacteur de
saponification sur une série de cylindre refroidis, ensuite le savon solidifie est arraché du

21



Généralités sur le savon

dernier cylindre sous forme de coupeaux qui sont sechés en chambre ou en tunnel a I’air
chaud.

»  Le séchage sous vide par pulvérisation de savon liquide dans une chambre a expansion
(atomiseur). Cette alternative permet le refroidissement et le séchage simultané de savon
liquide jusqu’a la concentration désirée en acide gras, €lle tend généralement supplanter les
autres méthodes de séchage en savonnerie moderne.

Le savon de toilette nécessite, suivant la méthode choisie, un séchage répété pour
répondre a la norme de qualité. Dans les savonneries modernes, le savon de ménage suit
généralement le méme circuit que le savon de toilette, mais le séchage et toute fois écourté.
(Marc Donner, 1993).

[1.9. Finition du savon

Une fois séché, le savon sous forme de blocs, coupeaux, flocons ou paillette suivant le mode
de refroidissement et de sechage utilise, est dirigé vers la ligne de finition qui conférera au
savon commercialisé son aspect final. Le processus permet une homogénéisation parfaite du
mélange ains que le changement de la structure cristalline de savon ce qui améliore ses
propriétés moussante ; le savon est amené dans la trémie d une boudineuse ou il est extrudé.
La boudineuse peut étre simplex, duplex et méme triplex (a vis unique, double ou triple) pour
affiner et parfaire I’homogénéisation du savon. Le savon extrudé est ensuite coupé
éventuellement moulé, estampillé, et emballé.

Il faut distinguer :

« Lesavon de ménage: qui est généralement simplement extrudé dans une boudineuse et
ensuite coupé ala dimension voulu avant d étre emballé.

% Le savon de toilette: qui nécessite une finition plus poussé, le savon sous forme de
coupeaux et introduit dans un mélangeur- malaxeur « amalgamateur » et mélangé avec les

additifs, parfums, antioxydants et colorants.
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1) Présentation del’unité CO.G.B LaBelle

L’ entreprise nationale des corps gras a été lancée au début du XXéme siecle sous le
nom de S.I.A.N (Société Industrielle d Afriqgue du Nord) commencant par |’ extraction de
I’huile de grignon d'olive et la fabrication du savon, mais c'est en 1940 qu’'a démarré le
raffinage de I"huile de colza et de tournesol. En 1974 la naissance de la SO.GE.D.I.A (la
société de gestion et développement des industries alimentaires) apres la nationalisation de la
S.I.LA.N. En 1997 la naissance de la CO.G.B (Corps Gras de Bejaia) deux ans plus tard, la
CO.G.B alancé I'unité de production de la margarine (margarine de table, patissiere et de
feuilletage) et le lancement de |’ dlectrolyse et |I” hydrogénation en 2005.
En 2006 I’ état a cédé 70% des part du complexe CO.G.B pour le groupe LaBelle pour devenir
enfin CO.G.B LaBelle durant cette méme année une chaine PET a été acquise pour la
fabrication d’emballages transparents (5 L) ains que la reprise de la fabrication du savon de
ménage ‘'laCaille'’.

Actuellement |’ entreprise exerce son activité sous la direction du groupe La Belle
depuis sa privatisation totale par le méme groupe fin 20009.
Produits principaux dela CO.G.B LaBeélle
Huile detable (GOUTTE D’OR) de 1L, 2L et 5L.
Savon de ménage (Lacaille) et savon de toilette (palme d’ or).
Margarine.
Produit végétal aromatisé (SOUMAA).
Graisse végétal e aromatisée (SHORTNING).

YV V V VYV V V

Glycérineindustrielle.

2) Présentation du laboratoire 3BS

Laboratoire Biomathématiques Biophysique Biochimie et de Scientométrie (3BS) de
I’université de Béaia est un laboratoire de recherche multidisciplinaire. Sa vocation est la
recherche au service de la pédagogie et de I’industrie.

Né en 2000 avec 12 chercheurs, le laboratoire 3BS est composé de 04 équipes de
recherche, ou activent 70 chercheurs et 03 personnels de soutien. Les thématiques de
recherche «ressources en eau, substances bioactives, aux interfaces du développement
durable, technologie agroalimentaire », sont menées dans un esprit d’ interrelation entre les 04

équipes dont I’ objectif est le croisement et lafertilisation des compétences.
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Le laboratoire 3BS entretient avec des partenaires étrangers (U. de Rouen, U. de
Montpellier, U. d'Avignon, université de Yarmouk (Jordanie), etc.) des relations
d encadrement en cotutelles de théses. En plus des programmes nationaux de recherche
(PNR) et des projets de recherche internationaux.
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Afin de réaliser ce présent travaille nous avons effectué un stage pratique d’ une durée
d’un mois au niveau de I’ unité CO.G.B. LaBelle de Bgjaia dans |e but de découvrir |e procédé
de fabrication industrielle du savon et de voir les types d analyses effectuées sur la matiere
premiere et le produit fini. Ce qui nous a permis d’ avoir une idée comment préparer du savon
solide au laboratoire a base d huiles d’olive et nigelle. Les essais de préparation ont été
réalisés au niveau du Laboratoire 3BS de |’ université de Bejaia.
|. Différentes étapes de fabrication du savon solide au niveau del’unité CO.G.B LaBelle
|.1. Préparation dela matiere premiere
Cette étape contient deux phases : Préparation de la matiére grasse et de la matiéreauxiliaire.
|.1.1. Lamatiére grasse
La matiére grasse utilisée pour la fabrication du savon toilette (SDT) et de ménage (SDM) est
un mélange d’ huiles végétales: |a stéarine, le palme etle coprah. Des acides gras sont goutés
uniquement pour le savon de ménage.

A cet effet,3 bacs de matiéres grasses sont utilisés :

- Le premier contient des acides gras.

- L e deuxieme contient de la stéarine

- Le troisieme contient du coprah ou |” huile de palme.

En utilisant des pompes doseuses, un mélange de matiéres grasses (acide gras 10%,
stéarine 85% et coprah 5%) est préparé dans les bacs de stockage ensuite envoyé vers le bac
d attente al’ aide d’ une pompe d’ alimentation.

Les pourcentages des différents types d huiles dans le mélange changent selon leurs
propriétés, le colt et la disponibilité.

1.1.2. La matiére auxiliaire

a) Solution dela soude caustique (NaOH a 50%)

- La soudesolide est mise dans un bac contenantde I’ eau distillée.

- La dissolution du NaOH est assurée par une pompe d’injection qui injecte de I'air
comprimé dans le bac, ensuiterefoul € dans les bacs de stockage.

- Apresle remplissagede ces derniers, la solution de soude caustique préparée est envoyée

vers le bac d attente.
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b) Préparation de saumure (NaCl a 20%)

La saumure de NaClest préparée a 20%en utilisant le méme principe que cdui de la
soude caustique, ensuite injectée vers les bacs de stockage et enfin versle bac d’ attente.
c¢) Lessivedelavage

La lessive de lavage est goutée dans la colonne de lavageelle est constituée d'un
mélange de NaCl (20%),NaOH (50%) et d eau distillée prélevésa partir des bacs d' attente a
I’ alde des pompes doseuses.
|.2. Autoclave dela réaction de saponification
- Lamatiere premiére (NaOH a50%, NaCl a 20%, mélange de matiéres grasses) contenue
dans les bacs d' attente est acheminée vers |’ autoclave de la réaction par des pompes doseuses.
- L’ autoclave fonctionne a une température de 120°C et une pression de 2 bars; deux
facteurs essentiel pour une bonne saponification.
- La réaction de saponification s effectue dans les 4 chambres de I’ autoclave pendant une
heure.
- Les produits de saponification seront envoyés par une pompe d'aimentation vers
lemélangeur-refroidisseur.
|.3. Méangeur-refroidisseur
- Latempérature de la patte savonneuse est diminuée jusgu’ a 80°C.
- L’ agitation facilite |a séparation entre la péte et les eaux glycérineuses.
- Ces deux produits seront transmis vers le séparateur statique.
|.4. Séparateur statique
- Au niveau du séparateur statique s effectue la séparation entre le savon et les eaux
glycérineusespar la différence de densité. Ces dernieres ont une densité supérieure a celle du
savon donc se précipitent.
- Le contrdleur de niveau oriente les lessives glycérineuses vers le bac de stockage.
- Le savon lisse s oriente vers le réservoir du niveau constant ensuite sera transmis vers la
colonne de lavage.
|.5. La colonne de lavage
- Le savon relargué entrepar |a section inférieure de la colonne de lavage, au méme temps
lalessive de lavage (NaOH, NaCl et I’ eau distille)entrent par |a section supérieure.

- Création d’ une surface de contact de contre-courant qui sera augmentée par |’ agitation.
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- Séparation de glycérol et I’ exces de soude dans le savon par saumure.

- Le savon flotte ala surface de la colonne et sera aspiré au réservoir de niveau constant.

- Ce dernier est branché a une pompe d aimentation qui est liée a un échangeur de
chaleur réglant latempérature de savon lavé a4 80 °C.

- Le savon lavé est envoyeé vers le séparateur centrifuge.

|.6. Séparateur centrifuge

- La séparation totale entre le savon et la lessive de lavage se fait grace a la force de
centrifugation.

- Le liquide séparé sera recyclé dans la colonne de lavage et le savon lisse obtenu sera
envoyé vers le mélangeur de neutralisation.

|.7. Mélangeur de neutralisation

- Pour un pH du savon lisse plus basique, on fait laneutralisation par des acides gras
distillés jusqu’aun pH de 8 al10 pour le SDT et unpH de 7 a9 pour le SDM.

- Pour un pHplus acide, on fait la neutralisation par |” huile de coco.

- Ensuite, le savon neutralisé sera envoyé vers les bacs de stockage.

|.8. Lesbacs de stockage

- Stabiliser la température a 80°C, puis le savon lissesera envoyeé vers la section de
sechage.

|.9. Séchage

- Le savon lisse stocké passe par un échangeur de chaleur tubulaire qui chauffe le savon a
une température de 110°C & 120C° et une pression de 3bar.

- Puis il arrive a la chambre d atomisation qui est composee de deux séparateurs de
poussiére qui fonctionnent sous vide (-760 mmHg). L’ humidité du savon est réduite alors a
(21-23%) pour le savon de ménageet a (11-13%) pour le savon toilette.

- L es copeaux s orientent vers la boudineuse.

- Laboudineuse refroidie les coupeaux ensuite sont envoyés vers les silos.

- La chaine de séchage est un circuit fermé qui crée un vide par latour de refroidissement.
- L’eau de la tour est envoyée vers le condenseur baronne par une pompe a vide qui
aspirele gaz.

1.10. Conditionnement

- Les coupeaux arriventpar des rubans transporteurs a la peseuse.
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- Apres, ils sorientent vers les mélangeurs ou s effectue I’addition du colorant et du
parfum par un systeme doseur,uniguement pour le SDT. Ensuite homogénéisation pour les
deux types de savon.

- IIs passent, ensuite, dans la boudineuse de raffinage pour |e découpage en petit morceau.
- Les petits morceaux, passent par des rubans transporteurs versune boudineuse duplex
sous vide pour latransformation en boudins continus.

- Les boudins seront acheminés vers la coupeuse ou ils seront découpés en petits
morceaux de 300 a400g pour le SDM et de 75¢g pour le SDT.

- Les morceaux s orientent vers la mouleuse pour le moulage et I’ estampage :

Pour le SDM : face tamponnée par |’ écriture « caille » et |’ autre face par le dessin.

Pour le SDT :face tamponnée par I’ écriture « palme d’ or ».

- Les morceaux de savon finis passent par une encolleuse pour le SDT (emballage unitaire
et secondaire) et une encartonneuse pourle SDM.

II. Analyses effectuées au laboratoire dela savonnerie CO.G.B. LaBélle.

Le but deces analyses est ladétermination dela qualité et la conformité du savon en
réalisant des testes et des contrdles réguliers au cours de lachaine de fabrication (savon lisse),
sur lamatiere premiére (mélange de matiere grasse)et le produit fini (SDM et SDT).

L’ ensemble des anal yses réalisees sont récapitul ées dans | e tableau ci-dessous :

Tableau V :Analyses effectuées sur la matiére premiere et le savon(CO.G.B. LaBélle).

Analyses Indicede Point
Humidité | Acidité | saponification de Alcali Sel Poids
fusion
Mélange de Norme Norme +
matiér e grasse 1% - 200-207 - - -
Norme Norme Norme
Savon lisse 30-33% - - - 0,08- 0,4-0,6% -
0,18%
Norme Norme Norme 400g
SDM 21-23% - - - 0,08- 0,4-0,6%
0,18%
Norme Norme Norme 759
SDT 11-13% - - - 0,04- 0,3-0,5%
0,08%
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[11. Essaisde préparation d’un savon solide a basedel’huiled’ olive et I huile de nigelle
[11.1 Choix des matiéres premieres
Les matieres premiéres utilisées pour la préparation du savon sont des huiles

végétales: I'huile d’olive et | huile de nigelle.Ces huiles ont été choisies pour leur richesse en
acide gras essentiel's, incontournables pour avoir une peau souple et jeune plus longtemps. Un
des composants de I'huile d'olive est équivaent au sébum humain qui permet a notre épiderme
derester hydraté et de se protéger contre les agressions. Le savon abase d huile d’ olive a
desactions naturelles adouci ssantes et émollientes pour la peau, de méme pour le savona base
d huile de nigelle qui est utilisé afin de ralentir le processus de vieillissement de la peau, lutte
contre les infections cutanées (eczéma, brulure ...) gréce a ses propriétés calmantes et
nourrissantes (Tiesteur, 2012).
C’ est pour ces raisons nous voulons préparer un savon a base du mélange de ces huiles afin de
pouvoir réunir leurs effets bénéfiques sur |a peau.
[11.1.1. L huiled’olive

L’ extraction de |"huile d’olive a toujours été le principal objectif de la culture de
I’olivier. Les méthodes d’ extractions évolués mais le processus d’ extraction d’ huile d'olive
reste toujours le méme. Il inclut : le triage, le broyage et la séparation des phases liquides.
(DJADOUN, 2012). L’ huile utilisée est d origine deM’cissna, Daira de Sedouk wilaya de
Bejaia (cueillette des olives en 2014).
111.1.2.L"huilede Nigelle

Obtenue par pression a froid des graines denigelle (Nigella sativa L.) en utilisant une
presse a vis pour pousser les graines dans une cavité en forme de tonneau. La vis compresse
les graines et I'huile sort par les ouverturesfigure (12).11 sagit d'une méthode naturelle
d'extraction de I'huile qui ne fait pas appel a des composés chimiques tels que I’hexane. Le
rendement d’ extraction est de 37%.

Les graines de nigelle sont achetées au niveau du commerce, elles sontimportées de

I’ Inde, date de récolte année 2013.
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Figure 12 : Machine d extraction de |’ huile de nigelle(Photographie).

[11.2. Analyse des matiéres premieres
[11.2.1. Acidité

C'est le pourcentaged’ acides gras libres (AGL) exprimé conventionnellement selon la
nature des corps gras, en acide oléique ou palmitique. 1l nous renseigne sur le degré de la
fraicheur du corps gras(L ion, 1955).
. Principe

Le principe de cette analyse consiste a mettre, en solution une quantité connue d’ huile
dans I'alcool puis a effectuer un titrage des acide gras libres, par une solution de NaOH
(0,25N) a chaud en présence de phénophtal éine selon la réaction suivante :
R—COOH + NaOH——» R —COONa + H,0
AL G SoudeSavonEau

Appareillage et réactifs

Appareillageet verrerie Réactifs

- Burette - acool (éthanal)

- Balance électrique - phénophtal éne (1%)

- Plague chauffante - solution NaOH (0 ,25N)
- Bécher

M ode opératoire

Peser 10g de mélange de matiere grasse, gjouter 75ml d’alcool neutralisé

Chauffer 1égérementjusqu’ a homogénéi sation.
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- Titrer par la solution de NaOH a 0,25 N avec agitation jusqu’al’ obtention d’ une couleur
rose persistante quel ques secondes.

. Expression desrésultats

V:.N.M

lIldlCE d’acidE = m

V : volume en mL de NaOH utilisé dans letitrage.
N : normalité de NaOH (0,25 N).
M : masse molaire en g/mol de |’ acide oléique (282g/mal).
Pe: prised essai.
[11.2.2. Humidité
C’ est lateneur en eaucontenue dans les corps gras (Pincovschi, 1975).
. Principe
Le principe est basé sur |e sechage de la matiere étudiée a 103°C (dessiccation totale).
Nous appliquons I’ opération du séchage sur une quantité déterminée de la matiere. Ensuite
nous procédons a des pesées successives de la matiére premiére (aprés refroidissement dans
un dessiccateur), jusqu'al’ obtention d’ une masse constante.
e Apparellage
- Etuve
- Creuset
- Balance analytique
- dessiccateur
. M ode opératoire
Chauffer uneprise d’ a |’étuve a 103°C pendant quatre heures (jusgqu’a éimination
complete de |’ eau) puis déterminer la perteen masse.

. Expression desrésultats

Hop - =Mz 00
°TM,_M,

M;=masse delaprised avant chauffage
M,=masse delaprised apres chauffage

Mo= masse avide de la capsule
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111.2.3.L"indice de saponification (Lion, 1955)

C'est le nombre de milligramme de potasse (KOH) nécessaire pour transformerles
acides gras libres, contenus dans un gramme de matiére grasse.
. Principe

Le principe consiste a faire bouillir & reflux un échantillon contenant I’ huile avec
solution éthanoique de KOHalcooligue pendant une heure et a titrer I’ excés par une solution
deHCl.Un est réalisé dans la méme condition a blanc.
e Apparellageet réactifs

e Apparellage Réactifs

-Deux ballons -Solution de KOH acoolique (0 ,5N)
-Etuve -Solution HCI

-Balance anaytique - Phénophtaléine

-Burette

. M ode opératoire

-Peser 2g d' huile,gjouter25ml de KOH alcoolique (0,25 N)
-Chauffer le mélange pendant Lheur

-Ajouter quelque goutte de phénophtaléine et titrer avec HCI (0,5N)
-En paralée préparer un blanc

. Expression desrésultats

(Vg - VP =Ny +Eg
PF

Idice de saponification =

Vo: volume de HCl en ml utilisé pour I’ essai a blanc
V1 : volume de HCI pour I’ échantillon

PE : prise d’ essai

Nucr - normalité d’ HCI (5N)

E, : équivalent gramme de KOH = 56,1g.
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[11.3. Préparation du savon
3 trois types de savon en été préparé :
- Savon abase d' huiled olive
- Savon a base d' huile de Nigelle
- Savon a base du mélange huile d’ olive/ huile de nigelle.
[11.3.1. Préparation du savon solide par chauffage a reflux
. Principe

Une solution concentrée de soude est utilisée pour réaliser la saponification du corps
gras,a cet effet, unchauffage a reflux est utilisé pour accélérer et permettre, une réaction
chimique sans pertesde produits. Le savon solide estobtenu par réaction de saponification de
triesters appelés triglycérides. L'action de I’ hydroxyde de sodium concentré (soude) sur le
triester conduit a un carboxylate de sodium constituant le savon et a du propan-1,2,3-triol
(glycéral), voir laréaction présentée dans lafigure (13)
Le savon obtenu, peu soluble dans |'eau salée, est ensuite relargué dans une solution

concentrée de chlorure de sodium (Bourdreux, 2002).

R—CO0O —CH, CH; —-OH
R—COO —-CH + 3(0H +Na*) 3(RCO0O” + Na*) + {CH-0H
R—CO0O —CH, CH; —-OH

Triester SoudeSavon Glycérol
Figure 13: Réaction de saponification.

111.3.1.1. Réaction de saponification

Dans un balon de 250 mL, introduire, a l'aide d’ éprouvettes graduées lasolution desoude
concentrée et | huile, agiter le mélange.

- Introduire quelques grains de pierre ponce

- Adapter un réfrigérant a eau

- Régler le thermostat a une température de 120 °C.

- Placer le ballon dans un chauffe-ballon posé sur un support éévateur.

- Chauffer a reflux le mélange réactionne jusqu'a I'obtention dune pate

savonneuse,figure (14)
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Figure 14 : Saponification par chauffage a reflux
111.3.1.2. Relargage
- A lafin du chauffage, verser lentement le contenu du ballon dans un bécher contenant
une solution de chlorure de sodium saturée (20%)
- agiter délicatement et lai sser reposer.
- Le relargage permet de faire précipiter le savon.
111.3.1.3. Filtration et lavage
- Filtrer le mélange obtenu sur blichner sous vide.
- Récupérer |e savon (retentét)dans un bécher, le rincer avec de I’ eau distillée.
- Filtrer le contenu du bécher et rincer une deuxieme fois.
111.3.1.4. Séchage et moulage
- Recuelillir le savon a I’aide d'une spatule dans un bécher,sécher dans un bain marie a
I’ aide d’ une plagque chauffante a 80°C jusqu’ al’ obtention d’ une pate homogene plus au moins
solide(ne pas s arréter de mélanger durant le séchage).
- Introduire le savon obtenu dans des moules afin de lui donner une forme.
- Démouler et laisser secher al’air libre au minimum 3jours.

En se basant sur les valeurs des indices de saponification obtenus lors de I’ analyse des
matieres grasses, nous avons déterminé les quantités de NaOH nécessaires pour les réactions
de saponification de chaque type de |” huile ensuite pour le mélange.

Pourdéterminer les parameétres et les conditions qui influencent sur le savon de mélange et les
concentrationsde soude adéquate pourla bonne saponification, nous avons d’ abord essayé de

préparer un savon pour chaque type d’ huile.
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111.3.2. Savon a base d’huiled’ olive

- 04 types de savon a base d’ huile d’ olive (100%) sont préparés en utilisant le protocole décrit
précédemment, la différence entre ces savonsc’est la concentration de soude utilisée pour
réaliser la saponification (50% ,40%,30%et 20%).

- Si I’on considére que I'huile d'olive n'est constituée que d'oléine (60 a 80%), qui est le
triester issu de |’ estérification du glycérol et de I'acide oléque C;17H33COOH ; lorsgu’ on fait
réagir de la soude concentrée avec I’oléne, on obtient du glycérol et de I’ oléate de sodium
(savon), solide blanc trés peu soluble dans |’ eau salée selon le schéma réactionnel suivant :

CH, — 0 —C— Cy,Hy,

0 CH,— OH
CH— 0—C—C;;H;; +3[Na_, + HO_,| = 3(Cy;Hy3 —C —ONa) +{ CH — OH
0 CH,—0H
CH,— 0—C—Cy,H,,
Oléine Soude Savon Glycérol

Figure 15 : Réaction de saponification del’oléne

111.3.3.Savon a base d’ huile de nigelle

De méme pour le savon a base de (100%) d’huile de Nigelle, 04 types sont préparés
selonla concentration de NaOH (50% ,40%,30% et 20%).

Le triestermgjoritaire au niveau de | huile de Nigelle estl’ acide linoléine (Cyg:2)issu de
I’ estérification du glycérol et de I'acidelinoléique Ci17H3,COOH; lorsqu’ on fait réagir de la
soude concentrée on obtient du glycérol et de linoléate desodium (savon).

111.3.4. Savons a base du mélange huile d’olive’huile de nigelle.

La méme méthode est appliquée pour préparer les savons du mélange (protocole decrit
précédemment),les pourcentages en huiles et les concentrations en NaOH appliqués sont
récapitulées dans le tableau V1.

Tableau VI : Préparation des savons des mélanges des deux huiles.

Pour centage des mélanges Concentration de soude

80% HO - 20% HN

80% HN - 20% HO 50% 30%

60% HO - 40% HN

60% HN - 40% HO

50% HO - 50% HN
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V. Analyses effectués sur le produit fini
1V.1.Teneur en alcali

C'est le nombrede gramme d'alcali libre contenu dans 100g de savon, exprimé en
pourcentage.
. Principe

La méthode deDéermination titrimétrique de I’ alcalinité est basée sur la neutralisation
du savon par un acide minéral (acide chloridrique ou acide sulfurique), en présence d’'un
indicateur coloré. Dissolution du savon dans I’ éthanol neutralisé et titragede I’ acali libre avec
une solution éthanoique d’ acide sulfurique(H,SO,4) (KONE, 2000).

2NaOH + H,S0,——*Na,S0, + 2H,0

Appareillage et réactifs

Appareille :Réactifs:

-Burette -L’ é&hanol neutralisé

-Bécher -L’acide sulfurique 0.1N

-Résistance éectrique

-Balance éectronique

. M ode opératoire

- Peser 5g du savon conditionné dans un bécher, gjouter 75ml |’ éthanol neutralisé.

- Chauffer pour dissoudre e savon.

- Titrer le mélange avec |” acide sulfurique (0.1N) jusqu’ ala disparition de la couleur rose.

. Expression desrésultats

V.N.Enon
10 . Pg

Teneur en alcali% =

V : volume de H ,SO;.

N : normalité H ,SO..

Eq : éguivaent grammes NaOH=40g.
Pe : prise d’ essai=5g.
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1V.2. Teneur en sel

Cest la mesure de la quantité de sel, qui est responsable de la corrosion et de la
diminution du pouvoir détersif du savon (exprimé en pourcentage)
. Principe

La quantification de ces ions peut-ére déterminée de 2 fagons, soit par titrage ou
gravimétrie en utilisant une solution de nitrate d’ argent en se basant sur la quantité de chlorure
d’ argent precipitée(KONE, 2000).
La réaction globale de la précipitation du chlorure d argent (AgCl) est donnée selon la
réaction :

AgNO;(aq) + NaCl(ag)—— AgCL(s) + NaNO;(aq)
Cette réaction peut étre mise sous forme ionique afin de distinguer les entités en solution.
Ag+ + NO; + Na*+Cl———» AgCls) + Na* + NOg

Lors du titrage, afin de repérer lafin de laréaction de précipitation de AgCl, on introduit dans
la solution des ions Chromate CrO™, obtenus par gjout &la solution atitrer du sel de chromate
de potassium (K 2CrO,).
e Appareillageet réactifs

Appareille Réactifs

- Burette -Eau distillé neutralisée

- Bécher -Solution H,SO4 & 20%

- Résistance électrique -Solution AgNO3 0.171N
- Balance éectronique -Solution NaOH 0 ,25N

- Papier filtre -Chromate de potassium K ,CrO,

. Mode opératoire

- Peser 5g de savon dans erlenmeyer, gjouter 100ml d’ eau.

- Dissoudre le savon dans |’ eau, additionner quel ques gouttes de H,SO,4 a 20%

- Filtrer puis gouter quelques gouttes de phénolphtaléine et neutralise avec le NaOH
(0,25N)

- Ajouter quelques gouttes de chromate de potassium (K 2CrO,) puis titre avec AgNO3
(0,171N)
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. Expression desrésultats

V * NAENUS - Eqmac]
10 - Pg

Teneur en sel% =

V : volumeAgNO;
N : normalité AgNO3
Eq : équivaent grammes NaCL =58,5g
Pe : prised’ =59
V. 3. Humidité
Méme protocol e décrit précédemment dans |’ analyse des matiéres premiéres.
IV.4. Mesuredu pH des savons
- Préparer une eau savonneuse a partir de 2g de savon répé et 10 mL d’ eau distillée.
- Mesurer le pH del’ eau savonneuse a1’ aide d’ un pH métre.
IV.5. Mesuredu pouvoir moussant des savons
- Introduire dans untube a essais 1g de savon répé.

- Ajouter 3mL d’eau distillée et agiter : de lamousse se forme.
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Le stage réalisé au niveau de I'unité CO.G.B LaBelle est dans le but de maitriser les
étapes de fabrication du savon ainsi que les analyses effectuées et non pasd analyser les
savons produits par cette unité. C'est pour cette raison gue nous n’avons pas inscrits les
résultats de I’ unité obtenus au cours de laréalisation du stage.
| .Analyses des matieres premiéres utilisées pour la préparation de nos savons

Les analyses effectuées surl’huile d'olive et I'huile de nigelle ainsi que sur
leursmélanges sont : indice de saponification, indice d’ acide et I humidité.
|.1.Indice de saponification

D’apres la figure(16), I'indice de saponification de I'huile de nigelle est 207,33
+3,51mg /g. L’ étude réalisee sur les graines de nigelle par Orsi-Llinares (2005) a montré une
valeur inférieure qui est de 203 + 3 mg/g. Cependant les travaux réalisés par Cheikh Rouhouet
al. (2007) ainsi queUstun et a. (1990) ont obtenus des valeurs supérieures entre 212 et230
mg/g. Cette différence peut étre due a la méthode utilisée pour I’extraction de | huile de
nigelle, al’ origine et la durée de stockage des graines.

L’'indice de saponification trouvé pour |'huile d'olive est 193 £3 mg/g, conforme aux
valeursfixées par codex standard 33-1981 qui varient entre 184 et 196 mg/g.

L'ISdel’huile de nigelle est supérieure al’IS de I huile d olive,ce qui explique larichesse en
d’ acide gras de longues chaines dans |” huile d' olive comparant a’ huile nigelle.

Les indices de saponification des mélanges des deux huiles sont inférieurs al’1S de |” huile de
nigelle et supérieursal’ISdel huile d' olive.

225 207,33, 204,33 199 201,33

Matiére grasse

Figure 16: Indice de saponification de la matiere grasse.
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|.2. Acidité

L’acidité de I'huile de nigelle est de 4,93+t0 %et celle de I'huile d'olive est de
4,05x0,25%. Doncla teneur en acides gras libresde I’ huile de nigelle est supérieure a celle de
I"huile d’olive. Les valeurs obtenues pour les mélanges sont inférieures a celles de I’ huile de
nigelle et I’ huile d' olive (Figurel?).
L’ acidité de I’ huile d’ olive analysée est de 4,05x0,25% supérieure ala norme du Codex Stan
33-1981 qui indique que I’ acidité maximale de I’ huile d’ olive vierge est de 3,3%, ceci permet
de juger I'état de détérioration de I'huile d'olive analysée donc elle est impropre a la
consommeation.
Cependant les résultats obtenus sont conformes a la norme interne de I'unité CO.G.B.
LaBelle portant surl’ acidité des matieres grasses désignées a la fabrication du savon toilette,

qui doit étre comprise entre (5 et 10%).

0 -

‘2‘ *2*
@ @ @ &

Matiére premiére

Acidité%

Figure 17: Acidité de lamatiére premiere
1.3. Humidité

Les pourcentages d humidité des deux huiles étudiées sont supérieurs a 1%,
(Figurel7)donc non conforme a la norme interne de CO.G.B. LaBelle, portant sur I’ humidité
des matiéres grasses congues pour le savon toilette. Ceci peut étre di aux méthodes utilisées
pour |’ extraction de ces huiles, aux degrés de maturité des olives lors de la cueillette et au
sechage des graines de nigelle. L”humidité élevée des huilespeut fausser la mesure de I’indice
de saponification, ¢’ est un facteur génant durant la réaction de saponification. Donc ces deux
huiles nécessitent un séchage avant |a saponification.Cependant les pourcentages d’ humidité

des mélanges sont conformes.

41



Résultats et discussions

Humidité%
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Figure 18 : Humidité de la matiére premiére

II. Préparation du savon a base des huilesd’olive et de nigelle
I1.1. Saponification

La saponification correspond a une hydrolyse basique sous I'action des ions
hydroxydes en solution agueuse sur un ester. Il ya formation d' un acool (glycérol) et d'un
carboxylate (savon).

La saponification est une réaction lente a froid mais qui est nettement accél érée gréce
aune éévation de température ce qui fait qu’ elle est assez rapide a chaud norme codex STAN
33-1981(9).

La réaction de saponification de I huile de nigelle est plus rapide que celle de I’ huile
d’olive cela peut étre lié a la richesse de |"huile d’olive par les insaponifiablescomparant a
I"huile de nigelle, ce qui ralenti laréaction de saponification.

L e savon obtenu est pateux de couleur jaune pour | huile d’ olive et marron pour |” huile

denigellefigure (19).
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a Savon de HO b : Savon de HN
Figure 19 : Aspect des savons alafin de laréaction de saponification

I1.2.Relargage

Le relargage permet de faire précipiter le savon et le séparer des eaux glycérineuses en
utilisant une solution de chlorure de sodium saturée.Le savon est trés peu soluble dans |’ eau
salée contrairement au glycérol et a la soude donc le savon flotte a la surface comme le

montre lafigure ci-dessous :

a: SavondeHO b : Savon de HN
Figure20 : Séparation du savon durant I’ étape de relagage.

I1.3.Filtration et lavage
La filtration permet de récupérer le savon apres sa séparation avec les eaux
glycérineuses dans |I'étape de relargage figure (20). Ensuite lavé en deux reprises afin

d’ diminer lasoude, le sl et le glycérol ainsi purifier le savon.
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Figure 21 : Filtration du savon

I1.4. Séchage et moulage

Apres le lavage, le savon est séché sur une plague chauffante 80°C (bain marie) afin
d éiminer le maximumd humidité, jusqu’a obtention dune patte homogéne qui durci
rapidement a température ambiante.
Enfin, le savon est versé dans des moules et laisser sécher a I'air libre pour permettre un

meilleur durcissement figure (22)

a: Savondel huiled oliveb : Savon del’huile de nigelle
Figure 22 : Savons obtenus apres séchage et moulage

I11.Effet de la concentration de soude sur les savons obtenus
Afin d’ éudier I'influence de la concentration de soude sur les savons obtenus aprés la
réaction de saponification et de choisir de la concentration la plus adéquate,quatre

concentrations de NaOH ont été testées pour les deux types d huiles (Tableaux V1l et VI1II)
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[11.1.Effet dela concentration de soude sur le savon a base d' huiled’ olive

Les résultats obtenus sont présentés dans le tableau suivant :

Tableau VII : Effet de la concentration de soude sur le savon abase d huile d’ olive.

L’ huile utilisée Huiled'olive (1S 193 mg/Q)
Concentration dela soude 50% 40% 30% 20%
?1%?%‘;6 saponification 1h15min 2h15min 3h 6h30min
Rendement en savon 75% 75% 90% 30%
Dureté du savon Trop dur Trop Dur Dur Mou
pouvoir moussant Moyen Faible Fort Faible

Le tableau VII montre que la durée de la réaction de saponification augmente en

diminuant la concentration de soude, en effet a 20%de soude la réaction est lente, |a durée est

de 6h30min, alors qu’ a 50% laréaction aduré 1h15min.

- Le rendement de la réaction de saponification est plus élevé en utilisant une

concentration de soude a 30% et plus faible a 20%.

- La dureté des savons obtenus augmente en fonction de la concentration de soude,
eneffet a 50% et 40% le savon est trop dur a20% il est trop mou.

- Le pouvoir moussant est meilleur au niveau du savon a30% de soude.

D’apres ces résultats la concentration de soude la plus adéquate pour la réaction de
saponification de |’ huile d olive est de 30%.

I11.2.Effet dela concentration de soude sur le savon a base d’huile de nigelle

Les résultats obtenus sont récapitul és dans le tableau ci-dessous:

TableauVII1 : Effet delaconcentration de soude sur le savon a base d' huile de nigelle.

L’ huile utilisée Huiledenigdle (1S 207mg/g)
Concentration dela soude 50% 40% 30% 20%
Dur ée de saponification 1h 2h 2h45min 6h
Rendement en savon 91,66% | 91% 73,33% 36,66
Dureté du savon Dur dur Mou Mou
pouvoir moussant Fort moyen Faible faible

- Comme pour le savon a base dhuile dolive, la durée de la réaction de

saponificationaugmente en diminuant la concentration de soude.
- A 50% ladurée de saponification est d’ 1h, a 40% et 30% est d’ environ de 2h, a20% la
réaction est plus lente, sa durée est de 6h. La réaction de saponification de I’ huile de

nigelle est plus rapide en comparant a celle de I"huile d’ olive cela peut étre lié ala
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richesse de I'huile d'olive aux insaponifiables comparant a |” huile de nigelle (Codex
Alimemtarius,1989).
- Ladureté du savon augmente en fonction de la concentration de soude, en effet a 50% et
40% de soude le savon est dur alors gu’ a 30% et 20% il est mou.
- Lepouvoir moussant est meilleur au niveau du savon préparé a 50% de soude.
D’ apres ces résultats et en comparant la texture des savons, la concentration de soude la plus
adéguate pour la réaction de saponification de |"huile de nigelle est de 50%. Donc nous
utilisons des concentrations plus élevées comparant al’ huile d' olive (30%).
En plus de la concentration de soude utilisée pour la saponification, la dureté des savons est
liee a la richesse des matieres grasses en acides laurique, myristique, linoléique et
ricinoléique. Dans une moindre proportion a |"acide oléique. C'est a dire les graisses qui
contiennent ces acides gras sont celles qui font que le savon est plus dur.
Selon Pinatel et Artaud (2005) les acides gras majoritaires de |"huile d'olive sont |'acide
oleique (72,2%), I’ acide palmitique (11,9%) et I’acide linoleique (8,35%) , alors que I’ huile
de nigelle est plus riche en acides gras instaurés essentiellement I’ acide linoleique (59,34%) et
moins riche en acide oleique (23,58%) d’ apres les travaux réalisés par Al Jassir (1992). C'est
pour ces raisons le savon de I’ huile d olive est plus dur que celui de I’ huile de nigelle donc
nécessite une concentration plus faible en NaOH.
[11.3. Savons a base des mélanges huile d’ olive’huile de nigelle
D’ apres les résultats obtenus sur les savons a base d huile d’olive et de nigelle, les
concentrations de soude les plus adéquates sont 50% et 30% respectivement. C’est pour cette
raison nous avons utilisé uniguement ces concentrations pour préparer les savons des
mélanges huile d'olive/ huile de nigelle. Les résultats obtenus sont récapitulés dans le
(Tableaul X).
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Tableau | X : Effet de la concentration de soude sur les savons desmélanges

Méanges Concentration | Aspect | Dureté | couleur | Odeur Pouvoir
NaOH moussant
(80% HO, 20% | 50% lisse dur | SAune savon
HN) ' clair Marseille
. Savon :
30% moyen mou jaune : faible
Marseille

(80% HN, 20% 50% lisse dur I(\;f;ilrrron nigelle Trés bon
HO)

30% lisse mou | Maton | iodle | faible

Clair

(60% HO, 50% lisse dur Beige | nigele Tresbon
40%HN)

30% Rugueux | dur beige nigelle faible

50% Lisse dur Marron sz;lglelel € | bon
(60HN, 40% HO) Nicdle

30% Rugueux | mou marron '9 faible

faible
(50%H0,50%HN) | 50% Non ~ ~ [Trop | Marron | ioqie | bon
homogene | mou foncé

(50% HO, 0 Non Trop Marron | .
50%HN) 30% homogene | mou foncé nigelle bon

Les résultats du Tableau | Xmontre que les savons préparés en utilisant 50% de soude sont

plus durs, ils ont un aspect meilleur et pouvoir moussant plus important comparant a ceux de

30%. Donc pour préparer des savons a partir des mélanges | huile d'olive et I huile de nigelle,

il est préférable d’ utiliser la concentration 50% de soude.

- Les savons obtenus a partir du mélange 50% HO, 50%HN sont trop mous pour les

deux concentrations de soude.

- Au cours de la préparation des savons nous n’avons pas gouté de colorants ou de

parfums donc les savons ont acquiert la couleur et I’ odeur de |’ huile utilisée.

- La couleur des savons obtenus varie d'un mélange a un autre, ceux dont les

pourcentages sont plus élevés en huile de nigelle leur couleur vire vers le marron et

ceux del’huile d’ olive vire versle jaune.

- Les savons des mélanges ont une odeur caractéristique de la nigelle, son intensité

augmente en fonction des concentrations en huile de nigelle. C'est uniquement au

niveau du méange 80%HO, 20% HN que I’ odeur caractérisant est proche de celle du

savon Marseilled cause du pourcentage élevé en huile d olive. L’ odeur de la nigelle

I’emporte sur cellede |’ huile d’ olive.
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- La comparaison entre les savons préparés a partir des 05 mélanges et en utilisant la
concentration de soude 50% montre gque les savons des mélanges (80%HN,20%HO) et
(60%H, 40%HN) sont les meilleurs.
V. Résultats des analyses des savons
IV.1. Résultats du taux d’alcali

Les résultats du test de I’ alcali effectué sur les savons a base de I'huile d'olive, I’ huile
denigelle et a partir de leurs mélanges sont récapitulés dans les Tableaux (X et X1)
Les teneurs en alcalidans les savons al’ huile de nigelle sont 0,06% et 0,08%, ces valeurs sont
conformes alanorme d’ entreprise CO.G.B. LaBelle (0,04 40,08%).
Concernant les savons a I'huile d'olive,les résultats obtenus sont conformes sauf pour la
concentration 20% de soude, la valeur obtenue est de 0,188%, €elle dépasse la norme. Ceci
peut ére ddala concentration de soude utiliste (20%) qui est insuffisante pour la
saponification totale des acides gras ou bien aun mauvais lavage.

Les résultats des analyses des savons préparés a partir des mélanges montrent des
valeurs supérieures a la norme qui est due au lavage. Donc pour préparer des savons
conformes ¢a nécessite d’ effectuer deux lavages, un seul lavage est insuffisant pour éliminer

I’ excés de soude. Un bon lavage permet d’ obtenir des savons pas trop basiques donc ateneurs

faibles en alcali comprises entre (0,04 et 0,08%) ce qui N’ est pas nocif pour la peau.

Tableau X : Résultats des analyses des savons 100% huile d’ olive et 100% huile de nigelle.

Taux d’Alcali (%)
Concentration de soude Savon HO Savon HN Norme
50% 0,04+0,005 0,08+0
40% 0,052+0,005 0,060 (0,04-0,08%)
30% 0,04+0 0,060
20% 0,188+0,0 39 0,060
Taux desd (%)
Concentration desoude | savon HO savon HN Norme de s¢l
50% 0,85+0,07 0,35+0,07
40% 1,15+0, 35 1,85+0, 35 (0,3-0,6%)
30% 0,45+0,07 0,48+0,02
20% 1,10+0,14 0,15+0,07
Taux d’humidité (%)
Concentration de soude |Savon HO Savon HN Norme d humidite
50% 13,79+0,28 12,93+0,75
40% 14,58+1,26 11,43+0,05 (11-13%)
30% 11,83+0,62 16,73+0,26
20% 22,64+2,79 17,5140, 33
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1V.2.Taux de sel
Au cours de la préparation des savons nous avons constaté que le lavage a une grande

importance pour obtenir des savons conformes en taux d’acali et en taux de sel. Quand nous
appliquons un seul lavage nous obtenons beaucoup de valeurs non conformes (taux de sel
élevé) c’est pour cette raison nous avons augmenté le nombre de lavages (deux lavages au lieu
d'unseul) .
1V.3.Humidité

Les résultats obtenus montrent des vaeurs conformes et d autres non conformes
surtouts pour les savons préparés a partir de 20% de soude. Le taux élevé d humidité est due a
la durée de séchage qui est insuffisante et a la concentration de soude utilisée. La quantité
d’ eau gjoutée augmente en diminuant la concentration de soude, donc ¢ca nécessite un séchage
plus long.Le savon qui a un taux d humidité éevé (supérieur a 13%) n’est pas suffisasmment
dur, ce qui peut avoir un effet négatif sur les caractéristiques du savon et sur sa durée
d utilisation.

Tableau XI : Résultats des analyses des savons préparés a partir des mélanges HO/HN

Taux d’alcali (%)

Savons des mélanges NaOH a 50% NaOH a 30%
80% HO ,20% HN 0,085+0,007 0,245+0,007
80%HN, 20% HO 0,150,042 0,360,028
60% HN, 40% HO 0,3+0,028 0,310,028
60%HO, 40% HN 0,26+0,028 0,33+0,014

Taux desd (%)

Savonsdes mélanges NaOH a 50% NaOH a 30%
80% HO,20% HN 0,64+0,05 0,52+0,028
80%HN, 20% HO 0,57+0,09 0,23x0,04
60%HN, 40% HO 0,23x0,04 0,40
60%HO, 40% HN 0,35+0,07 0,20

Taux d"humidité (%)

Savons des mélanges NaOH a 50% NaOH a 30%
80% HO, 20% HN 11,05+0,07 12,9+4,38
80%HN, 20% HO 10,83+0 10, 31+1,27
60%HN, 40% HO 11,30+0,43 13,78+7,31
60%HO, 40% HN 12,09+0,13 11 ,65+1,90
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IV.4. pH des savons

Le pH del’ ensemble des savons préparés varie entre 5,52 et 5,85 donc ils sont acides.
Le pH de la peau humaine est relativement acide et se situe entre 5,2 et 7 selon le type de
peau : une peau normale a un pH d environ 6,5; une peau séche a un pH acide inférieur a
6,5; une peau grasse a un pH supérieur a 6,5. Les savons préparéssont acides, ils ne
perturbent donc pas I’ acidité de I’ épiderme lors de la toilette. 1| semble logique de croire que
Ces savons ne soient pas irritants pour la peau et préconises particuliérement pour les gens
possédantes une peau seche.
IV.5. Résultats des analyses des savons sélectionnés.

En se basant sur les caractéristiques et les analyses des différents savons préparés,
nous avons choisis sixsavons, comme le montre |e tableau XI|.
La concentration de NaOH adéquateest de 50% sauf pour le savon a 100% huile d’olive, dle
est de 30%.Les analyses des savons obtenus sont tous conformes car nous avons pris en
considération les remarques soulevés précédemment, en effectuant deux lavages et un séchage

prolongé.

Tableau X1 : Résultats des anal yses des savons sél ectionnés

o . : s Concentration

Savons sélectionnés | Alcali (%) S (%) Humidité (%) NaOH (%)
HO 100% 0,43+0,015 0,46+0,15 | 11,96+1,81 30%

100% HN 0,05+0,01 0,46+0,15 |12,20+ 0,92

80% HO, 20% HN 0,076+0,005 |0,45+0,07 |12,46+1,52

80%HN, 20% HO 0,060,005 0,38+0,02 |12,29+0,66 50%

60% HN, 40% HO 0,068+0,01 0,33+0,04 |12,80+0,17

60%HO,40HN 0,07+0,01 0,45+0,07 |12,17+1,38
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Conclusion

Au cours de notre stage pratique effectué au niveau du complexe des corps gras de la
wilaya de Bejaia CO.G.B. LaBelle, nous avons eu |’ occasion de voir et de comprendre les
déférentes étapes de fabrication du savon ainsi que les analyses effectuées dans le laboratoire
de la savonnerie.L’ unité produit un savon conforme aux normes internes a |’ entreprise, ceci
peut témoigner d’une fabrication effectué dans les meilleures conditions que ce soit du cété
du proces oudes anal yses physi co-chimi queseffectuésrégulierement au laboratoire.

Cette expérience nous a permis de développer une formule a I’ échelle laboratoire qui
consiste en la préparation de savons a base des huiles d olive et de nigelle. Et de déterminer
les parameétresdéfinissants le meilleur savon en termes de qualité.

Pour y parvenir nous avons tout d abordsprocédé a |’ analyse des deux types d’ huiles utilisés,
essentiellement leurs indices de saponifications.Ensuite nous avons préparé a différentes
concentrations de soude trois types de savons, a base de : 100% huile d’olive, 100% huile de
nigelle et des combinaisons des deux. Les résultats obtenus montrent que :

Ladurée de laréaction de saponificationaugmente en diminuant la concentration de soude.

La concentration de soude la plus adéquate pour le cas de 100% huile de nigelle est de
50% .Elle est plus élevées que celle de 100% huile d'olive qui est de 30%. Pour le cas des
mélanges,les savons préparés en utilisant 50% de soude sont plus durs, ils ont un aspect
meilleur et pouvoir moussant plus important comparant a ceux de 30%.

Pour les savons des mélanges a 50% de soudeles combinaisons(80% HN, 20% HO)et
(60%H, 40% HN) sont les meilleures.

Au cours de la réalisation fabrication laboratoire, parfois le savon obtenu n'est pas
conforme en termes de taux d’'alcali, taux de sel et humidité (exces). Ces anomalies peuvent
étre solutionnées en augmentant e nombre de lavages et en prolongeant |e temps de séchage.

Ce travail nous a permis de trouver la meilleure formule ou plus ou moins la plus
satisfaisante pour un meilleur savon a base du mélange d huiles d'olive et de nigelle. Il
constitue une base pour un mode opératoire de fabrication sur une installation de demi-grand
(Réacteur) et réaliser une étude sommaire du cot du procédeé.
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Résumé

Le stage effectué au niveau de |’ entreprise CO.G.B LaBelle nous a été d’une grande
utilité, car il nous a permis de découvrir le milieu professionnel, et de mettre en application
des connaissances acquises au cours de notre formation et particulierement de connaitre les
étapes technol ogiques nécessaires pour la fabrication de savons.

Le présent travail consiste a trouver la meilleure formule pour un savon a base du
mélange d’ huiles d’olive et de nigelle. Dans ce cadre nous avons procédé a I’ analyse de ses
derniers, ensuite a I’ optimisation de la concentration de soude afin de garantir la qualité du
produit fini.

Sur la base de plusieurs essais nous avons déterminé les concentrations respectives de
soude adéquates pour préparer le savon abase d huile d’ olive, d huile de nigelle et le mélange
des deux. Ainsi gue les proportions du mélange des deux huiles ayant données les meilleurs
savons du point de vue acalinité, taux de sel, taux d humidité et pouvoir moussant.

Motsclés: huile d’ olive, huile de nigelle, saponification, savon solide.

Abstr at

The internship at CO.G.B labelle company has been ot great benefit, because it
allowed us to discover the profissional envirenment, and to implement the knowledge gained
during our training and especially to know technological steps for the manufacture of soaps.

The present work is to find the best formula for soaps based of mixture olive oil and cumin
oil.

In this context we analyzed his last, then to optimize the concentration of sodium
hydroxid in order to assure the quality of the finished product.

On the basis of severa tests we determined the adequate concentrations to prepare
soap based on olive oil ; cumin oil and mixing the two. And the propotions ot the mixture of
tow oils having the best soaps data alkalinlty, salt level, moisture and foaming.

Keywords: olive oil, cumin oil, saponification, slide soap.
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