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Introduction générale

Introduction générale

La fabrication de savons remonterait a une épogatidée de I'histoire humaine.
Les sumériens, habitants de I'extréme sud de laoptamie antique, savaient préparer
la pate de savon, il y'a de cela 1500 ans avan{1}-C

Le début de la production industrielle du savoragtipdes cendres de bois de
hétre et du suif de chévre remonte au VIl sieges J.C. Ce n'est qu'on 1823 que le
savon résultant d’'une réaction chimique entre leslia et les triglycérides fut mis au
point par le chimiste Francais Eugene Chevreuil [1]

De nos jours le savon est préparé aussi bien deiersarartisanale
gu’industrielle. La fabrication artisanale se f@ton deux procédés : le processus chaud
et le processus froid. Il est élaboré a base desgs animales ou végétales, d’alcalis et
d’'une phase aqueuse. La phase aqueuse généraletiisée est I'eau, mais celle-Ci
peut étre remplacée par des hydrolats d’huilesnésfies, ou par la margine qui est
I'un des effluents les plus polluants de l'industagroalimentaire pour ses propriétés
antioxydants bénéfiques pour la peau.

L'objectif de ce travail est de mettre au point, @filisant un procédé de
saponification a froid, des savons durs a baseraufis naturels. Le travail consistera
a meélanger des matieres grasses (huile d’olivde g soja et beurre animale), de la
soude caustique et différentes phases aqueusesnfaegine et hydrolats). Des huiles
essentielles de lentisque et de lavande serontéaga la formulation comme additifs.
Les propriétés physico-chimiques (pH, pouvoir mansset humidité) ainsi que les
pouvoir antibactériens spécifiques et non-spéotfiggeront étudiés et comparés aux
savons issus du commerce (marques ALIBI et DETTOL).

Cette étude sera scindée en quatre chapitres.diespiemier serons consacrés
a I'étude bibliographique, dans laquelle serons@néées dans une premiere partie des
généralités sur le savon ainsi que sur ces différeonstituants, ensuite dans la
deuxiéme partie nous nous intéresserons aux margirieur composition, aux impacts
environnementaux, et aux méthodes de traitememteetvalorisation qui leurs sont
appliguées.

Le troisieme chapitre portera sur les matérieleeméthodes utilisées.

Le quatrieme chapitre sera dédié aux différentsiltats obtenus et a leurs
interprétations.
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Chap.1 Généralité sur le savon

Les savons les plus anciens remontent a I'époqudedéthique, 10 000 ans avant
J-C. lls sont obtenus par contact entre les cermingienant de la soude ou de la potasse
avec la graisse animale. Au contact de I'eau d& pla mélange obtenu conduit a la
formation de mousse [1].

En 2000 ans avant Jésus-Christ, les Sumériensqiatent déja une pate faite
d'huile, d'argile et de cendres qui ressemblaiemt savon mou pour nettoyer leur linge.
Mais ce n'est qu'a partir df"2 siécle aprés J.C. que son utilisation se réparaita
peu aux autres civilisations. Les Arabes le déysopnt en y ajoutant des cendres de
plantes maritimes contenant de la soude. &i§giécle, on retrouve une pate de cendres
et de graisse animale sous le nom de "sapo" deri@allo-Romaine.

Au 7°M siécle, les recettes de fabrications se sont sifi@s et dautres
applications apparaissent. Un savon plus dur étpisur la lessive est fabriqué a partir
de la chaux cuite. C'est a cette méme périodeaytabltication s'exporte dans la région
méditerranéenne : l'ltalie, 'Espagne et surtoutFgance, dans la cité phocéenne de
Marseille qui va devenir le principal port de triams savon.

Au Moyen Age, le savon est délaissé a cause desrsndai I'époque. De
nombreuses maladies (peste et syphilis entre autoessent en effet les gens a ne plus
faire usage des bains publiques de peur de lamamtion. Ce n'est qu'af™® siécle
gue le savon subit une révolution, la graisse aleirast remplacée par I'huile d'olive, ce
qui rend le savon plus ferme. C'est le savon deséliée. Le premier savonnier
marseillais officiel apparait en 1371 et s'app€llescas Davin.

1.1. Définition du savon
Les savons peuvent étre deéfinis comme des selso$nidbles d'acides

graspréparés par la réaction de saponificatioreame solution alcaline forte et une
huile animale ou végétale. De formule générale (o€, M"). Cette forme leur
procure un caractere amphiphile (tensioactif) aue@ouvoir nettoyant efficace surtout
sur les matieres grasses [2].

1.2. Réaction de saponification
La saponification est une réaction chimique qungfarme un mélange d'esters

d’acide gras et d'une base forte en glycérol ehélange de carboxylates (de sodium ou
de potassium) qui constitue le savon.

triglycéride + baseforte — glycérol + carboxylates (savon)
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La réaction se produit en 3 étapen agdition nucléophile de I'ion HO- sur l'estei), (
élimination du groupe alcoolate et enfini)( réaction acide-base entre l'acide
carboxylique et l'ion alcoolate.

(]

N

. 0 o}
H o Addition | ——— H o ”
IOH — zlimination .
/C\ LI S W T — /C\ 4+ ROl ¢ + ROH
R 0 lent | ~ NN — N
N\ OH N totale R o
R' H 5

Schémal.lles étapes d’'une réaction de saponification

1.3. Matieres premieres d’'un savon

Le savon est fait a base de trois composés priaxipke corps gras, les alcalins et
I'eau. A cela s’ajoute des additifs (huiles essdlets, argiles, charbon actif ...) selon les
besoins de I'utilisateur.

1.3.1. Le corps gras
Les corps gras font partie d'un ensemble complese cbmposés organiques,

d'origine animale ou végétale, insolubles dansul'@a cause de la présence des
molécules organiques de longues chaines hydrocdekodans leurs structures[3].
Utilisésdans le domaine industriel pour la produudie beurre, de margarine, de
peintures, des produits cosmétiques, du savon...etc.

.3.2.1. L’huile d'olive

Extraite du fruit de l'olivier, I'huile d’olive esun corps gras fluidede couleur
marron jaunatre. Elle est considérée comme undngnédu régime mediterranéen [4].

Elle est appréciée pour son action adoucissantmaote et rafraichissante. Elle
nourrit la peau en profondeur et la protége desmayltra-violets. Elle est riche en
vitamines : A, D, E, K et en sels minéraux. Cetigehest un agent utile pour prévenir le
vieillissent cellulaire [5].

1.3.2.2. L’huile de soja

L’huile de soja est un corps gras fluide et d’'wmj@ plus ou moins foncé suivant la
nature des graines et les procédés d’extractiormicHe, elle a une saveur assez
prononceée d’haricot qui s’atténue peu[6].

C’est un puissant hydratant naturel permettantaisgp et d’adoucir la peau. Elle
agit particulierement bien sur les peaux mixtedcgra sa capacité a hydrater les zones
séches tout en contrblant les niveaux d’huile de®g grasses [7].
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1.3.2.3. Le beurre

Le beurre est une graisse animale issue de lafdramstion du lait des
mammiféres. Tres riche en lipides (en particulieaeides gras saturés), en cholestérol,
en béta-carotene et en vitamine D,qui atténue dmezet I'acné, et en vitamine A, un
antioxydant qumaintientla santé de nos yeux, de notre systéme immungaunle notre
peau[8].

1.3.2. L’alcalin
Les métaux alcalins (lithiunsodium, potassium, rubidium..) constituent les

éléments de la premiere colonne du tableau pénedits doivent leur nom a la
propriété qu'ils ont a donner avec I'eau des smhstide bases fortes (des hydroxydes)
[9]. Les alcalins utilisés dans les réactions de sajgatidin sont le plus souvelat

soude caustique et la potasse caustique

[.3.2.1. La soude caustique.

La soude caustique également appelé hydroxyde diansqNaOH) est une base
forte tres soluble dans I'eau. Elle se présertmaérature ambiante, sous forme solide
[10].Elle est utilisée dans beaucoup de domaines deéubimie chimique f@brication
des pates a papier, au traitement des fibres mag)reou encore dans lindustrie
pétroliére Son utilisation dans une réaction de saponificationduit & un savon dur.

[.3.2.2. La potasse caustique.

La potasse caustiqueydroxyde de potassium (KOH), est une base forle. dst
solide a température ambiante et qui est trés olddns I'eau. Elle est utilisée dans
beaucoup de domaines de lindustrie chimique. Stlisation dans une réaction de
saponification conduit a un savon liquide.

1.3.3. La phase aqueuse.
Comme matiere premiere dans la fabrication du sdaguhase aqueuse est utilisée

pour dissoudre les alcalins. C’est ce mélange sfuemsuite ajouté a la matiere grasse
pour lancer la saponification .On utilise généradaimde I'eau (eau déminéralisée de
préférence). Mais d’autres phases aqueuses peanesi étre utilisées, comme la

margine et les distillats, pour profiter de leuchesse en composés organiques et
minérales et limiter leur impact sur I'environnerhen

1.4. Les additifs.
Les additifs sont des composants non essentigldabtication du savon a ajouter

pour améliorer les caractéristiques du savon (sé&ug son odeur, ...), et /ou pour lui
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conférer des vertus thérapeutiques. Les additifiség sont tres nombreux, on trouve
généralement : les argiles, le charbon actif, lekes essentiels etc.

1.4.1. Les huiles essentielles.
Synthétisées et stockées a l'intérieur des plamésshuiles essentielles sont des

composes lipophiles, volatils et souvent liquideltes sont responsables de I'odeur des
plantes et transmettent des signaux chimiques &rmettant de contréler son
environnement [11,12].

Ce sont des substances trés concentrées donbiiaeit supérieure aux autres
formes phytothérapiques (tisanes, gélules, eaualdls,). Leur composition chimique
est trés variée; en moyenne75 differentes molécualetives rentrent dans leur
composition [13].

Plusieurs moyens sont utilisés pour leur extractierpressage, I'hydrodistillation,
la distillation par entrainement a la vapeur d'€aydrodiffusion, I'extraction assisté
par micro-onde...). Le choix de la méthode d’ext@ttiqui influe évidemment sur la
qualité et la quantité d’huile essentielle, dépdad moyens a disposition et du type de
végeétale utilisé.

1.4.2. Les mélange d’huiles

Le mélange de différentes huiles ou graisse influe les propriétés finales du
savon. Certaines huiles donnent un savon plus dou @lus clair que d’autres. On
associe aussi les huiles pour profiter de leurafaits sur la peau car au final,dans le
savon, il y a toujours des traces de toutes ldedutilisées[14].

1.5. Méthodes d’élaboration d’'un savon.

La fabrication d'un savon peut se faire aussi bid® maniére artisanal
gu’industrielle. Le choix de la méthode de fabiimatdépend principalement des
moyens a disposition.

1.5.1. Méthode artisanales
Il existe trois grandes méthodes artisanales pootlyire du savon. Ce sont des

méthodes qui ne nécessitent pas de grandes itistadlaet qui peuvent donc étre
facilement utilisées en laboratoire.

[.5.1.1.La refonte

Cette méthode ne nécessite pas de réaction deifsegutoom. Elle consiste a fondre
une base de savon (souvent commerciale), puig@uteades colorants et des parfums
avant de la verser dans des moules. Lintérét dee dechnique est de permettre
I'introduction d’additifs qui ne supportent pas ledieux trés basiques, puisqu’ils sont
ajoutés dans un savon déja terminé et non pendagmiotessus de saponification. Ce
procédé se fait au bain-marie pour éviter quertgtature ne puisse monter au-dela de
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100°C. Les savons finaux obtenus par cette métmggdessitent un long temps de
séchage a cause de I'eau supplémentaire ajouscdu@rocessus [15].

[.5.1.2.Procédé a froid

Cette méthode consiste a mélanger 'huile et lalsmécessaire et on saponifie a
une température proche de la température ambiagdeadditifs et parfums sont ajoutés
au cours de la réaction de saponification, justentwe verser dans les moules. Le
savon obtenu par cette méthode doit murir au momsnois avant d’étre utilisé. Ce
temps de maturation est indispensable pour termiaeaaponification, mais il s’agit
surtout d’une période de séchage au cours de lageetavon perdra entre 10 et 20%
de son poids [15].

[.5.1.3.Procédé a chaud

La méthode est similaire au procédé a froid, n@jda saponification est réalisée a
80°C environ pendant trois heures, avant I'ajod aeditifs et le moulage. Les savons
obtenus sont directement utilisables, car la sdigation est complétement terminée a
l'issue du processus, mais un temps de séchageéesssaire. Les additifs sensibles,
comme les huiles essentielles par exemple, perdeiris leurs propriétés avec cette
méthode, s’ils peuvent étre intégrés a la patecatempérature n’excédant pas 50°C. Ce
procédé posseéde certains avantages, mais il anggidleses inconvénients : le savon
produit est tres difficile & mouler et présentevami une texture plus grossiere que son
homologue réalisé a froid dont la texture est pise [15].

1.5.2. Méthodes industrielles.
C’est vers 1750 que les premieres méthodes indlistride fabrication de savon

ont été mises au point. Puis elles se sont dévéésppt automatisées sans pour autant
modifier le principe de fabrication. Voici les ciétapes principales de I'époque [16].

L'embéatage Elle consiste a ajouter les corps gras a lavesde soude. Ici une
solution de soude est chauffée a ébullition. Paiisiélange le corps gras est verseé par
petites quantités a la solution alcaline [17].

Le relargage C’est l'utilisation des lessives concentrées pies lessives salées
pour permettre une meilleure séparation des seddired d’acide gras. A la fin, savon
formé est relarguer et surnage en grumeaux.

L'épinage:Cette étape consiste a soutirer I'eau saléegyterol.

Le lavage: Des solutions salines sont ajoutées a répétitionr emporter le
glycérol et les lessives résiduelles.

Le séchage Pour obtenir du savon sec et consistant.



Chap.1 Généralité sur le savon

Les deux étapedpinageet sechageont parfois disparu au cours des années 1920
pour favoriser une épuration rapide et permettre coulée a I'état liquide dans des
bassins peu profonds, appelés mises, ou le savaoliskfie avant d’étre débité en
bandes, puis apres séchage, marqué et débité esa [d.

1.6. Types de savons

Le savon se présente sous différentes couleurdfétedtes formes (bloc, poudre,
pailletes fines, de mousses, de gels ou de sof)tid®]. On peut les classer selon les
trois caractéristiques suivant :

1.6.1. Aspect et composition
— Savon dur il est produit a partir de la soude caustique.[18]

— Savon liquide 1l est produit a partir de 'hydroxyde de potassili8].

1.6.2. Provenance géographique et couleur

— Savon d’Alepc’est le plus ancien savon. Il a été élaboré, rigitee, dans la ville
d'Alep (Syrie [19].

— Savon de Marseille Une teneur de 72 % en masse d’acide gras étahiga dans
le savon de Marseille traditionnel, préparé a pditiuile d'olive [20].

— Savon noir :est obtenu en mélangeant une pate dolive sappmiéél'eau, de
I'huile d'olive et de I'hydroxyde de sodium [21].

— Savon blanc La couleur blanche indique qu'il s'agit d'un sasodique, de teinte
claire. Traditionnellement fabriqué en Suisse aipde I'huile de tournesol [19].

— Savon au Lait :Depuis l'antiquité, le lait est utilisé pour sesopiétés
adoucissantes et apaisantes. En effet, le pH de-aettant proche de celui de la
peau, cela réduit considérablement le risque dgdlest d'irritation. Il est d'ailleurs
utilisé pour les peaux sensibles, les peaux fragbébés).

— Savon d’Azul e Branco L’Azul e Branco est un savon Portugais comparaiie
savon de Marseille, mais de couleur Bleue et BlarjtB].

— Savon de Castillec’est un savon biodégradable préparé uniquemeat @ I'huile
d'olive, de I'eau et de la soude [19].

— Savon marbré Comporte des lignes de savons ferreux non dépokéssfines
marbrures sont vertes.

— Savon transparentil est obtenu par dissolution d’'un savon de daifis de 'alcool
a chaud [22].

1.6.3. Usage

— Savon de ménageC’est un savon a tout faire, aussi bien pour laga) que pour
détacher. Son parfum est neutre, sa mousse e$ifihe

— Savon Ponce Savon ponce de Marseille Senteur Patchouli effiqaaur exfolier
sans agresser la peau grace aux ingrédients hytérath & la poudre de pierre

8
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ponce[23].

- Dentifrice écologique et artisanall est utilisé pour les dents et les genciveg.[22

— Savon d'atelieril est spécialement prévu pour nettoyer les hyaidmares et suies
(pour les garagistes, mécaniciens, etc.) [24].

— Savon antiseptiquec’est une combinaison entre un détergent et tiseptique. |l
est intéressant a utiliser avant d’appliquer umsaptique seul [22].

- Savon dermatologique c’est un savon « surgras » enrichi avec un ptodui
spécifique destiné a protéger la peau (comme ¢rdidmande douce, le beurre de
karité...) [22].

1.7. Propriétés physico-chimiques d’un savon
1.7.1. Le pH

Avec un pH avoisinant 10, le savon est nettemensigha et perturbe
incontestablement I'acidité de la peau (dont legsHentre 4 et 7).

Dans la pratique on constate, a de rares exceppi@ss que le pH de la peau se
rétablit assez vite(le temps que les glandes sébae@rennent une activité normale) et
que les irritations cutanées causées par le cagati@sique des savons sont peu
fréquentes.

1.7.2. Le point de fusion
Le point de fusion des savons, méme lorsque led'seide gras est unique et

purifié, reste assez mal défini, variant entre 160et 250 °C, par mesure sur un banc
Koffler. La nature de base utilisée influe consatdéement le point de fusion de savon
synthétisé, auenvirons150°C avec une base min&al200°C avec une base de
synthese [25].

1.7.3. Le pouvoir mouillant
C’est le pouvoir gu’'a I'eau savonneusea pénétiepédits interstices de la surface

des assiettes, des tables, de la peau, des fiblewd...etc. plus efficacement que I'eau
[17].

1.7.4. Le pouvoir émulsifiant des détergents dans I'eau
En tant gu'agent tensioactif, le savon va s'immrsentre I'huile les surfaces en

contacte et ainsi, petit a petit, diviser les caypass puis former des micelles englobant
de petites gouttes d’huile. On parle du pouvoir Bifiant des détergent26).

1.7.5. Le pouvoir moussant
Il se forme un film d’ions carboxylate a la surfaie'eau de tension superficielle

faible. Par agitation de l'eau savonneuse, dese®ull’air peuvent alors étre
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emprisonnées. La mousse n’intervient pas en taatalle dans le lavage mais, c’est un
indicateur de la tension superficielle du liquidelenc de son pouvoir détergené

1.7.6. Indice d’iode
Lindice d’iode permet de mesurer le degré d'inséion d’'une graisse. Plus

l'indice d’'iode d’'une huile est élevé, plus cettgil@ aura tendance a rancir et plus le
savon qu’'elle produira sera mou. Inversement, lersiindice d’'iode d’'une huile est
bas, I'huile sera stable et le savon produit sargf

1.7.7. Indice de saponification
L'indice de saponification d'un corps gras reprdesda masse de potasse (exprimée

en mg) nécessaire en saponifier 1g. Pour obteéguivalent en soude, il faut diviser la
valeur renseignée pour le KOH par 1,4025. La casasice des indices de
saponification des différentes huiles d’'un mélapgemet de calculer la quantité de
soude ou de potasse nécessaire pour saponifieuamtité donnée du mélange].

1.7.8. Humidité
La teneur en humidité d’'un savon nous renseignelaswprésence de I'eau qui

pourrait éventuellement réagir avec n’importe queghaisse neutre non saponifiée pour
donner I'acide gras libre et le glycérol par ungassus d’hydrolyse. La teneur en
humidité est un paramétre utilisé pour évaluenli@e de conservation d’'un savan]|

1.8. Impact environnemental
Malgré le fait que le savon n'est pas disponilallesda nature en tant que tel, il est

considéré comme d'un produit naturel.Parce qu'aiseéfvacué dans la nature, le savon
se décompose facilement, ilest moins nocif poumikeu naturel que les poudres a

laver et les détergents synthétiques modezggSjon impact sur I'environnement varie

selon les composés et la méthode de fabricatitineuti

- Selon la méthode A I'inverse des méthodes a chaud et industselee méthode
a froid est la plus respectueuse de I'environneneamt elle ne nécessite aucune
utilisation d’énergie et ne produit aucun déchétdgrol, lessive résiduelle).

- Selon les ingrédients l'utilisation de certains ingrédients généere dpdéution
soi directement (comme l'ajout d'additifs tels gles dérives pétrochimiques aux
composants des savons pour améliorer leurs prégriét diminuer leur coup de
production)ou indirectement (comme ['utilisatiomdile de palme qui, a cause de son
faible codt, est consommée démesurément ce queneng la déforestation des foréts
d’Asie du Sud-est et d’Afrique centrale au proftplantations de palmiers a huile)[29].
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2.1. Définition des margines

Les margines appelées aussi eaux de végétationdesrgous - produits de la
production de 'huile d’olive. C’est liquide aquewbe couleur brune rougeéatre a noire
d’aspect trouble, d’'une odeur spécifiqgue d’huilelide et d’'un gout amer. Sa couleur et
sa composition organique varient en fonction dulestde maturation des olives, du
processus d'extraction, des conditions climaticpiede la variété du fruif].Ce rejet
liquide estcomposéde 40 a 50 % de |’ eaude consttution (eaude végétatiol, le reste
estconstituédel’ eauajoutéependanta trituration.

Cet effluent relativement riche en matieres orgaeségdont notamment les
composés phénoliques constitue un facteur de pwilwgui crée un probleme réel a
I'industrie oléicole. En effet, I'évacuation de eeargines sans traitement préalable crée

d’'importantes nuisances et perturbations au nigdesuecosystémes naturels.

2.2. Composition

La composition des margines fluctue selon la varide I'olive, le mode
d’extraction utilisé ainsi que les conditions pddoatiques. Parmi les éléments qui
composent les margines, nous avons :

- Les sucres Les composeés lignocellulosiques, les pectinesattrEs types de
sucres jouent un réle important dans la textureotlees. Leur concentration varie
de 2 a 8 % du poids de la pulpe d'olive fraichd.[30valeur de ces derniers
indique I'état de fraicheur des margines.

- Les protéines :lIs représentent la fraction azotée avec une tevamiant de 1,2 %
a 2,4 % dans les margines [30].

- Les vitamines : Les margines contiennent plusieurs types de vitasjites plus

abondantes sont celles du groupe D avec une coatentde 124 mg / Kg de
margines [30].

- Les acides organiques Les plus fréquents sont les acides glycériquéiglae et
fumarique. Leur teneur varie entre 0,5 et 1,5%.[30]

- L’huile : La concentration d’huile contenue dans les margiaei® de 0.03 a 1% et
dépend du procédé d’extraction utilisé [31].

- Les composés phénoliques lls sont caractéristiques des huiles d’olives gest
auxquelles ils conférent des propriétés particefigistabilité oxydative, saveur...).
lls sont issus de I'hydrolyse enzymatique des desiet des esters de la pulpe
d’olive au cours du processus d’extraction. Lesgim&s comptent une importante
concentration en composés phénoliques de strucamiable [30].

- Les sels minéraux :Les margines présentent une forte teneur en sakyraox (le
potassium, le calcium, le sodium et le magnésium).

12
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- Les phosphates La teneur en ortho phosphates dépend des comslitlimatiques
et de l'utilisation ou non des engrais [31].

2.3. Caractéristiques des margines
Les caractéristiques physicochimiques des masgiont données dans le tableau 5.

Tableau 2.1. Caractéres physicochimique de la margine.

Parametres Valeurs
pH 4.2a5.9
Conductivité (ms/cm) 5a4l
DCO (g/l) 41.3a46
Matiere organique (g /) 16.7 2 81.6
Humidité 90 %

2.4. Impact sur I'environnement

Les margines sont considérées comme le facteyvotlution le plus important de
I'industrie oléicole, un métre cube de margine dg&es provoque une pollution égale a
celle de 1500 personnes/jour. Elles sont souvgatées dans I'environnement sans
traitement préalablep]. De ce fait, elles causent d'importantes nuisanc
déséquilibre de I'écosysteme. Elles peuvent comtaniées milieux suivants :
2.4.1. Pollution de I'eau
Leur déversement des margines dans les cours dagaluit aux impacts suivants :
- Déclanchement d’un processus d’eutrophisatiemalleur forte teneur en phosphore
[33].
- Leur teneur en matieres grasses provoque faation d’'un film imperméable qui
empéche la pénétration de la lumiere et de I'oxggdans les eaux. A ces effets,
s'ajoute leur acidité élevée qui est responsabldé’adphyxie de la faune et la flore
marine.
- Deégradation de la qualit¢ des eaux de surface liquite leurs capacités
d’autoépuration naturelles].
- pollution des nappes phréatiques par infikra{ss].
2.4.2. Pollution de l'air

Leur dégradation des margines a lair libre aohch un dégagement d’odeur
désagréable et d’hydrogéne sulfureux3H qui sont dus a leur fermentatica]|

2.4.3. Pollution des sols
Le déversement direct des margines (au caractéde)asur le sol conduit a la
destructionde sa microflore. Leurs effets toxiguegrainent la stérilisation et le
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déséquilibre de la symbiose entre la microfloresdluet les plantesf].

2.5. 2.5. Traitement et valorisation
2.5.1. Traitement
Difféerents procédés peuvent étre envisagés powepdsy a I'élimination de la

charge polluante des margines. Ces procédés, emraode trois sont: physiques,
chimiques et biologiques. lls peuvent étre utilisésgls ou combinés.
2.5.1.2. Procédés physiques

Ces procédés physiques consistent en un traitedenimargines de maniére a
séparer les matieres minérales et organiques sslultl insolubles dans leur phase
aqueuse. A cet effet, plusieurs méthodes sonségisi.

- Traitements thermiques

Les techniques de traitement thermiques employa@@s s
Evaporation naturelle Ce procédé constitue le mode d’élimination le moins
onéreux. Les margines sont contenues dans desibassiel ouvert ayant une
profondeur comprise entre 60 a 70 cm. Ces margi@esirnent durant plusieurs
semaines, voire méme des mois suivant les conditimatiques.
Evaporation forcée :L'évaporation forcée consiste en lintroduction des
panneaux évaporateurs dans les bassins de stodemyemargines. Cette
méthode permet d'améliorer les rendements.
Incinération : L'incinération est une technique colteuse et énergi Elle est
moins appropriée quand les margines sont compakeéeks de 80% d'eau. Elle
permetd évapored’ abordla phaseaqueuse@lesmargneset de brilerensuitdes
matieresorganiquepourlestransformerencendres

- Techniques membranaires

Les margines subissent une filtration a travers om@nbrane qui permet la
séparation des substances dissoutes selon laglllecharge électrique des particules.
Parmi ces procédés, nous avons : I'ultrafiltratimsmose et 'osmose inverse.

2.5.1.2. Procédés chimiques

Parmi les différents procédés chimiques, nous sitda coagulation- floculation
et 'adsorption.
- Coagulation- floculation Coagulation- floculation est 'une des méthodesples
efficaces pour éliminer les matieéres organiquesseaspension. Elle consiste en un
traitement des margines avec des produits ten#f®aat certains coagulants. Elle est
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souvent utilisée en tant que complément aprésaiternent biologique afin d’éliminer
les matieres en suspension et les polluants rédsidue

- Adsorption :L'adsorption consiste en la fixation des moléculesla surface d'un
solide. L'adsorbant est utilisé pour récupérer dedécules indésirables d'un fluide
donné (liquide ou gazeux) dispersées dans un dolvan

2.5.2. Valorisation
Les margines constitue un effluent riche en élémanttritifs minéraux et
organiques. De nombreux procédés de valorisatiahegploitation ont été utilisés par
des chercheurs aussi bien a I'échelle de laboeatpira I'échelle pilote. Parmi ces
procédés, nous avons :
- Production de compost La méthode consiste a transformer les margines en
fertilisant, en les mélangeant aux déchets agscaoldains et forestiersd].
-Utilisation des margines en alimentation animaleLes margines sont utilisées pour
nourrir les ruminants. Cependant cette alimentattmmporte des risques liés a
I'indigestion a cause du taux élevé en composésqiggies BoJ.
- Epandage/ Fertilisation des sols agricolees margines a faible concentration
ameéliorent la fertilité du sol. Leur charge orgar@dgavorise I'activité microbienne du
sol [30].
- Production d’enzymel:es margines peuvent servir comme milieu pour ¢pction
d’enzymes en utilisant des microorganismes. Lascjpales enzymes produites sont :
Les pectinasesemployées pour I'élaboration des jus de fruits.
Les laccases apres purification, cette enzyme est utilisée dansaitement des
eaux useées grace a son haut pouvoir de degrada@ipn
Production de biogaz La majorité des substances organiques contenues da
les margines peuvent étre transformées par digestiaérobie en
biogaz [30].

Les eaux de végétations sont des effluents richegl@ments nutritifs minéraux et
organiques. C’est pourquoi elles sont utiliséesdid&rentes maniéres afin de les
valoriser et de les utiliser dans plusieurs sestsuivant le pays et le contexte.

- Saponification : Vu le taux de graisse que contiennent les margales peuvent
aussi étre utilisé pour la saponification.

- Production de biogaz 1a majorité des substances organiques contenus ldan
margines peuvent étre transformeés par digestioérahee en biogazp].
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L’étude expérimentale a été effectué dans les liguivants : laboratoire de
Chimie Appliguée et Génie Chimique de I'UniversMouloud Mammeri de Tizi-
Ouzou, laboratoire de microbiologie du CHU de Tizou et laboratoire de
microbiologie du département d’agronomie de I'UMMTOans ce chapitre, sont
décrits le matériel et les méthodes utilisées.

3.1. Matériel

Le matériel utilisé est constitué de corps grasildl végétales et beurre
animal), d’alcali, de phases aqueuses (eau, madjolee, hydrolats de lentisque et
hydrolat de lavande) ainsi que de certains addititsles essentielles (de lentisque ou
de lavande), chlorure de sodium et saccharose).

3.1.1. L'alcali

L’alcali utilisé pour élaborer les différents typde savons durs est la soude
caustique (NaOH)Elle est produite par Biochem Chemopharma sous doda
pastilles. Sa masse moléculaire est de 40 g/mol.

Pour la fabrication de nos savons, la masse de Na@ployée est la somme des
produits des indices de saponification des acidas (S) utilisés multiplié par leurs
massesr{i) respectives, soit :

MygoH = Z IS;m;
i

3.1.2. Corps gras

Deux types de corps gras ont été utilisés : lerrbeanimal et les huiles
végeétales qui sont I'huile d'olive et I'huile dejadElio). Le choix des huiles utilisées
dans la synthése des différents savons est faiusuleur richesse en acides gras, en
vitamine A et E, ainsi que leurs propriétés antidantes et hydratantes.

3.1.2.1. Huile d’olive
L’huile d’olive provient de la région de Béni Ddaasituée a environ 20 km du
chef-lieu de la wilaya de Tizi-Ouzou. La variété adives triturées est ‘Chemlal’.

3.1.2.2. Huile de soja

L’huile ‘élio’ provenant de I'extraction a partdu soja est issue de l'unité de
raffinage  CEVITAL de Bejaia. Les caractéristiquesrtpes sur [l'étiquette de
I'emballage sont :
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- 100 % végétal,

- Sans cholestérol,

- 100% soja

- Température maximum conseillée : 180°C,

- Produit certifié ISO 22000 par le Bureau VERITAS @eations,
- Fabriquée par : spa Cévital Bejaia, Algérie.

3.1.2.3. Le beurre animal

Le beurre utilisé est frais et il est issu d'uné&rgprise traditionnelle située dans
la région de Tizi-Ouzou.

3.1.3. Phase agqueuse

Déférentes phases aqueuses ont été utilisées'@lalnoration de nos savons.

3.1.3.1. Eau

L'eau est la phase aqueuse la plus utilisée darsymthese des savons. Elle
représente environ 30% de la masse totale desremip@emieres employées pour la
fabrication de ces produits.

3.1.3.2. Margine

La margine est utilisée a la place de I'eau. Hlestitue un déchet de I'huilerie
d’'olive. Son importance est liée a sa richessergioxydants (composés phénoliques).
Cet effluent est issu d’'une huilerie d'olive a efeaicontinue située dans la région de
Béni Douala (Tizi-Ouzou).

3.1.3.3. Les hydrolats de lentisque et de lavande

Deux types d’hydrolats ont été utilisés : hydroit la lavande et celui de
lentisque. lls sont obtenus par extraction a pedg feuilles a I'aide de I'entrainement a
la vapeur et I'hydrodistillation. Cette dernieret esffectué de deux manieres :
conventionnelle et assistée par micro-onde. Laemeatégétale de la lavande et celle
des feuilles de lentisque pistaché ayant servoldténtion de ces hydrolats sont issues
de la région Mechtras, Daira de Boghni.

3.1.4. Additifs

Différents additifs (chlorure de sodium, saccharobailes essentielles de
lentisque et de lavande) ont été ajoutés aux diftdrsavons justes apres I'obtention de
la trace.
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3.1.4.1. Chlorure de sodium et saccharose

Le chlorure de sodium permet I'obtention d’un sadur, tandis que I'ajout de
sucre a pour effet de lui conférer un pouvoir manssCes additifs sont ajoutés a des
concentrations fixes.

3.1.4.2. Huiles essentielles

De faibles quantités (quelques gouttes) d’huileemiselles (HE) de lentisque
pistaché et de lavande issues du commerce ainsilglielE extraite au laboratoire a
partir de la lavande ont été ajoutées aux savoes h@iles essentielles ont été obtenues
auprés d’'un marché local situé dans la ville da-Oizzou. L'objectif recherché en
incorporant ces huiles a différentes formulatiorss kctude de leur effet sur les
propriétés antibactériennes et odorantes des salbesus.

3.2. Méthodes

3.2.1. Extraction des huiles essentielle

Dans le but d’enrichir les savons élaborés en anbst naturelles, nous avons
procéder aux essais d’extraction des huiles esdlestide la lavande et du lentisque
pistaché a partir des feuilles et fleurs de cestpfa Pour cela, deux procédeés
d’extraction ont été utilisés : I'entrainement avégeur et I'hydrodistillation, pour cette
derniére nous avons utilisé la méthode conventitseecelle assistée par micro-ondes.

Avant de procéder aux extractions, les matieregtades ont été triées, lavées et
ensuite broyées a l'aide d’un mixeur, figure 3.1.

Figure 3.1.Matieres végétales utilisée (A)tri, (B)lavage.
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3.2.1.1. Extractions par entrainement a la vapeur

e Extraction de I'huile essentielle du lentisque pasthé

Une quantité de 500 g de matiére premiére (feuilkeentisque pistaché) est placée
sur une grille faite d'un matériau perforé laquedist introduite dans une enceinte
constituée d’'une cocotte-minute. Une quantité de03tl d’'eau est ajoutée a cette
matiere premiére. Un réfrigérant est adapté a kott®-minute pour condenser le
distillat qui est constitué de I'eau et d’huile @siselle. La température de chauffage est
voisine de 100°C. Ce mélange (distillat) est appgtirolat. L'opération qui consiste en
la séparation du mélange a l'aide d’'une ampoul@camter a montré que la quantité
d’huile récupérée est trés infime. A cet effet, qamons récupéré uniquement I’lhydrolat
qui sera utilisé comme phase aqueuse dans [|'élamordu savon. Notons que cet
hydrolat présente un parfum fort d’huile esserdiell

e Extraction de I'huile essentielle de la lavande

Le méme procédé, c'est-a-dire I'entrainement a dpeur est appliqué pour
récupérer I'huile essentielle a partir de la lawandes quantités de matiére a traiter et
d’eau sont les mémes que celles utilisées dansdede I'extraction de I'huile de
lentisque pistaché. Le montage de I'entrainemelat \dapeur utilisé est donné dans la
figue 3.2. Pour cette extraction d’huile esserdiéll partir de la lavande, la quantité
d’huile essentielle récupérée dans une ampouleant&r est notablef. figure 3.2.

=]

N 1&{% i M 4 /’[,:‘!

() (b)

Figure 3.2 : (a)Entrainement a la vapeur de maniere convengdier(b)
Récupération de I'huile essentielle de lavande.
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3.2.1.2. Extraction par hydrodistillation assistée par micro-onde

Cette méthode est réalisée dans le but d’améliereendement et de réduire le
temps nécessaire pour extraire les huiles esdestial partir de la matiére premiére
(feuilles de lentisque ou de lavande). Le procéilésél consiste en I'utilisation d'un
micro-onde qui sert de chauffage. A lintérieur fdur micro-onde se trouve le ballon
contenant le mélange (matiere premiéere et eawelaspt surmonté d’un réfrigérant qui
permet la récupération de I'hydrolat. Le balloncdpacité 1000 ml contient une masse
de 150 g de matiére premiére et un volume d’ead5@eml. Le montage réalisé pour
cette hydrodistillation assistée par micro-
onde est donnée par la figure 3.3.

Contrairement a la lavande, nous ne
sommes pas parvenus a récupérer I'huile
essentielle a partir du distillat du
lentisque, c'est-a-dire que les feuilles de
cette plante ne sont pas riches en cette
huile. A défaut de I'huile essentielle,
nous avons utilisé les hydrolats que nous
avons ajoutés comme phase aqueuse a la
formulation du savon.

Figure 3.3.Hydrodistillation assistée par
micro-onde.

3.2.1.3. Hydrodistillation conventionnelle

L’extraction par hydrodistillation conventionnelie été effectuée. Une masse de
matiere végétale (lentisque ou lavande)
150g et un volume d’'eau de 450ml sont
immergés dans un ballon d'un litre. La
température a été maintenue a l'aide d’'un
chauffe ballon a 102°C, pendant environ
trois heures. Les vapeurs obtenues sont
condensées dans un réfrigérant. Le
distillat obtenu constitué d’huile
essentielle et d'hydrolat est laissé dans
une ampoule a décanter jusqu'a obtention
de deux phases (figure 3.4).

Figure 3.4.Montage de I'extraction
d’huile de lentisque par hydrodistillation
conventionnelle.
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3.2.1.4. Rendement de 'extraction

C’est le rapport entre le poids de I'huile exeaét le poids de la masse de
matiere végétale traitéad]. Le rendement de I'extraction est calculé semelation
suivante :

Mmyg

0, =
p(%) = —= x 100

v

p: rendement en huile essentielle en pourcentage (%)
myg . masse de I'huile essentielle (g).
m,,: masse de la matiére végétale (g).

3.2.2. Caractérisation des matiéres grasses
3.2.2.1. Indice de saponification (IS)

L'indice saponification (IS) d’'un corps gras estriembre de milligrammes
d’hydroxyde de potassium (KOH) nécessaire pour @ifipo un gramme de corps gras.
Autrement dit, c’est le nombre de mg de KOH nédesgzour transformer en savon
tous les acides gras d’un gramme de corps grasiéthode utilisée est celle décrite par
la norme (NF T 60 - 206 - 1975), dont le princigele suivant :

L’échantillon auquel on ajoute une solution éthan@ d’hydroxyde de potassium est
porté a ébullition sous réfrigérant a reflux periddame heure. Ensuite, I'excés d’alcali
est titré avec une solution aqueuse d’acide chtbigye 0.5N. Les montages de la
saponification et du titrage de I'alcali sont dosg@ns les figures 3.5.

(A) (B)
Figure 3.5.Montages utilisés : (A) Saponification et (B) Dosalg I'alcali.
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L’indice de saponificationl§)est donné par la relation suivante :

_ (Vicr = Vi) % 28.005
N m

IS

Vuci:  volume en ml de la solution d’acide utilisé déassai avec le corps gras.

V2 : volume en ml d’acide chlorhydrique utilise ddiessai a blanc.

m: masse en gramme de la prise d’essai.

28.005 : nombre de mg de KOH dans 1ml de la sold®potasse de normalité 0,5 N.

3.2.2.2. Indice d’'acidité

On définit I'indice d’acide IA) comme étant le nhombre de mg de potasse
nécessaire pour neutraliser les acides gras ld@dsy de corps gras. Nous avons utilisé
la méthode décrite par la norme (NF T60 — 204 demédre 1985), dont le principe est
le suivant :

Mettre en solution une masse m de corps gras dansolvant (oxyde
diéthylique-éthanol : 50/50 (en volume)), puisetittes acides gras libres présents a
I'aide d’'une solution éthanolique d’hydroxyde ddgssium 0.1N. L'indice d’'acidité est
donné par la relation suivante :

NXVXxXM 100
= X
m x 1000

M=2825g/mol : poidsmoléculairedel’ acideoléique
N : Normalité dela solution de potasseKOH (mol/l).
V: Volumedela solutionde KOH (ml).

m : Massedela prised’ essaig).

3.2.2.3. Potentiel d’hydrogéene

La mesure du pH des huiles végétales et du benimgabha été effectuée a I'aide
d’'un pH-metre de marque Hanna muni d’'une électomebinée.

3.2.3. Caractérisation de la margine

3.2.3.1. Teneur en composés phénoliques

Le dosage des composésphénoliques dans la margine a été effectué par
spectroscopi®V-Visible enutilisantle réactifde Folin-Ciocalteu Le réactifde couleur
jaune est constitué d’un mélange d’'acides phosphomtybdique (H3PMo012040) et
phosphotungstiquéHsPWi2040) qui sont réduit lors de I’ oxydation des composés
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phénoliques dans un milieu alcalin, en un mélarige 8'oxyde de tungstene @.3)
et de molybdéne (M@0O23). L'intensité de la coloration bleue est propartielle a la
concentration des composés phénoliques dans lamaarg

La concentration en composés phénoliques a éténdéte sur 0.5 ml d’échantillon
dilué dans 10 ml d’eau distillée, auquel 0.5 miréactif de Folin ont été ajouté. Aprés
trois minutes 1ml d’une solution de carbonate d#wso saturée (N&£Os) a été injecté
dans le mélange. Les solutions obtenues ont &®ekes pendant une heure a I'abri de la
lumiere jusqu’a I'apparition d’'une coloration bleuea mesure des absorbances par

spectroscopie UV-Visible été effectuer aux alergale 750 nm.

Pourdosere blang le mémeprotocole a étéutiliséenremplacant0.5 ml del’
échantillonpardel’ eaudistillée

Une courbe d'étalonnage doit étre préalablemeabliét en analysant par
spectrophotométrie UV-Visible I'acide gallique, rcomme composé phénolique de
références. Cette courbe représente I'absorbanceretion de la concentration en
acide gallique, a différentes concentrations.

Ainsi une solution mére standard de I'acide gabi@ été préparée en dissolvant
0,2 g de cet acide dans 500 ml d’eau distillée.sDdas fioles jaugées, a partir de la
solution mére initiale, plusieurs solutions diluéks concentration 0,05 ; 0,1 ; 0,12 ;
0,15; 0,15; 0,2 ; 0,3 (g/l) ont été préparé. Afandoser les solutions d’acides gallique
on utilise le méme protocole que celui de dosageladenargine. Une courbe
d’étalonnage de I'absorbance en fonction de la e@omation a été établie.

3.2.3.2. Potentiel d’hydrogéene
Une mesure du pH de la margine est réalisée eldigh pH-metre de marque
,HANNA PH211.

3.2.3.3. Conductivité électrique

La conductivité électrique de la margine a été mepar un conductimétre de
marque Cond 1970i. Ce paramétre caractérise Ista@se au passage du courant dans
un matériau.

3.2.3.4. Turbidité

La turbidité d’une solution est en relation avex particules en suspension. La
mesure de la turbidité de la margine a été faitatédisant un turbidimétre de marque
EUTECH TN-100 en unités de Turbidité NéphalomégiquTN).
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3.2.3.5. Teneur en eau (H)

La détermination de la teneur en eau de la margig& faite par évaporation
dans une étuve portée a une température 103+ 2f@ape24 h.

La teneur en eau (TE) de la margine est calculéapaiation suivante :
my
H(%)=— x 100
my

m,: masse de la margine avant séchage (g).
m;: masse de la margine aprés séchage ().

3.2.3.6. Teneur en matieres séches(MS)

La matiére séche est celle obtenue aprés déshtidratomplete de la margine.
Elle est composée de la matiere minérale et matiga@nique. Sa teneur est donnée par
la relation :

oy — Mo — My
MS (%) —m—xlOO
0

MS: Matiére séche (%).
m,: masse de la margine avant séchage (g).
my: masse de la margine apres séchage (matiere ggthe)

3.2.3.7. Teneur en matieres minérales (TMM) et organique (TND)

La matiere seche obtenue est pesée et est enstiée plans un four a moufle
pour subir une calcination. La température du fest de 600°C et la durée de
I'opération est de 4 heures. Notons que la maséohe est contenue dans un creuset.
Apres calcination et une fois la matiére obtendeoidie, on procéde a la pesée des
cendres.

La relation utilisée pour déterminer la teneur eatiémes minérales (TMM) est :
m;
TMM (%) = — x 100
my
La relation utilisée pour déterminer la teneur eatiénes organiques (TMO) est :

My —my
TMO(%) = m—x 100
0

my,: masse (g) de la margine avant séchage
m;: masse (g) de la margine aprés séchage (matigne)se
m,: masse (g) de la matiere minérale (cendres)
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3.2.4. Synthése des savons

Les savons élaborés sont a base d’huile d’olivé6j8@’huile de soja (Elio)
(18%) et de beurre animal frais (2%). Ces pourggsgant été choisis suite au travail
réalisé par notre équipe [47]. Ce mélange est @jauine solution de soude caustique.
Les proportions de ces ingrédients sont fixes pous les savons élaborés. La phase
agueuse est constituée d’eau, de margine, d’hydrolade mélanges hydrolat-margine.
Les additifs sont le sel, le sucre et une huilemrisslle de lavande ou de lentisque.

3.2.4.1. Méthode de synthése

La méthode employée pour la fabrication des sawstsune méthode dite a
froid. En premier lieu, la phase aqueuse et la saalistique sont mélangés dans un
bécher de 500ml a I'aide d’un agitateur a une saabagitation de 500 a 800 tours /min
jusqu’a dissolution compléete de la soude caustaares les différentes phases aqueuses
entre 5 et 10min. En paralléle, les huiles a détése proportions ont été mélangées
dans un ballon et portées a une température damvi®°C. Ensuite, on leur ajoute de
la soude caustique dissoute dans la phase aquawse @mpérature ~ 40°C, jusqu’a
I'apparition de la trace qui est obtenue au bout®lenin. Les additifs sont alors ajoutés
et agités afin d’homogénéiser le mélange puis unlage est effectué dans des moules
en silicone. Aprés 72h, on procéde au démoulagesdesns et on les laisse sécher
pendant plusieurs semaines avant leur utilisaiemmontage de I'élaboration et des
échantillons des savons obtenus sont donnés figutas 3.6.

Figure 3.6 (a) Montage d’élaboration des savons, (b) EcHims des savons.
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3.2.4.2. Les différents savons synthétisés

La difféerence entre les savons élaborés résids tamype de I'huile essentielle
utilisée et de la constitutionde la phaseagueuseDanstoutesles expériencesealisées
la matieregrasseet la quantitéde la soud€128g de soude /kg d'huile) utiliséerestentes
mémes Les proportionsde la phaseaqueuseet desadditifs (huilesessentiebs) utilisés
représententrespectivement30% et 2% en massede la matiére grasseutilisée. Les
savonsélaborésont été soumisa un sur graissagede 8% afin de protégerla peauet d’
améliorerlespropriétéshydratantesles savons Les déférentssavonssont représentés
selon leurs déférentephaseaqueusest additivesdansdesgroupesselon:

[1 GroupeA : L'eaureprésentedd00 de la phaseaqueusesitilisée aucunaditif
n'a été ajouté Ce savona servi de témoin afin d éudier I’ effet desdifférents
ajoutssurlespropriétégphysicochimiqueslesdéf&@entssavonslaborés

1 GroupeB : La margineutiliséereprésentd 00% de la phaseaqueuseDéférents
aditifs ont étéajoutés.
* Bl : Sansaditifs
* B2.: 2% HE delavandeindustriel
* B3.: 2% HE delentisqueindustriel

* B4.: 1% HE delavandeet 1% HE delentisquéindustriel)
* B5. : 2% HE delavandeextraiteaulaboratoire

1 GroupeC. Les phases agueuses des savons élaborés oatngti@aées par les
différents hydrolats issus des huiles essentiall@gférentes proportions comme
suit :

e CL1.:100% hydrolat de lentisque,
e C2.:100% hydrolat de lavande,
* C3.: 50% hydrolat de lavande et 50% hydrolat a¢isque,

[0 GroupeD. Des savons élaborés a base de mélange des plipmeses des
hydrolats et margines :

» DL1.:50% margine et 50% hydrolat de lentisque,
* D2.:50% margine et 50% hydrolat de lavande,

3.2.4.3. Caractérisations physico-chimiques des savons
- Potentiel d’hydrogéne

Plusieurs mesures de pH ont été effectuées aditetemps de séchage et la
méthode de mesure de pH utilisée pour chague sawmwsiste a solubiliser une masse
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de 5g du savon dans 50ml d’eau distillée. La medeneH est effectuée a I'aide du pH-
meétre.

- Humidité

La mesure de la teneur en eau des savons a étéuétiea compter de la dixieme
semaine par la méme méthode que celle décritelpalétermination de I'humidité de
la margine. La teneur en eau obtenue des savoresegpe la moyenne de trois essais.

- Pouvoir moussant

Le pouvoir moussant a été déterminé selon la métleédrite par Togbé et ad].
Le principe consiste a peser 0,15 g de savon danséaoher de 100 ml, ensuite un
volume de 15 ml d'eau de ville a été ajouté a bBétiion. Le mélange obtenu a été
soumis a une agitation a l'aide d'un agitateur rd@gure jusqu’a dissolution complete
du savon. Apres solubilisation, le mélange estévdiens un tube a essai. Le volume de
la mousse a été mesuré apres un temps comprisléngel5 mn. Le schéma montrant
le pouvoir moussant est donné par la figure 3.7.

Figure 3.7.Pouvoir moussant des savons élaborés.

3.2.5. Analyse microbiologique

Dans le but de déterminer l'efficacité des savoyrsthetisés et leur pouvoir
désinfectantet antibactérien plusieurs analysesont étéeffectuéesPour cela deux
savongeréférencg DETTOL et ALIBI) connuspourleurspouvoirsantimicrobiensont
été
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analysés ainsi que les 11 savons synthétisés. 9 tegeexpériences ont été menées en
respectant les conditions d’asepsie.

Afin de déterminer le pouvoir antibactérien degoss, des analyses spécifiques
(in vitro) et non spécifiquesn vivo) ont été réalisées.

3.2.5.1. Analyse non spécifique

Cette analyse consiste a évaluer I'efficacité @@®13s en comparant entre elles
les charges de la flore microbienne qui se trouwdes mains d’'un sujet avant et aprés
lavage avec un savon. Pour cela, un protocoleigesu

En premier lieu, des boites de Pétri remplies desgéMH ont été préparées.
Puis, des prélevements de la flore bactérienneeptésur les mains des opérateurs ont
été prise en apposant les extrémités distales ltarmges des doigts (index, majeur et
annulaire) sur la gélose en appuyant |égéremerdgnemuelques secondes. En second
lieu, un lavage des mains du méme opérateur aveaks savons pendant 40 secondes
est effectué. Aprés le lavage, les mains ont &ayégs avec du papier torchant avant
d’effectuer un second prélevement. Aprés 24h datsve a 37°C, les boites de Pétri
sont comparées afin d’évaluer I'efficacité du sagoréduire la flore bactérienne. Les
opérateurs sont des étudiants de TUMMTO &agés é#tret 30 ans, n'ayant pas eu de
lavage des mains pendant les dernieres heureslaxatiation des savons.

(b)

Figure 3.8.Charge de la flore microbienne sur gélose MH
(a) avant (b) apres lavage.
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3.2.5.2. L’Analyse spécifique

Consiste a tester le pouvoir antibactérien des reawynthétisé sur des souches
bactériennes connues et pur&sdherichia Coli(ATCC 25922) et Staphylococcus
aureus résistant a la méticilline (ATCC 43300))uPoela, deux méthodes ont été
préconisées : la méthode des disques et la méttesdpuits. La préparation de quatre
concentrations de chaque savon a été effectuéeeafiapérer la concentration optimale
d’inhibition pour les 11 savons synthétisés etiesx savons de référence.

Le choix des souches bactériennes a été fait $aldisponibilité et le fait que ce
sont des bactéries résistantes et nocives poumti® et qui peuvent provoquer des
intoxications et des maladies graves :

[1 Escherichia coli c’est une bactérie qui colonise le tube digedgifi’homme
et des animaux au sang chaud. Elle produit desag&hxiges qui peuvent
provoquer de graves maladies d'origine alimentaitéest une bactérie
anaérobie facultative de forme de batonnet a Gragatif.

[] Staphylococcus aureusrésistant a la méticilline c’est une bactérie
caractérisée par sa résistance a un antibiotlguedticilline). Elle cause des
infections cutanées et des pneumonies nécrosaotestigllement mortelles.
Cette bactérie exprime une toxine particuliere RVL(Leucocidine de
Panton-Valentine) dite porogéne ; c’est-a-dire bépale détruire certaines
cellules du systéme immunitaire telle que les matages. Cette bactérie se
présente sous forme decocci a Gram positif de dremde 0.5 a 1.5 um.

Une isolation des souches bactériennes a été edtainli de s’assurer de la pureté
des bactéries a utiliser pour I'analyse et poua ckds milieux sélectifs ont été choisie
pour chaque souche. Enfin, I'ensemencement de deukhes aété effectué sur le
milieu Mueller-Hinton(MH) qui est un milieu non eétif, cf. figure 3.8.

(a)
Figure 3.9.(a) Isolement des Souches ATC*8ouche mére
(b) Ensemencements des générations.
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3.2.5.2.1. Méthode des disques

Apres avoir préparé les boites de pétris et les -
souches bactériennes a des concentrations costroléef /5
par des mesures d’I'indice de McFarland a 0.5 par u '
réfractomeétre, L'ensemencement des différentes
souches bactériennes sur la gélose MH a été fait a
I'aide d’écouvillons. Des disques en papier buvaed
rayons 6mm ont été déposés sur la gélose envio@n tr
min apreés I'ensemencement des souches. Les disques
ont été distancé d’'une manier équitable sur laaserf
de la boite de pétri. Ensuite différents volumes et
concentrations des savons préparés ont été injactésde de micropipettes sur les
disques. Enfin, une mesure des zones d’inhibitiétéaprise (aprés 24 h d'incubation)
pour les déférents savons. (Voir la figure 3.10).

Figure 3.10.Méthode des
disques sur gélose MH.

3.2.5.2.2. Méthode des puits

Cette méthode consiste a suivre les mémes étagelaquéthode des disques
sauf que a la place des disques on place desdenssla gélose. Ces derniers ont été
fait a 'aide du bout d’'une pipete Pasteur. Ensuts volumes de 50l et de 100ul des
mémes solutions savonneuses utilisées dans la deefir@écédente ont été injectés a
I'intérieur des puits. Enfin, les zones d’'inhibiti@nt été mesurées apres 24h. (Voir la
figure 3.11).

(b)

Figure 3.11.Zones d’inhibition du savon par méthode des mutsgélose MH aprés
injectionde (a) 50 pl et (b)100ul desolutiondu savon B5 .
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Chap.4 Résultats et Discussion

Dans ce chapitre nous allons exposés les différéatdtats obtenus durant notre
étude. En premier lieu nous verrons les difféereatslements des extractions des huiles
essentielles ainsi que les caractéristiques desenmmsit premieres utilisées pour
I'élaboration des savons. Puis on se pencheraesupropriétés physico-chimiques et

antibactériennes des savons obtenus par les popégablement décrits.

4.1. Extraction des huiles essentielles

Plusieurs essais d’extraction d’huile de lentisgtide lavande ont été effectués
en utilisant plusieurs procédures.

Les rendements obtenus pour l'extraction de Il'huile lavande par les
différentes méthodes sont présentés dans le tabldzant :

Tableau 4.1 Rendement d’extraction de I'huile de lavande.

Procédé Rendement (%)
Hydrodistillation 0,025
Hydrodistillation par micro-onde0,149
Entrainement a la vapeu0,087

Les rendements d’extraction de I'huile de lentisqpar les trois
méthodes précitées sont treés faibles, seules (eeelgputtes (3 gouttes environ) ont été
obtenues pour plus de 7 kg de matiéres vegétalesesit D’'apres les données de la
littérature, le rendement en huile essentielle ehtisque est de 15g pour 100kg de
matiere végétale séche [38].

Le faible rendement des extractions peut étre di :

- A la période de cueillette des plantes, qui s'esteftrop tét dans la saison, la
lavande n’a pas eu le temps de produire suffisarhdibaile, malgré la présence de
fleurs. Quant au lentisque, il n’avait pas encarere de fruits.

- Au moment de cueillette inadéquat ; toutes les énadi végétales utilisées ont été
cueillies dans I'aprés-midi, ce qui a laissé legeraux fleurs de libérer toute leurs
odeurs et par conséquence vider leur réservesleshessentielles.

- Aux conditions d'utilisation ; les plantes ont atBlisées sans séchage, et ont été
lavées immédiatement avant la distillation. Celaséloigne du rapport matiére/eau
optimale.

- A l'utilisation des feuilles de lentisque qui nentennent quasiment pas d’huile
essentielles, et ce contrairement au fruit.
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Comme les rendements obtenus sont tres faibles awvons opté a l'utilisation des
huiles essentielles issues du commerce pour réglisques-unes de nos expériences.

4.2. Caractérisation des matiéres grasses
Les résultats des analyses des indices de samtiuficet d'acidité sont
représentés dans le tableau suivant :

Tableau 4.2 :Caractéristiques des matiéres grasses. Entre phésas, sont données les
valeurs de la norme NF EN ISO 3657 [39].

Huile d'olive Huile de soja Beurre animal
IS (mg/Qg) 195,(0(184-196) 195,q190-211) 198,§215-235)
IA (%) 22,06(<3,3 %) 0,42 (<0,20 %) 16,61(0,5 - 35 %)

Les indices de saponification des huiles d'olivie de soja utilisées sont
conformes a la norme NF EN ISO 3657 [39].

L'indice de saponification du beurre animal utiisést de 198,8mg/g. Cette
valeur est inférieure aux valeurs données par tened\NF EN ISO 3657 [39] qui sont
comprises entre 215 et 235mg/g pour les beurred.geeat étre di au fait que le beurre
utilisé est issu d’une fabrication artisanale diEnpourcentage d’humidité et supérieure
a la norme et cela a réduit la pureté du produit.

L’acidité de I'huile d'olive est supérieure a larne COI/T.15/NC.2019 [40] qui
la fixe a moins de 3,3 % pour I'huile d'olive viergourante. Dans notre cas I'huile
d’olive utilisée est dite ‘lampante’. Cette valesarait due a la durée et aux conditions
de stockage de I'huile et des fruits et au systéimetraction utilisé.

Concernant I'huile de soja, elle posséde une &cbt0.42 % qui est supérieure
a la norme NA 1169 — 1990 qui requiert un maximum @20 %. Ceci serait
probablement di aux conditions de stockage (exposé l'air et a la lumiere) qui
dégradent les ester d’acides gras en acides gras.li

La valeur (16.61 %) de I'acidité du beurre utilest proche de celle obtenue par
J. G. Speight [41]. Cet auteur la situe entre ©,55¢%. Ceci signifie que ce beurre est
frais et de bonne qualité.

4.3. Caractérisation de la margine
Les résultats de la caractérisation de la margimt grésentés dans le tableau
4.3.

Le pH obtenu est de 4,64. Ce caractére acide esh ddl présence d'acides
organiques, tels que les acides gras libres, leeaphénoliques... dans la margine
[42].

Cette margine a une conductivité de 28,50 mS/crite@aleur comparable a celles

trouvées dans la littérature (entre 18 et 50 ms/pi8) et nous indique une forte
présence de sels dans la margine di aux pratiquealdge pour la conservation des
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olives avant la trituration, en plus de la richesatirelle des margines en sels minéraux
dissous
Tableau 4.3 Caractéristigues des margines.

Paramétres Valeurs
pH 4.64
Conductivité  28.5 mS/cm

Turbidité  335NTU

Humidité 97.06 %
Matieres séches 2.94 %
Matiere organique 2,64 %
Matieres minérale 0,30 %
composeés phénoliques 1,459/l

La valeur de la turbidité est de 2@IN. Ce qui indique une forte présence de
matieres en suspension provenant de la pulpe mbyau de I'olive.

La teneur en humidité de la margine étudiée eSX78e. Cette valeur est proche de
celle obtenue parChikhi et Nazef qui est de 94 4}.[4

La matiere séche représente prés de 3%de la maske rdargine. Celle-ci est
proche de celle obtenue parChikhi et Nazef[44] amka et Kabeche[45] qui sont
respectivement de 5,6 et 3,6%. 88% de cette mat@miee est de la matiére organique,
le reste est minéral.

La concentration en composés phénoliques est da/l,£lle est calculée en se
basant sur la courbe d’étalonnage (Figure 4.3)ques avons préalablement tracée.

y = 3,6999x
abs 1,5 4 R2=0,9908
1 m
0,5 -
()
0 . t L t . } . t L |
(] 0,1 0,2 0,3 0,4 0,5

Concentration(g/l)

Figure 4.1.Courbe d’étalonnage des composeés phénoliques.
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Cette valeur est différente de celle obtenue pakiClet Nazef[44] et Hamla et
Kabeche [45] qui sont respectivement de 25,5 eg/K4,Eeci est d0 a la nature des
margines, qui dépend de la variété, la maturitéragity, des conditions climatiques, des
procedes d’extraction utilisés ainsi que de la @tedes conditions de stockage.

4.4. Caractérisation physicochimiques des savonsrgiiétisés
Les compositions des différents savons synthétisdd présentées dans le
tableau 4.4.

Tableau 4.4 :Composition des différents savons.

Aqueuses Additifs (Huiles essentielles)

Distillat

- . Ve - a) . a) b)
Eau distilée  Margine Lenfsque  Lavande Lavande€® Lentisqué® Lavandé

A 1

Bl

B2

B3

B4 1/2 1/2

Rl R R R
[EY

BS

C1 1

C2 1

C3 1/2 1/2

D1 1/2 1/2

D2 1/2 1/2

(@) : HE Industrielle ; (b) : HE extraite au labataire ; 1 : 100 % de la phase, 1/2: 50 % de la phase.
A, B, C et D désignent les noms donnés aux saymisétisés.

Nous avons également utilisé deux savons industdelréférence : I'un est de

marque ALIBI, qui est un savon parfumé a usage idieot, I'autre est de marque
DETTOL qui est un savon anti bactériens.

4.4.1. pH des savons de synthese

4. 4.1.1. Variation du pH du savon en fonction dealconcentration
Afin de déterminer la concentration du savon erutsmh adéquate pour la
mesure de son pH, nous avons étudié I'évolutioptden fonction de la concentration.
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On fait varier la concentration de la solution eva de 0 a 150 g/l. Les graphes
obtenus ont tous la méme allure. Dans le cas dadHdillon C1, on obtient le graphe
représenté dans la figure 4.2.

PH
1400 -
1200 F
1200 F

1100 F

1a00
10,2

ann h

a.00

7.00
0 2 1 ] b 10 12 14 14 18 20 150

Concentration (g/l)

Figure 4.2.Variation du pH en fonction de la concentration.

La courbe donnée par la Figure 4 montre que le gugmente avec la
concentration jusqu'a atteindre un palier qui spoad a la valeur de 10,2 pour une
concentration de 12,5 g/l. A partir de cette as@lyous avons choisi une concentration
de 100g/I (5g/50ml) pour effectuer le reste desterpces.

4. 4.1.2. Variation du pH du savon en fonction duemps
Les pH des différents échantillons de savon pré&pamé été mesurés au cours de

la période de maturation. Les valeurs obtenuesmentionnées dans le tableau 4.5.

Les résultats obtenus ont été regroupés en fondiota composition de leur
phase aqueuse. Leurs pH sont comparés a celleckiastillons de référence : ALLIBI
(pH~=10) et DETTOL (pH10,2).

a. Savon A (phase aqueuse : eau)

Le savon A (pHc 10.4) est Iégérement plus basique que les sawnsférence
et son PH ne varie pas au cours du temps.

b. Savons du groupe B (phase aqueuse : margine)

Les pH de ces savons diminuent trés peu au coulengs. lIs sont compris entre les
valeurs des pH des savons de référence (10-10,2).
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Tableau 4.5 Variation du PH des savons préparés en fonctiotedups.

Temps ( en jours)

Echantillon 1 10 20 30 60

A 10,48 10,22 10,45 10,42 10,40
B1 10,37 10,33 10,11 10,10 10,10
B2 10,41 10,49 10,31 10,20 10,20
B3 10,56 10,41 10,30 10,28 10,25
B4 10,32 10,37 10,66 10,30 10,20
B5 10,43 10,42 10,26 10,20 10,15
C1 10,40 10,32 10,46 10,35 10,30
C2 10,39 10,43 10,26 10,14 10,10
C3 10,31 10,36 10,41 10,40 10,38
D1 10,60 10,37 10,55 10,51 10,46
D2 10,25 10,26 10,34 10,31 10,30

ALLIBI 10,03

DETTOL 10,2

c. Savons du groupe C (phase aqueuse : distillats)

Les pH des savons C1 et C3 sont légerement supgrgeceux des savons de
références et ne varient pas au cours du tempsdage le pH du savon C2 diminue
légerement est se stabilise a une valeur finalE0de

d. Savons du groupe D (phase aqueuse : mélange margiséllat)

Les pH des échantillons D1 et D2 sont stables awusodu temps ; leurs valeurs
sont respectivement de 10,5 et 10,3.

De maniere générale, I'ensemble des savons sys#kébint des PH quasiment
constant au cours du temps et proches de ceuxtastélons de référence. Cependant,
on note que ceux contenant de la margine ou diliatiste lavande (groupe B et savons
C2) ont des valeurs plus proches de celles dessaleréférence.

Ces résultats sont comparables a ceux obtenusgsasi [46] et par Mohammedi
et Salmi [47] qui sont respectivement de 9,511
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4.4.2. Humidité
Les pourcentages d’humidité des savons aprés geij@rs de maturation sont
présentés dans le tableau 4.6.

Tableau 4.6Taux d’humidité (%)mesurée des différents savons.

Savon A Bl B2 B3 B4 BS C1 C2 C3 D1 D2

Humidité 4,94 4,77 455 4,05 470 4,44 467 514105, 571 5,71

Les résultats obtenus sont comparables a la val#enue par Chaterbache [48]
qui est de 6.64 % est sont inferieurs taux troypaerAzag et Makhlouf [491jui varient
entre 10 et 17% pour leurs différents savons. €slalue au long temps de maturation
dont ont bénéficié nos savons.

4.4.3. Pouvoir moussant
Les résultats obtenus sont représentés dans e fgivante :

~
B A=9,5
= Allibi=9,1
B B3= 8,4 m Ci1= 8,3 m C3=7.9 W D2= 8,2
B1=7,9 N B4=38,3 ® B5=8 I Dettol=8,2
m B2-8, ® D1=8
. J

Figure 4.3 Hauteur de la mousse des savons.

La mousse de la plupart des savons atteint unelnaes proche de 8 coelle-
ci est comparable a la valeur obtenue pour le sSBESATOL. Les mousses des savons
ALIBI est A ont des hauteurs |égérement élevédies sont respectivement de 9,1 et
9,5cm. Par contre, I'échantillon C2 a une valegetément faible (6,6 cm).
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4.5. Analyse microbiologique
Dans cette partie, nous avons réalisés deux typiapalyses: analyses

spécifiques i( vitro) et analyse non spécifiquén (vivo). L’analyse spécifique a été
réalisée de deux manieres : méthode des disquestiedde des puits.

4.5.1. Analyse non spécifique
Cette méthode est utilisée afin d’évaluer le poumatimicrobien des savons. Le

protocole expérimental a été élaboré en s’inspidame étude testant I'efficacité d’'un
savon chirurgical [50], Pour cela un dénombremeniadlore microbienne est fait pour
chaque test avant et apres lavage. On remarquia dloee microbienne se compose de
différentes formes de colonies bactériennes ausidips moisissures comme on peut le
constater sur la figure 4.7. Les résultats des mi@nements apres 24h d’incubation a
37°C sont représentés dans le tableau 4.7.

Tableau 4.7: Résultats des dénombrements de la flore
microbienne sur la gélose avant et aprés lavagenuss.

Savon Avant lavage Aprés lavage
A 275 250
Bl 90 80
B2 200 280
B3 180 50
B4 280 400
B5 500 250
C1 340 135
Cc2 660 320
C3 220 120
D1 150 360
D2 9 260

Alibi 320 200

Dettol 150 60

Selon les résultats représentés dans le tableawn.goastate que la flore
microbienne présente avant et aprés lavage dessraairvariable d’'un opérateur a un
autre. On remarque aussi une diminution du noméreotbnies aprées lavage des mains
par les savons B3, B5, C1, C2, C3, ALIBI et DETTQWi signifie que les savons ont
un pouvoir réducteurs de la flore microbienne. &manche, les savons A, B1, B2, B4,
D1, D2 ne présente aucun pouvoir antimicrobieniBazif.
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Et on remarque une légére augmentation du nomlgecaenies bactériennes
apres lavage des mains avec les savons B4, D1,uDgeqt étre attribué a plusieurs
facteurs.

La variation de positionnement des doigts d’opénatesur la gélose avant et
apres le lavage Ou a une contamination des mairs & lavage ; par des bactéries
présentes dans l'aire ou dans I'eau utilisée polavage.

Cela peut étre di & une contamination des matmresnieres utilisées pour la
synthése des savons ou au moment de sa fabricatidsien pendant la période de
stockage.

La variation des qualités et des quantités deola finicrobienne présente dans
les mains de chaque opérateur et surement duevarition de I'entourage et aux
activités pratiqué au cours de la journée par pEsaieurs ainsi que au déférent surface
et objet avec lesquelles ils ont été en conta@édulemment.

Afin de comparé l'efficacité des savons a réduaeflore microbienne on a
illustré dans (figure 4.4), les termes en pourggggade réduction de la flore
microbienne avant et aprés lavage par les différeamons.

# 66.6%

B 60.2% # 66%

BA BBl mB2 mB3 B4 =B5 mCl mC2 mC3 mD1 = D2 = ALLIBI = DITTOL

Figure 4.4Graphe a barre représentatif des pourcentages mhiélation de la flore
microbienne avant et aprés lavage des mains awedifi&rents savons
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On constate que le savon B3 caractérisé par saasitionm de la phase aqueuse
constituée de margine et I'huile essentielle deéidgne industrielle représente la plus
grande activité anti microbienne avec un pourcentdg 66% qui est égale a l'activité
notée pour le savon de référence DETTOL et largésgrérieur au savon d’ALIBI qui
a une activité de 37.5% , suivi des savons de grdlimui sont caractérisés par leurs
phases aqueuses composées de distillat de lentsmuele savon C1 et distillat de
lavande pour C2 et un mélange des distillats agstimm égale pour le savon C3 ou le
grand pourcentage d’efficacité a reduire les c@snmnicrobiennes dans ce groupe
correspond a la valeur notée pour le savon Clesfude 60% suivie de C2, C3 et B5
avec une valeur de 50% chaque, cette valeur eteégit en dessous de la valeur noté
pour le savon Dittol mais largement supérieur &awdté pour le savon d’Alibi.

Le savon A qui sert de témoin, synthétisé sanstib@diec une phase aqueuse
composé de l'eau distillé seulement, présente aifdef activité antimicrobienne avec
une valeur de 7% en revanche on constate que EnsB¥ qui est caractérisé par
I'absence d’additif et l'utilisation de la margiela place de I'eau ne présente aucune
activité antimicrobienne.

Les savons B2 et B4 qui sont caractérisés parutagbhuile essentielle de
lavande (industriel) pour le savon B2 et de méladde de lavande industrielle et H.E
de lentisque a proportion égale ne présentent auactivité antimicrobienne. Ceci peut
étre attribués a plusieurs facteurs ; la dégradat&s composés des H.E pendant leurs
conservations, la méthode utilisé pour I'extracties H.E.

Les savons du groupe D ne présente également aactivgé, ce groupe est
caractérisé par la présence de la margine a 508 please aqueuse et 50% distillat de
lentisque. Pour le savon D2 et 50% distillat deatade et 50% margine pour le savon
D1.

L’activité mentionnée pour le savon B3 et B5 signifjue I'huile de lentisque
industrielle et I'huile de lavande extraite au ledioire qui sont utilisées pour les
syntheses des savons ont un effet antimicrobierc des résultats concordent avec
I'étude théorique [51,52].

L’activité notée pour les savons du groupe C signdue les distillats de
lentisque et de lavande ont un effet antimicroleérceci et probablement due a leur
composition qui est de méme composition que lewed essentielles en faible
concentration [55].
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L’absence d’activité antimicrobien des savons cawpge D et probablement due
a la dégradation de ces composeés telle que lesuipgoghénoliques a cause de
'augmentation de la température au moment du myélaoude caustique et margine ou
a une réaction entre les huiles essentielles atdaine, ou a des réactions entre les
composantes du savon.

Les résultats obtenus par la méthode utilisée isdétieurs au résultat obtenu
par HassiA. de l'université Abdelhamid Ibn Badis$flmganem (2017), la méme
méthode a été utilisée pour I'analyse antimicroldam savon élaboré a base d’huile
d’olive auquel est ajouté I'HE du citron.

4.5.2. Analyse spécifique

Le but de cette analyse et d’étudier I'effet anttBaen des savons synthétisé en
présence de deux souches bactériennes distinEssherichia coliet Staphylococcus
aureus et cela par l'utilisation de deux méthode (méthdés puits et méthode des
disques).

4.5.2.1. Méthode des disques

Dans cette méthode, quatre concentrations degetitis solutions savonneuses
ont été utilisées (1, 3, 5 et 10%). Un volume d@l3@es différentes solutions est
injecté sur les disques et cela apres 3 min dediesement des souches bactériennes.
Apres 24h d’incubation a 37°C, des mesures desszdinghibitions ont été prises et
illustrées dans le tableau 4.8 et le tableau 4.9.

Tableau 4.8Zones d’inhibitions des différents savons injeetelifférentes
concentrations en présence d’Escherichia coli (mé¢éhdes disques).

Volume 30 pl

Savons 1% 3% 5% 10%
A 0 0.7 0.8 1
Bl 1 1.1 0.7 0.9
B2 0 0 0 0
B3 1 14 1.1 1.1
B4 0.7 0.8 0.8 1.1
B5 0 0.7 0.8 1.1
C1 0 0.9 0.7 1
Cc2 1.1 1.2 0 0
C3 0 0.7 0.8 0.9
D1 0 0 0,8 1.2
D2 0 0.8 0.8 0.8

Allibi 0.8 0.7 0.7 0

Dettol 0.7 0.9 1.2 0
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D’aprés les mesures des zones d’inhibitions feerdntes concentrations des
savons utilisé on constate que la souche bact@i&nrcoli et sensible au savons B3,
C2, DETTOL a des concentrations 3% et 5%.

Et on constate une trés faible sensibilité aux sav®l, B4, B5, C1, D2 et le
savon ALIBI et cela pour les déférentes concemnatutilisées.

On remargue également que la souche E. coli etdsistante au savon B2 et cela
signifie queE. coli a une résistance a I'huile atisle de lavande industriel en
revanche on note que elle présente une faibleibsi&dspour le savon B5 cette
différence et probablement due a la déférence detépde 'huile de lavande industriel
ou sa dégradation au cours de stockage ou bienpele étre attribué aussi aux
difféerentes méthodes d’extractions utilisé.

On constate aussi une évolution des zones d'imtiisit en fonction de
'augmentation des concentrations de (1% a 5%) fEsusavons ayant une activité, Puis
on remarque une réduction ou absence des surfatebitions pour les savons a une
concentration de 10% et cela et probablement gthanomene d’adsorption des savons
sur la surface des disques lorsque ce dernierjegiténen concentration élevé ou peut
étre due a une réduction de pouvoir de diffusichs#ons dans la gélose.

Tableau 4.9Les zones d'inhibitions des déférentes concentratites
savons en présence de Staphylococcus aureus résastameticilline
(méthode des disques).

Volume 30 pl

Savons 1% 3% 5% 10%
A 0 0.9 1 1.1
Bl 0 0 0 0
B2 0 0 0 0
B3 0 0 0 0
B4 0 0 0.7 0.8
B5 0 0 0 1.1
C1 0 0.7 0.9 1.5
Cc2 0.8 1.2 0.8 0.9
C3 0 0 0
D1 0.7 1.4 1.8 1
D2 0.8 0.8 0.8 0.8

Allibi 1 0.8 1.4 0.8

Dettol 1 1.2 1.3 1
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On constate que la souche de SARM et trés réesestansavons (B1, B2, B3, C3)
et tres faiblement sensible au savon D2, B5, B4 Aes concentrations d’ordre 5% et
10% en revanche on note une sensibilité moyenwvemnes savons C1, C2, D1, Allibi,
et Dettol.

Ceci signifie que la souche de SARM a une sentkalu distillat de lentisque et
une faible sensibilité au distillat de lavande eagrobablement due a la composition
des hydrolats qui ont pratiquement les mémes coé@sppsésents dans les H.E en
concentration réduites [56], et ces résultats soomforme a I'étude théorique
concernant le pouvoir anti bactérien des H.S [55].

La zone d’inhibition notée pour les savons B5 ayaiit de lavande et supérieur a
celle noté pour le savon B4 et ceci signifie quE Eixtraite au laboratoire a une activité
meilleure que celle procuré de I'industrie.

4.5.2.2. Méthode des puits

Pour cette méthode, on a utilisé des concentratiens% des savons synthétisés
et des volumes de 50 pL et 100 pL ont été injedtint@rieur des puits 3 min apres
I'encensement des bactéries. Aprés incubation tea237°C, on a procédé au mesure
des zones d’inhibitions Les résultats sont appertiéas le tableau 4.10.

Tableau 4.10Mesures des zones d’inhibitions des différentsrsaen
présence des colonies Staphylococcus aureus mésiésta méticilline et
Escherichia colipar la Méthode des puits.

50 pl 100 pl
Savon S. aureus E. coli S. aureus E. coli
A 0.9 0.9 1 1
Bl 0.9 0.8 1 0.8
B2 0.8 0.9 0.9 1
B3 2.1 0.9 4.6 1.1
B4 0.7 0.9 0.9 1
B5 1.2 1 1.2 1.4
C1 1.9 0.9 3 1
C2 0.9 0.9 1 0.9
C3 0 0.9 1.5 1.2
D1 0.9 0.9 1.4 1
D2 0 1.1 2.2 1.1
Allibi 0.9 0.8 1 0.9
Dettol 1.2 0.9 1.5 1
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On remargue que les zones d’'inhibitions des salatiojectées a un volume de
100puL sont supérieures aux zones d’inhibition megaur l'injection d’un volume de
50pL.

On constate que la souche de SARM est tres sermiblsavon B3, C1, D2 et
sensible au savon DETTOL, D1, B5, et peut sensiblsavons Alibi, C2, B4, B2, B1,
A.

Et on remarque que la souche E. coli est sensibkaaon B5 et peu sensible C3
et D2 et trés résistante autres savons.

4.5.2.3. Comparaissant des deux méthodes spécifigue

Les résultats et déductions obtenus par les detixoaés (méthode des disques et
méthode des puits) se different en termes de [ppécet cela est probablement da a la
différence des volumes injectés et aux méthodesesui

L’inconvénient majeur de la méthode des disquerleédans le faite que les
molécules des solutions savonneuses s’adsorbensurface des disques et le volume
qui peut étre injecté est limité (comparé avec éhode des puits) et cela influence les
résultats des zones d’inhibition.

L’inconvénient de la méthode des puits consistéexistence et l'influence du
vecteur d’homogénéisation. Car les grosses molgcatmtenues dans la solution
savonneuse ont des masses moléculaires élevéendante a se déposer au fond des
puits sous l'effet gravitationnelle et cela peuuancer considérablement I'efficacité
des savons.
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Conclusion

Conclusion générale

Le présent travail a été consacré a I'élaborattda earactérisation de plusieurs
savons ainsi que leurs composantes ; huile d’ohwde de soja, beurre animal, huile
essentielle de lavande et de lentisque et la margem utilisant la méthode de
fabrication des savons a froid.

Dans le but de valoriser les composantes de laineeg de réduire son impacte
environnementale, plusieurs recherches ont été esetet saponification en fait partie.
Au cours de notre étuden a procédé a une inclusion de la margine dasgrithése
des savons qui sont ensuite évaluées et caraewrif¥®es d’huiles essentielles de
lavande et de lentisque et de leur distillat oétagputes.

Les indices de saponification des huiles végétaldisées sont conformes aux
normes Afnor. Concernant le beurre son indice deorséfication est légérement
inférieur aux valeurs données par la norme.

Les huiles végétales utilisées ont toutes un indiaeide supérieur aux normes
en vigueur. Le caractere acide est beaucoup plusopcé pour I'huile d’olive. Ceci
indique une forte concentration en acides grasegdibCes deux huiles peuvent étre
considérées comme des huiles lampantes.

La margine utilisées a la place de I'eau dansb@lation des savons a un ph
acide. Cet effluent présente une teneur apprécabtmmposes phénoliques.

Deux systémes ont été utilisés pour extraire laefhessentielles a partir des
feuilles et tiges de lentisque et de lavande. Cesgules sont I'entrainement a la vapeur
et I'hydrodistillation menée de maniére conventielieet sous micro-ondes. De I'huile
essentielle est obtenue uniquement a partir daviantde. A partir du lentisque, nous
n‘avons obtenu que des traces. Tout de méme, bigddu lentisque manifeste une
forte odeur de parfum. Les huiles essentiellestégmua la formulation des divers
savons élaborés sont : huile de lentisque issumatghé locale et celles de la lavande
(extraite et celle provenant du marché).

La caractérisation physicochimique a démontré ggeshvons élaborés ont un
pouvoir moussant supérieur ou égale a ceux notés |@s savons de référence
(ALLIBI, DETTO), cela signifie que les savons élaés ont probablement un bon
pouvoir détergent.

Les pH des savons sont tres proches des pH desnééS qui avoisinent 10 et
des pH cités dans la littérature qui sont compriseed.5 et 11.

Concernant le pourcentage d’humidité des savorsestlen moyenne de 5.5 %,
ce qui concorde avec quelque étude effectuées geairsavons congus par la méme
méthode.
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Toutes ces caractérisations ont démontré que geelsavons élaborés ont des
propriétés physicochimiques comparables a celléé pour les savons DETTOL et
ALIBI.

L’analyse microbiologique a conclu que les savamsgaelles on a ajouté les
distillats de lavande et de lentisque ont un paud@limination de la flore microbienne
entre 50 et 66% qui est comparable avec la valet& pour le savon de référence
DETTOL, en revanche supérieur a celle noté pewalvon Alibi qui est de 37%. On a
constaté aussi que les savons contenant de I'HEinel de lavande non pratiquement
aucun pouvoir désinfectant, en revanche le savonanqtient HE de lavande extraite au
laboratoire et HE de lentisque commerciale ont ouvpir désinfectant respectivement
de 50 et 66%.

On note aussi que les différentes méthodes d’amalyécifique effectuées pour
les souches bactériennes E. Coli et SARM ont démanie E. coli est sensible aux
savons qui contient de la margine associée a I#€Havande et moins sensible au
savon qui contient les hydrolats. Concernant le BAEst tres faiblement sensible au
savons qui contiens de HE de lavande. En revahesé sensible au savon contenant de
H.E de lentisque ainsi que son distillat.

En perspective, ce travail mérite d’étre poursaivieffectuant les opérations suivantes :
* Il est nécessaire d’étudier la variation de I'edfité des savons en fonction de la

Variation des quantités d’huiles essentielles &@esit dans le but davoir une

optimisation de I'efficacite.

» |l serait judicieux de faire des études expérimestpour déterminer le temps au
bout duquel la rémanence du savon s’atténue et fpouver le temps de lavage
minimum pour un effet optimum du savon
|l est egalement envisageable de réaliser d’auéksles pour comparer

I'efficacité et la rémanence du savon obtenu avaatees savons.

» |l serait intéressant d’identifier les colonies démrées dans chaque boite de
gélose et pour chaque opérateur et de réaliseexjgsiences d’évaluation du
pouvoir antifongique des savons synthétisés.
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Résumé

Le principal objectif de notre étude est d’élalbates savons naturels, a base de
différentes phases aqueuses (eau, margine et higjrett aditifs d’huiles essentielles
(de lavande et de lentisque) et de leurs mélangesy’étudier leurs propriétés
physicochimiques et antibactériennes. Pour valorise margines et les hydrolats
comme ingrédient dans la réaction de saponificatgrour étudier leurs impacts sur les
propriétés des savons. Les savons obtenus onta@sgbés comparables aux savons de
référence et a la bibliographie. Ceux comportant’lojgdrolat et des mélanges (de
margine et d’huile essentielle de lentisque ou’lgile essentielle de lavande extraite
au laboratoire) ont une bonne activité antibachérge

Abstract

The main objective of our study ieelaborate natural soaps, based on different
aqueous phases (wateslive mill wastewateand hydrolate$ and essential oil (of
lavender and lentisk) and their mixturesas additivand to investigate their
physicochemical and antibacterial properties. Tonpote olive mill wastewaterand
hydrolatesas an ingredient in the saponification reactiord 0 study their impact on
the properties of soaps. The obtained soaps hauparable properties to the reference
soaps and to the bibliography. Those comprisipdrolatesand mixtures (oblive mill
wastewateand lentisk essential oil or lavender essentiagxiracted in the laboratory)

have good antibacterial properties.





