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Description

[0001] La présente invention a pour objet un nouveau
procédé de fabrication de savon solide en discontinu, en
particulier un procédé de fabrication de savon de Mar-
seille, plus respectueux de I'environnement, en optimi-
sant les consommations d’eau et d’énergie nécessaires
a sa mise en oeuvre et en limitant les rejets.

[0002] Le principe de base de la préparation des sa-
vons repose sur une réaction de saponification dans la-
quelle des acides gras et/ou esters d’acide gras contenus
dans des corps gras sont hydrolysés en milieu basique
pour former des sels alcalins (carboxylates), constituant
le savon, et de la glycérine. Lorsque la base mise en
oeuvre dans la réaction de saponification est de la soude
(NaOH), le savon obtenu est dit « dur », lorsque la base
est de la potasse (KOH), le savon est dit « mou » ou
« liquide ».

[0003] Les propriétés et la qualité du savon produit dé-
pendent également du type de procédé mis en oeuvre
pour sa fabrication, lequel peut étre discontinu (aussi ap-
pelés par « batch » ou en cuve) selon une méthode « a
'ancienne » ou la cuisson de la pate était réalisée dans
un chaudron, ou continu pour une fabrication plus indus-
trielle.

[0004] Lesavonde Marseille désigne unsavonde hau-
te qualité obtenu par un procédé discontinu traditionnel.
Le terme « savon de Marseille » n’est pas une appellation
d’origine contrdlée et n’a pas de définition officielle, mais
correspond a un procédé de fabrication comprenant des
étapes essentielles. La méthode de fabrication du savon
de Marseille est généralement admise comme étant ba-
sée sur les étapes historiques que sont les étapes d’em-
patage, relargage, cuisson, lavage et lissage, afin d’as-
surer I'obtention d’'une phase cristalline lisse comprenant
au moins 63 % d’acides gras dans le produit fini.
[0005] L’empéatage etlacuisson consistentaintroduire
les corps gras, le plus souvent des huiles ou des pateux
d’'origine végétale, riches en acides gras et/ou esters
d’acide gras, et la solution aqueuse de soude en excés
dans une cuve ou un chaudron de grande contenance,
et a les mélanger en chauffant a des températures éle-
vées de lI'ordre de 120°C pour atteindre I'ébullition. La
saponification démarre. La température élevée permet
d’amorcer la réaction de saponification, laquelle est en-
suite exothermique et difficile a controler. Il est par con-
séquent souvent nécessaire d’introduire la soude en plu-
sieurs fois afin d’éviter un emballement de la réaction.
Les huiles et la soude n’étant pas miscibles, il est géné-
ralement usuel d’introduire un fond de savon provenant
d’'une précédente fabrication afin de faciliter la formation
d’une émulsion entre les phases huileuses et aqueuses.
La pate est cuite ainsi jusqu’a 12 heures pour garantir
une saponification compléte. En effet, les éventuelles
huiles non saponifiées résiduelles seraient susceptibles
de rancir, et d’altérer la couleur et 'odeur du savon final.
[0006] Les termes d’empatage et de cuisson consti-
tuent les deux étapes de la réaction de saponification :
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'empéatage désigne 'amorce de la réaction de saponifi-
cation, et la cuisson vise la suite de la réaction, cinéti-
quement plus lente, permettant a la saponification com-
pléte.

[0007] Les étapes de relargage et lavage consistent
essentiellement a ajouter de I'eau salée a la pate de sa-
von obtenue lors des étapes d’empatage et de cuisson
pour extraire la glycérine formée, mais également les
différentes impuretés présentes dans les matiéres pre-
miéres utilisées ou dans le fond de savon utilisé, ou for-
mées au cours de la fabrication du fait des conditions
opératoires mises en oeuvre lors des étapes d’'empéatage
et cuisson. Les termes de relargage et de lavage dési-
gnent tous deux le méme type d’opération, le terme
« relargage » étant généralement utilisé pour désigner
la premiére étape de lavage de la pate de savon obtenue,
permettant I'extraction d’'une partie des d’'impuretés et
de glycérine. On opere les étapes de relargage, lavage
avec une solution aqueuse saturée en chlorure de so-
dium (360 g de NaCl par litre), a température élevée
(>104°C). Le savon étant trés peu soluble dans I'eau sa-
lée a la différence de la soude et de la glycérine, il pré-
cipite et peut étre récupéré aprés décantation.

[0008] Dans le procédé traditionnel de fabrication du
savon de Marseille, il est en général nécessaire de con-
duire plusieurs étapes de lavages (4 a 6) pour parvenir
aun savon débarrassé de I'ensemble de ses impuretés.
Ces nombreux lavages a grands volumes d’eau salée
entrainent d'importantes quantités de rejets a retraiter,
etune consommation d’énergie significative, ce quigréve
significativement les colts de production de savon de
Marseille et présente un fortimpact environnemental. Le
savon lavé a I'eau salée est certes débarrassé de ses
impuretés, de la soude etde la glycérine, mais il présente
un aspect grainé inhomogene du fait de la présence de
quantités importantes de sel (NaCl). Ce savon grainé
n'est de ce fait pas « processable », c’est-a-dire qu'il
n’est pas possible de le mettre en forme pour obtenir les
pains de savons pouvant étre stockés puis commercia-
lisés.

[0009] Ainsi, une étape supplémentaire de lissage est
nécessaire pour obtenir une pate de savon homogéne,
présentant des teneurs en eau, en sel et en soude con-
trélées pour permettre son séchage et sa mise en forme
ultérieures. Le lissage peut notamment étre réalisé par
liquidation, c’est-a-dire par lavage du savon grainé avec
des quantités importantes d’eau pure pour entrainer I'ex-
ces de sel (NaCl), a ébullition, puis décantation pour
soustraire I'eau salée.

[0010] Ces procédés traditionnels de fabrication du sa-
von de Marseille sont peu adaptés aux contraintes envi-
ronnementales actuelles qui tendent a rationaliser les
consommations d’eau et d’énergie et limiter les rejets
pour étre plus respectueux de I'environnement, et amé-
liorer la productivité et la rentabilité des produits, tout en
assurant un haut niveau de qualité.

[0011] La présente invention a ainsi pour objet un nou-
veau procédé de fabrication de savon, convenant en par-
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ticulier a la fabrication de savon de Marseille, dont les
consommations d’eau et d’énergie sont réduites par rap-
port aux procédés de fabrication de savon de Marseille
traditionnels, limitant ainsi les quantités de rejets émis.
Le savon de Marseille ainsi obtenu présente la particu-
larité de contenir une teneur controlée en glycérine, issue
de la réaction de saponification, sans que cette derniere
ne soit ajoutée au savon formé. En effet, selon les exi-
gences de certains savonniers traditionnels, le savon de
Marseille doit non seulement étre préparé selon des éta-
pes de procédé bien particulieres précédemment décri-
tes, mais ne doit pas non plus étre modifié par I'introduc-
tion d’additifs. On entend ici par additif tout ingrédient
introduit aprés la saponification, en dehors des réactifs
nécessaires a la fabrication et des constituants des so-
lutions de lavage et de lissage.

[0012] Orle procédé de préparation traditionnel du sa-
von de Marseille meten oeuvre autantd’étapes de lavage
et lissage que nécessaires pour obtenir une pate de sa-
von qui soit processable, c’est-a-dire qui puisse étre sé-
chée et mise en forme. Au sens de la présente demande,
on estime qu’un savon est processable s'il comprend,
avant séchage, moins de 33% en poids d’eau, moins de
0,7% en poids de sel et moins de 0,2% en poids de soude
libre (sous forme NaOH).

[0013] Le grand nombre d’étapes de lavages néces-
saires pour atteindre les teneurs souhaitées en eau, sel
et soude entrainent une élimination compléte de la gly-
cérine du savon. Or, la glycérine est un agent humectant
ethydratant pour la peau, et confére au savon une mous-
se plus crémeuse. Il peut donc étre souhaitable de la
conserver, au moins en partie, dans le savon lors de sa
fabrication, puisque celle-ci pourrait étre considérée
comme un additif si elle devait étre ajoutée apres fabri-
cation du savon, ce qui pourrait impacter la désignation
du produit sous le terme « savon de Marseille » selon
certaines définitions.

[0014] FR 1 337 212, FR 2 008 916 et FR 946 742
décrivent des procédés de fabrication de savons. Tou-
tefois, I'objectif de ces procédés n’est pas d’obtenir un
savon avec une teneur maitrisée en glycérine, mais au
contraire est d’éliminer la glycérine du savon pour la ré-
cupérer et la valoriser.

[0015] La présente invention propose donc un nou-
veau procédé de préparation de savon, et en particulier
de savon de Marseille, comprenant les étapes essentiel-
les alafabrication du savon de Marseille mises en oeuvre
de maniére optimisée pour obtenir un procédé efficient
et plus respectueux de I'environnement, permettant de
préparer un savon processable, c’est-a-dire comprenant
avant séchage moins de 33% en poids d’eau, moins de
0,7% en poids de sel et moins de 0,2% en poids de soude
libre (NaOH), ledit savon comprenant une teneur maitri-
séeenglycérine, sans que celle-cine soit ajoutée comme
additif au savon, pour lui conférer des propriétés d’hy-
dratation, et donc de meilleures qualités dermatologi-
ques, et garantir une mousse plus crémeuse.

[0016] L’invention a ainsi pour objet, selon un premier
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aspect, un procédé discontinu de fabrication de savon
comprenant au moins les étapes suivantes :

a. une étape d'empéatage et de cuisson dans
laquelle :

- on mélange au moins un acide gras et/ou ester
d’acide gras avec une solution aqueuse de sou-
de,

- on chauffe le mélange pour obtenir une pate de
savon,

b. au moins une étape de lavage de la pate de savon
obtenue a I'étape a. dans laquelle :

- lapate de savon estmélangée avec une solution
aqueuse comprenant 1 a42% en poids d’'un mé-
lange de soude et de sel,

- lemélange est chauffé, et laissé a décanter jus-
qu’a formation de deux phases : le savon grainé
comprenant du sel, de la soude et de la glycé-
rine, etune solution aqueuse comprenantdu sel,
de la soude et de la glycérine,

- le savon grainé et la solution aqueuse sont sé-
parés,

c. une étape de lissage du savon grainé obtenu a
I'étape b. par neutralisation dans laquelle :

- le savon grainé est mélangé avec au moins un
agent de neutralisation pouvant étre un acide,
un acide gras ou un ester d’acide gras,

- le mélange est chauffé et le savon lisse est ob-
tenu.

[0017] L’invention a ainsi pour objet, selon un second
aspect un savon lisse susceptible d’étre fabriqué au
moyen du procédé précédemment décrit.

[0018] Il est en effet du mérite des inventeurs d’avoir
observé qu’en utilisant une solution aqueuse d’électro-
lytes bien spécifique pour les étapes de lavage, compre-
nant en particulier un mélange de soude et de sel dans
une teneur bien définie, il était possible, en un nombre
limité d’étapes de lavages, de laver efficacement le sa-
von, tout en conservant une quantité souhaitée de gly-
cérine, et d’obtenir un savon processable présentant les
propriétés requises pour les étapes ultérieures de sécha-
ge et de mise en forme.

[0019] Onentend par procédé discontinu (aussi appe-
|é par « batch » ou en cuve), au sens de la présente de-
mande, un procédé dans lequel le savon est fabriqué par
lots discrets a partir de réactifs placés en quantités dé-
terminées dans une cuve de contenance déterminée, par
opposition aux procédés continus basés sur un systéeme
de pompes doseuses qui alimentent, en continu, le réac-
teur de saponification en matiéres premiéres. Le procédé
discontinu est de préférence mis en oeuvre dans des
cuves ou réacteurs ouverts, c’est-a-dire non herméti-



5 EP 3 417 047 B1 6

ques. De préférence, dans le procédé discontinu de I'in-
vention, les différentes étapes sont conduites a la pres-
sion atmosphérique, en présence d’air. Le procédé de
invention étant mise en oeuvre de préférence dans un
réacteur agité, garantissant ’'homogénéité du milieu et
dans des conditions douces de température, les pertes
de matiére par évaporation peuvent étre considérable-
ment limitées sans avoir besoin d’opérer dans des réac-
teurs hermétiques. Les conditions opératoires permet-
tent de préserver la qualité des matiéres premiéres et de
ne pas dénaturer le produit lors de sa fabrication et ainsi
de garantir la qualité du savon obtenu.

Empatage, relargage, cuisson

[0020] Le procédé de fabrication de I'invention met en
oeuvre au moins une étape a. d’empatage et de cuisson
dans laquelle :

- onmélange au moins un acide gras et/ou ester d’aci-
de gras avec une solution aqueuse de soude,

- on chauffe le mélange pour obtenir une pate de sa-
von,

[0021] L’étape d’empatage et cuisson met en oeuvre
la réaction de saponification a proprement parler.
[0022] Dans cette étape, on mélange au moins un aci-
de gras et/ou ester d’acide gras avec une solution aqueu-
se de soude, et optionnellement de la saumure (solution
aqueuse comprenant au moins 3,5% en poids de chlo-
rure de sodium (NaCl), de préférence entre 10 et 30%
de NaCl). La saumure permet un relargage de glycérine.
[0023] Par acide gras, on entend les acides carboxy-
liques comprenant un radical hydrocarboné, saturé ou
non, linéaire ou ramifié¢, comprenant 6 a 30 atomes de
carbone, et de préférence 12 a 22 atomes de carbone.
[0024] Atitre d’exemple d’acides gras saturés, on peut
citer’acide caproique, I'acide énanthique, I'acide capryli-
que, l'acide pélargonique, I'acide caprique, I'acide undé-
cylique, I'acide laurique, I'acide tridécylique, I'acide my-
ristique, I'acide pentadécylique, I'acide palmitique, I'aci-
de margarique, I'acide stéarique, I'acide nonadécylique,
I'acide éicosanoique, I'acide béhénique, I'acide tetraco-
sanoique, et leurs mélanges.

[0025] A titre d’exemple d’acides gras insaturés, on
peut citer 'acide sorbique, acide décylénique, acide ca-
proléique, acide undécylénique, acide lauroléique, acide
myristoléique, acide pentadécénoique, acide palmitoléi-
que, acide palmitélaidique, acide oléique, acide élaidi-
que, acide vaccénique, acide linoléique, acide gamma-
linolénique, acide alpha-linolénique, acide stéradonique,
acide parinarique ou stéaridonique, acide gadoléique,
acide dihomo-linoléique, acide dihomo-gamma-linoléni-
que, acide arachidonique, acide timnodonique ou éico-
sapentaenoique, acide érucique, acide brassidique, aci-
de cétoléique, acide adrénique, acide clupanodonique,
acide docosahexaenoique, acide nervonique ou séla-
choléique, acide eicosadiénoique, acide eicosatriénoi-
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que, acide docosadiénoique, acide docosatétraénoique,
acide docosapentaénoique.

[0026] L’acide gras et/ou I'ester d’acide gras mis en
oeuvre dans I'étape a. est usuellement contenus dans
un corps gras, de préférence d’origine végétale.

[0027] Ainsi, selon un mode préféré de réalisation,
I'acide gras et/ou I'ester d’acide gras mis en oeuvre dans
I'étape a. est un corps gras, de préférence encore, le
corps gras est une huile ou un pateux végétal oud’origine
végétale. Selon les critéres de certains savonniers, la
dénomination « savon de Marseille » peut en effetimpo-
ser la mise en oeuvre exclusive de corps gras végétaux
ou d’origine végétale.

[0028] On entend par "huile" tout composé lipophile,
nonionique, insoluble dans I'eau et liquide a température
ambiante (25 °C) et sous pression atmosphérique (760
mm de Hg, soit 101 325 Pa). Par insoluble dans I'eau,
on entend au sens de la présente invention un composé
dont la solubilité a pH spontané dans I'eau a 25 °C et a
pression atmosphérique est inférieure a 1 %, et de pré-
férence inférieure a 0,5 % en poids. Les huiles ont de
préférence une viscosité inférieure a 500 cPs a 25 °C a
un taux de cisaillement de 1s-1.

[0029] On entend par pateux tout composé lipophile,
non ionique, insoluble dans I'eau et semisolide ou solide
atempérature ambiante (25 °C) et sous pression atmos-
phérique. Les pateux ont de préférence une viscosité
supérieure a 500 cPs a 25 °C a un taux de cisaillement
de 1s-1.

[0030] En particulier, le corps gras comprenant I'acide
gras et/ou I'ester d’acide gras est extrait d’'une espéce
appartenant au regne végeétal. A titre d’'exemple de corps
gras utilisable dans les compositions de l'invention, on
peut citer 'huile d’amande douce, I'huile d’argan, I'huile
d’avocat, I'huile d’arachide, I'huile de camélia, I'huile de
carthame, I'huile de calophyllum, I'huile de colza, I'huile
de coprah, I'huile de coriandre, I'huile de courge, 'huile
de germes de blé, I'huile de jojoba ou cire liquide de jo-
joba, I’huile de lin, I'huile de macadamia, I'huile de ger-
mes de mais, I'huile de noisette, I'huile de noix, I'huile de
vernonia, I'huile de noyau d’abricot, I'huile d’olive, en par-
ticulier I'nuile de grignons d’olive, I'huile d’onagre, I'huile
de palme, I'huile de passiflore, I'huile de pépins de raisin,
I'huile de rosier, I'huile de ricin, I'huile de seigle, I'huile
de sésame, I'huile de son de riz, I'huile de soja, et I'huile
de tournesol.

[0031] Parmiles corps gras cités ci-dessus, on utilise
de préférence I'huile d’olive, en particulier I'huile acide
de grignons d’olive, I'huile de coprah, I'huile de palme,
ou un mélange de celles-ci.

[0032] Au sens de linvention, « I'huile acide de gri-
gnons d'olive » désigne une huile acide obtenue a partir
de grignons d’olive. Une telle huile peut, par exemple,
étre issue de I'hydrolyse acide des pates de neutralisa-
tion obtenues lors du raffinage d’huile de grignons d’olive
destinée a l'alimentation. En effet, lors du raffinage de
I'huile de grignons d’olive, une étape consiste a neutra-
liser les acides gras libres par ajout de soude. On obtient
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une huile débarrassée des acides gras libres d’'un cbté
(a destination alimentaire) et des sels sodiques d’acides
gras donc des pates de neutralisation de I'autre. Ce sont
ces pates de neutralisations qui sont ensuite ré-acidifiées
pour obtenir de I'huile : I'huile acide de grignons. Tout
autre procédé de fabrication d’huile acide a partir de gri-
gnons d’olive connu de I'homme de I'art peut également
étre envisagé.

[0033] Selon un mode préféré de réalisation, les corps
gras et en particulier les huiles et pateux mis en oeuvre
dansle procédé de I'invention sont raffinés, afin de limiter
les impuretés introduites dans le savon lors de I'étape
a., qui pourraient impacter 'odeur, la couleur et les qua-
lités dermatologiques du savon final. Le raffinage con-
siste a éliminer les métaux (P, Ca, Mg, Zn, Cu, Fe) pré-
sents naturellement dans l'huile. Le raffinage permet
également I'élimination des pigments, des impuretés
susceptibles de conférer une mauvaise odeur, couleur
et qualité au savon, ainsi que les traces de pesticides.
Leraffinage peutconsister enlaneutralisation des acides
gras par ajout de soude ou distillation, un lavage a I'eau
et séchage, une décoloration sur charbon actif, une dé-
sodorisation a la vapeur, des filtrations...

[0034] La solution aqueuse de soude mise en oeuvre
dans I'étape a. comprend de préférence 20% a 31% en
poids de soude, de préférence 25% a 30% en poids. Elle
peut étre introduite dans le réacteur sous une forme plus
concentrée et étre diluée par un apport en eau de ma-
nieére a ce que sa concentration dans le réacteur soit
comprise dans les gammes précitées.

[0035] La quantité de solution aqueuse de soude est
de préférence ajustée dans I'étape a. pour que la soude
soit en excés de moins de 5% par rapport a la stoechio-
métrie, plus préférentiellement de moins de 2%, encore
plus préférentiellement de moins de 1%, de maniére a
assurer la saponification de la totalité des acides gras
et/ou esters d’acide gras mis en oeuvre dans le procédé.
[0036] La quantité de saumure optionnellement intro-
duite dansI'étape a. peut notamment étre comprise entre
0,1 et 5% en poids du mélange de I'étape a.

[0037] Ainsi, le mélange de corps gras et de solution
aqueuse de soude est de préférence constitué de :

- 60 a70% en poids de corps gras, de préférence 63
a 68% en poids,

- 25 2a40% en poids de solution aqueuse de soude,
de préférence 29 a 36% en poids,

- 0,5 a5% en poids de saumure, de préférence 1 a
3% en poids.

[0038] Le mélange est chauffé de maniere a ce que
sa température soit comprise entre 60 et 110 °C, en par-
ticulier entre 75 et 99°C, plus particulierement entre 80°C
et 90°C, pendant une durée de 1h a 6h, de préférence
de 2h a 5h.

[0039] Le chauffage permet d’amorcer la réaction de
saponification. La réaction de saponification étant ensui-
te exothermique, la température de réaction requise a
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I'étape a. est située entre 75 et 110°C. On utilise un sys-
teme de compensation thermique, par exemple au
moyen d’un réacteur a double enveloppe (pouvant étre
chauffée par un fluide chaud), calorifugé, thermostaté ou
pas, afin d’optimiser les consommations énergétiques.
[0040] La quantité de soude présente dans le milieu
réactionnel de I'étape a. est contrdlée par dosage (titra-
tion de la base contenu dans le savon, donc la soude,
par un acide, ici de I'acide chlorhydrique, aprés solubili-
sation du savon dans de I’éthanol a chaud ; selon la nor-
me NFT60-306 - détermination de lateneur en alcalilibre
caustique), permettant une surveillance de I'avancement
de la réaction. |l est en effet essentiel de s’assurer que
la majorité des corps gras a été saponifiée puisque
d’éventuels triglycérides non saponifiés pourraient s’oxy-
der et rancir, affectant ainsila couleur et 'odeur du savon
final.

[0041] Selon un mode préféré de réalisation, I'étape
a., est conduite dans un réacteur muni d’'un systeme
d’agitation mécanique, permettant de préférence de ci-
sailler et de pomper simultanément, assure un mélange
intime de I'acide gras et/ou de I'ester d’acide gras avec
la solution aqueuse de soude, ce qui permet d’éviter les
zones de prise en masse et les risques d’emballement
de la réaction et garantie ’homogénéité donc la qualité
de la pate. En outre, il n’est plus nécessaire d’introduire
un fond de savon provenantd’une précédente fabrication
pour permettre I'émulsion, laquelle est assurée mécani-
quement, ce qui limite I'introduction d’'impuretés dans le
savon. L’homogénéité du mélange étant garantie, la sou-
de peut étre introduite en quantité sensiblement stoe-
chiométrique (moins de 5% d’excés de soude). A I'issue
de I'étape a., une pate de savon comprenant un mélange
de carboxylates de sodium, c’est-a-dire de sels d’acides
gras constituant le savon, de la soude et de I'eau et de
glycérine.

Lavage

[0042] Le procédé selon I'invention met en oeuvre au
moins une étape b. de lavage (pouvant aussi étre appe-
|ée relargage/lavage puisque elle permet le relargage de
glycérine et impuretés) de la pate de savon obtenue a
I'étape a. dans laquelle :

- la pate de savon est mélangée avec une solution
aqueuse comprenant 1 a 42% en poids d’'un mélan-
ge de soude et de sel,

- le mélange est chauffé, et laissé a décanter jusqu’a
formation de deux phases : le savon grainé compre-
nant du sel, de la soude et de la glycérine, et une
solution aqueuse comprenant du sel, de la soude et
de la glycérine,

- le savon grainé et la solution aqueuse sont séparés.

[0043] Le savon grainé obtenu a I'étape b. comprend
du sel et de la soude, et de la glycérine.
[0044] L’étape delavage estdéterminante dans le pro-
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cédé de l'invention. Les inventeurs ont en effet optimisé
cette étape pour permettre de conserver une quantité
contrélée de glycérine, de préférence entre 1 et 8% en
poids du savon lisse obtenu aprés une seule étape de
lavage, de préférence entre 2 et 5% en poids.

[0045] Ainsi, la pate de savon issue de I'étape a. est
mélangée avec une solution aqueuse comprenant :

- 1a 7% en poids de sel, de préférence 2 a 5% en
poids de sel, plus préférentiellement 2 a 4% en poids
de sel, et

- 0,01%a40% en poids de soude, de préférence 0,9%
a 20% en poids de soude, plus préférentiellement
de 2% a 8% en poids de soude.

[0046] Les teneurs en sel et en soude peuvent étre
ajustées parl’homme du métier selon la nature des huiles
utilisées pour la fabrication du savon et la teneur en gly-
cérine souhaitée dans le savon final.

[0047] Les procédés traditionnels de fabrication du sa-
von préconisent de mettre en oeuvre autant d’eau que
de corps gras pour le lavage de la pate a savon pour
permettre une bonne séparation du savon et de la solu-
tion aqueuse comprenant du sel, de la soude et de la
glycérine. Du fait de la composition particuliere en élec-
trolytes de la solution de lavage mise en oeuvre a I'étape
b. du procédé de l'invention, il est possible de laver effi-
cacement la pate a savon issue de I'étape a. sans qu'il
soit nécessaire d'utiliser une quantité trop importante
d’eau.

[0048] Ainsi, le rapportpondéral de la solutionaqueuse
de lavage mise en oeuvre a I'étape b. sur les acides gras
et/ou esters d’acide gras introduits a I'étape a. est infé-
rieur a 1, en particulier comprise entre 0,2 et 0,99, et plus
particulierement entre 0,3 et 0,6.

[0049] Selon un mode préféré de réalisation, la solu-
tion aqueuse de lavage mise en oeuvre dans I'étape b.
est ajoutée a la pate de savon issue de 'étape a., dans
le méme réacteur muni d’un systeme d’agitation méca-
nique que celui utilisé pour I'étape a. De méme que pour
I'étape a., la présence d’un systéme d’agitation mécani-
que, permettant de préférence de cisailler et de pomper
simultanément, assure un mélange intime du savon avec
la solution de lavage, ce qui permet de réduire la durée
del'étape de lavage etles températures mises en oeuvre
etde limiter la quantité d’eau de lavage nécessaire. Ainsi
les consommations énergétiques et les rejets sont ré-
duits et la qualité du savon est préservée par un temps
de chauffe limité et des températures douces.

[0050] Ainsi, au début de I'étape b., le mélange peut
étre chauffé a une température comprise entre 70 et
99°C, en particulier entre 80 et 99°C et étre maintenu
dans ces gammes de température pendant 30 min a 2
jours, ou pendant 45 min a 24h, ou encore pendant 1h
a 18h, selon la nature des acides gras et/ou esters d’aci-
de gras mis en oeuvre lors de I'étape a.

[0051] Selon un mode préféré de réalisation, le mélan-
ge est laissé a décanter, par exemple entre 30 minutes
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et 2 jours.
[0052] Selon un mode particulier de réalisation, la dé-
cantation est réalisée en deux étapes :

- lemélange estlaissé a décanter pendant 30 minutes
a 6h, plus préférentiellement 1h a 4h, et un premier
soutirage permet de récupérer la solution aqueuse
ayant décanté,

- lemélange de savon estanouveau laissé a décanter
pendant6h a 2 jours, de préférence pendant 8 a 23h,
plus préférentiellement de 12 a 18h et un second
soutirage permet de séparer le savon grainé de la
solution aqueuse comprenant du sel, de la soude et
de la glycérine.

[0053] Selon un autre mode de réalisation particulier,
la décantation est réalisée en une seule étape : le mé-
lange est ainsi laissé a décanter pendant une période
allant de 30 min a deux jours, puis la solution aqueuse
ayant décanté est soutirée.

[0054] Le rendement en solution aqueuse de lavage,
exprimé en masse de solution aqueuse soutirée sur mas-
se de solution aqueuse de lavage (comprenant eau +
électrolytes) introduite a I'étape b. de lavage permet de
caractériser |'efficacité de la décantation. Le rendement
en solution aqueuse de lavage dans I'étape b. est de
préférence supérieur a 60%, en particulier compris entre
75 et 100%, en particulier compris entre 75 et 99,5%, et
plus particulierement compris entre 85 et 95%.

[0055] Ainsi, en optimisant d’'une part la composition
dela solutionaqueuse de lavage et sa quantité et, d’autre
part, les parameétres opératoires, notamment par I'utili-
sation d’un systéme d’agitation approprié, il a été possi-
ble de limiter significativement le nombre d’étapes de
lavage par rapport aux procédés traditionnels de fabri-
cation de savon qui nécessitent entre 4 et 6 étapes de
lavage.

[0056] Ainsi, selon un mode préféré de réalisation, le
procédé selon l'invention met en oeuvre au plus deux
étapes b. de lavage, de préférence au plus une étape b.
de lavage.

[0057] Laconsommation en eau etles rejets des eaux
de lavages sont réduits d’autant. Il en résulte un procédé
plus respectueux de I'environnement et moins consom-
mateur d’énergie et permettant de préserver la qualité
du savon par des températures douces et des temps de
chauffe réduits.

Lissage

[0058] Enfin, le procédé de fabrication de savon selon
l'invention comprend au moins une étape de lissage du
savon grainé obtenu a I'étape b. par neutralisation dans
laquelle :

- lesavongrainé est mélangé avec au moins un agent
de neutralisation pouvant étre un acide, un acide
gras ou un ester d’acide gras,
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- le mélange est chauffé et le savon lisse est obtenu.

[0059] Dans les procédés traditionnels, I'introduction
d’eau salée lors des différentes étapes de lavages per-
met de séparer le savon des solutions aqueuses de la-
vage contenant notamment des impuretés, de la soude
et de la glycérine mais le savon lavé présente une teneur
en sel (NaCl) trop élevée pour permettre sa mise en for-
me. Il est donc nécessaire de diminuer le taux de sel
dans le savon. Pour ce faire le savon est généralement
lissé par liquidation, c’est-a-dire par ajout d’eau pure.
Cette étape entraine la formation d’'une phase intermé-
diaire de savon solubilisé dans I'eau appelé gras noir.
Cette solubilisation partielle du savon affecte les rende-
ments de la réaction, grevant la productivité du procédé
et créé des rejets a retraiter.

[0060] En introduisant, dans la solution aqueuse de
lavage, un mélange de sel et de soude en une teneur
controlée, les inventeurs ont mis en évidence qu’il était
ainsi possible de séparer efficacement le savon des so-
lutions aqueuses de lavage sans former de gras noir lors
de I'étape du lissage et de solubiliser une fraction de la
glycérine. On peut ainsi obtenir directement un savon
débarrassé de ses impuretés tout en conservantune par-
tie de la glycérine résultant de la saponification.

[0061] Pour obtenir un savon lisse processable, c’est-
a-dire pouvant étre séché et mis en forme, le savon lisse
doit de préférence comprendre moins de 33% en poids
d’eau, moins de 0,7% en poids de sel et moins de 0,2%
en poids de soude libre (sous forme NaOH). Le procédé
selon I'invention met donc en oeuvre une étape de lissa-
ge par neutralisation afin notamment de réduire la teneur
en soude du savon.

[0062] Le savon grainé est ainsi mélangé avec au
moins un agent de neutralisation pouvant étre un acide,
un acide gras ou un ester d’acide gras. L'utilisation d’'un
acide ou d’un acide gras permet la neutralisation rapide
de la soude par réaction acido-basique. La mise en
oeuvre d'un ester d’acide gras permet une neutralisation
plus lente de la soude par saponification.

[0063] De préférence I'agent de neutralisation est un
acide gras ou un ester d’acide gras.

[0064] Par acide gras, on entend les acides carboxy-
liques comprenant un radical hydrocarboné, saturé ou
non, linéaire ou ramifié, comprenant 6 a 30 atomes de
carbone, et de préférence 12 a 22 atomes de carbone.
[0065] Atitre d’exemple d’acides gras saturés, on peut
citer’acide caproique, I'acide énanthique, I'acide capryli-
que, l'acide pélargonique, I'acide caprique, I'acide undé-
cylique, I'acide laurique, I'acide tridécylique, I'acide my-
ristique, I'acide pentadécylique, I'acide palmitique, I'aci-
de margarique, I'acide stéarique, I'acide nonadécylique,
I'acide éicosanoique, I'acide béhénique, I'acide tetraco-
sanoique, et leurs mélanges.

[0066] De préférences, les acides gras saturés sont
choisis parmi I'acide caproique, I'acide caprylique, I'aci-
de caprique, I'acide laurique, I'acide myristique, I'acide
palmitique, I'acide stéarique, et leurs mélanges.
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[0067] A titre d’exemple d’acides gras insaturés, on
peut citer I'acide sorbique, acide décylénique, acide ca-
proléique, acide undécylénique, acide lauroléique, acide
myristoléique, acide pentadécénoique, acide palmitoléi-
que, acide palmitélaidique, acide oléique, acide élaidi-
que, acide vaccénique, acide linoléique, acide gamma-
linolénique, acide alpha-linolénique, acide stéradonique,
acide parinarique ou stéaridonique, acide gadoléique,
acide dihomo-linoléique, acide dihomo-gamma-linoléni-
que, acide arachidonique, acide timnodonique ou éico-
sapentaénoique, acide érucique, acide brassidique, aci-
de cétoléique, acide adrénique, acide clupanodonique,
acide docosahexaénoique, acide nervonique ou séla-
choléique, acide eicosadiénoique, acide eicosatriénoi-
que, acide docosadiénoique, acide docosatétraénoique,
acide docosapentaénoique.

[0068] De préférences, les acides gras insaturés sont
choisis parmi I'acide palmitoléique, I'acide oléique, I'aci-
de linoléique, et leurs mélanges.

[0069] Lesestersd’acide gras sontde préférence ceux
précédemment décrits pour étre mis en oeuvre dans
I'étape a. d’empatage/ cuisson, notamment les corps
gras, et notamment les huiles précédemment décrits.
[0070] Selon un mode préféré de réalisation, I'étape c.
de lissage est mise en oeuvre avec un mélange d’acides
gras saturés et insaturés, de préférence issus de matie-
res grasses d’origine végétale telles que par exemple
I'huile d’olive, I'huile de coco ou I'huile de palme. De pré-
férence, les corps gras mis en oeuvre lors de I'étape c.
de lissage sontissus des mémes especes végétales que
celles utilisées pour la saponification lors de I'étape a.
[0071] Ainsi, au cours de I'étape c., le mélange est
chauffé a une température comprise entre 70 et 99°C,
de préférence entre 80 et 99°C pendant 10min a 5h, de
préférence pendant 30min a 2h.

[0072] Optionnellement, de la saumure (solution
aqueuse comprenant au moins 0,1% en poids de chlo-
rure de sodium (NaCl), de préférence entre 10 et 30%
de NaCl) peut étre ajoutée au savon grainé avant ou
apres avoir ajouté I'agent de neutralisation pour ajuster
le pourcentage de sel dans le savon.

[0073] Selon unmode préféré de réalisation, le lissage
mis en oeuvre dans I'étape c. est réalisé dans le méme
réacteur muni d'un systéme d’agitation mécanique que
celui utilisé pour les étapes a ou b. De méme que pour
les étapes a. et b., la présence d’'un systéme d’agitation
mécanique, permettant de préférence de cisailler et de
pomper simultanément, assure un mélange intime du sa-
von grainé avec I'acide gras, permettant une neutralisa-
tion efficace de la soude contenue dans le savon grainé,
ce qui permet de réduire la durée de I'étape de lissage
etles températures mises en oeuvre. L’homogénéité as-
surée, les durées et températures réduites permettent
d’assurer la bonne qualité du savon.

Systéme d’agitation mécanique

[0074] Les étapes a., b. et/ou c. du procédé selon I'in-
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vention peuvent étre mises en oeuvre dans un réacteur
muni d'un systeme d’agitation mécanique. Le systeme
d’agitation mécanique permet de préférence de cisailler
et de pomper simultanément les mélanges des étapes
a., b. et/ou c.

[0075] Selon un mode préféré de réalisation, les éta-
pes a., b. et/ou c. du procédé selon I'invention peuvent
étre mises en oeuvre dans le méme réacteur.

[0076] Le réacteur comprend notamment une cuve
comportant un espace intérieur permettant de réaliser
un mélange d’au moins un corps gras et d’une base (sou-
de) dans I'espace intérieur de la cuve, et de chauffer le
mélange. La cuve comporte une paroilatérale cylindrique
selon un axe central de section transversale circulaire
[0077] Le réacteur comprend en outre un systéeme
d’agitation déplagable dans I'espace intérieur de la cuve
de maniere a faire circuler le mélange dans I'espace in-
térieur de la cuve, et a cisailler au moins localement le
mélange. le systeme d’agitation comprend au moins un
premier organe d’agitation adapté pour cisailler le mé-
lange et pour déplacer le mélange transversalement par
rapport a I'axe central vers la paroi latérale, et au moins
un deuxiéme organe d’agitation, au moins le deuxieme
organe d’agitation étant un mobile comportant un moyeu
et une pluralité de pales équiréparties s’étendant chacu-
ne depuis le moyeu jusqu’a une extrémité libre, le moyeu
du mobile étant monté pivotant par rapport ala cuve dans
un sens de rotation autour d’un axe de pivotement coaxial
a l'axe central. Le deuxiéme organe d’agitation est un
mobile a pompage axial adapté pour déplacer le mélange
dans un sens de pompage selon I'axe central de la cuve,
le premier organe d’agitation étant disposé en aval du
deuxieme organe d’agitation par rapport au sens de pom-
page, chacune des pales du deuxieéme organe d’agitation
présentant un premier bord a proximité du premier orga-
ne d’agitation et un deuxieme bord opposé au premier
bord selon I'axe de pivotement et a distance du premier
organe d’agitation, les premier et deuxieme bords étant
agenceés de telle maniére que le deuxiéme bord est de-
vant le premier bord par rapport au sens de rotation, le
deuxieme organe d’agitation présentant :

P2 - un deuxieme nombre de puissance P32 compris

P2
R2=——s
pN,” D
entre 0,3 et 1,5 ou avec

D diameétre du mobile, en métres,

p viscosité du mélange, en Pascals/seconde,

P2 puissance dissipée dans la cuve par le
deuxiéme organe d’agitation, en Watts,

N, vitesse de rotation du deuxiéme organe
d’agitation, en tours/seconde, et Q2
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- un deuxieme nombre de pompage Qu2 compris

02

0)2=——
N,D

entre 0,5 et 2 ou avec Q2, en

metres cubes/seconde, débit passant dans une sur-

face projetée dans un plan perpendiculaire a I'axe

de pivotement du deuxiéme organe d’agitation

[0078] Le réacteur comprend également un systeme
de chauffe adapté pour chauffer le mélange dans I'es-
pace intérieur de la cuve.

[0079] Au cours de I'étape d’empatage et de cuisson,
le systeme d’agitation est déplacé dans le mélange de
maniére a faire circuler le mélange dans I'espace inté-
rieur de la cuve et a cisailler au moins localement le mé-
lange. En particulier, le mélange estdéplacé dansle sens
de pompage selon I'axe central de la cuve par le deuxie-
me organe d’agitation vers le premier organe d’agitation,
et cisaillé et déplacé transversalement par rapport a l'axe
central vers la paroi latérale par le premier organe d’agi-
tation.

[0080] Ainsi, l'invention met en oeuvre un deuxieme
organe d’'agitation dont les pales sont inclinées vers le
premier organe d’agitation et dontle nombre de pompage
est élevé alors que le nombre de puissance est bas. Le
deuxiéme organe d’agitation a pour fonction de pomper
le liquide vers le premier organe d’agitation et ce, en mi-
nimisant I'énergie consommée. En effet, la fonction de
dissipation d’énergie est assumée par le premier organe
d’agitation.

[0081] Cesdispositions permettent d’améliorer la mai-
trise de la circulation du mélange pour en assurer I'ho-
mogéneéité et ce, quelle que soit la viscosité du mélange
au cours du procédé de fabrication et tout en minimisant
I'énergie consommeée par le réacteur. La prise en masse
dans le mélange est évitée et le risque d’emballement
de la réaction est limité. Le systéeme d’agitation selon
l'invention qui met en oeuvre un cisaillement permet éga-
lement de diminuer une taille de gouttelettes de corps
gras et de base formant une émulsion et ainsi d’'augmen-
ter une surface d’échange entre le corps gras et la base.
Il n’est alors notamment plus nécessaire d’avoir recours
a un réactif additionnel pour faciliter la formation de
I'émulsion. Le procédé de fabrication de savon s’en trou-
ve simplifié et sa durée de mise en oeuvre réduite. De
plus, les propriétés du savon peuvent étre préservées.
[0082] Un rapport du deuxieme nombre de pompage
Q2 sur le deuxieme nombre de puissance Py2 peut étre

D25 05

telque ~°

[0083] Chacune des pales du deuxiéme organe d’agi-
tation peut présenter un plan médian entre les bords in-
férieur et supérieur, le plan médian étantincliné d’'un an-
gle inférieur a 60° par rapport a un plan horizontal per-
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pendiculaire a I'axe de pivotement.

[0084] Le systéme de chauffe peut comprendre la pa-
roi latérale de la cuve réalisée a double enveloppe, et
une source d’alimentation en fluide chaud alimentant en
fluide chaud un espace entre les deux enveloppes de la
paroi latérale de la cuve.

[0085] La cuve peut comporter un fond depuis lequel
s’étend la paroi latérale, le premier organe d’agitation
étant agencé a proximité du fond de la cuve, le deuxiéme
organe d’agitation étant agencé a distance du fond de la
cuve. Dans le procédé de fabrication, le mélange peut
étre déplacé vers le fond de la cuve par le deuxieme
organe d’agitation et déplacé vers la paroi latérale a
proximité du fond de la cuve par le premier organe d’agi-
tation.

[0086] Le premier organe d’agitation peut étre un mo-
bile comportant un moyeu et une pluralité de pales équi-
réparties s’étendant chacune depuis le moyeu jusqu’a
une extrémité libre, le moyeu du mobile étant monté pi-
votant par rapport a la cuve selon un axe de pivotement
coaxial a I'axe central, le premier organe d’agitation étant
un mobile a pompage radial. Le mobile a pompage radial
permet de créer localement des gradients de vitesse plu-
tét que de pomper le mélange.

[0087] Le mobile a pompage radial du premier organe
d’agitation peut présenter :

- un premier nombre de puissance P01 compris entre

Pl

Pl=—ouw———
' lest
1,5et6 ou

avec D diamétre du mobile, en métres,
p viscosité du mélange, en Pascals/seconde,

P1 puissance dissipée dans la cuve par le pre-
mier organe d’agitation, en Watts,

N1 vitesse de rotation du premier organe d’agi-
tation, en tours/seconde, et

- un premier nombre de pompage compris entre 0,2

Q1
== _
2 N,D?

et 1ou

avec Q1, en métres cubes/seconde, débit passant dans
une surface projetée dans un plan perpendiculaire al’axe
de pivotement P du premier organe d’agitation 15.
[0088] Le bord inférieur de chacune des pales du pre-
mier organe d’agitation peut étre conformé pour présen-
ter un écartement sensiblement constant avec une partie
du fond de la cuve sur une partie essentielle d’'une lon-
gueur de ladite pale.

[0089] Le mobile de I'un et/ou l'autre des premier et
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deuxiéme organes d’agitation peut présenter un diame-
tre compris entre 40% et 80%, de préférence entre 50%
et 70%, du diamétre de la section transversale de lacuve.
[0090] Le systeme d’agitation peut comporter au
moins un organe de déviation, tel qu’'une contrepale ou,
en termes anglo-saxon, un baffle, agencé a proximité de
la paroi latérale en regard du deuxiéme organe d’agita-
tion pour dévier une partie du mélange située a proximité
de la paroi latérale vers le deuxiéme organe d’agitation.
Dans le procédé de fabrication, une partie supérieure du
mélange située a proximité de la paroi latérale peut étre
déviée vers le deuxieme organe d’agitation par 'organe
de déviation.

[0091] Lafigurereprésente unréacteur1destiné aétre
utilisé dans un procédé de fabrication de savon. En par-
ticulier, comme il apparaitra dans la suite de la descrip-
tion, le procédé de fabrication de savon prévoitde réaliser
un mélange de réactifs au cours de différentes étapes
pour obtenir du savon.

[0092] Le réacteur 1 comprend une cuve 2, de préfé-
rence calorifugée et éventuellement thermostatée, com-
portant un fond 3 depuis lequel s’étend une paroi latérale
4 pour délimiter un espace intérieur 5. Dans le mode de
réalisation représenté, le fond 3 est elliptique et la paroi
latérale 4 cylindrique de section transversale circulaire
selon un axe central A. L’espace intérieur 5 présente un
diameétre T et un niveau de remplissage H. La cuve 2
peut étre dimensionnée pour qu’un rapport H/T soit com-
prisentre 1,5et5. Al'opposé dufond 3, lacuve 2 présente
une ouverture supérieure 6. L’'ouverture supérieure 6
peut étre obturée par un couvercle 8. En particulier, le
couvercle 8 peut étre monté sur un bord de I'ouverture
supérieure 6 de maniére non-hermétique pour pouvoir
réaliser des mélanges en cuve 2 dite « ouverte », c’est-
a-dire dont I'espace intérieur 5 est a pression atmosphé-
rique.

[0093] En variante, la cuve 2 pourrait présenter tout
autre forme adaptée avec de préférence un fond 3 non
plat et notamment un fond conique.

[0094] La cuve 2 peut étre équipée d’'un systéme de
chauffe non représenté. En particulier, la cuve 2 peut
présenter un fond 3 et une paroi latérale 4 a double en-
veloppe connectés a une source d’alimentation en fluide
a une température appropriée alimentant un espace en-
tre les deux enveloppes de la paroi latérale de la cuve.
[0095] Le réacteur 1 comprend en outre un systeme
d’agitation 10 adapté pour faire circuler le mélange dans
I'espace intérieur 5 de la cuve 2, et pour cisailler au moins
localement le mélange.

[0096] Dans le mode de réalisation représenté, le sys-
teme d’agitation 10 comprend un arbre 11 s’étendant se-
lon I'axe central A dans I'espace intérieur 5 de la cuve 2
et au travers du couvercle 8. L’arbre 11 présente une
premiére extrémité 11a reliée a un dispositif d’entraine-
ment en rotation, tel qu'un motoréducteur 12, et une
deuxiéme extrémité 11b disposée au voisinage du fond
3 de la cuve 2. L’arbre 11 peut ainsi étre entrainé en
rotation propre selon un axe de pivotement P coaxial a
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I'axe central A par le dispositif d’entrainement 12. Le dis-
positif d’entrainement 12 peut notamment étre adapté
pour entrainer I'arbre 11 en rotation propre a une vitesse
de rotation allant jusqu’a 80 tr/min ou plus.

[0097] Le systéme d’agitation 10 comprend également
un premier organe d’agitation 15 monté sur I'arbre 11 au
voisinage de la deuxiéme extrémité 11b. Le premier or-
gane d’agitation 15 est alors monté pivotant selon I'axe
de pivotement P par rapport a la cuve 2.

[0098] Le premier organe d’agitation 15, agencé a
proximité du fond 3 de la cuve 2, est adapté pour cisailler
le mélange, c’est-a-dire créer localement des gradients
de vitesse, et pour déplacerle mélange transversalement
par rapport a I'axe central A vers la paroi latérale 4. Le
premier organe d’agitation 15 peut étre un mobile a pom-
page radial, tel qu’'un mobile a pales droites. En particu-
lier, le mobile du premier organe d’agitation 15 comporte
un moyeu 16 solidaire de I'arbre 11, et plusieurs pales
17, notamment quatre dans le mode de réalisation re-
présenté, équiréparties et s’étendant chacune depuis le
moyeu 16 jusqu’a une extrémité libre 18. Chacune des
pales 17 est droite, c’est-a-dire qu’elle s’étend dans un
plan contenant I'axe de pivotement P. Le mobile du pre-
mier organe d’agitation 15 peut présenter un diametre D
compris entre 40% et 80%, de préférence entre 50% et
70%, du diameétre T de I'espace intérieur 5 de la cuve 2.
[0099] La forme du mobile du premier organe d’agita-
tion 15 peut en outre étre adaptée pour longer la forme
du fond 3 de la cuve 2. En particulier, chacune des pales
17 peut présenter un bord inférieur 19 en regard du fond
3 de la cuve 2 conformé pour présenter un écartement
c1 sensiblement constant avec une partie du fond 3 de
la cuve 2 sur une partie essentielle, c’est-a-dire 50% ou
plus, d’'une longueur de la pale 17 mesurée entre le
moyeu 16 et I'extrémité libre 18. L’écartement c1 entre
le bord inférieur 19 de chacune des pales 17 et le fond
3 de la cuve 2 peut étre compris entre 5% et 20% du
diamétre T de I'espace intérieur 5 de la cuve 2.

[0100] Le mobile du premier organe d’agitation 15
présente :
Pl
Rl=—7-~3
pN, D

- unpremiernombre de puissance
avec p viscosité du mélange, en Pascals/seconde,

P1 puissance dissipée dans la cuve par le pre-
mier organe d’agitation 15, en Watts,

N1 vitesse de rotation du premier organe d’agi-
tation 15, en tours/seconde,
Ol

1= —="_
Q° N,D’

- un premier nombre de pompage

avec Q1, en métres cubes/seconde, débit passant dans
une surface projetée dans un plan perpendiculaire al’axe
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de pivotement P du premier organe d’agitation 15.
[0101] Le premier nombre de puissance P01 du mobile
a pompage radial du premier organe d’agitation 15 est
élevé, par exemple compris entre 1,5 et 6, de maniére a
favoriser le cisaillement. Le premier nombre de pompage
Q01 du mobile a pompage radial du premier organe d’agi-
tation 15 peut étre bas, par exemple compris entre 0,2
et1.

[0102] La puissance dissipée par metre cube de mé-
lange est comprise entre 1000 W/m3 et 8000 W/m3, pré-
férentiellement entre 2000 W/m3 et 6000 W/m3.

[0103] En variante, le mobile du premier organe d’agi-
tation 15 pourrait étre une turbine Rushton ou tout autre
mobile a débit radial.

[0104] Le systeme d’agitation 10 comprend également
un deuxieme organe d’agitation 25 monté sur 'arbre 11
du cbté de la premiere extrémité 11a, en dessous du
niveau de remplissage H. Le deuxiéme organe d’agita-
tion 25 est alors disposé coaxialement au-dessus du pre-
mier organe d’agitation 15. Le deuxiéme organe d’agita-
tion 15 se trouve ainsi étre monté pivotant selon I'axe de
pivotement P par rapport a la cuve 2.

[0105] Le deuxieme organe d’agitation 25, agencé a
distance du fond 3 de la cuve 2, est adapté pour déplacer
le mélange dans un sens de pompage S, matérialisé par
une fleche sur la figure. Dans le mode de réalisation re-
présenté, pour que le mélange puisse étre déplacé vers
le premier organe d’agitation 15, le sens de pompage S
est selon I'axe central A de la cuve 2 et orienté vers le
fond 3 de la cuve 2. Le deuxiéme organe d’agitation 20
peut étre un mobile a pompage axial descendant, tel
qu’une hélice a pales inclinées. En particulier, le mobile
du deuxiéme organe d’agitation 25 comporte un moyeu
26 solidaire de I'arbre 11, et plusieurs pales 27, notam-
ment quatre dans le mode de réalisation représenté,
équiréparties et s’étendant chacune depuis le moyeu 26
jusqu’a une extrémité libre 28. Chacune des pales 27 est
inclinée, c’est-a-dire qu’elle s’écarte d’'un plan contenant
'axe de pivotement P. La pale 27 présente un plan mé-
dian par rapport a des premier 29 et deuxieme 30 bords
opposés selon I'axe de pivotement P. Le premier bord
29 est situé a proximité du premier organe d’agitation 15
et le deuxiéme bord 30 est situé a distance du premier
organe d’'agitation 15. Dans le mode de réalisation re-
présenté, compte tenu de 'agencement des premier 15
et deuxieme 25 organes d’agitation, le premier bord 29
est un bord inférieur et le deuxieme bord est un bord
supérieur. Le plan médian fait un angle avec un plan
horizontal perpendiculaire a I'axe de pivotement P. Cet
angle estinférieur a 60°, par exemple de 45° sur la figure,
avec une inclinaison telle que le bord supérieur 30 est
devant le bord inférieur 29 par rapport a un sens de ro-
tation R de I'arbre 11, matérialisé par une fleche, et donc
du mobile du deuxiéme organe d’agitation 25. Dans le
mode de réalisation représenté, le mobile du deuxiéme
organe d’agitation 25 présente un diamétre D identique
a celui mobile du premier organe d’agitation 15. En va-
riante, le mobile du deuxiéme organe d’agitation 25 pour-



19 EP 3 417 047 B1 20

rait avoir tout autre diamétre compris entre 40% et 80%,
de préférence entre 50% et 70%, du diameétre T de I'es-
pace intérieur 5 de la cuve 2.

[0106] Le mobile du deuxiéme organe d’agitation 25
présente :
- un deuxiéme nombre de puissance
P2
F2=—7~
pN,"D

avec P2 puissance dissipée dans la cuve par le
deuxiéme organe d’agitation 25, en Watts,

N2 vitesse de rotation du deuxi€me organe d’agita-
tion 25, en tours/seconde,

Q2

==
o N,D’

- undeuxiémenombre de pompage

avec Q2, en métres cubes/seconde, débit passant dans
une surface projetée dans un plan perpendiculaire al’axe
de pivotement P du deuxieme organe d’agitation 25.

[0107] Le deuxi€me nombre de pompage du mobile a
pompage axial du deuxiéme organe d’agitation est élevé,
c’est-a-dire compris entre 0,5 et 2, de maniére a favoriser
la mise en circulation. Le deuxi€éme nombre de puissance
du mobile a pompage axial du deuxieme organe d’agi-
tation est quant a lui bas, c’est-a-dire compris entre 0,3
et1,5. Un rapport du deuxiéme nombre de pompage Q(2

sur le deuxiéme nombre de puissance P2 est, de pré-

Q02>03

—_ b
férence, tel que Po2
[0108] La puissance dissipée par metre cube de mé-
lange comprise entre 1000 W/m3 et 8000 W/m3, préfeé-
rentiellement entre 2000 W/m3 et 6000 W/m3.
[0109] L’invention n'est pas limitée au systéme d’'agi-
tation 10 décrit précédemment et pourrait notamment
comprendre tout autre type d’organe d’agitation, en nom-
bre approprié, notamment compris entre deux et cing,
préférentiellement entre deux et trois, et selon tout agen-
cement approprié. Par exemple, le systéeme d’agitation
10 pourrait comprendre deux deuxiémes organes d’agi-
tation, par exemple identiques, montés coaxialement sur
I'arbre au-dessus du premier organe d’agitation.
[0110] Lesystéme d’agitation 10 peut également com-
porter unou plusieurs organes de déviation 35, par exem-
ple entre deux et quatre, préférentiellement entre deux
et trois, agencés pour dévier une partie du mélange si-
tuée a proximité de la paroi latérale 4 de la cuve 2 vers
le ou les deuxiemes organes d’agitation 25. Les organes
de déviation 35 peuvent étre montés de maniére amovi-
ble dans I'espace intérieur 5 de la cuve 2. Dans le mode
de réalisation représenté, comme organes de déviation
35, le systeme d’agitation 10 comprend deux contre-pa-
les 36 ou, en termes anglo-saxon, baffles, agencées a
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proximité de la paroi latérale 4 de la cuve 2 en regard
des extrémités libres des mobiles des deuxiémes orga-
nes d’agitation 25. Les contre-pales 36 peuvent étre
amovibles et pivotantes autour d’un axe longitudinal L
pour permettre d’en modifier une orientation. Les contre-
pales 36 peuvent présenter une largeur Ib comprise entre
3% et 8% du diamétre T de I'espace intérieur 5 de la cuve
2. Par ailleurs, les contre-pales 36 peuvent étre dispo-
sées de maniére a laisser un espace libre avec la paroi
latérale 4 de la cuve 2 compris entre 2% et 8% du dia-
metre T de I'espace intérieur 5 de la cuve 2.

[0111] Selon I'agencement proposé dans le mode de
réalisation particulier, le mobile a pompage radial du pre-
mier organe d’agitation 15 est disposé en aval du mobile
a pompage axial du deuxiéme organe d’agitation 25 par
rapport au sens de pompage S. Le mélange peut ainsi
étre déplacé dans le sens de pompage S selon I'axe cen-
tral A vers le fond 3 de la cuve 2 par le mobile a pompage
axial du deuxieme organe d’agitation 25 vers le mobile
a pompage radial du premier organe d’agitation 15, et
cisaillé et déplacé transversalement par rapport a I'axe
central A vers la paroi latérale 4 par le mobile a pompage
radial du premier organe d’agitation 15. Le mélange peut
ainsi retourner vers le mobile a pompage axial du deuxie-
me organe d’agitation 25 en étant dévié vers ce mobile
par les contre-pales 36.

[0112] L'utilisation d’un réacteur muni d’'un systeme
d’agitation mécanique, permettant en particulier de ci-
sailler et de pomper simultanément le mélange permet
d’assurer 'homogénéité du mélange tout au long du pro-
cédé de fabrication de savon.

[0113] Cecipermetde réduire la consommation d’eau,
les temps de contactentre les réactifs etles températures
de réaction. Il en résulte que :

- I'étape a. d’'empéatage et cuisson peut étre conduite
a des températures comprises entre 75 et 99°C sur
une durée environ deux fois moins longue que les
procédés traditionnels,

- I'étape b. de lavage peut étre conduite a des tempé-
ratures comprises entre 70 et 99°C, et le nombre de
lavages et la quantité d’eau de lavage peuvent étre
réduits.

[0114] Ces conditions opératoires plus douces per-
mettent donc de réduire les consommations énergéti-
ques et les rejets. Et elles permettent également de ga-
rantir I'intégrité des corps gras ou huiles de hautes qualité
mises en oeuvre et de limiter la formation d’impuretés
issues de la dégradation de ces huiles ou corps gras a
haute température et ainsi d’assurer la bonne qualité du
savon

Séchage et finition

[0115] Selon un mode particulier de réalisation, I'étape
c. du procédé de l'invention peut étre suivie d’'une étape
de séchage du savon lisse jusqu’a obtenir un savon com-
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prenant au plus 22% en poids d’eau, en particulier au
plus 16% en poids d’eau.

[0116] Le séchage peut de préférence étre réalisé par
passage du savon lisse dans un atomiseur sous vide
dans lequel le savon est pulvérisé. Tout autre systéme
utilisant la convection naturelle ou forcée, chauffée ou
non, de I'air ambiant ou d’'un gaz vecteur peut également
étre utilisé comme moyen de séchage. Ainsi le savon
peut par exemple également étre coulé au sol et séché
a lair libre

[0117] Une fois séché, le savon peut étre mis en forme
parexemple par passage dans des boudineuses en série
dans lesquelles il est compressé. Puis le savon sort des
boudineuses au travers d’une filiere qui permet I'obten-
tion de la forme souhaitée pour le produit fini. Il peut al-
ternativement étre mis en forme par découpe, par exem-
ple lorsque le savon a été séché au sol notamment. Le
savon peut également étre mis en forme par moulage.

Savon

[0118] L’invention a également pour objet un savon
lisse susceptible d’étre fabriqué au moyen d’'un procédé
discontinu de fabrication de savon comprenant au moins
les étapes suivantes :

a. une étape d'empétage et de cuisson dans
laquelle :

- on mélange au moins un acide gras et/ou ester
d’acide gras avec une solution aqueuse de sou-
de,

- on chauffe le mélange pour obtenir une pate de
savon,

b. au moins une étape de lavage de la pate de savon
obtenue a I'étape a. dans laquelle :

- lapatedesavon estmélangée avec une solution
aqueuse comprenant 1 a42% en poids d’'un mé-
lange de soude et de sel,

- le mélange est chauffé, et laissé a décanter jus-
qu’a formation de deux phases : le savon grainé
comprenant du sel, de la soude et de la glycé-
rine, etune solution aqueuse comprenantdu sel,
de la soude et de la glycérine,

- le savon grainé et la solution aqueuse sont sé-
parés,

c. une étape de lissage du savon grainé obtenu a
I'étape b. par neutralisation dans laquelle :

- le savon grainé est mélangé avec au moins un
agent de neutralisation pouvant étre un acide,
un acide gras ou un ester d’acide gras,

- le mélange est chauffé, et le savon lisse est ob-
tenu.
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[0119] Le savon lisse ainsi obtenu comprend de
préférence :

- au plus de 33% en poids d’eau, de préférence 25%
a 33% en poids, plus préférentiellement 24% a 32%
en poids d’eau,

- auplus 0,7% en poids de sel, de préférence 0,1% a
0,6%, plus préférentiellement 0,35 a 0,5 %, plus par-
ticulierement 0,2% a 0,5% en poids de sel, et

- au plus 0,2% en poids de soude, de préférence
0,05% a 0,2%, plus préférentiellement0,05% a 0,1%
en poids de soude libre (sous forme NaOH).

[0120] L’invention est illustrée plus en détails dans
I'exemple illustratif et non limitatif suivant.

EXEMPLE

[0121]
suivant :
On a introduit 360g d’huile de grignons d’olive, 120g
d’huile de coprah et 120g d’huile de palme dans un réac-
teur double enveloppe munid’un systéme d’agitation mé-
canique permettant de cisailler et de pomper simultané-
ment le mélange.

[0122] L’agitation est mise en route a une vitesse de
500tr/min. Le réacteur est mis a chauffer a une tempé-
rature de 78°C.

[0123] On ajoute en une fois dans le réacteur, 326g
d’'une solution aqueuse de soude a 27 % et 2.1% de
saumure.

[0124] Le mélange est maintenu sous agitation
650tr/min a une température de 87°C pendant 4h30.
[0125] Le dosage de la soude par titration a I'acide
chlorhydrique au bout de 4h30 a permis de confirmer que
la réaction de saponification est compléte.

[0126] Ona ensuite introduit dans le réacteur, toujours
sous agitation 650tr/min a une température de 87°C,
1979 d’une solution aqueuse comprenant 5% de sel et
6.8% de soude et on a maintenu I'agitation a cette tem-
pérature pendant 35min.

[0127] Au bout de 35min on a interrompu I'agitation,
et on a laissé le mélange décanter pendant 1h jusqu’a
formation d’au moins deux phases a 87°C

[0128] On a ensuite soutiré la lessive comprenant
I'eau, de la soude et du sel et de la glycérine. On a laissé
décanter une nouvelle fois pendant 1h20 a 87°C puis on
a a nouveau soutiré la lessive comprenant I'eau, de la
soude et du sel et de la glycérine. On a ainsi récupéré
1399 de lessives soutirées.

[0129] Le rendement est donc de 70,55%.

[0130] Onaensuite procédé aulissage du savon. Pour
ce faire, on a introduit 24,7g d’huile de coprah dans le
réacteur double enveloppe muni d’'un systeme d’agita-
tion contenant le savon grainé précédemment obtenu.
[0131] Le mélange est maintenu sous agitation
650tr/min a une température de 95°C pendant 30min.
[0132] Le savon lisse est ensuite coulé et séché a l'air

On a préparé un savon lisse selon le procédé
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libre

[0133] Le savonobtenu est parfaitement homogéne et
peut bénéficier de la dénomination savon de Marseille.
Il forme une mousse particulierement crémeuse, et la
glycérine hydratante protege la peau.

Revendications

1. Procédé discontinu de fabrication de savon compre-
nant au moins les étapes suivantes :

a. une étape d’empatage et de cuisson dans
laquelle :

- on mélange au moins un acide gras et/ou
ester d’acide gras avec une solution aqueu-
se de soude,

- on chauffe le mélange pour obtenir une
pate de savon,

b. au moins une étape de lavage de la pate de
savon obtenue a I'étape a. dans laquelle :

- la pate de savon est mélangée avec une
solution aqueuse comprenant 1 a 42% en
poids d’'un mélange de soude et de sel,

- le mélange est chauffé, et laissé a décan-
ter jusqu’a formation de deux phases: le
savon grainé comprenant du sel, de la sou-
de etde la glycérine, et une solution aqueu-
se comprenant du sel, de la soude et de la
glycérine,

- le savon grainé et la solution aqueuse sont
séparés,

c. une étape de lissage du savon grainé obtenu
a I'étape b. par neutralisation dans laquelle :

-le savon grainé est mélangé avec au moins
un agent de neutralisation pouvant étre un
acide, un acide gras ou un ester d’acide
gras,

- le mélange est chauffé, et le savon lisse
est obtenu.

2. Procédé selon larevendication précédente, dans le-
quel l'acide gras et/ou I'ester d’acide gras mis en
oeuvre dans I'étape a. est un corps gras d’origine
végeétale, préférentiellement, une huile ou un pateux
végeétal ou d’origine végétale.

3. Procédé selon larevendication précédente, dans le-
quel le corps gras, en particulier I'huile, est raffiné.

4. Procédé I'une quelconque des revendications 2 ou
3, dans lequel I'huile végétale est I'huile d’olive, en
particulier I'huile acide de grignons d’olive, I'huile de
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10.

1.

12.

13.

coprah, I'huile de palme ou un mélange de celles-ci.

Procédé selon 'une quelconque des revendications
précédentes, dans lequel la solution aqueuse de
soude mise en oeuvre a |'étape a. comprend une
teneur en soude allant de 20% a 31% en poids de
soude, de préférence 25% a 30% en poids.

Procédé selon I'une quelconque des revendications
précédentes, dans lequel les étapes a., b. et/ou c.
sont mises en oeuvre dans un réacteur muni d’'un
systeme d’agitation mécanique, ledit systéme d’agi-
tation mécanique du réacteur permet de cisailler et
de pomper simultanément les mélanges des étapes
a., b. et/ouc..

Procédé selon I'une quelconque des revendications
précédentes, dans lequel le réacteur est a double
enveloppe.

Procédé selon la revendication précédente, dans le-
quel, a I'étape a., le mélange est chauffé de maniéere
a ce que sa température soit comprise entre 60 et
110 °C, en particulier entre 75 et 99°C, plus particu-
lierement entre 80°C et 90°C, pendant une durée de
1h a 6h, de préférence de 2h a 5h.

Procédé selon I'une quelconque des revendications
précédentes, dans lequel la solution aqueuse de la-
vage comprend :

-1a 7% en poids de sel, de préférence 2 a 5%
en poids de sel, plus préférentiellement 2 a 4%
en poids de sel, et

-0,01% a40% en poids de soude, de préférence
0,9% a 20% en poids de soude, plus préféren-
tiellement de 2% a 8% en poids de soude.

Procédé selon 'une quelconque des revendications
7 a9,danslequel, al’étapeb.,le mélange est chauffé
a une température comprise entre 70 et 99°C, de
préférence entre 80 et 99°C pendant30 mina2jours,
de préférence pendant 45 min a 24h, et plus préfé-
rentiellement pendant 1h a 18h.

Procédé selon I'une quelconque des revendications
7a10,dans lequel, al'étape c.,le mélange est chauf-
fé a une température comprise entre 70 et 99°C, de
préférence entre 80 et 99°C pendant 10min a 5h, de
préférence pendant 30min a 2h.

Procédé selon I'une quelconque des revendications
précédentes, comprenant au plus deux étapes de
lavages, de préférence au plus une étape de lavage.

Procédé selon I'une quelconque des revendications
précédentes, dans lequel I'étape c. est suivie d’'une
étape de séchage du savon lisse jusqu’a obtenir un
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savon comprenant au plus 22% en poids d’eau, en
particulier au plus 16% en poids d’eau.

Procédé selon la revendication précédente, dans le-
quel I'étape de séchage est suivie par une étape de
finition comprenant la mise en forme du savon, par
exemple par moulage.

Savon lisse susceptible d’étre fabriqué au moyen du
procédé selon I'une quelconque des revendications
1 a 14, caractérisé en ce qu’il comprend entre 1 et
8% en poids de glycérine par rapport au poids du
savon lisse.

Savon lisse selon la revendication précédente,
comprenant :

- au plus de 33% en poids d’eau, de préférence
25% a 33% en poids, plus préférentiellement
24% a 32% en poids d’eau,

- au plus 0,7% en poids de sel, de préférence
0,1% a 0,6%, plus préférentiellement 0,352 0,5
%, plus particulierement 0,2% a 0,5% en poids
de sel, et

-au plus 0,2% en poids de soude, de préférence
0,05% a 0,2%, plus préférentiellement 0,05% a
0,1% en poids de soude libre.

Patentanspriiche

1.

Diskontinuierliches Verfahren zur Herstellung von
Seife, welches wenigstens die folgenden Schritte
umfasst:

a.einen Schritt des Einmaischens und Kochens,
wobei:

- wenigstens eine Fettsaure und/oder ein
Fettsaureester mit einer wassrigen Sodal6-
sung gemischt wird,

- die Mischung erhitzt wird, um eine Seifen-
paste zu erhalten,

b. wenigstens einen Schritt des Waschens der
in Schritt a. erhaltenen Seifenpaste, wobei:

- die Seifenpaste mit einer wassrigen Lo-
sung gemischt wird, die 1 bis 42 Gew.-%
einer Mischung aus Soda und Salz umfasst,
- die Mischung erhitzt wird und sich absetzt,
bis sichzwei Phasen bilden: die kdrnige Sei-
fe, die Salz, Soda und Glycerin enthalt, und
eine wassrige Lésung, die Salz, Soda und
Glycerin enthalt,

- die kérnige Seife und die wassrige Losung
getrennt werden,
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c. einen Schritt des Glattens der in Schritt b. er-
haltenen kérnigen Seife durch Neutralisation,
wobei:

- die kornige Seife mit wenigstens einem
Neutralisationsmittel, das eine Saure, eine
Fettsdure oder ein Fettsdureester sein
kann, gemischt wird,

- die Mischung erhitzt wird und die Grund-
seife erhalten wird.

Verfahren nach dem vorhergehenden Anspruch,
wobei die in Schritt a. eingesetzte Fettsaure
und/oder der Fettsaureester ein Fettkdrper pflanzli-
chen Ursprungs ist, bevorzugt ein pflanzliches Ol
oder eine pflanzliche Paste oder pflanzlichen Ur-
sprungs.

Verfahren nach dem vorhergehenden Anspruch,
wobei der Fettkdrper, insbesondere das O, raffiniert
wird.

Verfahren nach einem der Anspriiche 2 oder 3, wo-
bei das Pflanzenol Olivendl, insbesondere saures
Oliventresterdl, Kopradl, Palmél oder eine Mischung
davon ist.

Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspri-
che, wobei die in Schritt a. eingesetzte wassrige So-
dalésung einen Sodagehalt von 20 Gew.-% bis 31
Gew.-% Soda, bevorzugt 25 Gew.-% bis 30 Gew.-
%, aufweist.

Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspri-
che, wobei die Schritte a., b. und/oder c. in einem
Reaktor mit einem mechanischen Rihrsystem
durchgefiihrt werden, wobei das mechanische Riihr-
system des Reaktors das gleichzeitige Scheren und
Pumpen der Mischungen der Schritte a., b. und/oder
c. ermoglicht.

Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspri-
che, wobei der Reaktor doppelwandig ist.

Verfahren nach dem vorhergehenden Anspruch,
wobei in Schritt a. das Gemisch derart erhitzt wird,
dass seine Temperatur zwischen 60 und 110 °C, ins-
besondere zwischen 75 und 99 °C, besonders be-
vorzugt zwischen 80 °C und 90 °C, fiir eine Dauer
von 1 h bis 6 h, bevorzugt von 2 h bis 5 h, liegt.

Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspri-
che, wobei die wassrige Waschldésung umfasst:

- 1 bis 7 Gew.-% Salz, bevorzugt 2 bis 5 Gew.-
% Salz, besonders bevorzugt 2 bis 4 Gew.-%
Salz, und

- 0,01 Gew.-% bis 40 Gew.-% Soda, bevorzugt
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0,9 Gew.-% bis 20 Gew.-% Soda, besonders
bevorzugt 2 Gew.-% bis 8 Gew.-% Soda.

Verfahren nach einem der Anspriiche 7 bis 9, wobei
in Schritt b. die Mischung auf eine Temperatur zwi-
schen 70 und 99 °C, bevorzugt zwischen 80 und 99
°C, fir 30 min bis 2 Tage, bevorzugt fir 45 min bis
24 h,und besonders bevorzugtfiir 1 h bis 18 h, erhitzt
wird.

Verfahren nach einemder Anspriiche 7 bis 10, wobei
in Schritt c. die Mischung fiir 10 min bis 5 h, bevorzugt
fiir 30 min bis 2 h, auf eine Temperatur zwischen 70
und 99 °C, bevorzugt zwischen 80 und 99 °C, erhitzt
wird.

Verfahren nach einem der vorhergehenden Ansprii-
che, umfassend hochstens zwei Waschschritte, be-
vorzugt héchstens einen Waschschritt.

Verfahren nach einem der vorhergehenden Ansprii-
che, wobei auf Schritt c. ein Schritt des Trocknens
der Grundseife folgt, bis eine Seife erhalten wird, die
hochstens 22 Gew.-% Wasser, insbesondere
hochstens 16 Gew.-% Wasser, umfasst.

Verfahren nach dem vorhergehenden Anspruch,
wobei auf den Trocknungsschritt ein Endbearbei-
tungsschritt folgt, der das Formen der Seife, z. B.
durch GielRen, umfasst.

Grundseife, die mithilfe des Verfahrens nach einem
der Anspriiche 1 bis 14 hergestellt werden kann, da-
durch gekennzeichnet, dass sie zwischen 1 und 8
Gew.-% Glycerin, bezogen auf das Gewicht der
Grundseife, aufweist.

Grundseife nach dem vorhergehenden Anspruch,
umfassend:

- héchstens 33 Gew.-% Wasser, bevorzugt 25
Gew.-% bis 33 Gew.-%, besonders bevorzugt
24 Gew.-% bis 32 Gew.-% Wasser,

- héchstens 0,7 Gew.-% Salz, bevorzugt 0,1 %
bis 0,6 %, besonders bevorzugt 0,35 % bis 0,5
%, starker bevorzugt 0,2 % bis 0,5 % Salz, be-
zogen auf das Gewicht, und

- héchstens 0,2 Gew.-% Soda, bevorzugt 0,05
% bis 0,2 %, besonders bevorzugt 0,05 % bis
0,1 %, bezogen auf das Gewicht der freien So-
da.

Claims

1.

A discontinuous method for manufacturing soap
comprising at least the following steps:
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a. a step of mashing and cooking in which:

- atleast one fatty acid and/or fatty acid ester
is mixed with an aqueous soda solution,

- the mixture is heated to obtain a soap
paste,

b. at least one step of washing the soap paste
obtained in step a. in which:

- the soap paste is mixed with an aqueous
solution comprising 1 to 42% by weight of
a mixture of soda and salt,

- the mixture is heated, and left to decant
until two phases are formed: the grained
soap comprising salt, soda and glycerine,
and an aqueous solution comprising salt,
soda and glycerine,

- the grained soap and the aqueous solution
are separated,

c. a step of smoothing the grained soap obtained
in step b. by neutralisation in which:

- the grained soap is mixed with atleastone
neutralising agent which may be an acid, a
fatty acid or a fatty acid ester,

- the mixture is heated, and the smooth soap
is obtained.

The method according to the preceding claim,
wherein the fatty acid and/or the fatty acid ester im-
plemented in step a. is a fatty substance of plant
origin, preferably, a plant or plant origin oil or pasty, .

The method according to the preceding claim,
wherein the fatty substance, in particular the oil, is
refined.

The method according to any one of claims 2 or 3,
wherein the plant oil is olive oil, in particular acid oil
from olive pomace, coconut oil, palm oil or a mixture
thereof.

The method according to any one of the preceding
claims, wherein the aqueous soda solution imple-
mented in step a. comprises a soda content ranging
from 20% to 31% by weight of soda, preferably from
25% to 30% by weight.

The method according to any one of the preceding
claims, wherein steps a. , b. and/or c. are implement-
ed in a reactor provided with a mechanical stirring
system, said mechanical stirring system of the reac-
tor allows simultaneously shearing and pumping the
mixtures of steps a. , b. and/or c..

The method according to any one of the preceding
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claims, wherein the reactor is a double-jacketed re-
actor.

The method according to the preceding claim,
wherein, in step a., the mixture is heated so that the
temperature thereof is comprised between 60 and
110°C, in particular between 75 and 99°C, more par-
ticularly between 80°C and 90°C, for a period of 1h
to 6h, preferably from 2h to 5h.

The method according to any one of the preceding
claims, wherein the aqueous washing solution com-
prises:

- 1 to 7% by weight of salt, preferably 2 to 5%
by weight of salt, more preferably 2 to 4% by
weight of salt, and

- 0.01% to 40% by weight of soda, preferably
0.9% to 20% by weight of soda, more preferably
from 2% to 8% by weight of soda.

The method according to any one of claims 7 to 9,
wherein, in step b., the mixture is heated to a tem-
perature comprised between 70 and 99°C, prefera-
bly between 80 and 99°C for 30 min to 2 days, pref-
erably for 45 min to 24h, and more preferably for 1h
to 18h.

The method according to any one of claims 7 to 10,
wherein, in step c., the mixture is heated to a tem-
perature comprised between 70 and 99°C, prefera-
bly between 80 and 99°C for 10min to 5h, preferably
for 30min to 2h.

The method according to any one of the preceding
claims, comprising at most two washing steps, pref-
erably at most one washing step.

The method according to any one of the preceding
claims, wherein the step c. is followed by a step of
drying the smooth soap until obtaining a soap com-
prising at most 22% by weight of water, in particular
at most 16% by weight of water.

The method according to the preceding claim,
wherein the drying step is followed by a finishing step
comprising shaping the soap, for example by mould-
ing.

A smooth soap likely to be manufactured by means
of the method according to any one of claims 1 to
14, characterised in that it comprises between 1
and 8% by weight of glycerine relative to the weight
of the smooth soap.

The smooth soap according to the preceding claim,
comprising:
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-atmost 33% by weight of water, preferably 25%
to 33% by weight, more preferably 24% to 32%
by weight of water,

-atmost 0.7% by weight of salt, preferably 0.1%
t00.6%, more preferably 0.35t0 0.5%, more par-
ticularly 0.2% to 0.5% by weight of salt, and

- at most 0.2% by weight of soda, preferably
0.05% to 0.2%, more preferably 0.05% to 0.1%
by weight of free soda.
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