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Résume

L'objectif de cette étude est d'optimiser la formulation d'un liquide vaisselle en
remplacant le bicarbonate de sodium par le carbonate de sodium. Le choix de ces
modifications repose sur I'impact du carbonate et du bicarbonate sur les propriétés physico-
chimiques et fonctionnelles du produit, notamment la viscosité, pH, la stabilité et
I'efficacité détergente.

Une série de formulations a été réalisée en variant les proportions de carbonate et de
bicarbonate, tout en maintenant la concentration des autres ingrédients tels que les
tensioactifs (AES, LAPAO) et les électrolytes. Des tests rhéologiques ont permis d'analyser
I'effet de ces modifications sur la viscosité et sur le comportement rhéologique du produit,
tandis que des tests de stabilité et de performance ont évalué I'impact du produit formulé
sur l'efficacité du nettoyage.

Mots clés : Carbonate de sodium, Bicarbonate de sodium, Stabilité,Surfactants.



Abstract

The objective of This study is to optimize the formulation of a dishwashing liquid by
replacing sodium bicarbonate with sodium carbonate,

The choice of these modifications was based on the impact of carbonate and bicarbonate on
the product's physicochemical and functional properties, including viscosity, pH, stability,
and detergent efficacy.

A series of formulations were developed by varying the proportions of carbonate and
bicarbonate, while maintaining the concentration of other ingredients such as surfactants
(AES, LAPAO) and electrolytes. Rheological tests analyzed the effect of these
modifications on viscosity, while stability and performance tests assessed the impact on
cleaning efficacy and formulation compatibility.

Keywords : Sodium bicarbonate, Sodium carbonate, Stability, Surfactants
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Introduction générale

Dans l'industrie des produits de nettoyage domestique, les nettoyants pour la vaisselle
jouent un réle crucial. Face a I'évolution des attentes des consommateurs et a des exigences
réglementaires de plus en plus strictes, les producteurs sont contraints d'actualiser
continuellement leurs formules pour garantir une performance maximale tout en adhérant
aux normes de biodégradabilité, de moindre impact environnemental et de sécurité pour les
utilisateurs. L'optimisation de la composition d'un détergent a vaisselle dépend donc d'un
équilibre délicat entre performance de nettoyage, capacité de mouillage, tolérance cutanée
et stabilité du produit.

Un détergent liquide est principalement une combinaison de tensioactifs et d'autres
agents chimiques destinée a simplifier le processus de lavage ou de nettoyage. Les
tensioactifs, qu'ils soient de nature ionique ou non, sont essentiels pour diminuer la tension
superficielle de I'eau, facilitant ainsi I'émulsification et I'élimination des huiles et des
graisses. En plus des agents tensioactifs, les nettoyants liquides integrent fréqguemment des
protecteurs cutanés, des électrolytes pour moduler la viscosité, des parfums pour neutraliser
les senteurs, et des conservateurs pour empécher le développement microbien.

Ainsi, Leur capacité a déterger permet d'éliminer efficacement les impuretés des
surfaces lisses, tandis que leur action émulsifiante contribue a la dispersion des huiles et
graisses dans l'eau. En outre, certains détergents liquides posseédent des caractéristiques
anti-re déposition, notamment les particules de saleté de se re -déposer sur les surfaces qui
ont été nettoyées.

L'étude est présentée dans un manuscrit divisé en deux parties, une partie théorique
comprenant deux chapitres, Le premier se concentre sur les tensioactifs, propriétés et
caractéristiques. Le deuxieme chapitre comprend des connaissances générales sur les
détergents.

La deuxiéme partie est consacrée a lI'expérimentation, ou sont présentés les essais réalisés
en laboratoire ainsi que tous les défis rencontrés lors de ce projet. Dans cette partie on
présente également les résultats obtenus ainsi que la discussion avant de conclure notre

manuscrit avec une synthése finale.



Partie theorique



I Les tensioactifs
1.1 Definition

Les tensioactifs, comme leur nom 1’indique, regroupent des molécules capables de se
positionner a I’interface entre deux milieux non miscibles, tels que 1’eau et 1’air, ou 1’eau et
I’huile, et d’agir sur les interactions moléculaires entre ces deux milieux.
Chimiquement, ces molécules actives possédent deux parties : une partie hydrophile,
soluble dans I’eau, et une partie hydrophobe, souvent constituée de chaines hydrocarbonées
ou fluorocarboneées, qui interagit avec les substances apolaires comme les graisses ou
huiles. Ce caractere amphiphile leur permet ainsi de s’accumuler a I’interface entre deux

milieux non miscibles [1].

Queue hydrophobe (chaine carbonée linéaire)  Téte hydrophile polaire

Figure 1: Schéma simplifie d'une molécule de tensioactif.

.2 Classification des tensioactifs

La téte hydrophile de chaque tensioactif est chargée électriquement, la charge peut étre
négative, positive ou neutre. Selon la charge de la téte hydrophile, le tensioactif est classé
comme anionique, non ionique, cationique ou amphotére [2].

» Tensioactif anionique

Les tensioactifs anioniques ont une charge négative sur leur extrémité hydrophile, la
charge négative aide les molécules de tensioactif a soulever et a suspendre les salissures
dans les micelles parce qu'ils sont capables d'attaquer une large gamme de salissures, les
tensioactifs anioniques sont fréquemment utilisés dans les savons et les détergents. Les
tensioactifs anioniques créent beaucoup de mousse lorsqu'ils sont mélangés [2].

Les sulfates, les sulfonates et les gluconates sont des exemples de tensioactifs anioniques

[3].



Figure 2: Molécule d’un tensioactif anionique (sodium Dodecyl Sulfate SDS).

» Tensioactif cationique

Les tensioactifs cationiques ont une charge positive sur leur extrémité hydrophile, cette
charge positive les rend utiles dans les produits antistatiques, comme les assouplissants.
Les tensioactifs cationiques peuvent également servir d'agents antimicrobiens, c'est
pourquoi ils sont souvent utilisés dans les désinfectants [3].
Les tensioactifs cationiques ne peuvent pas étre utilisés avec des tensioactifs anioniques. Si
des tensioactifs cationiques chargés positivement sont mélangés a des tensioactifs
anioniques chargés négativement, ils se dissocieront de la solution et ne seront plus
efficaces.
Les tensioactifs cationiques et non ioniques sont toutefois compatibles [3].
Les exemples de certains tensioactifs cationiques courants comprennent les chlorures
d'alkyl ammonium.

+

CH,

—R c1”
HJ

[y

Figure 3: Molécule d'un tensioactif cationique (Chlorure d'Alkyle

Q—z—

dimethylbenzylammonium).

» Tensioactifs amphotéres ou zwitterionique
Les tensioactifs amphoteres ont une double charge sur leur extrémité hydrophile, a la fois
positive et négative. Les doubles charges s'annulent mutuellement, créant une charge nette
de zéro, appelée zwitterionique. Le pH de toute solution donnée déterminera la réaction des

tensioactifs amphoteres. Dans les solutions acides, les tensioactifs amphoteres deviennent



chargés positivement et se comportent de maniére similaire aux tensioactifs cationiques,
dans les solutions alcalines, ils développent une charge négative, similaire aux tensioactifs
anioniques [2].

Les tensioactifs amphoteres sont souvent utilisés dans les produits de soins personnels
tels que les shampooings et les cosmétiques.

Les bétaines et les oxydes aminés sont des exemples de tensioactifs amphoteres

fréqguemment utilisés [2].

HsC O

Figure 4: Molécule d'un tensioactif amphotére (Bétaine).

» Tensioactif non ionique

Les tensioactifs non ioniques sont neutres, ils n‘ont aucune charge sur leur extrémité
hydrophile. Les tensioactifs non ioniques sont tres efficaces pour émulsifier les huiles et
sont plus efficaces que les tensioactifs anioniques pour éliminer les salissures organiques.
Les deux sont fréguemment utilisés ensemble pour créer des nettoyants multi-usages a
double action qui peuvent non seulement soulever et suspendre les salissures particulaires,
mais également émulsifier les salissures huileuses [2].

Certains tensioactifs non ioniques peuvent étre non moussants ou peu moussants. Ils
constituent donc un bon choix comme ingrédient dans les détergents peu moussants.
Des exemples de certains tensioactifs non ioniques courants comprennent le cocamide, les

éthoxylates et les alcoxylates.

O

NH
n 2

Figure 5: Exemple d'un TA non ionique (Le cocamide).
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1.3 Propriétés des tensioactifs
1.3.1 La tension superficielles-tensions interfaciales

La tension de surface ou tension superficielle est un phénomene qui résulte des
forces intermoléculaires qui agissent sur les molécules de la surface (liaisons hydrogéne,
forces de VVan der Walls ou interactions dipdle-dip6le), et a I'intérieur du liquide (Figure 6).

Les forces intermoléculaires, d'intensité égale dans toutes les directions,
maintiennent des distances bien définies entre les molécules, qui malgré tout se déplacent
librement au sein du liquide, en revanche a la surface du liquide, les molécules vont subir
I'action d'une force vers l'intérieur du liquide. Afin de conserver un équilibre, l'interface va
alors générer une tension élastique tout le long de la surface. La propriété de l'interface qui
lui permet d'exercer cette tension est appelée la tension de surface.

L’interface liquide-gaz est appelée tension superficielle, et I’interface liquide-

liquide ou liquide — solide est appelée tension interfaciale [4].

< > gax Fo

< :1 - liquide 74

Figure 6:Interaction au sein d'un fluide.

1.3.2 Laconcentration micellaire critique (CMC)

La concentration micellaire critique (CMC) est définie comme étant la
concentration au-dela de laquelle les molécules de tensioactifs s’auto associent et
s’arrangent sous forme d’agrégats particuliers appelés micelles [5].
1.3.2.1 Formation des micelles

Les tensioactifs se distinguent des autres corps dissous par certaines particularités
dans leur comportement en solution aqueuse. La propriété la plus intéressante des
tensioactifs dans I’eau est leur capacit¢ a former des agrégats ordonnés des que leur

concentration dépasse un certain seuil. En effet, les molécules de tensioactifs, comportant



une partie hydrophile et une partie hydrophobe, sont fortement adsorbées aux interfaces.
Ceci est di au fait qu’a l’interface eau/air, la partie hydrophobe se trouve dans un
environnement plus favorable que dans la solution ou elle est entourée de molécules d’eau.
A partir d’une certaine concentration, I’interface est saturée et les molécules, au sein méme
du liquide, vont s’associer pour former des micelles car dans cet état, les parties
hydrophobes sont dans une situation énergétique plus favorable et le systeme est plus stable
(figure 7) [4].
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Figure 7:Micellisation et détermination de la concentration micellaire critiqgue (CMC).

1.3.2.2 Comportement des tensions actif en solution

Les molécules de tensioactifs ont tendance a se concentrer aux interfaces et a
s’orienter de fagon a augmenter les interactions attractives (partie hydrophile / eau et partie
lipophile/ phase lipophile). Ce phénoméne d’adsorption du tensioactif provoque une
diminution de la tension superficielle ou de la tension interfaciale jusqu’a ce que I’interface
soit saturée, comme la montre (la figure 8).

L’adsorption des tensioactifs a I’interface sera déterminée par les interactions qui
existent entre eux. Les tensioactifs ioniques se repoussent entre eux, défavorisant leur
proximité, en contrepartie les molécules de tensioactifs non ioniques s’adsorberont de fagon
plus rapprochée que les molécules de tensioactifs ioniques car elles ne présentent pas de
répulsions électriques. La conformation des molécules de tensioactifs non ioniques est

limitée par ’hydratation autour de leur téte polaire [6].
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Figure 8:Tensioactif en solution.

1.3.2.3 Facteurs influencent la CMC

La valeur de la CMC est une caractéristique du tensioactif et dépend de la longueur
de la Chaine lipophile et de la nature de la téte polaire. Par exemple les CMC des
tensioactifs non ioniques sont plus basses que celles des tensioactifs ioniques de longueur
de chaine comparable. Mais la CMC dépend également de 1’environnement physico-
chimique :
Concentration en électrolytes ou température [7].
On peut distinguer cing principaux facteurs liés aux interactions hydrophobes et
Electrostatiques : [8].
- La structure du tensioactif.
- La température de la solution.
- La présence de composés organiques.
- La présence d’¢électrolytes.

- L’influence du pH.
1.3.3 Point Krafft

La température de Krafft ou température critiqgue de formation des micelles est la
température minimale pour laquelle les tensioactifs forment des micelles. Elle est définie
comme étant la température a laquelle la solubilité d'un tensioactif est égale a la
concentration micellaire critigue (CMC).

En dessous de la température de Krafft, la solubilité maximale du tensioactif est
inférieure a la concentration micellaire critique, ce qui signifie que les micelles ne se
forment pas. La température de Krafft est un point de changement de phase en dessous

duquel le tensioactif reste sous forme cristalline méme en solution aqueuse.



D'une facon générale, I'élévation de la température augmente la solubilité des
molécules tensioactives. 1l a été observé expérimentalement qu'au-dela de la température de

Krafft, la solubilité de ces molécules augmente brusquement [9].
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Figure 9:Point Krafft.

1.3.4 La balance hydrophile/nhydrophobe (HLB)
La HLB (hydrophile lipophile balance) est une caractéristique des tensioactifs qui peut étre
déterminée, sois par moyen empirique sois obtenue expérimentalement.
Elle représente 1’importance de la partie hydrophile d’un tensioactif par rapport a sa partie
lipophile [10].

La HLB permet de prévoir le domaine d’utilisation des tensioactifs, cette classification
selon la HLB a été mise en point par William Griffin.
La valeur de HLB est une fonction directe de I’importance de la partie hydrophile dans la
molécule :

e FElle est ¢levée si la partie hydrophile est importante (HLB>8).

e Elle est faible si la partie lipophile est importante (HLB<8) [10].
La méthode HLB est donc basée sur cette compensation entre hydrophilie et lipophilie et

Associe a chaque tensioactif le rapport : [10].
masse du pole hydrophyle

masse totale
Les tensioactifs sont souvent utilisés en mélange : la valeur HLB d’un mélange binaire se

calcule en premiére approximation par la relation linéaire suivante :

m1l m2

HLB melange = HLB1 +
mil

+m2 ml+ma2

Avec :

ml : Masse du tensioactif 1 dans la formulation.



m2 : Masse du tensioactif 2 dans la formulation.
HLB1 : Valeur HLB du tensioactif 1.
HLB?2 : Valeur HLB du tensioactif 2.
Plusieurs équations empiriques permettent de calculer la HLB a partir de la formule
chimique du tensioactif [11].
1.3.5 Point trouble

C’est une propriété caractéristique des tensioactifs non ioniques. C’est la
température a laquelle, pour une concentration donnée, un déphasage (trouble) commence.
On obtient deux phases : L’une contient essentiellement de ’eau ; I’autre contient la
majorité du corps tensioactif. Le point de trouble augmente avec 1’augmentation de la
longueur de la chaine hydrophile. Le point de trouble est trés sensible aux impuretés [12].

Nous avons ci-dessous les valeurs de point de trouble de certains composes non ioniques :

Tableau 1: Valeurs de point trouble de certains tensioactifs non ionique.

Tensioactif Point trouble (C°)
CioHz1(OC2Hz) sOH 21
C10H21(OCzH+) OH 59
C12H2s(OC2Hs) «OH 48
C12H2s(OC2Ha4) sOH 77
CeF13(OC2Hs) sOH 10
CeF1:C2HaS(OCzHz) OH 37

1.4 Les pouvoirs des tensioactifs

Les principales propriétés des agents tensioactifs sont lI'adsorption aux interfaces et la
micellisation. L'adsorption est responsable des phénomenes de mouillage, de dispersion, de
détergence et d'émulsification.

La micellisation est responsable de la solubilisation et de la micro-émulsification.
Ces propriétés se traduisent par différents pouvoirs : le mouillant et le détergent déja définis

préecédemment, le dispersant, le moussant et I'émulsionnant [5].
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1.4.1 Le pouvoir dispersant

La dispersion est définie comme étant une suspension de particules solides dans un
liquide.
Le pouvoir dispersant est la capacité de certains tensioactifs a maintenir des particules
solides en suspension dans un liquide. Il est directement lié a I'adsorption des agents de
surface sur le solide disperse. Ces tensioactifs adsorbés a la surface des particules du solide
grace a leur tension d'adhésion empéchent I'agglomération de celles-ci. L'agglomération de
ces particules solides est d'autant plus grande que la différence d'hydrophobicité entre le
solide et le liquide est plus grande. Les particules hydrophiles floculent en milieu organique
apolaire et celles dont le caractere est hydrophobe s'agglomeérent en milieu aqueux polaire.
Les agents tensioactifs sont utilisés pour modifier ce caractére hydrophobe ou hydrophile
des particules en s'y adsorbant [5].
Les agents tensioactifs qui présentent des propriétés dispersantes importantes sont les

lignosulfonates et les polynaphtyméthanesulfonates [5].
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Figure 10:Molecule du lignosulfonate de sodium.

» Le pouvoir moussant
Le pouvoir moussant d’une solution est son degré d’aptitude a former de la mousse.
Il comprend en fait deux propriétés : La formation de la mousse caractérisée par la hauteur
initiale de mousse (moussabilité), et sa stabilit¢ au cours du temps. Il est lié aux
caractéristiques mécaniques des films superficiels qui constituent les parois des bulles de la
mousse. Certains tensioactifs forment des couches interfaciales suffisamment résistantes
pour ne pas céder a la pression interne de I’air emprisonné et a la pression externe des

molécules d’eau mais €également assez €lastique pour encaisser les chocs mécaniques. Cette

11



propriété est surtout utilisée pour les détergents, les shampoings, les boues de forage et les
mousses extinctrices [5].

film d'eau

Figure 11:Formation de bulles.

1.4.2 Le pouvoir émulsionnant

Une émulsion est une dispersion de deux liquides non miscibles : I'un sous forme de
petites gouttelettes dispersées et l'autre sous forme d'une phase continue dispersante.
Suivant la nature de la phase dispersée (eau ou huile), on distingue deux types émulsion

huileuse ou la phase dispersée est 'eau et émulsion aqueuse ou la phase dispersée est I’huile

[9].

.\T/‘ Eau - - _ \.l./ b Huile
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Figure 12:Types d’émulsion : aqueuse(a) et huileuse(b).

Les tensioactifs interviennent de deux manieres dans la formation des émulsions,
d’une part ils réduisent la tension interfaciale (quantité d'énergie requise pour créer une aire
interfaciale unité) entre les liquides immiscibles, d'autre part ils forment une pellicule
interfaciale entre le liquide dispersé (phase interne) et le milieu continu (phase externe),
agissant comme une barriére protectrice qui retarde ou empéche la séparation des liquides
[13].

1.4.3 Pouvoir mouillant
Le pouvoir mouillant d’un produit est sa capacité a pénétrer entre les fibres d’un
tissu et a s’étaler sur une surface. Au départ I'eau ne posséde pas de pouvoir mouillant,

I'énergie de surface de I’eau est relativement faible (0.07J/m-2) et si on verse de I’eau sur un
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tissu, celle-ci aura tendance a glisser. Donc si 1’on veut que I’eau "mouille" il faudra
s’armer d’un produit liquide vaisselle donné afin que celui-ci augmente le pouvoir
mouillant du liquide en diminuant la tension superficielle de 1’eau [14].

Ainsi dans la (Figure 13), on voit que dans un premier temps, la tension superficielle est
grande, I’eau a tendance a se contracter, elle ne s’étale pas. En revanche, avec 1’arrivée du
tensioactif, on constate que celui-ci a diminué la tension superficielle interfaciale par

rapport a I’eau [14].

S T Y
\ § mpe 'v?:‘;Y\.f}’W du

support
Salissure

Figure 13:Mecanisme de mouillage.
Concrétement cela se traduit par un plus grand pouvoir mouillant, 1’efficacité¢ du détergent

s’en trouve donc améliorée [14].

1.4.4 Pouvoir détergent
Il s’agit du degré d’aptitude d’un agent de surface a promouvoir la détergence,

processus selon lequel des salissures (ou souillures) sont enlevées et mises en solution ou
en dispersion. Au sens ordinaire, la détergence a pour effet le nettoyage ou lavage des
surfaces solides. Considéré du point de vue physico-chimique, le phénomene de lavage est
trés complexe et comprend au moins trois phases principales : [15].

e Mouillage de la salissure et de son support.

e Rupture de la liaison salissure-support.

e Dispersion de la salissure et maintien en suspension.
Le pouvoir détergent d’un agent de surface ne peut étre défini en valeur absolue car il
dépend de nombreux facteurs :

e Nature du support solide.

o Nature de la salissure.

e Conditions de lavage : température, durée, agitation, pH...etc.
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Présence d’additifs : sels, agents, complexant Comme dans le cas du pouvoir
mouillant, les méthodes utilisées pour la mesure du pouvoir détergent sont
directement liées a la nature de 1’objet souillé, on distingue :

% Le pouvoir détergent vis-a-vis des articles textiles.

< Le pouvoir détergent vis-a-vis des surfaces lisses [15].
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1.5 Les détergents
1.5.1 Définitions

Un détergent est un composé chimique dont le but premier est d’éliminer les
salissures déposées a la surface d’un support ou d’un matériau. Pour cela, il est composé
d’agents tensio-actifs qui, en étant mélangés a une phase liquide, vont former une émulsion
ou une mousse. Celle-ci va décoller d’une surface les matiéres dont on veut se débarrasser
[16].

Dans la famille des détergents, on retrouve tous ceux destinés au lavage. Cela
concerne les lessives, les détachants, les assouplissants et les préparations annexes congues
pour le blanchissage ou le ringage des textiles [16].

On peut également y inclure les produits destinés au nettoyage comme les détergents toutes
surfaces, par exemple, ainsi que les détartrants, les poudres a récurer, etc. [16].

1.5.2 Propriétés et mécanisme des détergents

Le mécanisme de détergence se fait en 3 étapes :

1. Le mouillage : Le détergent entre en contact avec la souillure et la force d’adhésion
entre celle-ci et le détergent doit étre plus grande que la force établie entre le
support et la souillure. Le liquide doit mouiller le solide, soit la tension superficielle
du liquide doit étre inféricure a la tension superficielle critique du solide (c’est a
dire angle de contact liquide — solide = 0°). Pour ceci, des agents tensioactifs sont
présents dans la solution détergente pour diminuer la tension superficielle et
permettre le mouillage.

2. Le déplacement de la souillure : Aprés avoir mouillé la souillure, il faut 1’écarter
de la surface a nettoyer. Un/des composés de la solution détergente s’adsorbe sur le
support, diminue I’attraction souillure/support et la souillure se détache du support.

3. L’anti re déposition : Plusieurs mécanismes interviennent pour empécher la
souillure de se redéposer sur la surface a nettoyer :

» Reactions chimiques : solubilisation des souillures ou émulsification avec action des
tensioactifs contenus dans le détergent. L’ajout d’agent d’anti-re déposition peut
étre favorable a une émulsion stable.

» Phénomenes physico-chimiques : ajout de dispersants qui évitent la formation

d’agrégats/agglomérats et la sédimentation. Le dispersant s’adsorbe a la surface
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solide/liquide et réduit le niveau d’énergie nécessaire pour séparer les particules

(exemple : acides polyacryliques ou polyacrylates de sodium, polyphosphates). Un

effet électrostatique répulsif ou stérique (ou combinaison) eévitera leur

agglomeration [17] .
1.5.3 Les types de Détergent liquide lave-vaisselle

La base d’un liquide vaisselle repose sur un mélange de tensioactifs (20 a 40%)
associee a des ingrédients spécifiques dont le rble est de développer la mousse. Des
matiéres premiéres annexes vont permettre un melange stable et homogéne des ingrédients
entre eux et vont également conduire a obtenir une viscosité adéquate pour ce type de
produits (hydrotropes) [18].
1.5.3.1 Liquides conventionnels

Apparus en 1986 aux Etats-Unis (Bright Side de Colgate) et en 1987 en Europe, les
Liquides représentent aujourd’hui 30% du marché aux Etats-Unis et 15% en Europe. La
Technologie de base est la méme que celle des poudres conventionnelles (avec toutefois un
pH et une réserve d’alcalinité réduits) ; la forme liquide nécessite cependant la présence
d’un agent structurant (argile par exemple ou polymeres). De plus, ils doivent avoir un
comportement rhéologique thixotropique pour qu’ils soient faciles a doser, mais
suffisamment visqueux pour ne pas fuir dans les distributeurs des machines [18].
1.5.3.2 Liquides concentrés

Il n’existe qu’un seul type de produit dans le commerce, dont la particularité
consiste en la présence a la fois d’agents chlorés et d’enzymes (Sun).
Pour réussir ce défi technologique, I’idée a ¢t¢ d’introduire I’agent chloré sous forme de
microcapsule de cire ayant un point de fusion aux alentours de 46. Cette technique permet
de protéger les enzymes dans le produit au cours du stockage et a ces mémes enzymes
d’agir efficacement dans la machine [18].

1.6 Adjuvants et additifs
1.6.1 Introduction aux additifs en formulation des détergents

Les détergents modernes sont des mélanges complexes congus pour éliminer
efficacement les salissures tout en préservant les matériaux nettoyés. Outre les tensioactifs,
qui sont les principaux agents nettoyants, diverses catégories d'additifs sont incorporées

dans les formulations pour améliorer les performances du détergent.
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1.6.1.1 Les agents anti-mousses
Un agent anti-mousse est un additif chimique qui réduit et empéche la formation de

mousse dans les liquides industriels. Cet additif est utilisé pour empécher la formation de
mousse ou est ajouté pour casser une mousse déja formée.

Un agent anti-mousse est généralement insoluble dans le milieu moussant et possede des
propriétés tensioactives. Une caractéristique essentielle d'un agent anti-mousse est une
faible viscosité et une facilité a se répandre rapidement sur les surfaces mousseuses.

Ce produit posséde une affinité avec la surface air-liquide ou il destabilise les lamelles de
mousse, ce qui provoque la rupture des bulles d'air et la dégradation de la mousse de
surface.  Les bulles d'air entrainées sont agglomérées et les plus grosses bulles s'élévent
plus rapidement a travers la surface du liquide [19].

1.6.1.2 Les agents blanchissants

Certaines taches colorées ou salissures maigres ne peuvent étre enlevées du tissu par
des mécanismes physiques (Rolling-up, solubilisation micellaire...). Il faut alors recourir a
un processus chimique faisant intervenir des agents de blanchiment capables de décolorer
irréversiblement les systemes colorés par une réaction chimique, le plus souvent une
oxydation. Ce processus implique donc la destruction ou la modification des groupements
chromophores responsables de 1’absorption dans le visible [4].
1.6.1.3 Les agents antitaches

Un agent anti tache est une substance ajoutée aux formulations de détergents pour
prévenir I'adhésion des taches sur les surfaces textiles ou faciliter leur élimination lors du
lavage. Ces agents agissent en modifiant les interactions entre les salissures et les fibres
textiles, réduisant ainsi leur fixation [20].

Certaines salissures graisses d’origine animale ou végétale peuvent étre €liminées
par une réaction de saponification. En effet, les triglycérides se convertissent, en milieu
basique (pH > 10), en savons de sodium soluble dans le bain lessiviel, Ainsi, des agents
alcalins tels que le carbonate de sodium, Na,COgz, sont généralement introduits dans les
formulations de détergents. On rencontre également des silicates de sodium qui ont en plus
un role d’inhibiteur de corrosion. Enfin, les polyphosphates, le perborate ou le percarbonate

de sodium décrits précédemment jouent également le role d’agents alcalins [4].
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Figure 14:Structure du Carbonate de sodium.

1.6.1.4 Les agents anti bactérien et conservateur

Le terme « agent antibactérien » est largement utilisé pour qualifier les agents
chimiques qui sont inclus dans les cosmétiques ou les produits ménagers pour leur
conférer une activité bactéricide ou bactériostatique spécifique pendant I'utilisation. La
deuxieme fonction des produits chimiques antibactériens est de protéger le produit
pendant sa durée de vie en offrant une efficacité de conservation contre les agressions
microbiennes. Un agent chimique donné peut étre utilisé comme ingrédient actif dans
un produit antibactérien ou comme conservateur pour protéger la formule de la

contamination microbienne [21].

1.6.1.5 Les azurants optiques
Aprés de nombreux lavages, un tissu blanc se charge en salissures qui absorbent

préférentiellement la partie bleue du spectre. Cela se traduit par un excés de lumiére jaune
dans le spectre de réflectance, conférant au tissu un aspect jaunatre. Cette nuance jaunatre
peut étre corrigée en traitant le tissu a ’aide d’azurants optiques. Ces composés sont des
substances fluorescentes, incolores, possédant la propriété d’absorber la lumiére située dans
le proche UV émise par le soleil ou par certaines sources lumineuses artificielles. L’état
excité ainsi obtenu perd une partie de son énergie sous forme de chaleur et le reste par
émission d’un rayonnement lumineux bleu. Par ce processus physique, on remplace donc la
lumiére bleue absorbée par le tissu jaunatre par une fluorescence bleue prélevée dans I’UV.
Les azurants optiques conférent donc au tissu un « blanc plus blanc que blanc » [4].
1.6.1.6 Lesenzymes

Certaines taches d’origine biologique ne peuvent étre €liminées ni par 1’action des
tensioactifs ni par I’action des agents de blanchiment. Pour les enlever, il faut recourir a un
processus biochimique obtenu en introduisant dans les détergents des enzymes. Ce sont des

biocatalyseurs puissants, d’origines animale ou végétale, produits par des cellules
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d’organismes vivants et capables de dégrader rapidement et a basse température les
salissures de nature biologique. Aujourd’hui, 1’utilisation des enzymes dans les produits
lessiviels ménagers s’est généralisée. Elles contribuent a diminuer le temps de lavage,
I’énergie et la consommation d’eau en abaissant les températures de lavage et fournissent
des effluents « verts » [4].
1.6.1.7 Les polyméres

Les tensioactifs décollent les salissures des articles textiles et les maintiennent en
suspension dans le bain lessiviel. Néanmoins, ils ne permettent pas d’éviter complétement
le phénomene de re déposition de la salissure sur le linge. Les surfaces des fibres
synthétiques, par exemple, sont neutres. Il faut donc que la surface de cette fibre posséde
une charge, empéchant, par un phénomene de répulsion électrostatique, la re déposition des
salissures, qui ont en général, dans le bain de lavage, une charge négative. C’est pourquoi
les formulations de détergents contiennent des additifs appelés « inhibiteurs de re
déposition » qui sont des polymeéres hydrophiles chargés présentant des propriétés « anti re
déposition » [20].
1.6.1.8 Colorant est parfums

Le parfum et la couleur sont généralement considérés comme des "ingrédients
mineurs" dans les formulations. C'est une déclaration injuste pour ces éléments d'un
produit. S'il est souvent vrai que la couleur et le parfum ne contribuent pas aux aspects
techniques de la performance, ils sont les premiers contacts avec les consommateurs [22].

Les colorants sont fréquemment ajoutés aux détergents pour des raisons esthétiques,
visant a améliorer I'attrait visuel du produit. Cependant, ils n'ont pas d'effet sur I'efficacité
du nettoyage [23].

Les parfums ont été ajoutés aux détergents pour la premiere fois dans les années
1950. Dans un détergent, la fonction premiére des parfums est de masquer 1’odeur de
certains ingrédients pouvant générer des mauvaises odeurs, Ces mauvaises odeurs peuvent
se manifester dans le produit lui-méme ou sur les substrats sur lesquels le produit detergent
est appliqué. Depuis les années 1990, un autre role des parfums est d’apporter une odeur

agréable au linge, une odeur de frais [4].
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Partie experimentale



Il  Matériels et méthodes

Le travail de notre projet de fin d’étude a été réalisé au sein de deux laboratoires, le

laboratoire de recherche du département de Génie des Procédés de I’Université de Blidal et

le laboratoire de I’industrie des produits détergents (HENKEL).

1.1 Matieres premiéres utilisées

Durant notre travail un ensemble de produits chimiques a été utilisés afin

d’optimiser la formulation d’un détergent vaisselle efficace et stable, assurant des

propriétés physicochimiques obéissant aux normes exigées. Le tableau 2 regroupe les

matiéres premiéres utilisés.

Tableau 2: Matiere premiére utilisée dans la formulation de détergent vaisselle.

Matiéres premieres

Utilisation

Acide sulfonigue 96%

Tensioactif anionique.

Soude caustique 45%

Neutralisation de [’acide sulfonique qui
forme 1’Alkylbenzéne sulfonate linéaire

comme tensioactif.

Sodium Lauryl Ether Sulfate de Sodium
70% (AES)

Tensioactif anionique.

L’eau adoucie Composant  majoritaire, 80% de la
formulation.

Bétaine Tensioactif amphotere.

Acticide Conservateur et antibactérien.

Agquacide Empéche la formation des algues et des

biofilms.

Bicarbonate de sodium

Il élimine efficacement la graisse et les

résidus alimentaires.

Carbonate de sodium

Agent alcalinisant, adoucisseur d’eau, agent

dégraissant

NaCl Produit chimique alcalin. Utilisé pour
ajuster la viscosité.
Colorant Donne aux détergent une couleur attirante.
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Parfum Conférer au détergent une odeur agréable.

1.2 Matériel et équipement utilises
11.2.1 Le spectrocolorimétre

Un colorimetre permet de mesurer I' absorption du rayonnement
électromagnétique dans la région visible du spectre, aprés transmission ou réflexion par un
objet ou une solution. Cette mesure permet de déterminer la concentration de substances,
car la quantité et la couleur de la lumiere absorbée ou transmise dépendent des propriétés
de la solution, notamment de sa concentration en particules. Il est utilisé pour mesurer
I’intensité de couleur de I’acide sulfonique (LAS). Le spectrocolorimetre utilisé est de type
HACH-LANGE LICO 690 (voir figurel5).

Mode opératoire :

Une mesure 5 g de LAS a été introduite dans un bécher, puis une solution a été
préparé par 1’ajout de100 ml d’eau distillée sous agitation. Avant d’analyser 1’échantillon,
le colorimetre (figure 15) a été étalonné a I’aide de 1’eau distillée. La lecture de la valeur

s’est faite en unité Klatt.

Figure 15:Le spectrocolorimétre type HACH-LANGE de type LICO 690.
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https://www.sciencedirect.com/topics/engineering/absorbency
https://www.sciencedirect.com/topics/engineering/absorbency
https://www.sciencedirect.com/topics/earth-and-planetary-sciences/electromagnetic-radiation

11.2.2 Viscosimeétre

Le viscosimetre est un appareil de mesure physique capable de mesurer
la viscosité du fluide, il existe différents types de viscosimétres avec de nombreuses
fonctions permettant de répondre aux normes de mesure.

Le viscosimétre est lié & un thermostat utilisé pour maintenir une température
constante du fluide étudié pendant une mesure.

A une température fixée & 20°C, Le produit & analyser est directement introduit dans
le tube du viscosimétre type.... (Figure 17), avec le systeme T1, la mesure a été effectuée
a une vitesse de rotation w= 3 rpm, la valeur de la viscosité est affichée sur I’écran de

I’appareil.

Figure 16:Viscosimeter d’un régulateur Brookfield de type Dv I+ Pro.

11.2.3 Sonificateur

Les sonificateurs sont des outils a haute fréquence (20 kHz) qui utilisent I'énergie
ultrasonore pour agiter les particules dans les liquides. Ces appareils sont utilisés pour
faciliter une grande variété de processus, tels que le mélange, le nettoyage, le dégazage, la
désintégration cellulaire et la préparation d'échantillons. Le sonificateur utilisé lors de notre
travail est de type ISOLAB (figure 17).
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Figure 17: Image d’un sonificateur ISOLAB.

11.2.4 Titreur potentiométrique de la matiére active

Le titreur potentiométrique est un appareil de laboratoire utilisé pour réaliser des
titrations automatiques basées sur la mesure du potentiel électrique (ou différence de
potentiel) entre deux électrodes immergées dans la solution. Son rdle principal est de
détecter avec précision le point d'équivalence d'une réaction chimique, sans dépendre d'un
indicateur coloré.

Mesure de la teneur en matiére active anionigue

Environ 0,2 g de la substance a analyser a été pesée a 1’aide d’une balance analytique, puis
introduite dans un bécher de 125 ml. Environ 80 ml d’eau distillée ont ensuite été ajoutés,
suivis de 0,2 ml de Taigo-A100.Environ 5 ml d’éthanol (20 ml pour les échantillons
contenant du LAS ou de I’AES) ont été incorporés. Le pH de la solution a été ajusté entre 2
et 3 a I’aide d’une solution d’acide chlorhydrique (0,5 M) ou de soude caustique (NaOH).
Enfin, la solution obtenue a été introduite dans 1’appareil d’analyse (voir figure 20) pour

que les mesures soient effectuées.

Figure 18:Titreur potentiométrique Metrohm.
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11.2.5 Le rhéometre

Un rhéometre est un instrument de mesure utilisé pour étudier les propriétés de déformation
et d'écoulement des matériaux, notamment leur comportement visqueux et élastique. Il
permet de déterminer la viscosité, le module de cisaillement, et d'autres propriétés
rhéologiques. Les rhéometres existent en différentes configurations (cylindres coaxiaux,
cone/plan, etc).

Mode opératoire

D’abord une géométrie adaptée a 1’échantillon est choisie ensuite sélectionnée, en
I’occurrence cone-plan dans notre cas. Cette géométrie est fixée sur le porte-outil supeérieur,
puis la procédure a démarré. Une quantité suffisante d’échantillon est déposée sur la plaque

inférieure, et la géométrie est abaissée doucement afin d’éviter la formation de bulles d’air.

Une fois I’échantillon a la température cible, I’expérience est lancée via le logiciel.
L. |
2 | |

Figure 19:Rhéomeétre type MCR 320 Anton Paar.
11.2.6 Tensiométre
Le tensiometre est utilisé en contréle afin de mesurer la tension superficielle des
liquides en absence et en présence de substance permettant de contrbler la tension
interfaciale (tel qu’un tensioactif). L’appareil utilise lors de notre travail est de type
Gibertini TSD (Voir figure 20).
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Figure 20: Tensiométre Gibertini Electronica TSD

Mode opératoire

Une solution de détergent dilué a 1 % est préparée en dissolvant la quantité nécessaire de
détergent dans de I’eau distillée, un bécher est ensuite rempli avec la solution, en prenant
soin d’éviter la formation de bulles a la surface. L’anneau ou la lame est fixé a la balance
du tensiometre (figure 20) et abaissé lentement jusqu’a entrer en contact avec la surface du
liquide. Une fois la position stabilisée, la mesure est lancée via le logiciel.

1.3 Méthodes utilisées

11.3.1 Mesure de la teneur en matiére active I’acide sulfonique (LAS) et (AES)

Une masse comprise entre 1 et 2,5 g de LAS ou d’AES a été mise dans un bécher, puis une
solution de 250 ml a été préparée en ajoutant de 1’cau distillée sous agitation.

Pour déterminer la teneur en matiére active, une méthode d’analyse basée sur le titrage a
deux phases en milieu acide, connue sous le nom de méthode d’Epton, permettant de doser
les tensioactifs anioniques.

5 ml de la solution d’échantillon préparée ont été prélevés, puis introduits dans le récipient
de titrage ,ensuite 15 ml de chloroforme et 10 ml d’un indicateur mixte (Dimidium bromide
et bleu disulfine) ont été ajoutés. (Voir annexe A). Le titrage a été réalisé selon le dispositif

présente par (la figure 21) avec une solution d’hyamine (0,005 M), jusqu’au changement
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de couleur du rose vers le gris tirant Iégerement sur le bleu. La teneur en matiere active est

calculée selon I’équation (3) :

CxF+V+«M*xK "
Wx1000xP

% de tensioactif anionique=
C : molarite de la solution de I’hyamine (M)
F : facteur de titrage de la solution de I’hyamine en standard
V : volume de solution de hyamine utilise en (ml)
M : masse molaire moyenne du tensioactif anionique déterminé (g/mol)
K : volume du ballon gradue utilise pour la solution échantillon (ml)
W : poids de I’échantillon (g)
P : volume de solution échantillon préleve a la pipette

La teneur en matiére active anionigue

Environ 1 g de détergent liquide a été pesé, et dissous dans de ’eau distillée
jusqu’au trait de jauge (250 ml ou 500 ml selon le cas). La solution a été agitée pendant 5
minutes afin d’assurer une bonne homogénéisation.
ensuite 5 ml de cette solution ont été prélevés et versés dans le dispositif de dosage. Puis 15
ml de bleu de méthyléne ont été ajoutés ainsi que 15 ml de chloroforme (CHCIs). Le titrage
a ¢été effectué avec une solution d’hyamine 0,005 M, jusqu’au changement de couleur,

passant du rose a un bleu azure.

Figure 21: Dispositif de titrage manuel de la matiere active.
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11.3.2 Mesure de la densité (soude caustique)

Une éprouvette a été remplie de 250 ml avec de la soude caustique, puis un
densimetre flottant a été introduit afin de mesurer la densité. La valeur lue sur le densimétre
a ensuite été comparée a celle indiquée dans la table de correspondance pour en déterminer

la concentration.

Figure 22:Densimetre flottant

11.3.3 Mesure de la dureté de I’eau

100 ml d’eau ont été prélevée dans un erlenmeyer, puis une pincée de colorant noir
ériochrome a été ajoutées avant d’étre agitées soigneusement. Ensuite, quelques gouttes de
la solution tampon pH 10 ont été ajoutées, ce qui a entrainé un changement de couleur vers
le violet.
le titrage a été réalisé avec une solution d’EDTA 0,01 M, en agitant continuellement,
jusqu’au changement de couleur du violet au bleu soit observé. La différence de volume
relevée sur la burette correspond a la valeur du titre hydrotimétrique (TH) de I’eau

analysée.
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Burette graduée en mL contenant une

solution dEDTA
Support

100 ml eau adoucie
Indicateur colorée
Bécher contenant = Quelques gouttes de
solution tampon

—-ti_an

Robinet

Agitateur magnétique

Barreau aimanté

Figure 23:Montage expérimental pour le dosage de la dureté de I'eau.

11.3.4 Mesure du point trouble

Pour la détermination du point de trouble, 3 g de 1’échantillon ont été introduits
dans un tube a essai lequel a été placé dans un erlenmeyer contenant 100 ml d’une solution
d’éthanol a 10 % préalablement refroidie a 0 °C. A I’aide d’un thermométre, ’aspect de
I’échantillon a été surveillé, et la température a laquelle le trouble est apparu été relevée
comme étant le point de trouble.
11.3.5 Test de mousse
Le but du test de mousse c’est d’évaluer la capacité d’une substance comme les détergents
a former et maintenir de la mousse.

Mode opératoire

Le calcul de la densité de la mousse a été effectue selon la méthode de méthode de flacon
secoué "bottle shaking method". Une solution diluée de détergent a une concentration de
1 % a été préparée. Un volume de 250 ml de cette solution a été versé dans un flacon, puis
le flacon a été secoué¢ de manicre standardisée afin d’assurer 1’homogénéisation du
mélange. Immédiatement apres, le flacon a été posé sur une table et un chronometre a été
lancé pour suivre I’évolution de la mousse. La hauteur initiale de la mousse a été mesurée,
puis des relevés ont été effectués a différents intervalles, notamment aprés 1 minute, 5

minutes, et ainsi de suite, afin d’évaluer la stabilité de la mousse dans le temps.
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Figure 24: Test de mousse.

1.4 Protocole de formulation
11.4.1 Préparation d’une nouvelle formule liquide vaisselle en présence de carbonate
de sodium
Le carbonate de sodium (Na.COs) est généralement préféré au bicarbonate de sodium
(NaHCOs) dans les formulations de détergents, en raison de plusieurs avantages
fonctionnels et économiques.
En raison de son fort pouvoir alcalinisant, Le carbonate de sodium est plus basique
(pH autour de 11) que le bicarbonate (pH autour de 8,3), ce qui améliore I’efficacité des
tensioactifs (I’ionisation / moussage), facilite la saponification des graisses et la
solubilisation des salissures.
Ayant une meilleure séquestration de la dureté de 1’cau, le carbonate réagit plus
efficacement avec les ions calcium (Ca*") et magnésium (Mg*") pour former des précipités
(ex. : CaCOs). Cela permet d’adoucir 1’eau et d’éviter la formation de dépots, ce qui
augmente I’efficacité des tensioactifs [24] . De plus des avantages économiques et
techniques du carbonate de sodium (moins colteux que le bicarbonate a grande échelle), il
est thermiquement stable, ce qui le rend adapté aux lessives en poudre ou aux détergents
pour lave-vaisselle [25].

Les étapes de formulation :

La formulation a été réalisée en trois phases successives : A, Bet C
Dans la phase A, une quantité d’eau adoucie a été chauffée a 70 °C. La soude caustique et
I’acide sulfonique ont ensuite été introduites dans le milieu sous agitation continue pendant
10 minutes. Un ajustement du pH a été effectué¢ a I’issue de cette étape en fonction des

besoins de la formulation. La phase B a consisté en I’incorporation de I’AES, suivie d’une
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agitation de 15 minutes jusqu’a homogénéisation compléte. La bétaine a ensuite été
ajoutée, avec une agitation maintenue pendant 15 minutes supplémentaires. L’Acticide,
I’Aquacide et le parfum ont été introduits successivement. Des ajustements ont alors été
réalisés afin d’atteindre les valeurs cibles du pH, de la teneur en maticre active (% M.A) et
de la viscosité. Dans la phase C, une quantité précise de carbonate a été diluée dans de I’eau
adoucie avant son incorporation au mélange principal. Une solution de NaCl préalablement
diluée dans de 1’eau adoucie a été ajoutée de la méme manicre. L’ensemble a été agité
pendant 30 minutes. A I’issue de cette étape, un échantillon a été prélevé afin de controler
le pH, la matiére active et la viscosité. Enfin, le colorant a été ajouté, et 1’agitation a été

poursuivie jusqu’a obtention d’un mélange parfaitement homogene.

11.4.2 Préparation d’une nouvelle formule en présence du carbonate de sodium et du
bicarbonate de sodium

L’objectif de cette expérience est d’étudier 1’effet de la combinaison du carbonate de

sodium (Na2CO:s) et du bicarbonate de sodium (NaHCOs) dans notre formulation.

La combinaison de carbonate de sodium et le bicarbonate de sodium permet un ajustement

fin du pH du milieu, le carbonate est une base forte qui élevé fortement le pH jusqu’a 11-12

ce qui favorise le pouvoir dégraissant cependant il peut également engendrer des irritations

cutanées ou une déstabilisation des autres ingrédients.

A contrepartie le bicarbonate de sodium est une base faible qui permet de tamponner le

systéme et atteindre une zone de pH optimale. [26]

Le systeme carbonate/bicarbonate améliore également la compatibilité avec les tensioactifs

anionique en limitant les précipitations, elle contribue aussi a une meilleure stabilité

micellaire essentielle pour préserver la performance nettoyante et 1’apparence du produit

dans le temps. [27]

D’un point de vue formulation, le bicarbonate agit comme modulateur de texture, réduisant

1’agressivité du carbonate

Par ailleurs, le bicarbonate de sodium posséde des propriétés désodorisantes et Iégérement

abrasives, ce qui peut renforcer 1’efficacité du liquide vaisselle sur certaines salissures, tout

en apportant une valeur ajoutée fonctionnelle au produit final. [27]

Les étapes de préparation :
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La phase 1 a été entamée par le chauffage d’une quantité d’eau adoucie a 70 °C.
Sous agitation, la soude caustique ainsi que l’acide sulfonique ont été ajoutées
progressivement pendant 10 minutes. Un échantillon a ensuite été prélevé afin d’analyser le
pH et la teneur en maticre active.au cours de la phase 2, ’AES a été incorporé, suivi d’une
agitation de 15 minutes jusqu’a obtention d’une solution homogene. La bétaine a ensuite
été ajoutée, et I’agitation a été maintenue pendant 15 minutes supplémentaires. L’ensemble
du carbonate de sodium et du bicarbonate de sodium a été préalablement dilué dans une
quantité d’eau adoucie ; le pH de cette solution a été mesuré avant son incorporation au
mélange principal, sous agitation continue. Le pH global a ensuite été ajusté a 1’aide
d’acide citrique et d’un acide faible, tandis que la viscosité¢ a été corrigée a 1’aide de
chlorure de sodium (NacCl).
Enfin, pour la phase 3, il a été vérifié¢ que la température du mélange était inférieure a 35 °C
avant I’ajout de 1’Acticide. L’Aquacide, le parfum et le colorant ont été successivement
incorporés, puis la formulation a été complétée par addition d’eau adoucie. Un dernier
ajustement de la viscosité a été réalisé a 1’aide de NaCl. Des analyses finales ont été
effectuées afin de contrdler le pH, la viscosité et la teneur en matiere active (% M.A), en

vue de valider la conformité de la préparation.

11.4.3 Variation des quantités de carbonate de sodium et bicarbonate de sodium

Afin d'étudier l'influence des proportions de carbonate de sodium (Na:COs) et de
bicarbonate de sodium (NaHCO:s) sur les propriétés physico-chimiques de la formulation,
notamment le pH et la viscosité, plusieurs mélanges ont été préparés en faisant varier les

rapports entre ces deux composes alcalins.

Les formulations ont été réalisées selon les proportions indiquées dans (le tableau 3), ces

proportions ont été prises d’une manicre arbitraire :

Tableau 3: Variation des quantités de carbonate de sodium et bicarbonate de sodium.

Pourcentage de carbonate de sodium (%) Pourcentage de bicarbonate de sodium (%)

90 10
80 20
60 40
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50 50

11.4.4 Tests de variation de la quantité de NaCl

Dans le but d’optimiser la viscosité de la formulation du détergent, tel imposée par les
normes internationales et la viscosité de la référence de 1’industrie, une série d’essais a été
réalisée en faisant varier la concentration en chlorure de sodium (NaCl).

Cing échantillons ont été prépares avec des concentrations croissantes de NaCl, tandis que

les autres composants de la formulation ont été maintenus constants.

Tableau 4: Variation des quantités de sel.

Echantillons Quantite de sel (9)
1 0,2
2 0,4
3 0,5
4 0,6
5 0,7

11.4.5 Essai d’amélioration de la formulation

Dans le cadre de I’optimisation de la formulation du détergente, un plan d’expérience a été
établi a I’aide du logiciel Mode 6. La variation des paramétres de formulation (carbonate et
bicarbonate) a permis de générer une matrice expérimentale (voir tableau 4). Cette matrice
repose sur un plan factoriel simplifié permettant de croiser les différentes proportions de
bicarbonate de sodium (BS), carbonate de sodium (CS) et de matiére lavante (ML) tout en
maintenant une masse totale constante.

Tableau 5: Matrice des variations de carbonate de sodium et bicarbonate de sodium.

Expérience | BS CS ML

N1 0,0005 0,004 | 0,9955
N2 0,0025 0,004 | 0,9935
N3 0,0005 | 0,0065| 0,993
N4 0,0025 | 0,0065 0,991
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N5 0,0005 | 0,00525 | 0,99425
N6 0,0025 | 0,00525 | 0,99225
N7 0,0015 0,004 | 0,9945
N8 0,0015 | 0,0065 0,992
N9 0,0015 | 0,00525 | 0,99325
N10 0,0015 | 0,00525 | 0,99325
N11 0,0015 | 0,00525 | 0,99325
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11 Résultat et discussion

Dans cette section nous allons présenter et discuter les résultats obtenus lors de
développement et analyse de notre formulation de détergent liquide vaisselle, Comme nous
I'avons vu au chapitre précedent, I'objectif principal de cette étude expérimentale était
d'optimiser les propriétés physico-chimique et I'efficacité détergente du produit final tout
en assurant sa stabilite.

La démarche adoptée consiste a concevoir plusieurs formulations en faisant varier la
nature et la proportion des constituants, puis a évaluer les effets de ces variations sur les
propriétés physiques et fonctionnelsl du produit.

Les résultats obtenus ont permis d'appréhender I'influence de chaque ingrédient en
synergie sur les caractéristiques globales de la formulation, ainsi cette section représente et
analyse de maniere structurée I'ensemble des résultats expérimentaux, en suivant l'ordre,
chronologique des essais réalisés.

Chaque série de résultats fera l'objet d'une discussion critique, appuyée par des
références scientifiques. L’objectif était non seulement de valider les performances de la
formulation retenue, mais aussi d'identifier les éventuelles limites dans le but d’un

développent industriel futur.
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I11.1 Analyse de contr6le de la matiere premiere

Afin d’assurer une formulation de bonne qualité, il est indiqué de mesurer et
d’analyser la conformité de la matiére premiére. Les résultats de 1’analyse des différents
parametres sont regroupées dans (le tableau 6). L’évaluation de la conformité des produits

a été réalisée conformément aux procédures internes définies par 1’entreprise.

Tableau 6: résultats d'analyses de la matiere premiere.

Matiére Criteres Spécifications | Résultat Conformité

premiere analysés attendues obtenu

Acide Intensité de <70 Klt 58 kit Conforme

sulfonique couleur

(LAS) Matiere active 95%0-97% 96,51%
pH 1,2-2,5 2

Alkyl ether Matiére active 69%-71% 69,92% Conforme

sulfate (AES) | pH 7-8 7,7

Soude Densité 1,46 g. cm™ 1,48 g.cm 73

caustique -1,52 g.cm™ Conforme
pH 13,5-14 13,62

Dureté de ’eau | Titre <2°f 1,5°f Conforme
hydrométrique

Les résultats trouvés montrent que 1’ensemble des matieres premieres analysées
respecte pleinement les spécifications techniques définies par 1’entreprise. L’acide
sulfonique (LAS), P’alkyl éther sulfate (AES), la soude caustique ainsi que 1’eau utilisée
présentent toutes des resultats conformes aux attentes en termes de purete, de pH, de
densité et de dureté.

Ces résultats témoignent de la qualité des matieres premiéres utilisées, condition
essentielle mais pas suffisante pour garantir la stabilité, la performance et la sécurité du
produit final. Aucune non-conformité n’a été relevée lors de cette phase de contrdle, ce qui

permet d’envisager la suite du processus de formulation en toute confiance.
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111.2 Effet de la présence de carbonate dans la formulation
Les composants ont été introduits 1’un apres ’autre en respectant 1’ordre et les étapes
de préparation, lors de 1’ajout du carbonate de sodium on a observé une effervescence
immédiate accompagnée d’un débordement du mélange, ce phénomene s’explique par une
réaction acido-basique entre le carbonate de sodium (Na.CO:s) et I’acide citrique (CsHsO7)
contenue dans le melange apreés avoir été ajoutée dans la phase A pour ajuster le pH. Cette
réaction libére du dioxyde de carbone (CO-) sous forme de bulles.
Acide citrique+Carbonate de sodium—Citrate de sodium+C0O2(gaz)+H?20.
Deux méthodes ont été proposees afin de résoudre le probleme, entre le remplacement de la
nature de ’acide utilisé et la combinaison des carbonates et bicarbonates.
111.2.1 Effet de I’acide AF sur la formulation
L’ajustement du pH a ensuite été réalisé a 1’aide d’un autre acide faible (AF) plus
contrélable que celle de 1’acide citrique et aussi qui a la capacite d’ajuster le pH rapidement
et avec des petites quantités, cet acide présente également un effet nettoyant intéressant.
Gréace a sa nature organique, cet acide a la propriété de dissoudre certains dépdts minéraux,
comme le calcaire et les résidus organiques.
» Analyse physicochimique de la formulation
Les résultats d’analyse effectués sur la formulation en présence de I’acide AF carbonate
de sodium sont regroupés dans le tableau?.

Tableau 7: résultats d'analyses de nouveau produit en présence de carbonate de sodium et
de I'acide AF.

Critéres analyse Spécification | Résultat Résultat Conformité
attendues produit de | produit en
référence | présence de
carbonate de

sodium
Matiére active (%) | 15-19,78% 17,82% 18,03% Conforme
pH 7a8 7,2 7,57 Conforme
Viscosité mPa.S 4000 a 5000 4860 mPaS | 4559 Conforme
Point trouble Max 10°C Liquide Pas de point Conforme

homogéne | trouble
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Aspect visuel Sans Conforme | Liquide Conforme
séparation de | au standard | homogene
phase visuel
Couleur Bleu foncé Pas de Conformeau | Conforme
point standard visuel
trouble

Les résultats montrent que I’ajout de carbonate apres ajustement avec 1’acide AF

n’altére pas la conformité globale du produit. La mati¢re active reste bien dans la plage

spécifiée, avec une légére augmentation indiquant une bonne efficacité de la solubilisation.

Le pH, bien que légérement plus élevé, reste dans la zone acceptable, assurant une bonne

compatibilité avec les surfaces et la peau. La viscosité est un peu réduite, mais reste dans la

fourchette cible, suggérant une influence modérée du carbonate sur la structuration du

systéme. L’absence de point trouble et la stabilité visuelle confirment la bonne stabilité

physico-chimique de la formulation.

> Test de mousse de la formulation

Afin d’évaluer I’efficacité moussante du nouveau produit formulé avec du carbonate, un

test de mousse a été réalisé. Les résultats obtenus ont été comparés avec le produit de

référence, les résultats sont présentés dans le tableau 8.

Tableau 8:Analyse teste de mousse de la formulation en présence de carbonate de sodium.

Temps 0 min 1 min 3 min 5 min 10 min
(min)

Hauteur de | 12,2cm 11,6 cm 10,6 cm 9,6 cm 9,4cm
mousse (cm)

Hauteur de 13 cm 11cm 10,2 cm 9cm 8,5¢cm
mousse

(cm)Produit

de référence

39




D’aprés Myers (2006) (Surfactant Science and Technology), un bon pouvoir
moussant pour une formulation détergente a base de tensioactifs anioniques et amphoteres
est caractérisé par une hauteur de mousse initiale supérieure ou égale a 11 cm, et une
hauteur de mousse aprés 10 minutes supérieure ou égale a 8,5 cm.

Le produit formulé avec du carbonate atteint une hauteur de mousse de 12,2 cmat =0 min
et conserve 9,4 cm at = 10 min, ce qui montre une excellente performance moussante, en
conformité avec les valeurs de référence. En comparaison, le produit de référence présente
une mousse legerement plus élevée initialement (13 cm a t = 0 min), mais diminue plus
rapidement pour atteindre 8,5 cm a t = 10 min.
Ces résultats indiquent que le nouveau produit présente une meilleure stabilité de mousse
dans le temps, ce qui peut étre attribué a I'effet structurant modéré du carbonate sur la phase
liquide interstitielle. L’ajout de carbonate n'altére donc pas la capacité moussante globale
du systeme, et peut méme contribuer a prolonger la tenue de la mousse, un critére apprécié
dans I'expérience utilisateur.

» Test de la tension superficielle

Les mesures de la tension superficielle, réalisées selon la norme ASTM D1331-14,
montrent que le produit de référence (31,5359 mN/m) et celui formulé avec du carbonate
(31,3325 mN/m) se situent dans la plage typique des solutions détergentes (25-40 mN/m).
La légére diminution observée avec le carbonate reste faible et n’affecte pas
significativement 1’efficacité tensioactive de la formulation. Ces résultats confirment la

conformité des deux produits aux exigences de performance attendues pour un détergent.
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» Test rhéologique

viscosity (Pa.s)

T T T T T
0,01 01 1 10 100 1000 10000

shear rate (s7 )
Figure 25:Test rhéologique produit de référence et produit carbonate de sodium en
présence de AF.

Dans ce graphique, la viscosité est représentée en fonction du taux de cisaillement
pour deux produits : une formulation de référence et une formulation contenant du
carbonate de sodium, en présence d’un agent (AF). Les deux courbes présentent un
comportement rhéofluidifiant (pseudoplastique), caractérisé par une diminution progressive
de la viscosité lorsque le taux de cisaillement augmente. A faibles taux de cisaillement, la
formulation contenant du carbonate de sodium présente une viscosité légerement plus
élevée que le produit de référence, ce qui traduit une structuration plus marquée du réseau
interne du produit. Cet effet est probablement li¢ a I’influence basique du carbonate, qui
peut renforcer les interactions entre les agents tensioactifs ou les épaississants présents dans
la formulation.

111.3 Effet du rapport carbonate et bicarbonate de sodium sur la formulation

Afin de résoudre la problématique, des essais d’introduction des carbonates a la place
des bicarbonates ont été effectués, le but était de remplacer progressivement ces derniers.
Pour cela une optimisation du carbonate/bicarbonate a été réalisée comme suit :

e 90 % de carbonate / 10 % de bicarbonate
e 80 % de carbonate / 20 % de bicarbonate
e 60 % de carbonate / 40 % de bicarbonate

e 50 % de carbonate / 50 % de bicarbonate

41



Cette série d’essais visait a déterminer I’impact de ces deux composants sur les propriétes

de la formulation (viscosité, pH et matiere active). Les résultats de 1’étude sont regroupés

dans le tableau 9.

Tableau 9: Résultats d'analyse de variation du carbonate et bicarbonate de sodium.

Rapport pH Matiére active Viscosité Point trouble
carbonate/bicarbonate

90/10 7,40 18,06 1400 Oui

80/20 7,20 16,9 1120 Oui

60/40 7,61 15,57 700 Oui

50/50 6,80 17,04 1200 Oui

Les résultats du contréle qualité indiquent que le pH de la formulation est situé dans
la plage recommandée pour ce type de produit [7-8]. De méme, la matiére active, mesurée
respecte les spécifications attendues [15-19,78%]. En revanche, la viscosité, évaluée, est
nettement inférieure a l’intervalle de référence habituellement visé pour ce type de
formulation [4000-5000 mP.s].

Pour résoudre cette problématique, des dilutions de la formulation ont été accomplis,
ces derniéres ont permis une augmentation non significative de la viscosité.

Toutefois, au-dela d’une certaine concentration critique, la viscosité diminue
brusquement et le produit devient trouble. Ce phénomene s’explique par I’interaction entre
le sel et la concentration en tensioactifs présents dans la formulation. Ainsi, méme avec
I’ajout de NaCl, ’effet épaississant reste faible. Au-dela d’une certaine quantité de sel, un
excés d’ions Na® provoque une surcharge électrolytique, perturbant la structure des
micelles et entrainant une chute de la viscosité.

Le rapport le plus intéressant est celui de 90/10.

111.4 Effet du sel sur la formulation carbonate/bicarbonate de sodium

Dans notre systéme, la formulation initiale était basée sur ’utilisation de sels alcalins
tels que le carbonate de sodium (Na.COs) et le bicarbonate de sodium (NaHCO:s), utilisés
notamment pour ajuster le pH et contribuer a la stabilité du produit. Ces deux composeés
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étant déja des sources d’ions sodium (Na*) et carbonate (COs*> / HCOs"), ils participent a
I’enrichissement électrolytique du milieu.

L’ajout supplémentaire de chlorure de sodium (NaCl) dans une formulation déja riche
en électrolytes a conduit a une augmentation excessive de la concentration ionique totale,
ce qui a eu un effet négatif sur la viscosité. En effet, dans les systémes contenant des
tensioactifs anioniques (comme le SLES ou le LABSA), I’ajout modéré de NaCl favorise
généralement la formation de structures micellaires, augmentant ainsi la viscosité.
Toutefois, lorsque la concentration en ions Na* devient trop élevée, cela peut entrainer une
perturbation des structures micellaires, voire leur désintégration partielle, provoquant ainsi
une chute significative de la viscosité.

Pour cela, une variation progressive de la concentration en NaCl a été entreprise, tout
en diminuant la quantité totale de carbonate et de bicarbonate présents dans la formulation.
L’objectif était de réduire la charge ionique globale du systeme afin de revenir dans une
zone de stabilité micellaire, ou I’effet épaississant du sel puisse s’exprimer sans provoquer
de saturation ou de déstructuration. Cette approche nous a permis d’identifier des
conditions plus favorables pour obtenir une viscosité satisfaisante, tout en maintenant une
bonne stabilité du produit. Les résultats de 1’optimisation du sel sont présentés dans le
tableau 10.

Tableau 10:Effet du sel sur la combinaison carbonate et bicarbonate de sodium (90/10).

Quantité de sel Viscosité Point trouble
(9)/200ml
d’échantillons

Essai 1 0 3340 /

Essai 2 0,2 4553 /

Essai 3 0,4 3604 18°C

Essai 4 0,5 3879 /

Essai 5 0,6 3500 /

Les résultats du tableau 10 montre que la viscosité passe de 3340 mPa.s en absence
de sel a 4553 mPa.s, lorsque la concentration est augmenté a 0,2g, effectivement 1’ajout
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d’ions (Na*, CI") réduit les forces de répulsion électrostatiques entre les tétes polaires,
favorisant un rapprochement micellaire et la formation de structures plus compactes.

Cependant, au-dela de cette concentration optimale, une diminution progressive de
la viscosité est observée (échantillons 3 a 5), avec une valeur minimale de 3024 mPa-s pour
0,7 g de sel. Ce comportement s’explique par un excés d’ions dans la solution perturbe la
structure micellaire, réduisant la taille ou la cohésion des agrégats, ce qui diminue la
viscosité. L’apparition d’un point trouble a 18°C pour I’échantillon 2 (0,4 g de sel) et a
10°C pour I’échantillon 5 (0,7 g de sel) traduit une instabilité thermique accrue du systeme
micellaire, caractéristique des systemes surchargés en électrolytes.

Parmi les différentes concentrations de sel testées, la formulation contenant 0,2 g de
sel a été retenue comme formulation optimale. A cette concentration, la viscosité atteint sa
valeur maximale (4553 mPa-s), ce qui reflete une structuration micellaire renforcée, de
plus, aucun point trouble, n’a été constaté, ce qui est un indice de stabilité thermique du
systeme colloidal. Ainsi les résultats de 1’analyse du produit sont regroupés dans le tableau
11.

Tableau 11: analyse de I'échantillon 1 (0,2 g de sel).

Matiére active Viscosité pH Point trouble

18,80% 4553 7,78 /

La formulation contenant 18,80 % de matiere active, une viscosité de 4553 mPa-s et
un pH de 7,78 répondants pleinement aux criteres définis avec une viscosité dans un
I’intervalle de 4000 & 5000 mPa-s conforme aux produits détergents, indique une bonne
consistance et une stabilit¢ mécanique satisfaisante. Le pH, situé dans la plage
recommandée (7 a 8), garantit une bonne tolérance cutanée et une compatibilité avec les
autres ingrédients.

La matiére active, a 18,80 %, est également conforme aux spécifications (15 a 19,78
%), ce qui suggere une efficacité potentielle optimale sans exces. En 1’absence de point

trouble, la formulation est aussi thermiquement stable.
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» Test de mousse échantillon carbonate bicarbonate contant (0,2g de sel)
Tableau 12: test de mousse échantillon 1 (0,2 g de sel).

Temps(min) | 0 min 1 min 3 min 5 min 10 min

Hauteur 13,2 13,2 13,2 12 cm 12cm
(cm)

échantillon
0,2 g de sel

Hauteur 13cm 11cm 10,2 cm 9cm 8,5cm
(cm)
produit de

référence

Le test de mousse réalisé sur une période de 10 minutes met en évidence la
meilleure résistance de la mousse dans I’échantillon contenant 0,2 g de sel
(carbonate/bicarbonate de sodium), en comparaison avec le produit de référence. La
hauteur de mousse dans cet échantillon reste constante a 13,2 cm pendant les trois
premieres minutes, puis diminue trés Iégerement a 12 cm des la cinquiéme minute, sans
changement jusqu’a la fin du test. A linverse, le produit de référence montre une
diminution continue de la hauteur de mousse des la premiere minute, atteignant 8,5 cm a 10
minutes. Ce résultat met en évidence que l'utilisation d'une quantité minimale de sel,
précisément dosée a 0,2 g, a permis d’atteindre une Stabilité optimale de la mousse. Cela
s’explique par la capacité du sel, a faible concentration, a renforcer la structure de la
mousse sans la déstabiliser, contrairement & des doses plus élevées qui peuvent provoquer
une rupture du systéme. Cette formulation démontre ainsi qu’un ajustement précis de la
concentration en sel peut significativement améliorer la performance du produit, méme
avec une quantité réduite d’additif.

» Test de la tension superficielle
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Selon la norme ASTM D1331-14, la tension superficielle de votre liquide vaisselle est de
30,72 mN/m, Iégerement inférieure a celle du produit de référence (31,54 mN/m). Cette
différence indique que votre produit réduit un peu mieux la tension de surface, ce qui peut
améliorer son pouvoir mouillant et son efficacité de nettoyage par rapport au produit de
référence.

> Test rhéologique

viscosity (Pa.s)

0.1

T T T T T
0,01 01 1 10 100 1000 10000

shear rate (s ")

—e— produit de reference
—— 0.2 sel

Le graphique présente I'évolution de la viscosité en fonction du taux de cisaillement
pour deux échantillons : un produit de référence et une formulation modifiée contenant 0,2
% de sel. Dans la zone des faibles taux de cisaillement, les deux échantillons montrent un
comportement rhéologique de type pseudo-plastique caractérisé par un plateau de viscosité
quasi-constante. Toutefois, 1’ajout de sel induit une 1égére diminution de la viscosité par
rapport au produit de référence, suggérant un effet fluidifiant potentiel du sel sur la
structure micellaire du systeme. Lorsque le taux de cisaillement augmente une diminution
progressive de la viscosité est observée pour les deux échantillons, traduisant un
comportement d'amincissement sous cisaillement typique des solutions concentrées de
tensioactifs. Ce phénomeéne peut étre attribué a la désorganisation des structures internes
(micelles) sous I'effet du cisaillement. La similitude des courbes dans cette zone indique
que l'ajout de 0,2 % de sel n'affecte pas de maniére significative la stabilité mécanique des

structures sous contrainte. Enfin, aux trés hauts taux de cisaillement, la viscosité tend vers
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une valeur minimale identique pour les deux échantillons, ce qui confirme que la

contribution structurale devient négligeable dans ces conditions extrémes.

I11.5 Analyse matrice des variations de carbonate de sodium et bicarbonate de
sodium

Tableau 13: analyse matrices des variations de carbonate et bicarbonate de sodium.

Expeérience | BS CsS ML | Viscosité pH Matiére Point
active trouble
N1 0,0005 0,004 | 0,9955 5434 7,24 | 19,78 /
N2 0,0025 0,004 | 0,9935 4369 7,36 | 18,03 /
N3 0,0005 | 0,0065| 0,993 4200 8,39 | 18,10 /
N4 0,0025 | 0,0065 0,991 5200 8,37 | 17,10 /
N5 0,0005 | 0,00525 | 0,99425 3739 7,75 | 18,63 /
N6 0,0025 | 0,00525 | 0,99225 4800 7,95 | 17,09 /
N7 0,0015 0,004 | 0,9945 4919 7,06 | 17,66 /
N8 0,0015 | 0,0065| 0,992 4989 7,37 | 18,98 /
N9 0,0015 | 0,00525 | 0,99325 4480 7,69 | 18,44 /
N10 0,0015 | 0,00525 | 0,99325 4950 7,67 | 17,24 /
N11 0,0015 | 0,00525 | 0,99325 4480 7,64 | 18,54 /

Parmi ’ensemble des formulations testées, 1’échantillon N8 a été retenu comme le plus
performant. Cette formulation présente une viscosité de 4989 mPa-s, un pH de 7,37 et une
matiere active de 18,98 %. Ces trois paramétres se situent pleinement dans les plages de
référence : viscosité (4000-5000 mPa-s), pH (7-8) et matiere active (17-19 %), ce qui
reflete un excellent équilibre entre consistance, stabilité et efficacité. La viscosité élevée
sans exceés garantit une bonne tenue du produit tout en assurant une facilité d’application.
Le pH bien maitrise est compatible avec les exigences de tolérance cutanée, et la teneur en
matiere active, proche du maximum autorisé, assure une performance fonctionnelle
optimale. De plus, aucun point trouble n’a été observé, signe de stabilité physique
satisfaisante a température ambiante. Ces éléments confirment que la formulation N8

présente les meilleures caractéristiques globales parmi les échantillons évalues et constitue
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ainsi un choix pertinent pour une application finale conforme aux attentes du cahier des

charges.

I11.5.1 Evaluation de la Performance d'un Modéle PLS : Analyse Statistique et
Interprétation

Ce travail vise a évaluer la qualité d'ajustement et la validite du modéle PLS (Partial Least

Squares) en analysant des indicateurs clés tels que R2, Q?, la validité et la reproductibilité.

Investigation: farah et reyad (PLS, comp.=2)

I R
‘Summary of Fit Hl
[
==

M:mlcl Validity
Reproducibility
1‘00|
0.80
0, 60|
0,401

0.20]

Yl

N=10  Cond.no.=38482
DF=4  Yemiss=0

Figure 26:Ajustement d'un modelé partial least square réalisé avec le mode 6.

Le graphe (figure26) représente un résumé d'ajustement d'un modéle PLS (Partial Least
Squares) avec 2 composantes. Il permet d'évaluer la qualité du modéle statistique utilisé
dans I’analyse.
e R2 (barre verte ~0,80) : Mesure la proportion de la variance expliquée par le
modeéle. Plus cette valeur est proche de 1, plus le modéle est performant.
e Q2 (barre bleue ~0,40) : Indicateur de la capacité prédictive du modele. Une valeur
plus élevée signifie que le modele fait de bonnes prédictions.
o Validité du modéle (barre jaune ~0,80) : Vérifie si le modele est statistiquement
valide.
o Reproductibilité (barre cyan ~0,70) : Indique la stabilité des résultats lorsque le
modele est testé sur plusieurs échantillons.
La valeur de R? (~0,80) montre une bonne capacité du modele a expliquer la variance des
données. Un R2 élevé indique que les relations entre les variables sont bien modélisées. En
revanche, Q2 (~0,40), qui mesure la capacité prédictive du modele, est plus modéré,
suggérant que les prédictions sont relativement fiables mais pourraient étre améliorées. La

validité du modele (~0,80) est satisfaisante, indiquant que les résultats sont statistiguement
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solides. Enfin, la reproductibilité (~0,70) confirme que les performances du modéle restent

stables lorsqu'il est appliqué a différents sous-échantillons de données.

111.5.2 L’évolution de la variable Y1 en fonction de la concentration de bicarbonate
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Figure 27: Evolution de Y1 en fonction de la concentration de bicarbonate de sodium.

Le graphique d’interaction (figure 27) représente 1’effet combiné de deux facteurs sur la
variable Y1

Le graphique d’interaction montre 1’effet combiné du bicarbonate et du carbonate sur la
réponse Y1. A faible concentration de bicarbonate (0,0010), I’augmentation du carbonate
(passage de low a high) entraine une diminution significative de la valeur de Y1, traduisant
un impact négatif du carbonate dans ces conditions. En revanche, a une concentration plus
élevée de bicarbonate (0,0020), I’effet du carbonate devient négligeable : les valeurs de Y1
sont similaires pour les deux niveaux de carbonate, ce qui indique une atténuation de I’effet
défavorable du carbonate lorsque le bicarbonate est présent en quantité suffisante. Par
ailleurs, ’augmentation du bicarbonate améliore la réponse Y1, particuliérement marquée
lorsque le carbonate est a un niveau élevé. Ces résultats révélent une interaction
significative entre les deux facteurs, suggérant que pour maintenir ou améliorer la
performance mesurée par Y1, il est préférable soit de limiter la teneur en carbonate si le
bicarbonate est faible, soit d’augmenter le bicarbonate si un fort taux de carbonate est

utilisé.
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111.5.3 Diagramme de contour de carbonate en fonction de bicarbonate de sodium

Investigation: farah et reyad (PLS, comp.=2)
Cantour Plot

o
P
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MODDE 60- (9062025 151859

Figure 28:Diagramme de contour de carbonate en fonction de bicarbonate de sodium.

Ce graphe est un diagramme de contours représentant l'effet combiné de la
concentration de bicarbonate et de carbonate sur la variable Y1. L'axe X correspond a la
concentration de bicarbonate (0,0006 a 0,0014), tandis que l'axe Y représente la
concentration de carbonate (0,004 a 0,0052). Les niveaux de Y1 sont illustrés par des
couleurs allant du bleu (valeurs basses ~3900) au rouge (valeurs élevées ~4800),
indiquant les zones ou Y1 est maximisé. L'analyse montre que certaines combinaisons
spécifiques de bicarbonate et carbonate favorisent une augmentation de Y1, tandis que
d'autres ont un effet plus limité. Ce graphe permet ainsi d'identifier les conditions
optimales pour maximiser Y1, ce qui pourrait orienter des ajustements expérimentaux

ou des optimisations dans I'étude.

» Test de mousse échantillons 8

Tableau 14: test de mousse échantillon 8.

Temps 0 min 1 min 3 min 5 min 10 min

(min)

Hauteur 11,6 cm 11,4 cm 10 cm 10,2 cm 10,2 cm
(cm)
échantillon
8
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Hauteur 13cm 11cm 10,2 cm 9cm 8,5cm
(cm)
produit de

référence

Selon les critéres d’évaluation de la stabilit¢ des mousses décrits par Myers (2006),
I’échantillon 8 présente une bien meilleure tenue dans le temps que le produit de référence.
En effet, la hauteur de mousse de 1’échantillon 8 diminue légérement durant les trois
premieres minutes (de 11,6 cm a 10 cm), puis se stabilise autour de 10,2 cm jusqu’a la
dixiéme minute. Cette tendance suggeére une phase initiale de drainage suivie d’une
stabilisation, caractéristique d’une mousse structurée avec une bonne cohésion des bulles et
une viscosité suffisante du liquide interstitiel. A 1’inverse, le produit de référence montre
une diminution continue de la hauteur (de 13 cm a 8,5 cm en 10 minutes), indiquant une
mousse instable, sujette a un affaissement progressif sans phase de stabilisation.

» Analyse tension superficielle de I’échantillon 8

Selon la norme ASTM D1331-14, le produit de référence, avec une tension superficielle
de 31,5359 mN/m, présente une activité de surface légérement supérieure a celle de
I’échantillon 8 (32,7567 mN/m). Cela indique qu’il est plus efficace pour réduire les forces
interfaciales, ce qui favorise une meilleure mouillabilité et étalement.

» Test rhéologique de I’échantillon 8

10

viscosity (Pa.s)

0.1 T T T T T T
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Figure 29: Test rhéologique de I'échantillon 8.
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Le graphique (figure 26) représente 1’évolution de la viscosité en fonction du taux de
cisaillement pour deux formulations : le produit de référence et I’essai 8. Les deux courbes
présentent un comportement typique des fluides pseudoplastiques (ou fluides a cisaillement
décroissant), caractérisé par une diminution progressive de la viscosité lorsque le taux de
cisaillement augmente. Ce comportement est attendu pour les systémes contenant des
agents tensioactifs.
A faible taux de cisaillement, I’essai 8 affiche une viscosité nettement supérieure a celle du
produit de référence. Cette augmentation de viscosité suggere une structuration plus
importante du réseau interne de la formulation, cela pourrait améliorer la stabilité du
produit au repos et limiter la sédimentation des particules ou des actifs.
Lorsque le taux de cisaillement, les deux courbes convergent, traduisant une
désorganisation progressive de la structure interne sous l’effet des forces mécaniques
appliquées. A ces taux élevés, les interactions entre les entités structurantes (micelles) sont
rompues, ce qui explique la chute brutale de la viscosité. Cette caractéristique est
particulierement intéressante pour les produits destinés a l'application manuelle ou
mécanique, car elle assure une bonne étalabilité et rincabilité lors de I'utilisation.
I11.6 Nouvelle variation des proportions de carbonate et bicarbonate de sodium en
utilisant 0,2 g de sel
Dans le cadre du développement d’un détergent, une formulation a été réalisée en
combinant du carbonate de sodium, du bicarbonate de sodium et une quantité déterminée
de sel, conformément a la tracabilité de 1’entreprise. Lors du premier essai, une forte teneur
en sel a entrainé une diminution significative de la viscosité du produit. Une seconde
formulation, ajustée avec 0,2 g de sel, a permis d’obtenir des résultats plus satisfaisants,
avec une viscosité conforme aux attentes. Cette étape a permis de mieux comprendre
I’impact du sel sur la stabilité rhéologique de la formulation.

Tableau 15: variation de carbonate et bicarbonate de sodium en utilisant 0,2 g de sel.

Viscosité pH Matiére active | Point trouble
80/20 4829 7,87 16,48 /
70/30 4990 7,60 17,20 /
60/40 5350 7,10 17,10 /
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Dans le cadre de I’optimisation d’un détergent, une formulation a base de carbonate et
bicarbonate de sodium a éte testée avec différentes proportions, en ajoutant 0,2 g de sel. Les
résultats montrent que toutes les formulations respectent les plages cibles de pH (7-8) et de
matiére active (15-19 %). Les rapports 80/20 et 70/30 présentent une viscosité conforme
(respectivement 4829 et 4990 mPa-s), tandis que le rapport 60/40 dépasse Iégerement la
limite supérieure (5350 mPa-s). L’augmentation du bicarbonate améliore la viscosité mais

réduit le pH, ce qui reste acceptable pour 1’usage prévu.
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Conclusion

L'objectif de ce travail était d’optimiser la formulation d’un liquide vaisselle en étudiant
I'effet du remplacement partiel ou total du bicarbonate de sodium par le carbonate de
sodium. Les résultats obtenus ont permis de mettre en évidence 1’influence significative de
ces deux sels sur les propriétés physico-chimiques du produit, notamment la viscosité, le
pH, la stabilité ainsi que I’efficacité détergente.

L'ajout de carbonate de sodium a montré une capacité accrue a augmenter le pH et a
améliorer la viscosité du produit fini, sans compromettre sa stabilité ni ses performances de
nettoyage. Comparativement au bicarbonate, le carbonate de sodium conféere une meilleure
robustesse formulatoire, permettant d'obtenir une texture plus stable et des propriétés
rhéologiques adaptées aux exigences d’un liquide vaisselle performant.

Cependant, il convient de noter que I’exces de carbonate peut induire une augmentation
trop importante du pH, pouvant potentiellement affecter la tolérance cutaneée du produit
final. Il sera donc nécessaire, dans de futures études, de définir une fenétre optimale
d’utilisation garantissant a la fois efficacité et sécurité d’usage.

En conclusion, cette étude a permis de démontrer la pertinence technique de 1’utilisation du
carbonate de sodium dans les formulations de liquides vaisselle, tout en soulignant
I’importance d’un équilibre précis entre les composants pour assurer a la fois performance

et acceptabilité par |’utilisateur.
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