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Introduction

L’ accroissement des revenus, le progres technologique, I'urbanisation et les changements
démographiques ont contribué a faire évoluer les modes de vie, notamment les habitudes
alimentaires (Ortiz Cerda, 2017).

L’industrie sucriere compte parmi les industries agroalimentaires les plus connues et
les plus répandues dans |le monde. Elle est entrain de vivre une profonde mutation, le passage
de stade artisanal a celui de la production totalement rationnalisée et automatisée, une telle
évolution entraine une adaptation profonde des matieres premieres. Le sucre liquide inverti en
constitue un parfait exemple.

Le sucre procure plusieurs qualités fonctionnelles aux aliments naturels et transformes,
qui sont importants pour assurer la qualité et la salubrité pour les consommateurs. La variété
et le caractére unique de ces qualités fonctionnelles éiminent le besoin d'gjouter des additifs
alimentaires qui seraient nécessaires si e sucre n'était pas présent dans les aliments. Ceci fait
gue le sucre est un ingrédient naturel utile et polyvaent et un nutriment important dans notre
alimentation.

Autrefois, I'utilisateur (confiseur, biscuitier) fabriquait lui-méme le sucre liquide
inverti, de fagons artisanale et discontinue : fonte de sucre, gout d acide alimentaire ...

Actuellement, il est préparé dans des ateliers et délivré prét al’ emploi.

L’unité de CEVITAL est le seul organisme au niveau national et continental qui
fabrique le sucre liquide (sucre liguide saccharose et sucre liquide inverti), pour répondre a
des exigences et spécifications industriels, ainsi qu’ aux besoins des consommateurs.

Pour se faire, des installations, des éguipements et des moyens adéquats sont mis en
ceuvre pour lafabrication du sucre liquide, I’ utilisation d’un agent qui catalyse |” hydrolyse du
saccharose comme |’acide citrique (le plus utilisé dans les IAA et industrie détergent) est
incorporé a différentes concentration pour aboutir aun taux d'inversion bien précis.

Le Groupe CEVITAL leader de I’ agroalimentaire veut diversifier sa production, et
celaen élaborant un sucre liquide inverti qui sera une matrice en vue de la fabrication d’ autres

produits, comme le miel industriel, boisson gazeuse, sorbet...

Notre travail a été réalisé au niveau du laboratoire physicochimique de I'unité sucre
liquide et de la raffinerie de sucre 3000T qui consiste a optimiser le parameétre d'inversion,

qui est influencé par la concentration d'acide citrique et le temps de chauffage.

Y
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-1 Généralités sur lessucres
I-1.1 Saccharose
Le saccharose est un composé organique mieux connu comme sucre de table. Il est
parfois appel é aussi saccharose qui est inodore, blanc, poudre cristalline qui a un goUt sucré et

joue un réle essentiel dans la nutrition humaine (Bryan, 1990).

Le saccharose est un disaccharide ou diholoside, non réducteur, cristallisé a I’ état
anhydre et tres soluble dans I’ eau (figurel), les deux oses qui le composent sont le dextrose
(ou glucose) et le lévulose (ou fructose) qui sont réducteurs reliés par une liaison
glycosidique. Il a pour formule brute C12H22011, sa masse moléculaire est de 342 g/mole. Sa
dénomination chimique compléte est : a-D-glucopyranosyl (1—2) B-D-fructofuranoside

(Multon, 1992).

Figure 1 : Forme semi-développée du saccharose (Multon, 1992).

[-1.1.1 Les sources du saccharose

L e sucre existe dans toutes les plantes contenant de la chlorophylle. On le trouve dans
presque tout les fruits, dans de nombreux arbres (dattier, érable, pamier, saule, méleze, fréne
etc.), danslesracines, les feuilles et les tiges des plantes (canne, betterave, carotte, petits pois,
patate douce, etc.), dans les fleurs (dahlia, lupin, etc.), dans les sécrétions d animaux (miel,
lait, etc.). Si quelques-unes de ces sources sont exploitées (sucre d’ érable au Canada, sucre de
coco et de palme en Thailande, sirop de mais aux USA.), c'est bien |la betterave et la canne

qui constituent les deux principales sources mondiales de sucre (Van Aelest, 2006).
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I-1.1.1.a La canne a sucre et sa composition
La canne a sucre « Saccharum officinarum » est une plante de la famille des Poacées

(graminées). Toutes les espéces du genre « Saccharum » sont des graminées vivaces de
grande longévité dont I’ aspect rappelle celui du roseau (Figure 2). Il existe plusieurs variétés
qui possedent des caractéristiques diverses s adaptant ainsi aux différentes régions de culture :
robustesse, résistance aux maladies, teneur en sucre plus ou moins éleveée...etc (Ekpéikpézé
et al., 2016).

Les principaux constituants de la canne a sucre sont le sucre et les fibres. La Composition
moyenne est présentée dans le tableau 1.

Tableau 1 : Composition moyenne de la canne a sucre (Ekpélikpézé et al., 2016).

Composants Teneur (%)
Eau 70
Fibre ligneuse 14
Saccharose 14
Impureté 2

I-1.1.1.b La betterave sucriére et sa composition
La betterave appartient a la famille des chénopodiacées. Les especes du genre "Beta'

peuvent étre classées en quatre groupes principaux : Beta, Corollinae, Nanae, Procumbentes ;
Beta maritima appartient au groupe des "Vulgares'. On trouve plus particuliérement cette
espéce le long des cotes atlantiques et méditerranéennes (figure 2).
La Composition moyenne le la betterave sauciére est présentée dans le tableau 2.

Tableau 2 : Composition moyenne de la betterave sucriére (Belhamri, 2005).

Composition Teneur %
Matiére séche 235
Eau 76,5
Saccharose 17
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(B) (A)
Figure 2 : Représentation schématique de la canne a sucre adulte (A)
(Gaudin, 1999) et delabetterave sucriere (B)(Decloux, 2002).

I-1.1.2 Synthése du saccharose dans les plantes

Dans les plantes, les glucides tels les sucres, I’amidon ou la cellulose, sont formés
par photosynthese selon la réaction (1). L’énergie solaire (la lumiére) est nécessaire a cette
réaction. Elle est captée par I'intermédiaire de la chlorophylle et assimilée par |a plante afin

de convertir I’ énergie lumineuse en énergie chimique (Y ahi et al., 2017).

COz+6H0+E (161.5k])) B> CoHpOs+6CO: (1)

[-1.1.3 Hydrolyse du saccharose (inversion)

L’ hydrolyse de saccharose appelée « inversion », provoque la transformation du
saccharose en un mélange éguimolaire de glucose et de fructose (Dilmi-Bour as, 1998).

Les principales voies d’ hydrolyse du saccharose sont la décomposition thermique
du saccharose au-dela de 90 °C, I'inversion en milieu acide et I hydrolyse enzymatique (Van
der Poel, 1998).

)
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Il existe deux techniques d’ hydrolyse :
e Hydrolyseacide
C’est une réaction irréversible ou I’ acide joue le réle de catalyseur, le degré d’inversion
dépend de trois facteurs : la concentration de I’ acide, le temps de contact et de |atempérature
(Durand et al., 1999).
e Hydrolyse enzymatique (a-amylase)
Elle est particulierement adaptée a la production de sucre inverti a trés haut degré
d hydrolyse (Nasef et al., 2005). A I'échelle industriel, les enzymes sont les plus utilisées

pour latransformation du saccharose (figure 3) (Mai, 2004).

CH,0H
H ! O H CH,OH 0. H
OH + Hgl:l
OH DJ ;H HD;CHEDH
H OH oH H
L o /
saccharose
[Enzyme] ou [acide]
CH,OH
H ; “_H CHOH 0. H
+
OH
OH OH HD;H HD;CHEDH
L. o A L. y /
Glucose Fructose

Figure 3 : Hydrolyse de saccharose sous I’ effet d’ une enzyme ou d’'un acide (M ai, 2004).

-
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[-1.2 Sucre liquide

Le sucre liquide ou sirop de sucre est compose de saccharose, est fabriqué a partir du sirop

décoloré issu de laraffinerie de sucre, apres déminéralisation, polishing sur charbon actif,

pasteurisation, filtration, stérilisante et concentration (L efrancois and Ruby, 2005).

[-1.2.1 Spécifications physico-chimiques

L es propriétés physico-chimiques de sucre liquide sont représentées dans le tableau ci

dessous.

Tableau 3 : Propriétés physico-chimigues du sucre liquide.

Caractéristiques Spécifications Unité Normes d’ essai

Cal cul ée selon saccharose 100%
Pureté Min 99.9 % moins les cendres
Brix 67+1 % ICUMSA GS 43//8-13 (2009)
Densité 132-1.34 - Densimétrie
Ph 6.0—8.6 - ICUMSA GS19/8/7/4/3/2/-23 (2009)
Couleur Max 35 U. ICUMSA | SNFS Ch 1-15 (1999)
Cendres Conductimétriques Max 0.05 % sur MS | ICUMSA GS 23//9-17(2011)
Teneur en  anhydride <10 Ppm ICUMSA GS 27/1//9 - 33 (2011)

sulfureux SO,

I-1.3 Sucre liquide inverti

Le sucre liquide inverti est un mélange équimolaire de fructose et de glucose obtenu

par hydrolyse de saccharose. Cette molécule est entierement ou partiellement dissociée

(Guérinetal., 1978).

Il possede un pouvoir sucrant supérieur a celui du saccharose, utiliseé dans les

industries agro-alimentaires et pharmaceutiques (Kurup et al., 2005). Le sucre inverti étant

plus soluble que le saccharose, la teneur en inverti d’un sirop influence ses propriétés de

cristallisation. Plus un sirop est inverti, moins il aura tendance a se cristalliser. Ainsi pour

préparer des produits dérives tels que le tire d érable ou le caramel a I’ érable qui doivent

demeurer exempts de cristallisation, on utilise un sirop inverti (Dumont, 1998).
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Le sucre liquide a différents pourcentages d'inversion est largement accepté, car une
densité plus élevée des solutions les rend moins sensibles a la levure et a la croissance de
moisissures. De plus, les densités plus élevées permettent le stockage de longue durée de
sucre dans toutes les tailles de réservoir donné par rapport au sucre liquide. De plus, dans de
nombreuses situations, le colt du fret par unité de volume est plus faible pour les sirops de
haute densité. Cinquante pour cent du sucre liquide inverti ayant une concentration de 77% ne
contient que 23% d'eau par rapport a 33.5% d'eau dans le liquide de saccharose (Joslyn and
Pilnik, 1961).

[-1.3.1 Utilisation de sucreliquideinverti
Le sucre liquide inverti est largement utilisé dans plusieurs activités :

En raison de ses propriétés hygroscopiques (rétention de I’humidité en vue du maintien du
moelleux des produits) dans:

e Laconfiserie: article alagéatine, péates de fruits.

e Lapétisserieindustrielle : pain d’ épices, madeleines, brioches, cakes.

En raison de ses propriétés physiques et organol eptiques particulieres dans :

e Les crémes glacées, les sorbets : dans les crémes glacées, il est utilisé pour son
pouvoir sucrant éleve (pour les sorbets, le sucre inverti, en abaissant la température de
congélation, augmente le rapport phase liquide/phase solide et donc une texture plus
souple).

e L’industrie de boisson : sodas, limonade, jus (Nasef et al., 2005).
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[-1.4 Leprocésdefabrication de sucre

L e schéma ci-dessous représente les différentes étapes de fabrication de sucre.

[ Sucreroux ]

\ 4
[ Refonte ]
\ 4
[ Chaulace ]
Sucre Sucre
A 4
{ Décoloration l ‘
L 4 \/
Cristallisation | ——  Déminéralisation
Séchage ] Sucre liquide Hvdrolvse Sucre
Saccharose l
A 4
Stockaoe ] ] Filtration charbon

l

Pasteurisation et

l

Concentration

l

Stockage expédition

Figure 4 : Diagramme générale fabrication du sucre dans le complexe CEVITAL (Rachdi,
2002).
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|-2 Généralités sur les plans d’ expériences
1-2.1 Définition
Les plans d expériences obtenir sont des techniques qui permettent de quantifier les
effets de divers facteurs sur une réponse et de les optimiser dans des domaines expérimentaux
bien déterminés. On organise une suite d'essais consistant a manipuler les facteurs afin de
décrire la méthode permettant d’ obtenir la réponse optimale (Fadil et al., 2015).

Ces méthodes permettent I'expérimentation dans un nombre minimal d'expériences
(Zeboudj et al., 2005), donnent aussi la possibilité du criblage des facteurs, du plus influent

au moins influent, et I'optimisation des conditions opératoires afin d'avoir le résultat souhaité.

[-2.2 Terminologie
Les principaux termes sont utilisés dans la science des plans d'expériences ou

expérimentique : (Fadil et al., 2014)
e Facteur

Les variables que I’on désire étudier sont appel ées facteurs. Un facteur varie entre une
borne inférieure et une borne supérieure, les valeurs que peut prendre le facteur entre le

niveau bas et le niveau haut s appelle le domaine de variation du facteur.
e Réponse

Les grandeurs qui intéressent |’expérimentateur et qui sont mesurées a chaque

expérience sont appel ées réponses.
e Surfacederéponse

A chaque point du domaine d'étude correspond une réponse. L’ensemble des ces
réponses forme la surface de réponse. En général, on ne connait que quelques réponses, celles
des points expérimentaux retenus par |’ expérimentateur. On interpole les réponses connues

pour obtenir une approximation de la surface de réponse.
e Plan d’'expériences

Chaque point du domaine d’étude représente des conditions opératoires possibles,

donc une expérience que I’ opérateur peut réaliser.

g
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e Coordonnées centréesréduites

Lorsgu’on attribue la valeur -1 au niveau bas d' un facteur et la valeur +1 au niveau
haut, on effectue deux modifications (On change I’ unité de mesure et on déplace I’ origine des
mesures). Ces modifications entrainent |’ introduction de nouvelles variables que I’ on appelle

variables centrées réduites, qui indiquent le changement d’ origine et la nouvelle unité.
e Matriced’ expéience

La matrice d’ expérience définit les essais aréaiser. Le terme essai est |’ équivaent de
point d’ expérience lorsque I’ on emploie la représentation en tableau des plans d' expériences.
Il existe de nombreux autres termes pour désigner un essai : traitement, combinaison,

expérience...etc.

[-2.3 Plan de surface deréponse
La méthodologie de surface de réponse fait partie des plans d'expériences utilisés pour

I'optimisation. C'est une modélisation empirique technique consacrée a l'évauation de la
relation d'un ensemble de facteurs expérimentaux controlés et observés avec les résultats
(Annadurai and Shegja, 1998).

En effet, la réponse dépend de la variation d’ entrée (facteurs) et d’ entrée ou stimuli.
Ces variables permettent de représenter les variations spatio-temporelles des paramétres
d’ entrée par des model es mathématiques. La construction des surfaces de réponses s effectue
suite a I'gjustement du modéle en utilisant des fonctions mathématiques (Goupy and
Creighton, 2006).

Puisgu’il s agit d’une optimisation et non pas d’ une étude de I’ effet de chaque facteur,
les plans de surface de réponse sont mieux recommandés pour optimiser les variables
opérationnelles (Cheynier et al., 1983).

Laméthode de surface de réponse nécessite trois étapes :
1) laconstruction du plan expérimental ;
2) lamodélisation de laréponse ;

3) les représentations graphiques.

|
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Les plans utilisés dans le cadre d’ une éude de MSR sont des plans quadratiques tels
gue les plans centraux composites (Box-Wilson) ou les plans de Box-Behnken qui permettent
de modéliser les réponses avec un modele du second degré tout en respectant certains critéres
d’ optimalité (Box and Behnken, 1960). La modélisation de la réponse est réalisée al’aide de
techniques de régression qui permettent de relier une réponse «y » a un ensemble de facteurs

«Xi »soit Y=1 (X1, X2, X3...Xn).

&
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[1- Matériel e¢ méthodes
Ce travail a été réalisé au niveau du laboratoire 3000 tonnes de la raffinerie sucre de

CEVITAL. Ce groupe éabore une gamme varie de produits de haute qualité selon les
réglementations et |es exigences qualité international es.

[I-1 Matériel utilisé
Le matériel utilisé (annexel) est énuméré ci-apres:

e Diluteur automatique

e Réfractometre (saccharimetre)
o Polaser

e pH-metre

e Spectrophotométre

e Agitateur

e HPLC

e Logiciel Cléopéatre

e Plan d’ expérience

e Baanceanalytique

¢ Plague chauffante

e Thermometre infrarouge

I1-2 Matiérepremiere utilisé

La matiere premiere utilisée est le sucre liquide fini qui a é&é prélevé al’ expédition du
complexe CEVITAL, Le préléevement est exécuté par |’ ouverture des vannes, le ringage des
flacons de prélévement est effectué avec le sirop afin d éviter toutes source d’ erreurs. Les
échantillons sont ensuite transportés au laboratoire pour les analyses physico-chimiques (brix,
pureté, pH, taux d'inversion, polarité, glucose, fructose, saccharose).

L’ gout de I’ acide citrique (acide tricarboxylique de formule chimique CsHgO7, additif
alimentaire utilisé en 1AA et en détergents) contribue a la dissociation de la molécule de

saccharose en ses deux monosaccharides, glucose et fructose (Abass, 2002).
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[1-3 Tests effectués

11-3.1 Tests préliminaires effectués
L’optimisation de l'inversion de sucre liquide passe d'abord par des tests

préliminaires, pour donner des meilleurs conditions a utilisé dans le plan d’ expériences.

Chauffer 500 ml de sucre liquide a une température de 50°C puis gjouter 5ml d’ acide
citrique 1% chague 10min en effectuant un prélévement (tableau 5).Des analyses physico-
chimiques sont effectuées pour chaque échantillon (brix, polarité, pureté, pH, taux

d’inversion, glucose, fructose, saccharose).

Tableau 4: Tests préliminaires.

Echantillons 1 2 3 4 5 6 7
Temps de chauffage (min) 50 60 70 80 90 100 110

11-3.2 Testsdel’ optimisation des conditions del’inversion
L’ application du plan de Box Benhken, suite a des tests préliminaires, permet

d’ optimiser des conditions de I’ inversion.

Des solutions de 200ml de sucre liquide ont été préparées, en supposant un domaine
de variation de la concentration d’'acide citrique et du temps de contact (tableau 5).Des
analyses physico-chimiques sont effectuées pour chaque échantillon (brix, polarité, pureté,

pH, taux d’inversion, glucose, fructose, saccharose).

11-3.2.1 Application du plan Box-Behnken
Le plan de Box-Behnken est employé pour éudier I'influence de I acide citrique et du

temps de chauffage sur I'inversion du sucre liquide.

Afin d'évaluer les meilleures conditions pour I'inversion du sucre liquide, deux
parameétres ont été étudiés : la concentration d’ acide citrique et le temps de chauffage désignés
par X1 et Xz, respectivement. Les niveaux bas, moyen et haut de chaque variable ont été

désignés par -1, 0 et +1, respectivement (Tableau 5).
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Tableau 5: Les niveaux des paramétres choisis.

X1 concentration d’ acide citrique | X2 temps de contact
(%0) (min)

1)1 (-1) 10

0) 2,5 (0) 40

+1) 4 (+1) 70

La méthode de surface de réponse (RMS), model mathématique polynomial, est
développé, dont le modéle expérimental le plan de Box Behnken utilisé est représenté dans le

Tableau 6. L’ évaluation a porté sur I’inversion du sucre liquide.

Tableau 5: Le modéle expérimental utilise.

Concentration
N° d'essal |d'acide citrique| Temps (min)

(%)
1 (+1) 4 (0) 40
2 (0)2,5 (-1) 10
3 (+1) 4 (-1) 10
4 (-1)1 (-1) 10
5 (+1) 4 (+1) 70
6 (0)2,5 (+1) 70
7 1)1 (+1) 70
8 1)1 (0) 40
9 (0) 2,5 (0) 40
10 (0) 2,5 (0) 40

[1-3.3 Test des conditions optimales de |’ inversion
Le logiciel JMP résume les conditions de I'inversion optimales en donnant une

réponse pour le modéle.

6ml d acide citrique 1,6% ont été gjoutés a une solution de 200ml de sucre liquide a
une température de 50°C qu'on laisse réagir pendent 34min. Les mémes analyses physico-

chimiques ont été effectuées.
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I1-4 Méthodes d’ analyses effectuées

I1-4.1 Analyses physico-chimiques

11-4.1.1 Mesure du Brix (ICUMSA GS 2/3-18,2007)
> Objet

Cette méthode est utilisée pour mesurer le Brix des solutions.
» Principe

Lorsgu’on chauffe une solution, I’eau s évapore, une solution est donc composée de
matiere seche et d’ eau. Le brix est le rapport entre la quantité de matiére seche contenue
dans I'eau et la quantité de solution. Il est exprimé en pourcentage par la formule

suivante:

. Quantité de matiere seche(g)
Brix = — . (%)
Quantité de solution (g)

» Modeopératoire

e Diluer le produit aanalyser au 1/5, en utilisant de I’ eau distill ée.

e Procéder al’homogeénéisation de la solution al’aide d’ un agitateur.

e Verser la solution dans le réfractomeétre aprés avoir vérifie le zéro de I’ appareil avec

del’eau distillée.

» Expression desreésultats
e Lirelavaeur de Brix delasolution directement sur le réfractometre.

e Calculer le Brix en multipliant lavaleur lue par le facteur de dilution.

11-4.1.2 Mesuredela Polarisation (ICUM SA M éthode GS2/3-18,2007)
> Objet

Une solution de sucre est composée de matiére seche et d’ eau (E). Ces matiéres seches

contiennent des sucres (S) et des non sucres (NS). D’ou :
MS =S + NS

Quantité de solution (g) = m(S) + m(NS) + m(E)
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La polarisation est le rapport entre la quantité de sucre contenue dans la solution et la

guantité de solution. Elle est généralement exprimeée en pourcentage par la formule suivante :
Polarisation(%) = [Quantité de sucre/Quantitéde solution] x 100

La teneur en saccharose d'une solution (polarisation) a été déterminée par

polarimétrie.
» Principe

L’ échantillon traversé par un faisceau de lumiére polarisé provoque la rotation du plan
de polarisation d’'un angle donc la valeur est proportionnelle a la concentration en

substance active et al’ épaisseur de la solution traversee.

» Modeopératoire

e Préparer (diluer) une solution de 1/5 a partir de I’ échantillon a analyser, en utilisant de
I’ eau digtillée.

e Procéder al’homogeénéisation de la solution al’ aide d’ un agitateur.

e Introduire la solution dans un polarimétre.

» Expression desreésultats

e Lalecturedelavaleur delapolarisation sefait directement sur le polarimétre.

e Calculer lapolarisation en multipliant la valeur par facteur de dilution.

11-4.1.3 Mesuredu pH (ICUM SA méthode GS1/2/3/4/7/8/9-23, 2007)

> Objet

C'est la mesure du potentiel hydrogéne d’une solution de sucre liquide inverti a I’aide
d’un pH metre, le pH est un paramétre servant a définir si un milieu est acide ou basique.

» Modeopératoire

e Rincer I'éectrode al’ eau distillée puis sécher la.

e Plonger I’ éectrode propre et seche dans la solution a anal yser.

e Attendrelastabilisation de lavaeur du pH.

> Expression desrésultats

Lavaeur du pH est directement lue sur |” écran de I’ appareil.

&
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I1-4.1.4 Mesuredela couleur (ICUMSA GS1/3-7, 2002)
> Objet

Cette méthode est utilisée pour déterminer la couleur de |’ échantillon en solution a pH=7.

» Principe

L’ échantillon est homogeénéisé avec de I’ eau digtillée, la solution est filtrée a travers une

membrane filtrante. L’ absorbance de la solution filtrée est mesurée a une longueur d’ onde de

420nm et on calcule la couleur de la solution.

» Modeopératoire

Préparer un sirop de Brix 50 a partir de I’ échantillon a analyser.

Laisser agiter jusgu’ al’ homogénéisation de la solution.

Ajuster le pH de la solution a 7+0,2 avec une solution d’ acide ou de soude 0,1N.
Filtrer atravers une membrane filtrante avec un filtre de 0,45um de porosité.
Récupérer lefiltrat dans un bécher propre et sec.

Rincer la cellule avec la solution de sucre avant de la remplir en évitant les bulles
d’air (on note que la cellule de mesure doit étre propre et les parois que traverse le
faisceau lumineux doivent étre claires et nettes).

Désaérer la solution dans un bain ultrason pendant 3min.

Lire I’ absorbance de la solution a 420nm dans une cellule de 5¢cm, apres avoir fait
le zéro base, avec de |’ eau distill ée filtrée dans la méme cellule.

Enfin on calcule la couleur a partir de laformuleincluse danslelogiciel Cléopétre.

> Expression desrésultats

AvVec :

1000 x AS

Couleur ICUMSA =
b Xc

As : absorbance de la solution a420nm.

b : longueur (cm) de lacellule (chemin optique al’ intérieur de la solution).

c : Concentration (g/ml) de la solution du sucre liquide.

=
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I1-4.1.5 Mesuredela pureté (ICUMSA GS2/3-18,2007)
> Objet
La pureté définit la quantité de sucre contenue dans la matiére seche. Elle est
généralement exprimée en pourcentage.
Quantité de sucre (g) x 100

P té (9 =
ureté (%) Quantité de la matiére seche (g)

Du fait que la pureté est le rapport entre la quantité de sucre et la quantité de matiéres
seches, la dilution ou la concentration d’ une solution est sans effet sur la pureté.
» Principe
La pureté définit la quantité de sucre contenu dans la matiére seche (Clarke, 1996).
Le principe de cette méthode se base sur la mesure de la polarisation, et du Brix du sucre
liquide dilué au 1/5 puis en calcule sa pureté.
» Mode opératoire
e Préparer une dilution de 1/5 a partir de I’ échantillon a analyser, en utilisant de |’ eau
distillée.
e Procéder al’homogénéisation de la solution al’ aide d’ un agitateur.
e Mesurer le Brix del’ échantillon ainsi que |a polarisation.
e Cadculer le Brix ainsi gque la polarisation en multipliant les valeurs obtenues par
I"inverse de ladilution.

» Expression desrésultats

Polarisation x 100
Brix

pureté(%) =

11-4.1.6 Mesure de taux d’inversion par chromatographie liquide haute performance
(HPLC) selon ICUMSA
» Objet

Cette méthode est utilisée pour déterminer le taux d’'inversion dans le sucre liquide

inverti.

» Principe
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C'est une méthode de séparation des constituants d'un mélange qui emploie un solvant
comme phase mobile et un solide ou un liquide supporté par un solide comme phase

stationnaire.

L'HPLC n'est pas un principe en soi, chague type de support permet de réaliser une
chromatographie dont |e principe est dga connu et appliqué en pression ambiante: adsorption,

exclusion- diffusion, ionique, phase inversée, etc.

L'HPLC se distingue des systemes classiques par une augmentation de la vitesse
d'échange entre phase solide et liquide et I’ accroissement du nombre des plateaux théoriques
(Audigié and Zonszain, 1995).

Figure 5: Chromatographe HPLC (Salghi, 2003).

» Modeopératoire
e Peser 0,1 g del’ échantillon dans une fiole de 100ml.
e Ajouter del’eau distillée jusqu’ au trait de jauge.
e Laisser agiter jusqu’ a homogénéisation de la solution.
e Filtrer environ 1,5ml de la solution a travers un filtre de 0,2 um dans un flacon de 2ml
e Lancer I’analyse sur HPLC.
» Conditionsd’opération

e Typedel appareille (HPLC) : Agilent Technologies 1200 Series.

Type de la colonne : colonne remplie Rp 18 (Bio rad, Aminex HPX-87C,
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L : 300mm, : 7,8 mm).

Phase stationnaire : résine ionique (Cat2).

Support : copolymere divinylbenzéne-styréne sulfoné.
Phase mobile : H.O avec un débit de 0,6ml/Min.
Température de la colonne : 80°C.

Détecteur : type : Spectrophotométrique RID.
Pression : 41 bar.

Quantité injectée : Sul.

» Expression desreésultats
Les résultats sont exprimés en pourcentage par calcul de logiciel de I’aire de chague
pic, et les molécules du glucose, fructose, et du saccharose sont caractérisées par leur

temps de rétention.
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[11- Résultats et discussions

[I1-1 Matierepremiére
D’ apres les résultats des anayses physico-chimiques de la matiére premiere (tableau

7), la pureté de la matiere premiere (environ 100%) permet une bonne maitrise du procédé

ainsi de répondre a des normes bien déterminées.

Le taux d'inversion et |e dosage de saccharose de la matiére premiére ont été mesurés

par HPLC, qui a montré un seul pic représentant le saccharose (voir annexe Il), ce qui

confirme la pureté de la matiére premiere.

Tableau 7 : Résultats des analyses physico-chimiques de la matiére premiere.

S TS Brix | Pureté | Polarité | pH | Inversion | Saccharose | Glucose | Fructose
(%) | (%) (%) | (%) (%) (%) (%) (%)
Résultats | 66,35 | 99,05 | 65,71 | 6,04 0 100 0 0
[11-2 Optimisation des conditionsd’inversion
I11-2.1 Tests préliminaires
Tableau 8 : Résultats des tests préliminaires.
Quantité | Tempsde | T° | Brix | Pal Pureté Taux Glucose | Fructose | Saccharose
dA.c contact | (°C) | (%) (%) (%) | dinversion| (%) (%) (%)
1% (min)
0 40 9 | 60 51 100 0 0 100
5 50 9 | 66 45 65 15 15 70
10 60 98 | 66,50 | 27,40 | 50,97 20,14 20,14 60
15 70 95 |64,75| 11,42 | 21,85 62,72 31,36 31,36 37,28
20 80 98 | 66 2,99 5,61 75,25 3762 | 3763 24,75
25 90 98 | 67,26 | -7,44 | -13,90 90,13 45,06 45,07 9,85
30 100 100 | 68,10 | -12,04 | -21,86 96,42 48,21 48,21 3,58
35 110 102 | 69,25 | -10,63 | -18,95 94,18 47,09 47,09 5,82

D’ apres les résultats des tests préliminaires, le taux d'inversion et le Brix varie de 20 a

96,42% et de 60 a 69,25%, respectivement en fonction de la concentration d’ acide citrique et
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du temps de contact ce qui démontre qu’il y a une relation proportionnelle entre les deux

facteurs (Concentration d’ acide citrique et le temps de contact) et du taux d’inversion du sucre

liquide.

[11-2.2 Plan d’ expérience Box-Behnken

[11-2.2.1 Analyse desrésultats

L’ optimisation de I'inversion du sucre liquide a été réalisée en utilisant le plan

Box-Behnken, qui consiste en |’ étude de deux facteurs(X1, X2) atrois niveaux différent (-1, 0

et 1).Les résultats des expériences du plan Box-Behnken (BBD) sont représentés dans le
Tableau 9.

Tableau 9 : Plan et résultats d’ optimisation des conditions de I'inversion par le plan BBD.

N° | [C] Temps de Brix Pol Pureté T. Glucose | Fructose | saccharose
de |D'A.c | contact Valeurs (%) (%) (%) (%) (%) (%) (%)
test | (%) (min) predites 8296 | 19,75 | 23,81 | 6155 | 30,77 30,78 38,45
1 4 40 8545 | 11,87 | 13,89 | 68,86 | 34,43 34,44 31,14
2 25 10 69,65 | 33,19 | 476 | 4287 | 2143 21,44 57,13
3 4 10 Valeurs 71,35 | 805 | 11,92 | 70,38 | 35,19 35,2 29,62
4 1 10 experimentale ——=- 919077 [ 9238 | 835 | 417 418 91,65
5 4 70 982 | 2805 | 2857 | 5754 | 2877 28,78 42,46
6 25 70 96,9 3,07 317 | 76,62 | 35,05 35,06 29,91
7 1 70 86,05 | 844 981 | 72,01 36 36,01 27,99
8 1 40 785 | 526 6,7 74,45 37,2 37,21 25,59
9 25 40 896 | 11,01 | 12,29 | 70,00 | 3505 35,06 29,91
10 | 25 40 82,1 906 | 11,04 | 69,18 | 34,59 34,59 30,82

Les résultats montrent que les parameétres physico-chimiques Brix, polarité, pureté,

taux dinversion, glucose, fructose, saccharose varient de 69,65% a 98,2%, de 3,07% a
90,11%, de 3,17% a 92,38%, de 8,35% a 76,62%, de 4,17% a 35,19%, de 4,18% a 37,21% et
de 2559% a 91,65%, respectivement. A partir des données du tableau 9, les vaeurs
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expérimentales et prédites des paramétres physico-chimiques (Brix, polarité, pureté, taux

d’inversion) et des teneurs en glucose, fructose et saccharose sont étroitement proches.

[11-2.2.1.1 Validation du modéle pour lefacteur Brix

e Lecoefficient decorréation (R?)

L’ analyse de la variance permet de calculer un parametre statistique trés utile qui est le
coefficient de corrélation (R?). Cette statistique est le rapport de la somme des carrés des
réponses calculées (corrigées a la moyenne). Le coefficient de corrélation renseigne sur la
qualité du modéle. Si cette grandeur se rapproche de 1, le modél e exprime une forte puissance
d explication. Si par contre R? se rapproche de 0, le modéle présente une faible capacité
d’ explication.

Dans la présente éude, le coefficient de corrélation (R?) du model est égal a 0,93
(Figure 6), ce qui signifie qu’ uniquement 7% des variations ne sont pas expliquées par le
model. De plus, la valeur du coefficient de corrélation gjusté est de I’ ordre de RZuse =0,83,
ce qui est assez suffisant pour confirmer la haute significativité du model, sachant que le
R2use représente la valeur du coefficient de corréation (R?) aprés éimination des termes

(coefficients) inutiles du model.

Un model contenant beaucoup de termes inOutiles (non significatifs) aura une valeur
du R%;use trésinferieure acelle du R? (El-Adawi et al., 2011).
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Figure 6 : Graphigue des valeurs observeées en fonction de valeurs prévues pour le Brix du

sucre inverti.
e Modéeglobal et manque d’ajustement

L’analyse de la régression du modéle indique que les carrés des moyennes des
modeles sont supérieurs aux carrés des moyennes des résidus (Tableau 10). Par ailleurs, les
rapports de Fisher indiquent la valeur de 10,0643 pour le modéle de Brix du sucre inverti,
correspondant a une probabilité de 0,0220. D’ aprés ces résultats, nous pouvons conclure que
le modéle exprime de fortes significativités vis-a-vis de la réponse expérimentae (Fel et al.,
2010).

Cependant, le tableau indique des rapports des carrés des moyennes de défauts
d’ gjustement et des erreurs pures (Rapport F) de 0,4235, correspondant a une probabilité de
0,7781, ce qui indigue que les défauts d gjustement du modéle n’est pas significatif. 1l faut
noter que lorsgue le test de défaut d’ gjustement est non significatif, le modéle est jugé bon
(Fadil et al., 2014). A partir de I'analyse de variance du modéle ains que son défaut
d’ gustement, le modéle quadratique a des fortes puissances d explication des résultats
expérimentaux et est jugé bon. Sachant que s dans un model, la P-vaue du manque

d’ gjustement est significative ce model serarejeté (Granato et al., 2010).

Tableau 10 : Analyse de lavariance du modéle et du défaut d’ gjustement pour le Brix du

sucreinverti.
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Source Degrés del Sommedescarrés |Carrédes Rapport F |Prob. > F
liberté moyennes

Modele 5 803,30731 160,661 10,0643 0,0220*

Résidus 4 63,85369 15,963

Tota 9 867,16100

Défaut 3 35,728690 11,9096 0,4235 0,7781

d'gjustement

Erreur pure 1 28,125000 28,1250

Erreur totale 4 63,853690

e Effet desfacteurs

Les valeurs de probabilité sont utilisées comme un outil pour vérifier la signification

de chaque coefficient, et indiquent également I’ intensité de I’ interaction entre les paramétres.

Plus la vaeur de P-value est petite, plus grande est la signification du coefficient

correspondant pour les valeurs de probabilité inférieuresa0,05 (Liu et al., 2010).

Les effets de deux paramétres (concentration d’ acide citrique et le temps de contact)

ainsi que leurs interactions sur les réponses du modéle sont résumeés dans le tableau 11. La

valeur de la probabilité des parametres indique sur la significativité de son influence. Plus la

différence entre la valeur du coefficient (estimation) et I’ erreur standard est grande, plus le

facteur est jugé influent. Cela peut se traduire par la comparaison du rapport de coefficient et

I”erreur standard indiquée par « le rapport t».

¥
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Tableau 11 : Parametre des modéles de surfaces de réponse du Brix du sucre inverti.

Terme Estimation|Erreur Rapport t |Prob.>[t|
standard

Constante 84,857143 | 2,387723 35,54 | <0,0001*
Concentration d’ acide citrique (1,4) 2,425 1,631126 1,49 0,2113

Temps de contact (10,70) 10,708333 | 1,631126 6,56 0,0028*

Concentration d’ acide citrique* Temps de contact | 4,175 1,997713 2,09 0,1048

Concentration d'acide citrique* Concentration| -1,889286 | 2,61562 -0,72 0,5101

d’ acide citrique

Temps de contact* Temps de contact -0,589286 | 2,61562 -0,23 0,8328

D’ apres le tableau 11, seul le temps de contact a un effet significatif sur le Brix du

sucre inverti. Les autres paramétres n’ ont pas d’ effet significatif.

e Modele mathématique

Dans I’absolu, le choix d' un plan d’expérience n’a pas de sens tant qu'il n'est pas

subordonné au choix préalable d’'un modele mathématique. Les modeles les plus classiques
sont les modéles polynomiaux (le plus souvent de degré inférieur ou égal a deux) (Tinsson,
2010).

Le modéle mathématique postulé utilisé avec le plan de Box-Behnken pour deux
facteurs est un modéle du second degré classique, volontairement simplifié par éimination
des effets d'interactions jugés non significatifs dans I’ analyse ce qui permettra de manipuler
plus facilement cette expression réduite tout en gardant une qualité d' ajustement quasiment

similaire (Tinsson, 2010).
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Les modéles de surface de réponses quadratiques, en considérant les paramétres

d’influences significatives sont comme suit :

Y= 84,857143+ 10,708333x,

Avec: Y : Brix, x2:temps de contact

111-2.2.1.2 Validation de modéle pour lefacteur de polarité

e Lecoefficient decorréation (R?)

Dans la présente éude, le coefficient de corrélation (R?) du model est égal a 0,90
(Figure 7), ce qui signifie qu’uniquement 10% des variations ne sont pas expliquées par le
model. De plus, la valeur du coefficient de corrélation gjusté est de I’ ordre de RZuse =0,77,

ce qui est assez suffisant pour confirmer la haute significativité du moddl.
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Figure 7 : Graphique des valeurs observées en fonction des val eurs prévues pour la polarité

du sucreinverti.

e Modéeglobal et manque d’ajustement

L’analyse de la régression du modéle indique que les carrés des moyennes des

modéles sont supérieurs aux carrés des moyennes des résidus (Tableau 12). Par ailleurs, les
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rapports de Fisher indiquent lavaleur de 6,8854 pour |le modéle de la polarité du sucre inverti,
correspondant a une probabilité de 0,0426. D’ aprés ces résultats, nous pouvons conclure que

le modéle exprime de fortes significativités vis-a-vis de la réponse expérimental e.

Cependant, le tableau indique des rapports des carrés des moyennes de défauts
d’ gjustement et des erreurs pures (Rapport F) de 0,0691, correspondant a une probabilité de
0,9997, ce qui indique que les défauts d’ gjustement du modéle n’ est pas significatif.

A partir de I’analyse de variances du modéle ainsi que son défaut d ajustement, le
modele quadratique de la polarité du sucre inverti a des fortes puissances d’ explication des

résultats expérimentaux et est jugé bon.

Tableau 12 : Anayse de lavariance du modele et du défaut d’ gjustement pour de la polarité

du sucreinverti.

Source Degrésde | Sommedes | Carrédes | Rapport F | Prob.>F
liberté carrés moyennes
Modéle 5 5549,0691 1109,81 6,8854 0,0426*
Résidus 4 644,7317 161,18
Tota 9 6193,8008
Défaut d'gjustement | 642,83045 214,277 112,7031 0,0691 0,9997
Erreur pure 1,90125 1,901
Erreur totale 644,73170

e Effet desfacteurs

Les effets de deux parametres (concentration d’ acide citrique et le temps de contact)

ainsi que leurs interactions sur les réponses de la polarité du sucre inverti sont résumes dans le

tableau 13.

&
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Tableau 13 : Paramétre des modél es de surfaces de réponse de la polarité du sucre inverti.

Terme Estimation |Erreur standard|Rapportt |Prob.>|t|
Constante 5,173 7,587 0,68 0,5328

Concentration d’ acide citrique (1,4) -9,307 5,183 -1,80 0,1470

Temps de contact(10,70) -15,293 5,183 -2,95 0,0419*
Concentration d' acide citrique* Tempsde | 25,418 6,348 4,00 0,0161*
contact

Concentration d’ acide citrique* 8,254 8,311 0,99 0,3769

Concentration d’ acide citrique

Temps de contact* Temps de contact 17,804 8,311 2,14 0,0988

e Modéemathématique

Les effets des différents paramétres sur la polarité du sucre inverti sont classés selon

I’ordre deécroissant suivant : concentration d acide citrique*temps de contact> temps de

contact (10,70). Les autres parametres n’ont pas d effet significatif sur la polarité du sucre

inverti.

Les modél es mathématiques des surfaces de réponses de la polarité du sucre liquide se

présentent sous formes de polyndmes de second ordre. Ces modeles englobent les effets

linéaires, d'interaction et quadratiques des facteurs. Les modéles de surface de réponses

guadratiques, en considérant les parametres d’ influences significatives sont comme suit :

P=5,173-15,293x; + 25,418x:1x,

Avec : P: polarité, x1 : concentration d acide citrique, X2 : temps de contact
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111-2.2.1.3 Validation de modée pour lefacteur de Pureté

e Lecoefficient decorréation (R?)

Dans la présente éude, le coefficient de corréation (R?) du model est égal a 0,91
(Figure 8), ce qui signifie gu’uniqguement 9% des variations ne sont pas expliquées par le
model. De plus, la valeur du coefficient de corrélation gjusté est de I’ ordre de RZuse =0,80,

ce qui est assez suffisant pour confirmer la haute significativité du model.
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Figure 8: Graphique des valeurs observées en fonction des valeurs prévues pour la pureté du

sucre inverti.

e Modéeglobal et manque d’ajustement

L’analyse de la régression du modéle indique que les carrés des moyennes des
modéles sont supérieurs aux carrés des moyennes des résidus (Tableau 14). Par ailleurs, les
rapports de Fisher indiquent lavaleur de 8,1192 pour le modéle de la polarité du sucre inverti,
correspondant a une probabilité de 0,0321. D’ aprés ces résultats, nous pouvons conclure que

le modele exprime de fortes significativités vis-a-vis de la réponse expérimental e.
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Cependant, le tableau indique des rapports des carrés des moyennes de défauts
d’ gjustement et des erreurs pures (Rapport F) de 257,6312, correspondant a une probabilité de
0,05, ce qui indique que les défauts d’ gjustement du modéle n’ est pas significatif.

A partir de I'analyse de variances du modéle ainsi que son défaut d gjustement, le
modele quadratique de la pureté du sucre inverti a des fortes puissances d explication des
résultats expérimentaux et est jugé bon.

Tableau 14 : Analyse de lavariance du modéle et du défaut d’ gjustement pour de la pureté du

sucreinverti.
Source Degrésde |Sommedes |Carrédes |Rapport F |Prob.>F
liberté carrés moyennes
Modée 6136,1324 1227,23 8,1192 0,0321*
Résidus 4 604,6044 151,15
Tota 9 6740,7368
Défaut d'ajustement 3 603,82313 | 201,274 | 257,6312 0,05
Erreur pure 1 0,78125 0,781
Erreur totale 4 604,60438 0

e FEffet desfacteurs

Les effets de deux paramétres (concentration d’ acide citrique et le temps de contact)
ainsi que leurs interactions sur les réponses de la pureté du sucre liquide sont résumeés dans le
tableau 15.

Les effets des différents parametres sur la pureté du sucre liquide sont classés selon
I’ordre décroissant suivant : concentration d'acide citrique*temps de contact> temps de
contact (10,70). Les autres paramétres n’ont pas d’'effet significatif sur la pureté du sucre

inverti.
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Tableau 15 : Paramétre des modéles de surfaces de réponse de la pureté du sucre inverti.

Terme Estimation |Erreur Rapport t |Prob.>[t|
standard
Constante 8,335 7,347 1,130 0,32
Concentration d’ acide citrique (1,4) -9,085 5,019 -1,810 0,1445
Temps de contact (10,70) -18,392 5,019 -3,660 | 0,0215*
Concentration d’ acide citrique* Temps de
24,805 6,147 4,040 | 0,0157*

contact
Concentration d’acide citrique*

) S 5,290 8,049 0,660 0,5469
Concentration d’ acide citrique
Temps de contact* Temps de contact 20,380 8,049 2,530 0,0645

e Modéle mathématique

Les modeles mathématiques des surfaces de réponses de la pureté du sucre inverti se

présentent sous formes de polyndmes de second ordre. Ces modeles englobent les effets

lindaires, d'interaction et quadratiques des facteurs. Les modéles de surface de réponses

guadratiques, en considérant les parametres d’ influences significatives sont comme suit :

Y= 8,335 -18,392 x, + 24,805 x1X»

Avec: Y : pureté, X1 : concentration d’ acide citrique, X2 : temps de contact

111-2.2.1.4 Validation de modéle pour lefacteur du taux d’inversion

e Lecoefficient decorréation (R?)

Dans la présente éude, le coefficient de corrélation (R?) du model est égal a 0,91

(Figure 9), ce qui signifie qu’ uniquement 9% des variations ne sont pas expliquées par le

model. De plus, la valeur du coefficient de corrélation gjusté est de I’ ordre de RZuse =0,80,

ce qui est assez suffisant pour confirmer la haute significativité du modd.




Résultats et discussions

80

604 B """""

50+

40+

Taux d’inversion
Observé

30+

Taux d'inversion Prévue
P=0,0338 R carré=0,91 RM SE=9,5504

Figure 9 : Graphique des valeurs observeées en fonction des valeurs prévues pour le taux

d’inversion du sucre liquide.

e Modéeglobal et manque d’ajustement

L’analyse de la régression du modéle indique que les carrés des moyennes des
modeles sont supérieurs aux carrés des moyennes des résidus (Tableau 16). Par ailleurs, les
rapports de Fisher indiquent la valeur de 7,879 pour le modéle de I’inversion du sucre liquide,
correspondant a une probabilité de 0,0338. D’ aprés ces résultats, nous pouvons conclure que

le modele exprime de fortes significativités vis-a-vis de la réponse expérimental e.

Cependant, le tableau indique des rapports des carrés des moyennes de défauts
d’ ajustement et des erreurs pures (Rapport F) de 293,3847, correspondant a une probabilité de
0,05, ce qui indique que les défauts d’ gjustement du modéle n’ est pas significatif.

A partir de I’analyse de variances du modéle ainsi que son défaut d ajustement, le
model e quadratique du taux d’inversion du sucre inverti a des fortes puissances d’ explication

des résultats expérimentaux et est juge bon.
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Tableau 16 : Anayse de lavariance du modéle et du défaut d’ gjustement pour e taux

d’inversion du sucre liquide.

Source Degrésde Somme des Carrédes |RapportF |Prob.>F
liberté carrés moyennes

Modéle 5 3593,2484 718,65 7,879 0,0338*

Résidus 4 364,8418 91,21

Tota 9 3958,0903

Défaut d'gjustement 3 364,4278 121,476 293,3847 0,05

Erreur pure 1 0,41405 0,414

Erreur totale 4 364,84185

e FEffet desfacteurs

Les effets de deux paramétres (concentration d’ acide citrique et le temps de contact)

ainsi que leurs interactions sur les réponses du taux d’inversion du sucre liguide sont résumés

dansletableau 17.

Tableau 17 : Parametre des modéles de surfaces de réponse du taux d’inversion du sucre

inverti.
Terme Estimation |Erreur Rapport t |Prob.>[t|
standard

Constante 72,405 5,707466 12,69 0,0002
Concentration d’ acide citrique (1,4) 6,995 3,898941 1,79 0,1473
Temps de contact (10,70) 14,095 3,898941 3,62 0,0225*
Concentration d'acide citrique*Temps de

- - *
contact 19,125 4,775208 4,01 | 0,0161
Concentration d’ acide citrique* Concentration 350 6.252215 |-0.56 0.6035
d’ acide citrique
Temps de contact* Temps de contact -15,43 6,252215 -2,47 0,0691
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L’ effet du temps de contact (10,70) ainsi que son interaction avec la concentration

d’ acide citrique est significatif sur le taux d’inversion du sucre liquide.

111-2.2.1.5 Validation de modée pour lefacteur du Glucose

e Lecoefficient decorréation (R?)

Dans la présente étude, le coefficient de corrélation (R?) du model est égal a 0,92
(Figure 10), ce qui signifie qu’uniquement 8% des variations ne sont pas expliquées par le
model. De plus, la valeur du coefficient de corrélation gjusté est de I’ ordre de RZuse =0,82,

ce qui est assez suffisant pour confirmer la haute significativité du model.
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Figure 10 : Graphique des valeurs observées en fonction des valeurs prévues pour le glucose

contenu dans le sucre inverti.

e Modéeleglobal et manque d’ ajustement

L’analyse de la régression du modéle indique que les carrés des moyennes des
modeles sont supérieurs aux carrés des moyennes des résidus (Tableau 18). Par ailleurs, les
rapports de Fisher indiquent la valeur de 8,9342pour le modéle de glucose du sucre inverti,
correspondant a une probabilité de 0,0272. D’ aprés ces résultats, nous pouvons conclure que

le modéle exprime de fortes significativités vis-a-vis de la réponse expérimental e.
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Cependant, le tableau indique des rapports des carrés des moyennes de défauts
d’ gjustement et des erreurs pures (Rapport F) de 245,2018, correspondant a une probabilité de
0,05, ce qui indique que les défauts d’ gjustement du modéle n’ est pas significatif.

A partir de I'analyse de variances du modéle ainsi que son défaut d gjustement, le
modéle quadratique du glucose contenu dans le sucre inverti a des fortes puissances
d explication des résultats expérimentaux et est jugé bon.

Tableau 18 : Anayse de lavariance du modéle et du défaut d’ gjustement pour du glucose

contenu dans le sucre inverti.

Source Degrésde |Sommedescarrés| Carrédes | Rapport F | Prob.>F
liberté moyennes
Modée 5 870,3345 174,067 8,9342 0,0272*
Résidus 4 77,93286 19,483
Total 9 948,26736
Défaut d'gjustement 3 77,827058 25,9424 245,2018 0,05
Erreur pure 1 0,1058 0,1058
Erreur totale 4 77,932858

e FEffet desfacteurs

Les effets de deux paramétres (concentration d’ acide citrique et le temps de contact) ains
gue leurs interactions sur les réponses du glucose contenu dans le sucre inverti sont
résumés dans le tableau 19.
Les effets des différents paramétres sur le glucose contenu dans le sucre inverti sont classés
selon |’ ordre décroissant suivant : concentration d acide citrique*temps de contact> temps de
contact (10,70) > temps de contact2. Les autres paramétres n’ ont pas d' effet significatif sur le

glucose contenu dans le sucre inverti.
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Tableau 19: Paramétre des modéles de surfaces de réponse le glucose contenu dans le sucre

inverti.

Terme Estimation Erreur standard |Rapportt |Prob.>|t|
Constante 35,741 2,638 13,55 0,0002*
Concentration d’ acide citrique (1,4) 3,503 1,802 1,94 0,1238
Temps de contact (10,70) 6,505 1,802 3,61 0,0226*
Concentration d' acide citrique* Temps -9.563 2,207 -4.33 0,0123*
de contact

Concentration d' acide

citrique* Concentration d’ acide citrique -0,833 2,890 -0,29 0,7875
Temps de contact* Temps de contact -8,408 2,890 -2,91 0,0437*

e Modée mathématique

Les modél es mathématiques des surfaces de réponses du glucose contenu dans | e sucre

liquide se présentent sous formes de polyndmes de second ordre. Ces modeles englobent les

effets linéaires, d interaction et quadratiques des facteurs. Les modeles de surface de réponses

guadratiques, en considérant les parametres d’ influences significatives sont comme suit :

Y= 35,735 + 6,505 X, -9,5625 x1x, -8,41 x,?

Avec : Y : Glucose, x1 : concentration d’ acide citrique, X2 : temps de contacte.

111-2.2.1.6 Validation de modée pour lefacteur du Fructose

e Lecoefficient decorréation (R?)

Dans la présente étude, le coefficient de corrélation (R?) du model est égal a 0,92

(Figure 11), ce qui signifie qu’uniquement 8% des variations ne sont pas expliquées par le

model. De plus, la valeur du coefficient de corrélation ajusté est de I’ordre de RZ%jus¢ =0,82,

ce qui est assez suffisant pour confirmer la haute significativité du model.
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Figure 11 : Graphique des valeurs observées en fonction des valeurs prévues pour le fructose

contenu dans le sucre inverti
e Modéeleglobal et manque d’ ajustement

L’ analyse de la régression du modele (fructose contenu dans le sucre inverti) indique
gue les carrés des moyennes des modél es sont supérieurs aux carrés des moyennes des résidus
(Tableau 20). Par ailleurs, les rapports de Fisher indiquent la valeur de 8,9304 pour le modéele
de la polarité du sucre inverti, correspondant a une probabilité de 0,0272. D’aprés ces
résultats, nous pouvons conclure gue le modéle exprime de fortes significativités vis-a-vis de
laréponse expérimentale.

Cependant, le tableau 20 indique des rapports des carrés des moyennes de déefauts
d’ gjustement et des erreurs pures (Rapport F) de 234,934, correspondant a une probabilité de
0,05, ce qui indique que les défauts d’ gjustement du modéle n’ est pas significatif.

A partir de I’analyse de variances du modéle ainsi que son défaut d ajustement, le
modéle quadratique du fructose contenu dans le sucre inverti a des fortes puissances

d’ explication des résultats expérimentaux et est jugé bon.




Résultats et discussions

Tableau 20 : Analyse de lavariance du modéle et du défaut d’ gjustement pour le fructose

contenu dans le sucre inverti.

Source Degrésde |[Sommedes |Carrédes Rapport F  [Prob. > F
liberté carrés moyennes

Modéle 5 870,22359 174,045 8,9304 0,0272*

Résidus 4 77,95582 19,489

Total 9 948,17941

Défaut d'agjustement 3 77,845373 25,9485 234,934 0,05

Erreur pure 1 0,11045 0,1105

Erreur totale 4 77,955823

e Effet desfacteurs

Les effets de deux parametres (concentration d’ acide citrique et le temps de contact)

ains gue leurs interactions sur les réponses du fructose contenu dans le sucre inverti sont

résumés dans le tableau 21.

Tableau 21: Paramétre des modéles de surfaces de réponse | e fructose contenu dans le

sucre inverti

Terme Estimation |Erreur Rapport t |Prob.>|t
standard |

Constante 35,741 2,638 13,55 0,0002*
Concentration d’ acide citrique (1,4) 3,503 1,802 1,94 0,1238
Temps de contact (10,70) 6,505 1,802 3,61 0,0226*
Concentration d' acide citrique* Temps de -9,563 2,207 -4,33 0,0123*
contact
Concentration d acide citrique* Concentration |-0,833 2,890 -0,29 0,7875
d’ acide citrique
Temps de contact* Temps de contact -8,408 2,890 -2,91 0,0437*
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Les effets des différents paramétres sur le fructose contenu dans le sucre inverti sont
classés selon I’ ordre décroissant suivant : concentration d’acide citrique*temps de contact>
temps de contact (10,70) > temps de contact?. Les autres paramétres n'ont pas d effet

significatif sur le fructose contenu dans le sucre inverti.

e Modele mathématique

Les modéles mathématiques des surfaces de réponses du fructose contenu dans le
sucre liquide se présentent sous formes de polynémes de second ordre. Ces modeles
englobent les effets linéaires, d'interaction et quadratiques des facteurs. Les modéles de
surface de réponses quadratiques, en considérant les paramétres d'influences significatives

sont comme suit :
Y= 35,741 +6,505x; -9,563x:x; -8,408 x,?
Y : fructose, X1 : concentration d’ acide citrique, X2 : temps de contact

111-2.2.1.7 Validation de modée pour le facteur du Sacchar ose

e Lecoefficient decorréation(R?)

Dans la présente éude, le coefficient de corréation (R?) du model est égal a 0,92
(Figure 12), ce qui signifie qu’uniquement 8% des variations ne sont pas expliquées par le
model. De plus, la valeur du coefficient de corrélation gjusté est de I’ ordre de RZuse =0,82,

ce qui est assez suffisant pour confirmer la haute significativité du model.
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Figure 12 : Graphique des valeurs observées en fonction des valeurs prévues pour le

saccharose contenu dans le sucre inverti.

e Modéeleglobal et manque d’ ajustement

L’analyse de la régression du modéele (saccharose contenu dans le sucre inverti)
indique que les carrés des moyennes des modeles sont supérieurs aux carrés des moyennes
des résidus (Tableau 22). Par ailleurs, les rapports de Fisher indiquent la valeur de 8,9308
pour le modéle du saccharose contenu dans le sucre inverti, correspondant a une probabilité
de 0,0272. D’ aprés ces résultats, nous pouvons conclure que le modéle exprime de fortes

significativités vis-a-vis de laréponse expérimentale.

Cependant, le tableau 22 indique des rapports des carrés des moyennes de déefauts
d’ gjustement et des erreurs pures (Rapport F) de 250,6304, correspondant a une probabilité de
0,05, ce qui indique que les défauts d’ gjustement du modéle n’ est pas significatif.

A partir de I’analyse de variances du modéle ainsi que son défaut d ajustement, le
modéle quadratique du saccharose contenu dans le sucre inverti a des fortes puissances

d’ explication des résultats expérimentaux et est jugé bon.
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Tableau 22 : Anayse de lavariance du modéle et du défaut d’ gjustement pour le saccharose

contenu dans le sucre inverti.

Source Degrés de[Somme des|Carré des|Rapport F |Prob. > F
liberté carrés moyennes

Modéle 5 3480,0683 696,014 8,9308 0,0272*

Résidus 4 311,7346 77,934

Total 9 3791,803

Défaut d'gjustement 3 311,32058 103,774 250,6304 0,05

Erreur pure 1 0,41405 0,414

Erreur totale 4 311,73463

e Effet desfacteurs

Les effets de deux parametres (concentration d’ acide citrique et le temps de contact)

ainsi que leurs interactions sur les réponses du saccharose contenu dans le sucre inverti sont

résumés dans le tableau 23.

Tableau 23: Paramétre des modéles de surfaces de réponse du saccharose contenu dans le

sucre inverti.
Terme Estimation |Erreur standard|Rapportt |Prob.>[t|
Constante 28,534 5,276 541 0,006
Concentration d’ acide citrique (1,4) -7,002 3,604 -1,94 0,124
Temps de contact (10,70) -13,007 3,604 -3,61 0,023*
Concentration d acide citrique* 19,125 4.414 433 0,012*
Temps de contact
Concentration d acide citrique* 1,663 5,779 0,29 0,788
Concentration d’ acide citrique
Temps de contact* Temps de contact 16,818 5,779 2,91 0,044
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Le temps de contact (10,70) ainsi que son interaction avec la concentration d’acide

citrique ont des effets significatifs sur le saccharose contenu dans le sucre inverti.

[11.2.2.2 Représentations spatiales et analyse des modéles de surfaces deréponses
Le couple concentration de I’ acide citrique-temps de contact d'inversion joue un role

important dans I’ inversion du sucre liquide, puisque le coefficient (X1X2) est significatif (P <
0.05).
Les résultats obtenus de I’ é&ude des interactions entre la concentration d’ acide citrique

et le temps de contact pour le Brix du sucre liquide inverti, sont représentés dans lafigure 13.

Figure 13: Représentation spatiale des modéles de surfaces de réponses de I'effet de la
concentration d’ acide citrique et du temps de contact sur le Brix du sucre liquide inverti.

D’ apres cette figure, il y a une relation proportionnelle entre le couple concentration

d’ acide citrique-temps de contact et le Brix, celarevient a:
e Hydrolyse du saccharose qui consomme des molécules d’ eau ;
e Réduction de lateneur du milieu en eau par évaporation sous |’ effet de la chaleur.
Lafigure 14 et 15, représentent |’ influence de la concentration d’ acide citrique et du

temps de contact sur la polarité et la purté du sucre liquide inverti.

La polarité et la purté du sucre liquide inverti diminue avec |’augmentation de la

concentration d’ acide citrique et |e temps de contact.

Ces résultats peuvent étre expliqués par |” hydrolyse du saccharose en D-glucose et D-

fructose.

"
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La pureté est un parametre tres important a étudier du fait qu’il a une relation directe
avec letaux d'inversion.

La diminution de la pureté possedent une relation avec la quantité de de sucre (teneur
en saccharose) présente dans la solution sachant qu’ €lle est calculée par larelation suivante :

Quantité de sucre(saccharose)
Quantité de matiere séche (MS)

Pureté =

M S= quantité de non sucre + quantité de sucre.

Figure 14 : Représentation spatiale des modéles de surfaces de réponses de I'effet de la
concentration d acide citrique et du temps de contact sur la polarité du sucre liquide inverti.

Figure 15 : Représentation spatiale des modeles de surfaces de réponses de I’ effet de la
concentration d acide citrique et du temps de contact sur la pureté du sucre liquide inverti.

=
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L’influence de I’ acide citrique et du temps de contact sur le taux d'inversion du sucre
inverti, le glucose et le fructose contenu dans le sucre inverti, sont représenté dans les figure

16, 17 et 18, respectivement.

Letaux d'inversion est un parameétre trés important a étudier afin de produire un sucre
inverti possédant un taux d’inversion qui répond aux exigences du client.

Les résultats nous montrent que le taux d'inversion, le glucose et le fructose contenus
dans le sucre inverti augmentent avec |’ augmentation de la concertation d acide citrique et du

temps de contact.

Ces résultats peuvent étre expliqués par I’ hydrolyse du saccharose en ses deux mono

saccharides, glucose et fructose sous I’ influence de I’ acide citrique (Abass, 2002).

Figure 16: Représentation spatiale des modeles de surfaces de réponses de I'effet de la
concentration d’ acide citrique et du temps de contact sur le taux d’'inversion du sucre liquide.

&
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Figure 17 : Représentation spatiale des modéles de surfaces de réponses de I'effet de la
concentration d’acide citrique et du temps de contact sur le Glucose contenu dans le sucre
liquide inverti.

Figure 18: Représentation spatiale des modeles de surfaces de réponses de I'effet de la
concentration d’ acide citrique et du temps de contact sur le fructose contenu dans le sucre
liquide inverti.
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La figure 19, nous montre que sous |'influence de I'acide citrique et du temps de

contact le saccharose diminue suite a son hydrolyse grace ala présence d’ acide citrique.

Figure 19: Représentation spatiale des modéles de surfaces de réponses de I'effet de la
concentration d acide citrique et du temps de contact sur le saccharose contenu dans le sucre
liquide inverti.

[11-2.2.3 Paramétr es optimaux
Cette étude montre qu’un modéele polynomia d ordre deux complet peut modéliser

correctement le phénomene éudié. |l apparait que les conditions expérimentales optimales,
C est- a-dire celles conduisant I’inversion souhaité du sucre liquide sont obtenues au sein du

domaine expérimental.

Les conditions de I'inversion optimales identifiées, par I’ utilisation du logiciel IMP,

sont représentées dans le Tableau 24.

Tableau 24 : Conditions optimales de I’ inversion du sucre liquide.

Paramétre Estimation
Concentration d’ acide citrique (%) 1,65
Le temps de contact (min) 34,13
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111-2.2.3.1 Résultats d’analyse du test pour les conditions optimales

Les résultats d’ analyse du test pour les conditions optimales proposé par BBD sont
représentés dans le tableau ci-dessous. Ce dernier nous montre que ces résultats se
rapprochent aux valeurs prédite ce qui démontre gque les conditions optimales estimer par
BBD permet de produire un sucre liquide inverti visé par |’ entreprise.

Tableau 25 : Résultats d' anal yses physico-chimiques du test pour les conditions optimal es.

Concentration | Temps de| T° Brix | Pol Pureté | pH T. Glucose | Fructose | Saccharose
dAacte |cometmi) [ ) o) [ | | | (%) (B | (%) | (%
1,6 34 103 | 745 | 22,70 | 30,47 | 246 | 59,9 | 30,05 29,94 40,01
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Conclusion

Le sucre fait partie des produits de base les plus importants pour les industries

alimentaires en raison de ses qualités uniques : tres grande pureté, saveur sucrée optimale... etc.

L’une des préoccupations actuelles des industries agroalimentaires est |’installation de
I’ assurance qualité en améliorant la qualité de ses produits et en diversifiant ses services, dans ce
cadre, CEVITAL étant certifiée 1ISO 22000 pour ses produits tel que le sucre solide et le sucre
liquide, la qualité et ains au cours de ses objectifs, en 2008, ce Groupe S est lancé dans la
production du sucre liquide inverti afin dele délivré prét al’emploi.

La présente étude est consacrée a I’ optimisation de |’inversion de sucre liquide sous

I’influence de I’ acide citrique et du temps de chauffage.

L’utilisation du plan d expérience Box-Behnken, a pour but d obtenir un maximum
d’information en un minimum d’ expérience, une telle problématique est primordiale dans le
milieu industriel ou minimiser le nombre d’ expériences a réaliser est synonyme de gain de
temps et de productivité. Ce plan a révélé un taux d’'inversion de 59,99%, en utilisant une

concentration de 1,6% et un temps de chauffage qui ne dépasse pas 34min.

L’ application de I’'HPLC a donné une teneur en saccharose, fructose et en glucose de
40,01%, 29,94% et de 30,05%, respectivement.

Lelogiciel Cléopétre témoigne d' un Brix de 74,50 et d’ une pureté de 30,47%.

En terme de perspective et dans le but de compléter ce travail dans I'avenir, il serait

intéressant de :

» Optimiser dautres facteurs influengant le taux dinversion de sucre tels que la
température.

»  D’approfondir I’ é&ude de I’ inversion sur d’ autres sucres.

»  Travalller sur d autre matrice (autres sucres).

» D'utiliser des matériaux plus avancés tels que le bain d huile ou I'autoclave afin

d eviter des pertes de chaleur.
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ANNEXE I: Matériel utilisé

Figure 1: Polarimetre.
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Figure 2 : chromatographie en phase liquide de haute performance (HPLC).

Figure 3 : réfractomeétre.
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Figure4: Diluteur.

Figure5 : Plague chauffante.
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Figure 6 : pH-metre.
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Figure 7: Thermometre U.V.
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ANNEXE I : Résultats de |’ HPLC de la matiére premiere et du sucre liquide inverti.

Figure 1. Dosage de saccharose du sucre liquide par HPLC.

Figure 2: Mesure de taux d'inversion et dosage de saccharose, de fructose et de glucose du
sucre inverti estimer par BBD par HPLC.



Résumeé

Dans le but de I'optimisation des facteurs qui agissent sur | hydrolyse du sucre liquide
par | action combinée de I’ acide citrique et du temps de chauffage, une étude par plan surface
de réponse de type Box-Behnken a été menée. Apres un choix approprié de deux variables,
11 expériences ont conduit & un modéle mathématique reliant la réponse (taux d’inversion)
aux facteurs et permettant une bonne maitrise du processus d’ hydrolyse. Aprées la réalisation
des essais et I’ anal yse des données, |’ étude a permis la connaissance des conditions optimales
nécessaires pour |’ obtention d’un taux d'inversion prédit. Ces conditions opératoires sont : un

temps de chauffage de 34 min, et une concentration en acide citrique de 1.6%.

Notre étude a prouvé la grande efficacité d’ appliquer la méthodologie des plans
d'expériences pour |’ optimisation des parameétres opérationnels affectant I'hydrolyse du sucre
liquide. Il sagit d’'un moyen pertinent et économique qui permet d'obtenir le maximum

d'informations dans une courte durée et surtout avec un minimum d'expériences.

Mots clés: Optimisation, sucre liquide, hydrolyse, taux d’inversion, plan de surface de

réponse.

Abstract
In order to optimize the factors that affect the hydrolysis of liquid sugar by the combined
action of citric acid and the heating time, a Box-Behnken type response surface plan study
was conducted. After an appropriate choice of two variables, 11 experiments led to a
mathematical model linking the response (inversion rate) to the factors and allowing a good
mastery of the hydrolysis process. After conducting the tests and analyzing the data, the study
made it possible to know the optimal conditions necessary to obtain a predicted inversion rate.
These operating conditions are: a heating time of 34 min, and a citric acid concentration of
1.6%. Our study proved the great efficiency of applying the experimenta design methodology
for the optimization of operational parameters affecting the hydrolysis of liquid sugar. It isa
relevant and economical way to obtain the maximum information in a short time and

especially with aminimum of experience.

Key words: Optimization, liquid sugar, hydrolysis, inversion rate, surface response plan.



