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INTRODUCTION

I ntroduction

L’industrie sucriere compte parmi les industries agroalimentaires les plus connues et
les plus répondues dans le monde. Elle est entraine de vivre une profonde mutation le passage
de stade artisana 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.

Autrefois, I’utilisateur (confiseur, biscuitier) fabriquait lui-méme le sucre liquide
inverti, de facons artisanal et discontinue: fonte de sucre, ajout d’acide alimentaire ....

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

L’unité de Cevital est le seul organisme au niveau national et continental qui fabrique
le sucre liquide (sucre liquide saccharose et sucre liquide inverti).

La qualité est I'une des préoccupations actuelles des industries agroalimentaires.
Cevita etant certifiée 1ISO 22000 pour ses produits tel que le sucre solide et le sucre liquide
(saccharose et inverti) la qualité et ains au cours de ses objectifs. Bien que celle-ci est
subjective, toutes fois I’appréciation des parameétres physicochimiques dits de qualité est
toujours possibles ses paramétres en été aborder en détailles lors des analyses effectuer au

niveau de laboratoire de I’unité sucre liquide de Cevital.

L’ objectif de ce travail est double. D’une part suivre le process de fabrication de sucre
liquide inverti et recensement de problemes lies a I’hydrolyse et I’analyse de sucre au sein de
I’unité sucre liquide de Cevital.

D’autre part, faire une comparaison de cout et I’impacte sur I’environnement entre
I’hydrolyse de saccharose par catalyse acide sur résine et I’hydrolyse de ce dernier par voie

enzymatique.
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CHAPITRE | Généralités sur le sucre

I.1. Lessourcesdesucre

Le sucre existe dans toutes |es plantes contenant de la chlorophylle. On le trouve dans
presque tous 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, etc.), c’est bien la betterave et la

canne qui constituent les deux principales sources mondiales de sucre [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’intermediaire de la chlorophylle est assimilée par la plante afin

de convertir I’énergie lumineuse en énergie chimique selon :

6CO; + 6H,0 + E (161.5kJ) —» CgH1206 + 6CO, Q)
Chez laplus part des végétaux, le produit majeur de I’assimilation photosynthétique de

carbone atmosphérique est |e saccharose [2].

1.3. Lacanneasucre

La canne a sucre (« Saccharum
officinarum ») est une plante de la famille
des Poacées (graminées). Toutes les especes
du genre « Saccharum » sont des graminées
vivaces de grande longévité dont I’aspect
rappelle celui du roseau (Figure 01). Il existe
pluseurs variétés qui possédent des
caractéristiques diverses s’adaptant ainsi aux
différentes régions de culture : robustesse,

résistance aux maladies, teneur en sucre plus

ou moins élevée, etc. [3]. Figure (01) : Représentation schématique
de la canne a sucre adulte [4].
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La plante se reproduit par bouturage, a partir d’'un morceau de tige comportant au
moins un nceud. La plantation se fait au début de la saison des pluies. La canne a sucre
demande un sol aéré, assez riche et bien irrigué [3].

Cette plante se compose de plusieurs parties, dont latige qui est un des éléments qui la
caractérise le mieux, et constitue le réservoir en sucre de la plante [5].

Les tiges peuvent atteindre entre 2,5 et 4 m de hauteur et 1,5 a 6 cm de diamétre, selon
les variétés. Leur écorce épaisse et lisse va du jaune au violet. Les tiges sont structurées en
troncons de 10 & 20 cm (les entre-nceuds), séparés par des nceuds ou les feuilles prennent

naissance [3].
|.3.1. Histoiredelacannea sucre atraversle monde

Bien avant I’ere industrielle, la canne a fourni, au cours des millénaires qui I’ont
précédée, le sucre a I’humanité. De la canne, on pouvait assez facilement extraire le
saccharose. Deés la plus haute Antiquité, on savait cultiver le roseau sucré, dont I’origine
botanique remonterait au «saccharum robustum» de la Nouvelle-Guinée et desiles voisines,
avant d’émigrer vers I’est (Iles Fidji, Nouvelle-Calédonie, Nouvelles-Hébrides), plus tard vers
I’ouest et le nord-ouest (Philippines, Indochine, Indonésie, Malaisie, Inde et Chine). Vers le
111%™ siecle avant J.C., Indiens et Perses commencent aimporter du sucre sur lesrivages de la
Méditerranée orientale, en Arabie et en Egypte. Mais, il faut attendre le retour des Arabes
d’Asie au VII®™ siécle, pour voir se développer la canne & sucre dans les pays
méditerranéens. Jusqu’a la fin du Moyen-age, les Arabes sont les principaux producteurs de
sucre.

En Europe, ce produit exotique est resté longtemps inconnu. Ce sont les croisés qui
rapportent les précieux roseauix, a partir du X11°™ siécle. On les implante dans I’archipel grec,
en Sicile, dans le sud de I’ltalie et le midi de la France. Nos apothicaires vendent le sucre sous
des formes variées, a des prix élevés. Le commerce sucrier va se développer en Europe et
Venise en devient la grande capitale. Les marchands vénitiens vont chercher d’Alexandrie le
sucre qui arrive a I’ltalie au XIV®™ et au XV siécle. Puis Lisbonne devient & son tour

capitale du raffinage.

La découverte de I’Amérique marque un tournant dans I’histoire du sucre. Des son
second voyage en 1493, Christophe Colomb introduit a Saint Domingue des plants de canne &
sucre en provenance des Canaries. Puis la canne est introduite au Mexique, au Pérou, au
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Brésil. Au cours du XVI°™ siécle, début du XV11°™, tous les pays découverts vont se couvrir
de plantations.

Au XVII®™ siécle, les Francais installés a la Martinique et a la Guadeloupe
commencent a cultiver la canne. A I’aube du XIX®™ siécle, la canne & sucre a bouclé son tour
du monde. Le voyage a duré 2000 ans. Parti desfles du Pacifique sud, le roseau sucré a gagné

tous les continents [6].

» Début 18me siécle

b 1ére moitié 16éme siécle
» Fin 15éme siécle

» Début 15éme siécle

» 78me siecie

P> 1ére moitié 17éme siécle
> 128me siécle

> ter siécle

P Antiquité

Figure (02) : Lacanne asucre atraversles ages [1].

|.3.2. Conditionsdeculture

La canne a sucre se développe a des températures sétalant en principe entre 10 et 30°C. Par
contre, les températures ne doivent en aucun cas Sabaisser en dessous de 0°C car la plante géle. Lors
de la phase de maturation, c'est a dire la période au cours de laqudlle la plante fabrique le plus de
saccharose, les températures doivent se situer entre 10 et 20°C [7].

L es besoins en eau de la canne a sucre se situent en moyenne aux aentours de 1500 ml
par an, toutefois, la culture de la canne a sucre peut également avoir lieu dans des régions
moins propices si un bon systeme d'irrigation est mis en place [8].

Le sol doit étre riche, lourd et assez poreux pour permettre une bonne pénétration et
conservation de I'eau, maisil doit également étre bien draing, afin que le systeme racinaire de
laplante, qui est assez important, se développe dans de bonnes conditions [9].

Les plantes de canne sont généralement propagées par bouture, ces dernieres sont

entrées et les bourgeons dormant peuvent alors se dével oppées et donner naissance a des tiges
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primaires. A maturité, une touffe de canne peut comporter de 10 a 15 tiges, la période de
maturation varie selon le climat et larégion [1].

Si ces diverses conditions sont réunies, les plantes de canne a sucre arrivent a maturité
au bout de 10 a 24 mois selon les régions (la moyenne se situant aux aentours de 16 mois).
Ce moment est assez simple a déterminer, il intervient un mois aprés I'apparition de petites
fleurslelong de latige de lacanne a sucre [7].

La canne a sucre sépanouit bien dans des sols |égerement acides, I'optimal se situant a
un pH d'environ 6,5. Toutefois, elle peut supporter des terres, plus acides (jusqu'a pH 5) ou
plus basiques (jusqu'apH 8,5) [10].

La récolte est une étape cruciale et demande une grande organisation, €lle se fait au
moment ou la canne présente la plus grande richesse en sucre. La coupe se fait beaucoup plus
a la main. Lors de la récolte, une partie de la tige est laissée en place pour une nouvelle
poussee [11].

1.3.3. Composition dela canne a sucre
Les principaux constituants de la canne a sucre sont le sucre et les fibres. La
composition moyenne est présentée dans le tableau (1). Aprés extraction, une tonne de canne

produit environ 250 a 300 kg de débris, soit entre 25 et 30 % de la matiere premiere [3].

Tableau | : Composition moyenne de la canne a sucre [3].

Composants Teneur en %
Eau 70
Fibres ligneuses 14
Saccharose 14
Impuretés 2
Tota 100

| .4. Définition dela betterave sucriére

La betterave sucriere « Beta vulgaris » appartient, comme les épinards et |a blette, ala
famille des « chénopodiacées ». Les variétés de betterave sucriere cultivées actuellement sont
issues de la betterave de Silésie sélectionnée a la fin du XVI11%™ sicle par le chimiste
allemand Achard. Ces variétés contiennent entre 15 % et 20 % de sucre, alors que la
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« Blanche de Silésie », dont elles sont issues n'‘en contenait que 7 %. Cette amélioration

significative est e fruit d'une sélection rigoureuse des plantes [12].

|.4.1. Histoire dela betterave

A la fin du 18°™ siécle, la situation politique paralyse les échanges commerciaux
entre le continent européen et les pays tropicaux producteurs de canne a sucre et crée une
pénurie qui vainciter les européens a rechercher d’autres sources de saccharose. La betterave
sucriére, utilisée jusque la comme aliment pour le bétail, fait I’objet de recherches et de
sélections afin d’augmenter sa teneur en saccharose. Au début du 19°™ siécle, la premiére
fabrique de sucre au départ de betterave est construite en Silésie et c’est en 1812 que la
premiére fabrique belge voit le jour a Liege. L’industrie du sucre de betterave va perdurer
jusqu’a nos jours en Wallonie et en Europe en renforgant sa position malgré les aléas qu’ont

connu son marché et la concurrence des producteurs de canne [13].

[.4.2. Composition chimique dela betterave sucriére
La betterave sucriére du genre « Béta vulgaris» est constituée d'environ 23,5% de

matiere séche et de 76,5% d'eau. Le saccharose
représente environ 17% de la matiére séche. Le
reste est constitué de composés solubles et
insolubles. La partie insoluble, appelée marc, est
formeée essentiellement de cellulose, Collt
d’hémicelluloses et de substances pectiques.

La cdlulose et les hémicelluloses constituent le

squelette de la cellule, et les substances pectiques

Rayon saccharifere
jouent le réle de ciment. La partie soluble est Radicelle

Pivot

constituée principalement de composés organiques

s non res[14]. . .
azotés ou non, de sels et de cendres [14] Figure (03) : Betterave sucriere [15].
1.4.3. Culturedela betterave

Dés que le sol est sec, en mars ou avril, les agriculteurs entreprennent les semailles.
Avec des appareils permettant I’ensemencement individuel, les graines, qui se présentent sous

forme de pastilles rondes, sont enfouies dans le sol a intervalles de 16 a 20 cm. Par temps
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favorable, les premieres pousses apparai ssent dé§ja apres deux semaines. En I’espace d’environ

180 jours, elles se développent pour devenir de belles betteraves pesant entre 700 et 2000 g.

Jusqu’a 90 000 plantes de betterave poussent sur un hectare. Leur teneur en sucre varie
entre 16% et 20% et I’on en retirera entre 8000 et 12 000 kg de sucre. Cette quantité suffit
pour couvrir les besoins annuels de 250 consommateurs. Les betteraves sucriéres, qui sont des
plantes a rendement élevé, ont besoin d’un bon apport en substances nutritives. Les mauvaises
herbes sont combattues le plus tét possible et de maniére sélective, ce qui permet de limiter

les codts et de ménager |es betteraves [16].

|.5. Labetterave sucriere et la canne a sucre dansle monde

La filiere sucre mondiale s’est constituée autour de deux principales matieres
premiéres : la canne et la betterave. Sa compétitivité est aujourd’hui sérieusement remise en
cause par la croissance des édulcorants de substitution et le développement a partir du sucre
d’une filiere paralléle non alimentaire « les biocarburants ». La production de la canne a sucre
présente un double avantage par rapport a celle de la betterave sucriere : une meilleure
capacité a absorber le gaz carbonique (la canne est un meilleur transformateur de I’énergie
solaire par rapport ala betterave) et un faible colt de main d’ceuvre. En revanche, elle est plus

riche en sucre que lacanne [17].

|ummmmm|

Phll'illppints

raves et cannes

/

| La canne dans rhémisphére sud |

Figure (04) : Air de production de la betterave et de la canne a sucre dans le monde [17].
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|.6. Technologie sucriére
1.6.1. Technologie dela sucrerie de canne

L’objectif des sucreries est de partir d’une matiére premiere la plus pure possible et de
produire, avec un rendement optimum, un sucre de qualité. La sucrerie est donc
principalement une industrie de séparation et de purification. Un grand nombre d’opérations

unitaires de séparation sont ainsi mises en ceuvre [18].

1.6.1.1. Réception et préparation des plantes

La réception des cannes se fait directement a la balance de la sucrerie. Les plantes sont
acheminées par un tapis roulant vers un lavoir, pour éliminer la terre, les poussiéres, les

pierres et les herbes, puis vigoureusement lavées dans un fort courant d’eau [18].

[.6.1.2. Extraction
1.6.1.2.1. Découpage et broyage

Compte tenu de sa composition, la canne a sucre doit étre déchiquetée pour pouvoir en
extraire le sucre. Cette opération est réalisée dans des Schredders (hacheurs). Les morceaux
de canne ont une taille de I’ordre de 100mm et un diamétre de 4mm. Cette étape de broyage
est déterminante et facilite considérablement le processus d’extraction [19].

Les matieres fibreuses ou les résidus ligneux obtenus apres broyage sont imbibées d’eau
pour dissoudre le maximum de saccharose et sont ensuite utilisés comme combustibles pour

les chaudiéres des sucreries ou des raffineries [20].

[.6.1.2.2. Extraction

Les morceaux de canne a sucre passent dans une série de trois moulins cylindriques
monteés en triangle. 1ls tournent lentement (4 a 6 tr/min). Du premier moulin, sort ce que I’on
appelle le « vesou ». La canne subit deux broyages dans chaque moulin. Le jus est récupéré
au dessus du groupe de moulin ou il est envoyé aux divers stades du traitement (jus de
premiere pression) ou au contraire recircule dans les moulins « jus mélangé ». Les moulins
permettent d’extraire 92 a 96% du saccharose contenu dans la canne. Le vesou est de couleur
brune assez trouble avec une composition et une qualité qui varient selon la variété et la

qualité de lacanne [3].
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[.6.1.2.3. Epuration

Le vesou contient un grand nombre d’impuretés. 1l est d’abord épuré par tamisage
pour enlever les particules ligneuses, ensuite par chauffage et par I’ajout de chaux
(Chaulage) [3].

Le vesou est porté a ébullition afin de favoriser 1a floculation des impuretés résiduelles
(boues) [21].

1.6.1.2.4. Evaporation et cristallisation

Le jus sucré est envoyeé dans des chaudieres. L’eau s’évapore peu a peu, tandis que le
jus sucré se transforme en sirop. La cristallisation est effectuée en trois étapes appelées jets.
Elle consiste a chauffer le sirop pour qu’il se concentre de plus en plus jusqu’a la
sursaturation, les cristaux apparaissent. Cette masse est chauffée a 80°C, le jus restant est
appelé «mélasse » [22].

1.6.1.2.5. Malaxage et turbinage

Cette étape consiste en un refroidissement de la masse cuite, qui est déversée dans un
bac de malaxage d’une température allant entre 45 a 50°C, ce refroidissement acheve le
grossissement des cristaux dans I’eau mere. Le sucre blanc commercialisé ne sort que du

premier jet, les deuxiémes jets et troisiemes jets ne produisent que du sucre roux [23].

1.6.1.2.6. Séchage
Les cristaux de sucre sont séchés dans des granulateurs a tambour.

1.6.1.2.7. Emballage et entreposage
Pour la consommation locale dans les pays producteurs, le sucre brut obtenu est
souvent vendu et consommeé tel quel. Les cristaux de sucre sont donc mis dans des sacs. Pour

I’exportation, le sucre roux est entreposé en piles, jusqu’a ce qu’il soit chargé sur les navires

3].
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1.6.2. Technologie dela betteravesucriere
1.6.2.1. Stockage

Le stockage des betteraves s’effectue au bord des champs et en usine :
— au bord des champs, il s’agit de « silos » qui ressemblent a de simples tas mais dont la
structure (hauteur, largeur, orientation) est soignée afin de permettre une bonne aération de
I’ensemble ;
— en usine, la capacité de stockage ne dépasse généralement pas 48 heures et permet un
fonctionnement continu de I’usine, méme en absence de réception de betterave, la nuit et le
week-end. Les usines se chargent de I’organisation de la réception.

Plusieurs transformations entrainant une perte en sucre ont lieu durant le stockage :
— le métabolisme respiratoire et la pousse des feuilles se font aux dépends du saccharose
stocké dans la racine. La perte quotidienne est ainsi évaluée a 0,02 a 0,04 kg saccharose/100
kg;
— durant le stockage, on assiste a une transformation des matieres azotées avec hydrolyse
des protéines en acides aminés. Ce taux d’azote soluble supplémentaire diminue la pureté des
jus, et par la méme augmente la perte en sucre (chaque non-sucre entraine une quantité

donnée de sucre dans la mélasse) [18].

1.6.2.2. Réception

Les usines paient les planteurs sur la base du poids de betteraves décolletées et de la
teneur en sucre de celles-ci. Les betteraves sont payées en fonction du quota auquel elles
correspondent et de leur teneur en sucre.

L’importance de la tare dépend de la nature des sols mais également de la maniére dont
s’est déroulée la récolte (temps suffisant apres une pluie) et le stockage (aire stabilisée en dur
ou non) [18].

[.6.2.3. Alimentation de I’usine
Du point fixe ou de I’aire de stockage, I’alimentation de I’usine en betteraves peut
s’effectuer de maniére hydraulique ou a sec.
e Alimentation hydraulique
Cette technique présente I’avantage de ne pas briser les betteraves. Par contre, elle
entraine :
— des pertes en sucre importantes dans I’eau de circulation d’ou une forte augmentation de

laDCO (demande chimique en oxygene) ;

11
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— desrisgues de développements microbiens ;
— des dépbts de pierres bouchant les caniveaux ;
— un manque de souplesse (pour I’augmentation de capacité notamment).
e Alimentation a sec
Cette technique présente I’avantage de limiter les pertes en sucre et d’utiliser moins
d’eau, par contre, elle entraine un bris plus important des betteraves et des pertes en sucre au

transport dues aux blessures et heurts des betteraves [18].

1.6.2.4. Lavage des betteraves

La qualité du nettoyage des betteraves est tres importante car elle conditionne la durée
de vie des couteaux des coupe-racines, I’importance des infections, I’usure du diffuseur, la
filtrabilité et I’épuration des jus, I’usure du matériel de pressage des pulpes et la digestibilité

de ces dernieres [18].

1.6.2.5. Extraction du sucre

L’extraction est réalisée par diffusion en plongeant les betteraves, découpées en
cossettes, dans de I’eau chaude afin de dénaturer la membrane ectoplasmique empéchant la
diffusion des solutés. Au-dela de 60 °C, les albumines de la membrane coagulent. Le
cytoplasme se rassemble au centre, tandis que la vacuole prend sa place au contact de la
membrane cellulosique (figure 06). Comme cette derniere est totalement perméable, les
vacuoles forment, d’une cellule a I’autre, une solution continue. La théorie de la diffusion

simple s’applique alors a cette extraction [18].

Pellicule
ectoplasmique
£ semi-perméable -1
AN

L~

Vacuole \
Membrane —— .
avec cellulosique
jus 05 perméable
sucre &Noﬂau
J Protoplasme J
(@) cellule nomale (b) cellule apres échaudage

Figure (06) : Cellule de betterave dont on extrait |le saccharose [18].
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[18].

« Lesopérations qui suivent sont presque les mémes que celles de lafabrication du

sucre de canne.
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Il. Lesaccharose et la chimiesucriére
I1.1. L esaccharose

[1.1.1. Composition et structure

Le saccharose est un disaccharide ou diholoside, non réducteur, les deux oses qui le
composent sont le dextrose (ou glucose) et le lévulose (ou fructose) qui sont réducteurs. Il a pour
formule brute C;2 H2,011, sa masse moléculaire est de 342 g/mole. Sa dénomination chimique

compléte est : a-D-glucopyranosyl (1 - 2) B-D-fructofuranoside [25].

Saccharose non réducteur

= + 66°63
[l = + CH,OH
(H ° freon
H
oL kT
o OH H o— OiH H C':HZDH
OH H OH
CHL,OH_~©
OoOH
OH OH H CH,OH
H OH
Fructose
(levulose labile)
. v (imomérisation) l
Sucres réducteurs
{a l'egard de la CH,LOH

ligueur de Fehling)

H OH H OH

Glucose normal Fructose
(levulose normal stable)

[eflg = + 52774 [l = —90°72 4 20 °C

Sucre inverti [l = — 20703 & 20 °C

[ez]lp : pouvoir rotatoire

Figure (08) : Configuration du saccharose vue en méthodes droite et cyclique [26].

I1.1.2. Lespropriétés de saccharose

Le sucre, terme du langage courant, englobant divers produits naturels utilisés pour

leur pouvoir sucrant, sans qualificatif il désigne le saccharose : sucre de betterave et de canne

[27].

1.1.2.1.L°Aspect
Le sucre de commerce se présente sous la forme d'une matiére cristaline blanche et
brillante, (prismes rhomboidaux) non hygroscopique. Il est inodore et de saveur

caractéristique [28].
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[1.1.2.2. Lagranulométrie

Le sucre se présente sous différentes formes granulométriques, chacune adaptée aux
multiples besoins des industries utilisatrices. La granulométrie est exprimée au moyen de
deux chiffres : I'ouverture moyenne qui caractérise la dimension moyenne des cristaux (OM)
et le coefficient de variation (CV) qui caractérise la dispersion des cristaux autour de cette

valeur moyenne [28].

11.1.2.3. La solubilité

Le sucre est tres soluble dans I'eau et d'autant plus que la température de celle-ci est
plus élevée ; a température ambiante (20°C) la solubilité est de 67g pour 33g d’eau ou pour
100g de solution [25].

En régle générae, le saccharose est nettement moins soluble dans les solvants non
agueux qu'en solution aqueuse. En outre, il n'est pas soluble dans les solvants apolaires. |l

n'est pratiquement pas soluble dans I'alcool pur [28].

[1.1.2.4. Latempératuredefusion

La valeur du point de fusion du saccharose généralement admise est de 186°C. Cette
valeur peut varier entre 182 et 192°C, selon la pureté de I”échantillon [2].

Chauffé lentement a sec, le sucre commence a fondre vers 160°C puis se transforme

en caramel avant de brliler vers 190'C, en donnant un résidu de « charbon de sucre » [28].

[1.1.2.5. Le pouvoir rotatoire

Le saccharose a la propriété de dévier le plan de la lumiére polarisée vers la droite.

Son pouvoir "dextrogyre" spécifique est : [a % = 66°,55].

Cette propriété fondamentale est a la base d’un instrument de mesure tres précis appelé
polarimétre, et est utilisé officiellement pour la détermination de la pureté du sucre et de la

teneur en saccharose des solutions de sucre dans I'eau [28].

11.1.2.6. L’ inversion

L hydrolyse du saccharose, appelée «inversion», provoque la transformation du
saccharose en un mélange équimolaire de glucose et de fructose. La solution obtenue prend le
nom d’inversion de sucre inverti en raison du changement de signe de la mesure polarimétrie

du positif vers le négatif, ceci sous I’effet de I’hydrolyse.
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Cette hydrolyse est la réaction initiadle de la plupart des séquences de réactions des sucres
simples en chimie alimentaire. L’inversion peut se produire ades pH faibles jusqu’a un pH de
8,5.[29].

Le sucre inverti, est obtenu par hydrolyse du saccharose en milieu aqueux, plus

au moins acide, et sous I’action combinée de la température [25].

Industriellement le sucre inverti est obtenu par I’action de la chaleur sur une solution
de saccharose en présence d’un catalyseur (acide tartrique ou citrique) ou encore par I’action

d’une enzyme spécifique : I’invertase.

Gréce ala présence du fructose, le sucre inverti est un inhibiteur efficace de la cristallisation

du saccharose et également un rétenteur d’eau [30].

I1.2. Lachimiesucriere
I1.2.1. Parameétres de mesures

11.2.1.1. LeBrix

La détermination des matiéres séches des produits sucrés est réalisée par mesure de
I’indice de réfraction au moyen d’un réfractometre. La teneur en matieres seches s’exprime en

gramme (g) de matieres séches pour 100 gramme de solution ou en degrés Brix (°Brix) [31].

Lorsgu'on chauffe une solution, I'eau sévapore et, lorsqu'elle est totalement évaporeée,
il reste les matieres seches. Une solution est donc composée de matiéres seches et d'eau, le
Brix est le rapport entre la quantité de matiéres seches contenues dans I'eau et la quantité de

solution (matiere seche + eau). Le Brix est généralement exprimé en pourcentage [5].

Brix (%) Quantité de matiere seche < 100
rix =
° Quantité de solution
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[1.2.1.2. La polarisation

Une solution de sucre est composée de matiéres séches (sucre + non-sucre) et d'eau.
Ces matiéres séches contiennent des sucres et des non-sucres. D'ou :

La teneur en sucre d'une solution (polarisation) est le rapport entre la quantité de sucre
contenue dans la solution et la quantité de solution. Elle est généralement exprimée en
pourcentage [5].

Quantité de sucre

x1
Quantité de solution Ll

Teneur en sucre (%) =

La polarisation est mesurée par un polarimétre thermostaté a 20°C.

1.2.1.3. Lapureté

La composition d'un jus de refonte est la suivante :
Jus=Eau + S+ NS
S: Sucre; NS: Non-sucre.

La pureté définit la quantité de sucre contenue dans la matiére séche. Elle est généralement

exprimée en pourcentage.

Quantité de sucre (mS)
Quantité de matiére séche (mMS)

Pureté(%) = x 100

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 sa pureté; ainsi, un jus

avant évaporation et le sirop correspondant ont la méme pureté [5].

11.2.1.4. La solubilité

Elle s’obtient en divisant la quantité (Q) de sucre dissout par la quantité (Q’) d’eau
danslaguelle il aétédissout [5].

Solubilité = Q sucre dissout/ Q’ d’eau
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I11.2.1.5. La saturation

Une solution de sucre est dite saturée a une température donnée, lorsqu’elle mit en
présence de cristaux de sucre, ces derniers ne se dissolvent plus et ne grossissent plus. En
dessous de cette concentration en sucre, la solution est dite non-saturée, les cristaux peuvent
encore se dissoudre. On peut dépasser la limite de solubilité soit en refroidissant la solution,
soit en éiminant I'eau par évaporation. Le sirop dense peut donc étre amené a I'éat de
sursaturation [19].

Quantité de sucre dissoute
Quantité d’eau

Saturation =

11.2.1.6. La Sursaturation

Cette caractéristique correspond a I’obtention d’une solution qui contient plus de sucre

qu’une solution saturée ; celle-ci peut-étre obtenue par évaporation d’une solution saturée.
A titre d’exemple on peut dissoudre 3,69 kg de sucre (S) dans 1L d’eau (E) 270 C.
Si on évapore 0,2 kg d’eau le rapport : S'E =3,69/(1-0,2) = 4,61

4,61 est une solution sursaturée.

K : coefficient de sursaturation.

S/IE
K=AB/AC B 5
™~ 4.5
AB et AC : masse de sucre dissout dans C 4
AN 35 ,
un volume d’eau. 3
2.5 A
K= 4,61 3,69 =1,25. 2 1
K < 1: Solution sous-saturée. l'i |
K =1 : solution saturée. N O'z
K >1: solution sursaturation. AA 200 %o
Temperature

Figure (09) : Evolution du rapport sucre/eau (S/E) en
fonction de latempérature [5].
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11.2.1.7. Ladensité

La densité d’une substance est le rapport entre la masse volumique de cette substance

et lamasse volumique de I’eau. La masse volumique s’exprime en kg/m?®.

Ladensité a été mesuré en 15°C par PLATO dés 1901 et la valeur obtenue (d = 1587,9
kg/m®) est toujours valable pour une utilisation pratique [32].

[1.2.1.8. Lesnon-sucres
Les non-sucres sont constitués de cendres et de matiére organique, si I’on procéde a
I’évaporation totale de I’eau, il ne reste que la MS (matiére séche) c’est adire:

MS= S+NS = S +matiére organique +cendres

Si I’on continue a chauffer le sucre les matieres organiques se décompose. A 128°C
I’ensemble donne du caramel. A 600°C le sucre et les matieres organiques ont completement

disparue, il nereste que les cendres[5].
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[11.1. Hydrolyse de sacchar ose (inversion)

L hydrolyse de saccharose appelée «inversion », provoque la transformation du

saccharose en un mélange éguimolaire de glucose et de fructose [29].

Le saccharose s’hydrolyse facilement en milieu acide. L hydrolyse enzymatique est
réalisée par deux osidases: I’a-glucosidase et la B-fructosidase ; cette derniére a été appelée
« invertine » car le mélange des monoses, du fait du fort caractére [évogyre du fructose, garde
cette propriété a (20°C). On appelle d’ailleurs toujours ce meélange « sucre inverti ».

L’invertine est largement répandue, on la trouve notamment dans I’intestin humain [33].
[11.2. Sucreliquideinverti

Le sucre liquide inverti est un mélange équimolaire de fructose et de glucose obtenu
par hydrolyse de saccharose [34], cette molécule est entierement ou partiellement dissociée.
Elle possede un pouvoir sucrant supérieur a celui du saccharose, utilisé dans les industries

alimentaires et pharmaceutiques [35, 36].
[11.3. Différentes techniques d’hydrolyse

Sur le plan industriel, le sucre inverti est produit, soit par catayse enzymatique, soit par
catalyse acide. La catalyse enzymatique est particulierement adaptée a la production de sucre
inverti a trés haut degré d’hydrolyse. La voie acide libre utilisée traditionnellement conduit a
des sirops fortement minéralisées (aprés neutralisation de I’acide) et trés colorés (coloration
due aux conditions drastiques de la réaction). La voie utilisant des résines échangeuses de
cations est par contre un procédé tres ménagé par rapport au point de vue évoqué. De surcroit
ce procédé peut-étre réalisé en continu et automatisé intégralement et il est possible d’obtenir

le % d’inversion souhaité en faisant varier la T°C et la vitesse de percolation [33].
[11.3.1. Hydrolyse acide

C’est une réaction irréversible ou I’acide joue le rble de catalyseur, le degré
d’inversion dépend de trois facteurs: la concentration de I’acide, le temps de contact et la

température [37].

20




CHAPITRE 111 Hydrolyse de saccharose

[11.3.2. Hydrolyse enzymatique

Elle est particuliérement adaptée a la production de sucre inverti a trés haut degré
d’hydrolyse [38]. A [I’échelle industrielle, les enzymes sont les plus utilisées pour la

transformation du saccharose [39].

L’action de I’enzyme utilisée, I’invertase, est influencée par le pH et la concentration
du substrat. Ce procédé est surtout utilisé pour des produits spécifiques ayant des
caractéristiques particulieres en matiere de golt et de couleur notamment le sirop de canne
[28].

[11.3.2.1. Techniques d’immobilisation de I’enzyme :
[11.3.2.1.1. Définition

L’enzyme est une molécule proteinique de structure trées complexe constituée d’acides
aminés formant des chaines reliées par des liaisons peptidiques. Les enzymes jouent le rble de
biocatalyseur et assure le déroulement de toutes les réactions métaboliques. Les enzymes
accélérent 10° & 10° fois la réaction correspondante qui se déroulerait spontanément. En
abaissant I’énergie d’activation de la réaction qu’elle catalyse, une enzyme abaisse le niveau
énergétique de I’état de transition et accélere ainsi la réaction. Les enzymes ont une
stéréospécificité tellement forte qu’elles effectuent des réactions leur permettant de choisir
parmi des différents énantiomeres ou de discriminer d’autres groupes pratiquement identiques
entre eux [40].

Les enzymes saccharolytiques sont utilisées dans I’industrie alimentaire pour
hydrolyser le saccharose [41]. Les invertases catalysent I’hydrolyse irréversible du saccharose
en glucose et fructose. Elles sont couramment utilisées pour la production dans I’industrie
alimentaire de sucre inverti qui a I’avantage d’étre incolore contrairement aux produits
obtenus par I’hydrolyse chimique [42,43]. L’hydrolyse du saccharose est complexe car de
nombreuses variables conditionnent la productivité : température, pH, agitation...etc [44].
Cette étude bibliographique montre I’étendue relative de I’activité invertasique dans I’univers

des enzymes actives sur les sucres.
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111.3.2.1.2. Géné&ralités sur lesinvertases

L'invertase (EC 3.2.1.26, [ -fructosidase) est une enzyme ubiquitaire qui hydrolyse le
saccharose (sucrose), son substrat principal, diholoside non-réducteur constitué dune
molécule de glucose et d'une molécule de fructose toutes deux liées par une liaison (ab 32).
Par cette hydrolyse, l'invertase provoque l'inversion du pouvoir rotatoire entre le substrat
(saccharose, dextrogyre) et le produit (mélange glucose et fructose, 1évogyre), d'ou le nom de

sucre inverti pour ce mélange et par extrapolation invertase pour I'enzyme [45].

[11.3.2.1.3. Origine de I’invertase

La présence dinvertase a été notée chez de nombreuses especes, chez les plantes
supérieures, mais également chez certaines bactéries, les champignons et chez certains
animaux.

Lalevure (S. cerevisiae), champignon unicellulaire, est I'organisme le plus utilisé tant
au niveau industriel que scientifique. L'invertase, ou plutt les invertases levuriennes ont été
de ce fait largement étudiées. S. cerevisiae possede deux types d'invertase, une forme externe
fortement glycosylée possédant une masse moléculaire de 97 kDa localisée dans I'espace
périplasmique [46] et, une forme interne non glycosylée (notons que la plupart des autres
especes levuriennes possedent I'une ou l'autre forme dinvertase). Moine- Ledoux et
DUBOURDIEU (1999) isolent d'un vin blanc, élevé sur lies, un fragment de cette invertase
pariétale. Cette mannoproténe serait re-larguée dans le vin pendant |e processus d'autol yse.
Botrytis cinerea, champignon responsable de la pourriture grise, possede également plusieurs
invertases. Ainsi, GEISSMANN et al. (1991) extraient trois fractions contenant chacune une
activité enzymatique, une fraction soluble, une autre soluble mais dans un gradient de sel et
enfin une troisieme qui reste insoluble. L'invertase est exprimée de maniere constitutive chez
Botrytis cinerea [47].

11.3.2.1.4. Stratégie mise en cuvre pour accroitre la stabilité des invertases

(Ilmmaobilisation)

Les applications des enzymes libres sont considérablement limitées dans la pratique
par le colt élevé des enzymes et leur relative instabilité. Cette faible stabilité des enzymes
libres a poussé les chercheurs a développer des stratégies en vue d’assurer une meilleure

stabilité des biocatalyseurs enzymatiques. L’ immobilisation des enzymes par voie chimique

22




CHAPITRE 111 Hydrolyse de saccharose

ou physique (suivant que I’enzyme est liée au support de maniere covalente ou non) qui
permet une nette stabilisation de I’activité catalytique, une utilisation en continu et/ou de
facon répétée sans perte notable de I’efficacité et une plus grande pureté des produits de la
réaction, apporte une solution a ces problémes d’instabilite.

L utilisation des enzymes a I’état immobilisé présente donc un double intérét :

* Intéré économique : I’immobilisation conduit a un abaissement des co(ts de revient de la
production du produit recherché de fagon considérable ;

* Intérét technologique : I’immobilisation conduit a un meilleur suivie et contréle de la
réaction catal ytique.

Le développement des techniques d’immobilisation a conduit a la mise en ceuvre de
nombreux procédés industriels. Actuellement, prés d’une centaine de systéemes biologiques
immobilisés (enzymes ou cellules) sont utilisés comme bioréacteurs industriels.

Classiquement quatre grands principes peuvent ére mis en ceuvre pour fixer un

élément biologigue: Adsorption, Inclusion, Couplage covaent, Encapsulation. (Figur e 10)

& | %
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/
®
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Couplage covalent sur Réticulation

Adsorption Inclusion dans un gel Confinement un support activé

Figure (10) : Exemples de méthodes d'immobilisation d'enzymes [48].

[11.3.2.1.4.1. Immobilisation d'invertase par adsorption sur résine amberlite™

échangeuse d'anions

Il est possible d'immobiliser I'invertase (B-fructosidase) de Saccharomyces cerevisiae
par adsorption sur résine échangeuse d'anions. L'adsorption est forte et la désorption trés
faible méme apres de nombreuses heures d'utilisation en réacteur tubulaire.

e Immobiliser I'invertase sur billes poreuses a matrice styréne-divinylbenzene macroréticulé
et groupement actif échangeur d'anions;

e Construire un petit réacteur tubulaire ainvertase immobilisée ;
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e Faire fonctionner le réacteur jusqu'a obtention d'un régime stationnaire qui sera
précisement décrit grace al'anayse de I'effluent de sortie ;

e Mesure du rendement d'immobilisation ;

e Tracer la courbe [glucose] dans le milieu réactionnel en fonction du temps. Anayser. En

déduire |'activité immobilisée et le rendement d'immobilisation [49].

111.3.2.1.4.2. L immobilisation de I’invertase par liaison covalente

L’ immobilisation covalente des invertases peut étre réalisée en plusieurs manieres, en
dépendance du substrat polymérique sur lequel on a I’intention de faire laliaison. Le principe
général consiste dans I’utilisation d’un groupement réactive du polymeére, ou de créer un tel
groupement. Vu gue les enzymes immobilisées sur des supports polymériques fonctionnent
comme des catal yseurs hétérogenes, la surface a une grande importance. On sait que, gréce au
grand rapport entre lalongueur et le diamétre, les fibres ont |a plus grande surface spécifique
de tous les genres de matériaux polymériques. C’est pourquoi on a essayé d’immobiliser les
invertases sur des supports fibreux. Pratiquement, toutes les fibres peuvent servir comme
support pour I’immobilisation des enzymes : des fibres naturelles, comme par exemple le
coton, des fibres artificielles comme le rayon ou les fibres de triacétate de cellulose et les
fibres synthétiques : acryliques, de polyester, de polyamide et de polyoléfines. Parmi les
fibres synthétiques pour I’immobilisation des enzymes on utilise aussi les fibres d’alcool
polyvinylique. Dans deux procédures on fait I’immobilisation par une méthode physique
(inclusion). Une troisieme procédure fait I’immobilisation par des méthodes chimiques :
ionique ou covalente, mais pour cela on réalise, antérieurement, I’inclusion dans I’alcool
polyvinylique d’un polymére au groupement reactifs : selles quaternaires d’ammonium du
chitosan ou chitosan tel quel. On sait que lorsqu’on fait I’insolubilisation des fibres d’alcool
polyvinylique avec de I’aldéhyde glutarique une partie des groupements CHO restent libres;
d’autre part on sait que les groupements CHO peuvent servir de place pour I’immobilisation
covalente des enzymes, par la réaction de ceux-ci avec les groupements NH2 de I’enzyme
[50].

111.3.2.1.4.3. L immobilisation de I’invertase dans desfilmsde polymére conducteur

L utilisation des films éectropolymérisés appliqués a I’immobilisation de I’invertase

s’est énormément développée ces dernieres années et a fait I’objet de nombreuses revues [51].
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La polymérisation électrochimique est un moyen simple et rapide pour I’immobilisation
d’enzymes a la surface d’une électrode. L’électropolymérisation est conduite a partir d’une
solution contenant les monomeres et I’enzyme et permet le dépbt d’un film enzymatique
mince a la surface d’électrode. La solution est de préférence agueuse et a pH neutre pour
préserver le composant biologique incorporé dans le polymere au cours de son
immobilisation. L’électropolymérisation peut étre contrélée par le potentiel appliqué a
I’électrode, ce qui permet de maitriser I’épaisseur et la quantité d’enzyme griffée sur la

surface active de I’électrode [52].

111.3.2.2.4.4. L’ immobilisation de I’invertase dans des capsules de gel d’alginate de

calcium

Les invertases de saccharomyces cereisiae ont éé immobilisées sur des capsules
daginate. Le résultat d’immobilisation est de 87% d’activité relative pendant 36 jours sans
diminution d'activité. Les conditions optimums pour |'activité n'ont pas été affectées par
immobilisation et le pH et la température pour |'enzyme libre et immobilisée éaient 4,3 et
60°C, respectivement. L'invertase immobilisée était cependant, plus stable a des pH et
températures éleves. Les paramétres cinétiques pour l'invertase libre et immobilisée étaient
également déterminés. Puisque le processus est simple et I'invertase ne coule pas hors des

capsules, cette méthode peut étre employée pour I'industriel production de sucre inverti [53].
[11.3.3. Inversion par lesrésines échangeuses d’ions

Les résines ont aors un rble cataytique en fournissant des ions hydrogenes,
catalyseurs de I’hydrolyse du saccharose. On utilise des résines fortement acides ayant un
taux de pontage (pourcentage de divinylbenzéne) plus faible que les résines conventionnelles,

de fagcon afavoriser la pénétration du soluté a I’intérieur des billes de résine.

Le pourcentage d’inversion correct est obtenu en faisant varier la température ou la
vitesse de percolation. L’inversion décroit avec le degré d’épuisement de la résine. A partir
d’un certain niveau d’épuisement, la résine doit étre régénérée par un acide fort (solution

d’acide chlorhydrique ou sulfurique dilué) [37].
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[11.4. Produits de dégradation de sucreinverti

En sucrerie, la présence des colorants n'est pas tres souhaitable. En effet, la production
d'un sucre de bonne qualité nécessite I'élimination des colorants susceptibles de se former au

cours du process sucrier. Les principaux colorants rencontrés en sucrerie sont:

- Les PDAH (produits de la dégradation alcaline des hexoses).
- Les caramels

- Les mélanoidines [14].

[11.4.1. Produit de dégradation alcaline des hexoses (PDAH)

Les PDAH sont des colorants résultant de la dégradation des monosaccharides
(hexoses, pentoses, tétroses ou trioses) en milieu alcalin. Leur nom tient du fait qu'en sucrerie,
les monosaccharides prédominants sont les hexoses (le glucose et le fructose). Cette
dégradation entraine la formation d'acides lactique, humique, etc...., puis une coloration
jaune-brunéatre. Cette réaction seffectue en sucrerie a pH comprisentre 9 et 11, et est peut étre
plus rapide en présence d'ion Calcium gqu'en présence d'ion Sodium. Les PDAH présentent des
poids moléculaires variables de 5,5 - 7 et 31,4 kg/mol [14].

111.4.2. Les Caraméls

La formation des caramels en sucrerie est due a la déshydratation complexe du
saccharose sous haute température. Le saccharose s’hydrolyse en sucre inverti (glucose et
fructose). Ces sucres inverti subissent sous I’action de la chaleur, une série de réactions de
déshydratation et de cyclisation, pour former des composés précurseurs de caramels, tels que :
le 5-hydroxyméthylfurfural (HMF), I’hydroxyacétyl-furane (HAF) et I’hydroxydiméthyl-
furanone (HDF). Cette réaction ne peut avoir lieu qu’a des températures tres élevées (185°C
environ). En sucrerie, les caramels ne sont responsables que de 1% des colorants. Par ailleurs,
les réactions de caramélisation sont souvent plus lentes que celles dues aux formations des
mélanoidines et des PDAH [14].

26




CHAPITRE 111 Hydrolyse de saccharose

111.4.3. LesMdanoidines

Ce sont des pigments polyméres bruns et insolubles, de poids moléculaire élevé
jusgu’a 50000 D. Ces colorants sont des produits de la réaction de Maillard, initiée par la
réaction d’un sucre réducteur avec un acide aminé : action combinée entre un groupement

carbonyle (C=0) provenant du sucre et un groupement amine (NH,) d’acide aminé [54].

lIs se forment & des températures ambiantes, mais sont favorisés a une température
élevée (environ 85°C), un Brix élevé et une basse pureté [55]. La réaction de Maillard est la
responsable principale de la production des odeurs, des arOmes et des pigments

caractéristiques [56].
[11.5. Propriétésdu sucreliquide inverti
[11.5.1 Viscosité

Cette propriété dépend du poids moléculaire, par conségquent le sucre inverti (PM=180

g/mole) est nettement plus fluide que le sucre liquide saccharose (PM =342 g/mole) [38].
A titre d’exemple le tableau (11) suivant présente les différentes valeurs de viscosité a 20°C :

Tableau (1) : Viscosité du sucre liquide et du sucreinverti 220°C [38].

Concentration (% matiére seche) 73 77
Sucre liquide 1200 CPS 3200 CPS
Sucre Inverti (66% d’inversion) 600 CPS 1900 CPS
Sucre Inverti (inversion totale) 400 CPS 1100 CPS

[11.5.2. Affinité pour I’eau — activité de I’eau (Aw)

L activité de I’eau d’un produit dépend particulierement de I’eau liée, laquelle est
fonction de la concentration des différents ingrédients en solution, ainsi que de leur poids

moléculaire [57].

Le sucre inverti abaisse plus fortement I’Aw, autrement dit, il augmente le pouvoir

rétenteur d’eau. A titre d’exemple sont portées ci-dessous quelques teneurs de I’Aw :
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Tableau (111) : Teneur de I’Aw du sucre liquide et du sucre inverti [38].

Concentration (%) 67 73 77
Sucre liquide 0,85 - -
Sucre Inverti (66% d’inversion) 0,82 0,76 0,70
Sucre Inverti (95% d’inversion) 0,80 0,74 0,68

Le pouvoir abaisseur d’Aw du sucre inverti est largement utilisé a fin de résoudre deux

types de problemes :
e Stabilité microbiologique:

L’activité de I’eau conditionne I’aptitude des micro-organismes a se développer ; en
conséquence le sucre inverti. En abaissant I’Aw, les risques de prolifération microbienne se
réduisent [38].

e Améioration dela conservation et du moelleux des produits:

L’Aw régit les échanges d’eau entre les produits et I’atmosphére ambiante. Les produits a Aw
proches de 1 ont tendance a perdre de I’eau, d’ou le changement de texture et recristallisation.
En retenant I’eau au sein des produits, le sucre inverti améliore la durée de vie de nombreux
produits [38].

Il augmente le moelleux des pétisseries et des biscuits qui, en sa présence, ont moins
tendance a se dessécher. A I’inverse, a quantité d’eau équivalente, une glace comprenant du

sucre inverti est moins dure, car il yamoins d’eau libre susceptible de cristalliser [6].
[11.5.3. Pouvoir sucrant

La saveur sucrée, de nature purement sensorielle, ne peut étre estimée que par
dégustation [57]. L’inversion a pour intérét de faire apparaitre le fructose lequel est le sucre

de la nature présentant le pouvoir sucrant élevé [38].

Les valeurs de pouvoir sucrant classiquement admises sont illustrées dans e tableau (1V).
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Tableau (1V) : Pouvoir sucrant de quelques sucres[38].

Fructose 130

Saccharose 100

Sucre Inverti (& 66% d’inversion) 103
Sucre Inverti (> 95% d’inversion) 105

[11.5.4. Abaissement de latempérature de congélation

En application direct de la loi de Raoult, I’abaissement de point de congélation est

d’autant plus marqué que le poids de constitution en solution diminue [57].
KC
AT=—
M

C : Concentration molaire

M : Masse molaire

AT : Point de congéation

Le sucre inverti abaisse donc plus sensiblement latempérature de congélation [38].

A titre d’exemple, les abaissements cryoscopiques pour des concentrations de 20% en poids,
sont :

- sucre:-1,6°C;

- sucre Inverti (supérieure a 95% d’inversion) : -2°C.
[11.6. Utilisation de sucreliquideinverti

Le sucre liquide inverti est largement utilisé dans plusieurs activités en raison de ses
propriétés humectantes (rétention de I’humidité en vue du maintien du moelleux des produits)
dans:

» Laconfiserie: article alagéatine, pates de fruits.

» Lapatisserieindustridle: pain d’épices, madeleines, brioches, cakes.
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En raison de ses propriétés physique particuliéres dans :

» Lescrémes glacées, les sorbets: dans les crémes glacées, il est utilisé pour son pouvoir
sucrant élevé. Pour les sorbets, le sucre inverti, en abaissant la température de congéation,

augmente le rapport phase liquide/phase solide et donc une texture plus souple.

» L’industrie de boisson : sodas, limonade, jus [38].
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CHAPITRE IV Résine échangeuse d’ions

IV.1. Résine échangeuse d’ions

L’eéchangeur d’ion est un procédé dans lequel, les ions d’un certain signe contenus dans
une solution sont retirés de cette solution par fixation sur un matériau solide (I’échangeur
d’ion), pour étre remplacés par d’autres ions de méme signe libérés par le solide. L’échangeur
d’ion est steechiométrique : un ion sortant de I’échangeur doit étre remplacé par ion équivalent
de la solution afin de préserver I’électroneutralité dans I’échangeur et dans la solution [58].
Elles sont tres utilisées pour décolorer des refontes de sucre roux apres affinage et

carbonatation [59, 60], ainsi que pour lafabrication du sucre liquide inverti [37].

1V.1.1. Définition

Les échangeurs d’ions sont des solides insolubles qui ont la propriété de pouvoir
échanger leurs ions avec ceux d’une solution, Ce sont en général des résines synthétiques
constituées par un réseau macromoléculaire (le plus souvent du polystyréne) sur lequel sont

greffés des radicaux ionisables ou ionisée [61].

IV.1.2. Principaux typesdesrésines

La classification des résines échangeuses d’ions est basée sur le signe des ions
échangeables et la nature des groupements fonctionnels, Il existe deux grands groupes

d’échangeurs d’ions : les échangeurs de cation et |es échangeurs d’anions.

IV.1.2.1. Echangeursde cations

Caractérisés par la présence dans la molécule des radicaux a fonction acide, sulfonique
(HSO3) ou carboxyligue (HCO,) susceptible de fixer des cations minéraux ou organique et de

les échanger soit entre eux, soit avec I’ion d’hydrogéne (H"), les échangeurs de cations

synthétiques peuvent se classer en deux

. Groupement négatif lié par
groupes : covalence au support
« Echangeurs fortement acides : l _
caractérisées par la présence sulfoniques G X+
(Hsog?, ayant d-es acidités voisines de celles -/}m T
de I’acide sulfurique (H2SOy).

) . o Contre-ion échangeable

» Echangeur faiblement acide: caractérisée

par la présence des radicaux carboxyliques Figure (11) : Schéma d’une résine cationique

(HCO,) et peuvent s’apparenter aux acides
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organiques tel que I’acide formique ou acétique. Les échangeurs carboxyliques sont de
formule générale HCO,-R.

IV.1.2.2. Echangeurs d’anions

Caractériseés par la présence dans la molécule des radicaux a fonction basique telles les

fonctions amine ou ammonium quaternaire,

Groupement positif lié par
covalence au support

b4 o-

susceptibles de fixer des anions minéraux ou
organiques et de les échanger soit entre eux,
soit avec I’ion hydronium (OH"). Selon le degré

de basicité il existe deux groupes d’échangeurs

d’anions :
Contre-ion échangeable

» Echangeurs d’anions fortement basiques :

dite anion fort, il fixe tous |es anions. Figure (12) : Schéma d’une résine anionigque

» Echangeur d’anions faiblement basiques:
ils fixent de préférence tous les anions dits forts. Ces échanges sont sensibles aux pollutions

organiques, que les échanges d’anion fortement basiques.

IV.1.3. Propriétés des echanges d’ions
IV.1.3.1. Capacité d’échange

Les résines échangeuses d’ions sont caractérisées d’une facon quantitative par la
capacité d’échange. Il s’agit du nombre de sites actifs ou les ions vont pouvoir s’échanger. On
peut exprimer cette capacité sous forme d’une concentration, nombre d’équivalent ionique par
unité de quantité de résine, chaque groupement comptant pour un nombre d’équivalent égal a
lacharge qu’il porte a I’état ionisé. Les valeurs de capacité d’échange peuvent étre données en
(ég/l) ou (ég/g). dans la pratique on se rapporte souvent a un volume de lit de résine

échangeuses d’ions (éqg/l;it) [58].

1V.1.3.2 Porosité

Le support est un polymere plus ou moins réticulé, la porosité dépend du taux de
pontage, un polymere tres réticulé a des pores de petite taille et il convient pour des petites

molécules.
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[V.1.3.3. Granulométrie

Le support est commercialisé sous forme de grains. Les échanges sont d’autant plus
rapides et efficaces que les grains sont petits [62].

1V.1.3.4. Affinité

Quand on met la résine en contacte avec un liquide contenant divers ions en solution,
ellealapropriété d’échanger valence par valence desions qu’elles contiennent avec des ions
de méme signe présents dans la solution [63]. Lorsqu’on veut accroitre la différence d’affinité

entre plusieursions, il est nécessaire d’augmenter la réticulation de la résine [64].

IV.2. Application desrésines dansdesindustries sucriéeres
1V.2.1. Déminéralisation

Deux types de résines utilisés pour la déminéralisation du sirop, différents par leurs
squelettes; copolymére de styréne et de divinylbenzene ou d’acide acrylique et de

divinylbenzene.

Ce sont des copolymeres de longues chaines carbonées, présentent un comportement

tres hydrophobe en ce qui concerne les résines acryliques [59].

Squelette acrylique

Squelette polystyrene (10 % des résines)

(85 % desrésines)

\T/Y/\( \\CH/CHz\\\CH/CHl\CH/CHz\
“3 0 O

| |
S - b w L COOCH COOCH
= TS ST === Divinylbenzéne ’ ?

x‘:‘(\r/mxh\/‘-\\h o (réticulant)

CH
r= e = /
S D ene ™

-

Polyméthacrylate réticulé

Polystyréne réticulé

Figure (13) : squelettes polystyréne et acrylique utilisés pour la déminéralisation [65].

Au niveau du complexe Cevital, le procédé de deminéralisation du sirop se fait par une
résine anionigue fortement basique et résine cationique faiblement acide qui se trouve dans

une méme colonne (lit mélangé).
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Le procédé de la déminéraisation a lit mélange s’est développé depuis 1950, celui-ci
différe essentiellement de la solution a lit sépare, de fait que les deux résines anioniques et

cationiques sont places dans un seul appareil.

Avant la mise en route de I’appareil, les deux résine anioniques et cationiques, sont
intimement mélangés par brassage a I’air comprimé, les fines particules de résine sont ainsi
disposées cote a cote, I’ensemble se comporte donc comme une infinité d’échangeurs de
cations et d’anions en série. Cette disposition permet d’obtenir un produit de grande pureté
[63].

m Régénération derésine apres saturation

Les deux résines (cationique et anionique) sont dans la méme colonne et sont séparée
par la différence de densité en soulevement, suivie d’une séparation avec une solution de

saumure a 150 g/l de NaCl tel que (d-anion < d-saumure < d- cation).

La régénération de la résine cationique située au dessous de la résine anionique se fait
avec une solution HCI a 5% a contre courant introduite par le réseau inférieur. Toutefois la
régénération de la résine anionique (OH") située au dessus de la cationique se fait avec une
solution NaOH 4% a Co-courant et introduite par le réseau intermédiaire supérieure [65].

Entrée NaOH

Saumure |::> Eluats de réaénération

Entrée HCI Iﬁ

Figure (14) : Schéma de régénération d’une colonne de déminéralisation au sein du

complexe Cevital [65].
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1V.2.2.Décoloration

Deux types de résines utilisées pour la décoloration du sirop, différentes par leurs
squelettes, copolymeres de styrene et de divinylbenzéne, ou d’acide acrylique et de

divinylbenzéne, ces deux copolymeéres sont présentés dans lafigure (15).

Sur ces sguelettes sont greffées des fonctions amines quaternaires, ces fonction
constituent un pole hydrophile et conférent a la résine son caractere de résine anionique fort,
c'est-&-dire sa capacité a fixer lesions négatifs (CI", OH", SO, ) présents dans la solution dans

laquelleils sont immergés [59].

La structure macroporeuse a large pore, liée a la forte basicité des groupements
fonctionnels, permet I’élimination des molécules organiques méme a haut poids moléculaire
[59, 60Q].

Au niveau du complexe Cevita, la résine utilisée est un copolymére anionique

fortement basique a structure polystyrénique macroporeuse [66].
m Régénération delarésine apreés saturation

La régénération des résines est réalisée par une saumure basique : solution de sel
(NaCl) 2100 g/l additionnée de 5 a 10 g/l de soude (NaOH).

En mettant la résine en contacte avec une solution ayant une forte concentration en ClI°

on favorise lafixation du CI” et lalibération des colorants [59, 65].

Sortie du sirop traité <:ﬂ E Entrée de régénération

Entrée du sirop atraiter D:>
Figure (15) : Schéma de régénération a contre courant d’une colonne de décoloration au
sein du complexe Cevital [65].

Eluats de régénération
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IV.2.3. Hydrolyse de sacchar ose

Au niveau du complexe Cevita, I’hydrolyse de saccharose se fait par une résine
cationique fortement acide, c’est un copolymere styréne divinylbenzéne. Sur ce « squelette »
sont greffés des groupements fonctionnels qui sont des radicaux sulfoniques (SOzH). Ces
groupements présentent une forte acidité ce qui catalyse la transformation du saccharose en

glucose et fructose.

Figure (16) : schémade la colonne d'hydrolyse au sein du complexe Cevita [65].

m Régénération derésine apres saturation

La régénération de la résine de la colonne d’hydrolyse se fait par injection d’une

solution d’HCI a 5% a contre-courant [65].
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PARTIE PRATIQUE I Processus de fabrication

I. Groupe Cevital

[.1. Présentation de I’unité
Crée en 1998, le complexe industriel "CEVITAL" est la premiere entreprise privée
dans I’industrie d’huile et de sucre sur le territoire algérien. Elle est considérée comme I’un
des plus grands complexes agroalimentaires en Algérie. Elle comprend trois grandes unités de
production, qui sont :
= L araffinerie d’huile, avec une capacité de production de 1800t/ jour ;
» Lamargarinerie et graisses végétales, avec une production de 600t /jour ;
» Laraffinerie du sucre, avec une capacité de production de 1600 t /jour.
= Une unité de sucre liquide achevée en 2008, I’unité de sucre liquide s’intéresse
exclusivement a une clientéle d’industrielle dans le domaine agroalimentaire tel que

les boissons, les biscuitiers, les crémeries et les yaourts...

Le complexe Cevital et doté de cing laboratoires d’analyses :
» Deux laboratoires pour les huiles.
» Un laboratoire pour la margarine.
» Un laboratoire pour le sucre cristallise.

» Un laboratoire pour le sucre liquide.

Le complexe CEVITAL est implanté dans I’enceinte portuaire de Bejaia et s’étend
sur une superficie de 75000 m2sur un terrain appartenant & la commune de Bejaia, I’entreprise
se trouve a 3km au nord de centre ville, a I’est se trouve le nouveau quai du port, a I’ouest la
Sonatrach, au sud la jetée (bougie plage). Grace a cet emplacement stratégique, le complexe
occupe une place importante dans I’économie locale et nationale.

Le complexe travaille avec un effectif de 4000 employés. Il est considéré comme I’un
des melilleurs contribuables du secteur privé al’échelle nationale.

En terme d’activités en cours de réalisation, le complexe se lancera dans une mise a
jour du procédé de raffinage du sucre afin d’augmenter la production et d’atteindre 2000 t /
jour et une nouvelle install ation avec un tonnage journalier de 3000 t.

En outre, le complexe prévoit le lancement d’une unité de production d’aliments de

bétail et d’une savonnerie.
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I1. Technologie de fabrication

L’unité de sucre liquide utilise comme matiére premiére le sirop prédécoloré qui
provient de I’unité de raffinage de sucre roux de Cevital apres avoir raffiné ce dernier, lequel
subit les transformations suivantes: la refonte, le chaulage, la carbonatation et la
décoloration, puis le sirop prédécoloré obtenue subit d’autres transformation afin d’obtenir
du sucre cristalliser ou le sucre liquide (saccharose ou inverti ) de haute qualité conforme aux
norme en vigueur.

Mon étude s’appuie sur le processus de fabrication de sucre liquide inverti.

Sucr e roux

‘ Chaulage Carbonatation ’

_&JQI'_E_CLLS‘.aU.ISE_i Décoloration }_SUQI'_E_LLQULdE_

y A
[ Cristallisation ] —|  Déminéralisation |
v Sucre A
[ Séchage ] Liquide ‘ Hydrolyse ’Sucreinverti
saccharose
\ 4 \ 4
[ Stockage ] —>{ Filtration charbon ’

A 4

Pasteurisation et Filtration
stérile

A 4
‘ Concentration ’

‘ Stockage ‘I;xpédition ’

Figure (17) : diagramme générale fabrication du sucre dans |e complexe Cevital [67].
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I1.1. Lesdifférentes sections de fabrication de sucreliquide inverti

[1.1.1. Déminéralisation (décoloration unité, SL 100)

La fonction de cette unité est de déminéraliser le sirop super décoloré (sortie de la
colonne de décoloration la moins saturée en résine parmi les autres en production). Cette unité
comprend trois colonnes échangeuses d'ions a lit mélangé (2 résines. "cation faible" + "anion
fort") només: V130, V135 et V140 (Voir le schéma en annexell).

Chague colonne est identique et posséde son séquentiel. Les parametres sont communs
aux 3 colonnes. 2 colonnes produisent du sirop déminéralisé, ceci en parallele décalé et alit
mélangé, alors que la 3°™ effectue ses opérations de régénération/attente.

En régénération, les résines saturées par la production doivent étre séparées : résine
anionique en haut et résine cationique en bas. Apres une opération de soulévement, la
separation des résines est aidée par une solution de saumure a 150g/I (densité inférieure ala
résine cationique et supérieure a la résine anionique). La régénération des résines est
simultanée : Injection dHCI 5% a courant montant et injection de NaOH 4% a courant
descendant, sortie commune par le réseau intermédiaire de la colonne en destination des
EFAN. Quand la colonne d'hydrolyse (résine cationique forte) de I'unité 200 effectue sa
régénération, le HCl 5% (non entiérement consommé) est envoyé directement au "cation” de
la colonne en régénération.

Si l'usine produit de l'inverti, le sirop déminéralisé est envoyé vers l'unité 200
(HYDROLY SE), sinon vers I'unité 300 (CHARBON-FILTRATION) pour la production de

sucre liquide.

Un systéme d'échangeur de chaleur en sortie des colonnes en production permet

d'économiser des codts en énergie.

« Débit estimé en production pour une colonne : 15,5 m¥h.

» Température en production: 40°C.

* Durée d'un cycle de sequentiel colonne (résines) : 24h.

* Indice de bonne production: Conductivité en sortie la plus faible possible (voisine de 0

puS/cm).
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[1.1.2. Hydrolyse (unité, SL200)

Lafonction de cette unité est de produire delinverti & partir de sirop déminéralisé (sortie
des colonnes de | unité 100), entiérement by passée vers I’unité 300 (charbon/filtration) dans le
cas dune production de sucre liquide, elle comprend 1 colonne échangeuse dions de repére
V220. Cédlle-ci contient de larésine cationique forte capable de couper |le chainage moléculaire
glucose fructose que constitue le sucre (saccharose). Le taux dhydrolyse est réglé par le
rapport entre le débit de production colonne et le débit de by-pass colonne, en effet linverti

désiré est le mélange entre linverti en sortie colonne et le sucre liquide (by-pass).

En production, la colonne fonctionne & courant montant. Linverti produit est envoyé
vers |unité 300 (CHARBON-FILTRATION) via le systéme déchangeurs de chaleur prévu
dans I'unité 100. Pour maintenir e taux dinverti, le by-pass fonctionne pendant les premiers dé-
sucrages (méme destination quen production)

La régénération de la résine cationique saturée par la production est effectuée comme

suit:
Injection de HCI 5% vers la colonne dhydrolyse, fonctionnement & courant descendant, sortie
en direct vers le cation de la colonne de déminéralisation (unité 100) qui doit étre régénéree.
Le fonctionnement en régénération de la colonne d hydrolyse est lié &la colonne en régénération
dans | unité 100.

« Débit total (colonne + by-pass) estimé en production : 31,0 m*/h.
« Débit dhydrolyse estimé en production (colonne) : 24,0 m*/h.

» Température en production : 40° C.

[1.1.3. Charbon- filtration (unité, SL300)

La fonction de cette unité est de désodoriser, puis filtrer le produit venant soit de
| unité de déminéralisation (unité 100) dans le cas de |a production de sucre liquide, soit de
lunité dhydrolyse (unité 200) dans le cas de la production dinverti (Voir le schéma en

annexell).
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Cette unité comprend deux grandes parties:
m L etraitement du produit par charbon

Stockée dans un bac tampon (T300, le produit est envoyé dans un bac dagitation
(T310), ceci aprés méange de terre/charbon. Ce méange seffectue par un dosage en ligne.
Le dosage de la terre/charbon est assuré par la vitesse des visses doseuse asservie au débit
dalimentation. Grace & des agitateurs, ce bac de contact &3 compartiments séparés par des
parois assure un temps nécessaire de contact (20 minutes de passage environ) du mélange
produit-terre/charbon.

m L dimination du charbon

Aprés passage dans le bac de contact, le charbon est retenu par 3 filtres:
F330A, F330B et F330C. Ces filtres identiques fonctionnent avec une précouche de
terre fixée sur des cadres.

Le produit filtré est envoyé vers |'unité de pasteurisation-stérilisation (unité 400) au
travers de filtres de securités (F340A/B et F350A/B). Chague filtre a cadre fonctionne en
séquentiel identique. 2 filtres fonctionnent en production aors que le 3éme se trouve en
débatissage et monté en précouche & leau chaude. La précouche est assurée par un bac
(T360) et une pompe (P365). L opérateur devra verser de la terre filtrante & chague cycle

dun filtre a cadre.

« Débit estimé par filtre: 15,50 m*/h, soit un débit total de 31 m¥/h.

» Température en production: 60°C.

I1.1.4. Pasteurisation-filtration stérile (unité, SL400)

La fonction de cette unité est de stériliser le produit venant de I'unité de
charbon -filtration avant d'étre concentré puis stocké. Cette unité comprend 2 grandes
parties (voir le schéma en annexell) :
m L a pasteurisation

Elle seffectue quand au moins un filtre fonctionne. La stérilisation du produit venant
du bac T400 est assurée par 2 échangeurs de chaleur et d'un serpentin. Ce dernier assure un
passage a 105°C sous pression avec une longueur de 40 m en 20 secondes. Le fonctionnement

est 434 m*/h si 2 filtres fonctionnent ou & 17 m%h lorsqu'un seul filtre fonctionne.
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m Lafiltration stérile

Elle est assurée gréce a des filtres a plaque identiques. Chague filtre recoit du produit
venant directement de la pasteurisation. La fin de filtration est provoquée normalement par le
seuil de pré-alarme de la pression d'entrée du filtre.

Le changement des plaques apres utilisation est manuel, et par la suite des opérations
de stérilisation et mouillage des plaques seffectuent en local avec |'aide de I'automati sme (des

boutons poussoirs lumineux guident ces opérations).

« Débit de production pour un filtre : 17m*h.
» Température de stérilisation : 105° C.

Si le débit total passant au travers de l'unité 400 est de 34m%h avec 2 filtres en
production, alors que le débit moyen de l'usine est de 31 m%h, c'est pour recouvrir la perte en
débit (volume) durant |le débatissage d'un filtre. Ainsi, le niveau moyen du bac T400 pour 24 h

sera maintenu.

I'1.1.5. Concentration (unité, SL500)

La fonction de cette unité est de concentrer le produit venant de l'unité de

pasteurisation filtration stérile avant d'étre stocké (Voir le schéma en annexell).

Cette unité d'évaporation est a 2 effets a plagues, une pompe a vide et un condenseur
tubulaire permettent la mise sous vide. La régulation de vide est connectée directement en
haut du 2°™ séparateur et le débit de vapeur saturée est régulé en pression. La consigne est
asservie ala densité du produit extrait du 2eme effet. Le fonctionnement de cette unité est
le "poussage” a débit d'entrée constant. Le produit a concentrer est gjusté en pH dans le
bac d'aimentation (T500). Un pré réchauffeur avant le ler effet assure une économie
d'énergie en utilisant les condensats chauds ala sortie du premier effet. Si cette unité est a
fonctionnement continu, le régime transitoire (démarrages/arrét des équipements) est
séquentiel.

Avant I’envoi vers le stockage, le fonctionnement est en recyclage pour obtenir la
bonne concentration (Brix) du produit. Le produit a Brix obtenu est envoyeé vers un systéme

de refroidissement pour le stockage.
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* Débit d'entrée: 31 m3/h Vide: 145 mbar absolu Vapeur: 900 mbar

* Brix a obtenir en sucre liquide: 67 Brix. ¢ Température du sucre liquide en sortie: 25°C.
* Brix aobtenir en inverti: 73 Brix. » Température del'inverti en sortie: 35°C.

I1.1.6. Stockage et char gement camion (unité, SL600)
Lafonction de cette unité est e stockage et chargement du produit final concentré. Cette unité
comprend 5 bacs de stockage de 300 m® chacun, de 3 quais stérilisation et chargement
camion, et d'une zone de prélavage camion avec possibilité de stérilisation (Voir le schéma
en annexell).
m Bacsde stockage (T601, T602, T603, T604, T605)
Un seul remplissage alafois est possible.
Le bac aremplir devra étre a une température inférieure a40°c (inverti a 35°C et sucre liquide
a25°C).
Une sélection du bac a remplir est prévue, une fois le bac est vide, il est possible d'effectuer
une opération de nettoyage (CIP) a I'eau chaude, suivie d'une stérilisation avec de la vapeur
1,5 bar.
m Quaisdestérilisation et chargement camion

Avant chargement, tout camion devra étre stérilisé avec de lavapeur 1,5 bar.
Le chargement d'un camion seffectue en sélectionnant un bac, a condition que ce dernier soit
meémorisé "bon pour chargement camion”. 2 quais au maximum peuvent utiliser le méme bac.
Une pompe par quai assure le transfert du bac sélectionné vers le camion (par flexible). Lafin
du chargement est donnée par un volume. Il est nécessaire d'effectuer un nettoyage de laligne

de chargement de camion, suivi d'une stérilisation.

11.1.6.3. Zone de prélavage
Deux postes sont mis a disposition pour les camions doivent étre nettoyés, ceci
avant la stérilisation et le chargement (Prélavage al'eau chaude et Stérilisation).

En zone de prélavage, le prélavage a I'eau chaude et la stérilisation ne peuvent pas
seffectuer alafois.
* En cas d'essais a |'eau, de nettoyage ou stérilisation a la vapeur de |'unité de concentration,

une mise al'égout et purgeur sont prévues.
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[1.1.7. Description procédé SL 1000

Cette unité a pour fonction dassurer la régénération des colonnes de
déminéralisation (unité 100) et dhydrolyse (unité 200), ainsi que la préparation en saumure
1509/l pour la séparation des résines dune colonne de l'unité 100 aprés soulévement.
Aussi, cette unité assure le dosage pour gjustement en pH du bac T500. Cette unité

comprend 6 stations distinctes (Voir le schéma en annexell) :

m Station d eau récupérée (ER)

Elle est constituée dun bac et dune pompe. Ce bac recoit de I'eau récupérée
venant dune colonne en ringage rapide aprés régénération. En cas de nécessité, un
appoint en eau osmosée est prévu.

- Fonction : Assurer la dilution de chague réactif et alimenter les colonnes en

déplacement réactif.

m Station d HCI (Chlorure d’hydrogéne)
Elle est constituée dun bac dHCI concentré (33%), dune pompe centrifuge et dun
pot de mélange pour une dilution de HCI par de |'eau récupérée.
- Fonction : Alimenter en HCI 5% la résine cationique a régénérer. Unités concernées :
100 et 200.

m Station de NaOH (Hydroxyde de sodium)
Elle est constituée dun bac de NaOH concentré (45%), dune pompe centrifuge
et dun pot de méange pour une dilution de NaOH par de |'eau récupérée.
- Fonction : Alimenter en NaOH 4% la résine anionique a régénérer. Unité concernée :
100.

m Station de NaCl (Chlorure de sodium)
Elle est constituée dune fosse & saumure fraiche et décanté & 300g/l, dune pompe
centrifuge et dun pot de méange pour une dilution de NaCl par de | eau récupérée.

- Fonction : Alimenter le bac T160 en NaCl 150 g/I, ceci pour la séparation des résines.

Unité concernée ; 100.




PARTIE PRATIQUE I Processus de fabrication

m Station NaOH (1%)

Utilisant la station deau récupérée (ER) et de NaOH, elle alimente le ballon T501 (NaOH
1%).

m Station HCI (1%)

Utilisant la station deau récupérée (ER) et de HCI, elle dimente le ballon T502 (HCI 1%).
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[1.1. Echantillonnage

Les préléevements des échantillons s’effectuent une fois toutes les deux heures, et a

chaque étape de production afin de controler le produit.

Le préléevement est exécuté par I’ouverture des vannes, le rincage des flacons de
prélevement est effectuer avec le sirop afin d’éviter toutes source d’erreurs. Les échantillons
sont ensuite transportés au laboratoire pour les analyses physico-chimiques. Les paramétres

étudiés dans chaque étape sont indiqué dans | e tableau (V).

Tableau (V) : Parametres étudiés dans chagque éape de fabrication de sucre inverti.

Section Echantillon prélevé Paramétres étudiés

- Brix

- Pureté
Sirop prédécoloré - Cﬁuleur
=P
Déminéralisation - polarisation

- Brix

- Pureté

Sirop déminéralisé - Cﬁuleur

- P

- polarisation

- conductivité
Sirop  hydrolyse  sortie - :aux g’inver;ion
COl onne - aux ae saccharose

- Brix

- Couleur

Sirop hydrolysé - pH

- taux d’inversion

- taux de saccharose

Hydrolyse

- Brix

- Couleur
Filtration Sirop filtré - taux d’inversion

- taux de saccharose
- Trouble

- pH
Pasteurisation Sirop pasteurise - Brix

- Couleur

Sirop concentré - ;Hete

Concentration - taux d’inversion

- taux de saccharose

- Couleur

- Cendres conductimétriques
- pH

- taux d’inversion

- taux de saccharose

- Couleur

Produit fini Sucre inverti - Cendres conductimétriques
- Trouble

- Densité

- Température

- Brix
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11.2. Méthodes d’analyses physico-chimiques
[1.2.1. Mesuredu Brix [68]

m But
Cette méthode est utilisée pour mesurer le Brix des produits de sucrerie.
m Principe

Lorsgu’on chauffe une solution, I’eau s’évapore et lorsqu’elle est totalement évaporée,

il reste les matiéres séches. Une solution est donc composée de matieres seches et d’eau

Le Brix est le rapport entre la quantité de matiere seche contenu dans la solution et la

guantité de solution.
m Mode opératoire
> Diluer le produit a analyser au 1/5, en utilisant de I’eau distillée ;
> Procéder a I’homogénéisation de la solution a I’aide d’un agitateur ;

> Verser la solution dans le réfractometre apres avoir vérifie le zéro de I’appareil avec

de I’eau distillée.

m Expression des résultats
v Lirelavaleur de Brix dela solution directement sur le réfractometre ;
v" Calculer le Brix en multipliant lavaleur lue par le facteur de dilution.

[1.2.2. Mesuredela polarisation

m But
Cette méthode est utilisée pour déterminer lateneur en saccharose.
m Principe

Toutes les mol écul es optiquement actives, possédant au moins un carbone asymeétrique,
sont capables de dévier le plan de lalumiére polarisé. Cette déviation est proportionnelle a

|a teneur en substance a doser.
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m Mode opératoire

> Préparer (diluer) une solution de 1/5 a partir de I’échantillon a analyser, en utilisant

de I’eau distillée ;
> Procéder a I’lhnomogénéisation de la solution a I’aide d’un agitateur ;
> Introduire la solution dans un polarimétre.
m Expression des résultats
v" Lalecture de lavaleur de Brix sefait directement sur le polarimétre ;
v" Calculer lapolarisation en multipliant la valeur par facteur de dilution.

11.2.3. Mesurede pureté

m But

Cette méthode est utilisée pour déterminer la pureté de sucre liquide.

m Principe

La pureté définit la quantité de sucre contenu dans la matiere seche [69].

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.
m Mode opératoire

> Préparer une dilution de 1/5 a partir de I’échantillon a analyser, en utilisant de I’eau
distillée;

> Procéder a I’homogénéisation de la solution & I’aide d’un agitateur ;
» Mesurer le Brix de I’échantillon ainsi que la polarisation ;

> Cadculer le Brix ains que la polarisation en multipliant les valeurs obtenues par

I’inverse de la dilution.
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m Expression des résultats

Pureté(%) = Polarisation/Brix x 100

[1.2.4. Mesure dela couleur [68]

m But
Cette méthode est utilisée pour déterminer la couleur des sirops de sucres en solution.
m Principe

La mesure de la coloration en solution est réalisée au moyen d'un photocol orimétre ou
d’un spectrophotométre. Elle est basée sur la diminution de lintensité lumineuse d'un

fai sceau monochromatique qui traverse la solution a analyser.

Pour la détermination de la coloration de sirop de sucre, ICUMSA a officiellement

adopté la méthode de mesure alalongueur d'onde de 420 nm + 2.
m Mode opératoire

> Préparer un sirop a 50% de Brix a partir de I’échantillon a analyser, en utilisant de I’eau
ditillée;

> Procéder a I’homogénéisation de la solution a I’aide d’un agitateur ;

> Rincer la cellule d’analyse avec la solution de sucre avant de la remplir et éviter les

bulles d’air, pour éliminer ces dernieres, utiliser un bain ultra-sons ;

> Introduire la cellule d’analyse dans le spectrophotométre UV/VIS, tout en faisant
attention ala propreté des parois de la cellule pour éviter toutes interférences.

» Lire I"absorbance.
m Expression des résultats

Selon ICUMSA lacoloration de sirop est exprimée en extinction spécifique et se calcule

comme suit :

é = Abs/Cxl
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Abs : Absorbance de la solution 2420 nm ;
| : longueur delacellule (cm) ;

C : Concentration (g/ml) de la solution de sucre.

» Le résultat peut étre exprimé en unités ICUMSA.
1 unité ICUMSA = 1/1 000 d’unités (§).

Danscecas:

Abs
Couleur ICUMSA = Txl x 1000

[1.2.5. Mesuredetrouble [68]

m But

Cette méthode est utilisée pour déterminer le trouble des sucres en solution n’éxcédant

pas une couleur de 50UI.
m Principe

A ce jour il n'existe pas de méthode officielle. Elle se base sur la différence entre la
mesure de la coloration d’une solution de sucre non filtrée (coloration + trouble) et la

mesure de coloration de la méme solution apres filtration sur membrane de 0,45 pum.
Le trouble peut étre exprimé en unités ICUMSA de coloration.
m Mode opératoire

> A I’aide d’un diluteur préparer une solution a 50% du Brix a partir de I’échantillon a

analyser, en utilisant de I’eau distillée ;
> Procéder a I’lhnomogénéisation de la solution a I’aide d’un agitateur ;

> A I’aide d’un spectromeétre UV-VIS, mesurer I’absorbance 1 a 420 nm, puis calculer

lacouleur Cq;
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> Filtrer I’échantillon restant a travers une membrane de 0,45 pum ;
> Mesurer I’absorbance 2 a la méme longueur d’onde et calculer Co.
m Expression des résultats
Letrouble est obtenu par laformule: T =C; - C;
T : Trouble;
C,: Premiére couleur mesuré ;
C,: Deuxiéme couleur mesuré.

11.2.6. Détermination des cendres conductimétriques [68]

m But

Cette méthode est utilisée pour |a détermination des matieres minérales dans le sirop.
Les matieres minérales ou cendres peuvent étre mesurées par détermination de la

conductivité d'une solution de concentration connue (méthode conducti métrique).
m Principe

On détermine la conductivité spécifique d’une solution de sucre liquide de 28% du Brix,

et on calcule des cendres équivalentes en utilisant un facteur conventionnel.
m Mode opératoire

> A I’aide d’un diluteur préparer une solution a 28% du Brix a partir de I’échantillon a

analyser, en utilisant de I’eau distillée ;
> Procéder a I’lhnomogénéisation de la solution a I’aide d’un agitateur ;

> Mesurer la conductivité de cette solution et la conductivité de I’eau distillée a 20 +
0,2°C.

m Expression des résultats

v" Calculer laconductivité corrigée (Casg) :

C28=C mesuree— 0,35 C ey
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Csg: Conductivité corrigée de la solution du sucre ;
C eau: Conductivité du I’eau distillée.

v" Calculer les cendres conductimétriques :

Cendres conductimétriques (%) = 6,10, Cyg

v" Correction de latempérature:

Si la mesure de conductivité ne peut pas étre faite a 20°C, on apporte une correction de

température pour exprimer le résultat a 20°C, cette mesure ne doit pas excéder + 5°C.

La correction est donnée par :

Cendres conductimétriques (%) = C mesuree/ 1 + 0,026 (T e — 20°C)

11.2.7. Mesure de taux d’inversion par HPL C [68]

m But

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

inverti.
m Principe

Le principe de cette méthode se base sur le dosage du glucose, fructose et saccharose
dans le sucreinverti dilué a /1000 par HPLC.

m Mode opératoire
v" Peser 0,1 g de sucre inverti dans une fiole de 100 ml ;

v Ajouter une quantité d’eau distillée et agiter jusqu’a I’hnomogénéisation de la

solution ;
v" Ajuster la solution jusqu’au trait de jauge ;

v" Filtrer environ 1,5 ml de la solution a travers un filtre de 0,2 um dans un flacon de

2ml ;
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v Puis lancer I’analyse sur HPLC.
m Condition d’injection
v Prise d’essai : 5yl.
v' Déhit de la phase mobile : 0,6ml/Min.
v’ Pression : 41 bar.
v Température de la colonne : 80°C.
v" Phase mobile : H,0.
v’ Phase stationnaire : résine ionique (Ca*?)
v" Support : copolymere divinylbenzéne-styrene sulfoné.
v Régénérant : Ca (NOs), 4H0.

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

v Type de I’appareille (HPLC) : Agilent Technologies 1200 Series.

m Expression des résultats

Les résultats sont exprimés en % par calcule du logiciel de I’aire de chaque pic et les
molécules du glucose, fructose et saccharose sont caractérisées par leurs temps de
rétention.

11.2.8. Mesuredu pH [68]

m But
Cette méthode est utilisée pour la détermination de pH de tous les produits de sucrerie.
m Principe

Le principe de la méthode est |a mesure potentiométrique du pH de sucre liquide a 50%
de Brix et 4 20°C.

53




PARTIE PRATIQUE I. Matériels et méthodes

Les électrodes sont étalonnées au moyen de solutions tampons, rincées avec de I’eau
distillée et plongées dans la solution sucrée, la lecture intervient apres une attente de 5

minutes lorsqu’on peut estimer que le potentiel d’équilibre entre les électrodes est atteint.
m Mode opératoire

v" Immerger les électrodes du pH-métre dans la solution a analyser puis agiter

soigneusement.
m Expression des résultats

Lirelavaleur du pH de lasolution directement sur le pH-metre apres stabilisation a20°C.
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L’étude réalisée au niveau de I’unité du sucre liquide du complexe Cevital consiste a
suivre I’évolution de certains parameétres psycho-chimiques au cours de la production du sucre

liquide inverti.
Les résultats de mesure des différents paramétres sont figurés en annexe (1).
[11.1. Evolution du Brix durant les étapes de fabrication du sucreliquideinverti.

La figure (18) représente I’évolution du Brix au cours des étapes de fabrication du
sucre liquide inverti. Le Brix a une importance dans la fabrication de ce dernier du fait qu’il
a une relation directe sue I’augmentation ou la diminution de la viscosité du sirop, le taux

d’inversion, ainsi que la vitesse de I’écoulement.

80 -
75 1
70 -
< 65 —&—Brix
o —e—Norme Max
60 1 —e—Norm Min
55 4
50 T 1 L] T T T 1
SPD SD SH SF sp sC S produit

Figure (18) : Evolution du Brix durant les étapes de fabrication de sucre liquide inverti.

On remarque d’apres les résultats présentés dans la figure (18) que le Brix diminue
Iégerement aprés I’étape de déminéralisation de 61,66 % jusqu'a 59,38 %, cette diminution

peut-étreliée a:

- La formation des molécules d’eau apreés libération par le lait mélangé (résine cationique et

anionique) desions OH", H".

- Laprésence d’eau dans la colonne de déminéralisation au début de la production du sirop.

55




PARTIE PRATIQUE I11. Résultats et discussion

La valeur de Brix du sirop suit sa diminution jusqu’a 57,32 % au cours des étapes
hydrolyse et filtration, cette réduction est provoquée par |’eau présente dans la colonne

d’hydrolyse et les filtres, et ceci au début de la production.

Le taux du Brix reste stable dans I’étape de pasteurisation puisgue dans cette étape de

production il y* apas une source d’eau qui va causer la dilution du sirop.

En revanche I’étape de concentration du sirop est marquée par une augmentation
brutale du Brix de sirop qui va atteindre 73,03 %, cette concentration est provoquée par
I’évaporation de I’eau a I’aide de I’évaporateur.

Au cours du stockage du sirop, on note une diminution du taux du Brix de 73,03 %
jusqu’a 71,70 %, cette variation du Brix est e résultat des mélanges des fractions de sirop qui
possedent différents Brix.

L analyse de la figure (18) montre aussi que la courbe représentant le Brix reste entre
les deux courbes de normes, ce qui affirme que le Brix de sucre liquide inverti de Cevital est

conforme aux normes de I’entreprise.
[11.2. Evolution dela couleur durant les étapes de fabrication du sucreliquide inverti.

Lafigure (19) représente I’évolution de la couleur au cours des étapes de fabrication
du sucre liquide inverti. La couleur est un paramétre tres important a étudier dans le but

d’assurer la production d’un produit de bonne qualité.
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250 —— Couleur
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3
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O
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Figure (19) : Evolution du la couleur durant |es étapes de fabrication de sucre liquide inverti.
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D’apres la figure ci-dessus on remarque une chute brusque de la couleur du sirop
aprés I’étape de déminéralisation ; elle diminuerait de 110,75 Ul (sirop prédécoloré) jusqu’a
17,62 Ul. Ceci est expligué par la rétention des molécules colorantes par les résines
cationiques et anioniques, car cette unité joue un double réle celui de déminéralisation et de
décoloration plus poussée alafois.

Apres I’hydrolyse du sirop il y a aussi une Iégére diminution de la couleur de 17,62 Ul
jusqu’a 16,95 Ul, qui est le résultat de I’adsorption des molécules colorantes qui se

présentent dans le sirop sur larésine.

Suite a la filtration par le charbon on remarque une reprise de décoloration du sirop.
La couleur diminue de 16,95 Ul jusqu’a 11,70 Ul. Ceci est interprété par |’adsorption des

pigments colorés encore restants dans le sirop sur le charbon.

Par ailleurs dans les étapes, pasteurisation, concentration et stockage, la couleur reste

stable car ces derniéres ne contribuent pas aladécoloration du sirop.

Ces résultats nous permettent de conclure que la couleur du sucre liquide inverti de

Ceuvital est conforme aux normes de I’entreprise.
[11.3. Evolution du pH durant les éapes de fabrication du sucreliquideinverti.

La figure (20) présente I’évolution du pH au cours des étapes de fabrication du sucre
liquide inverti. Le pH est un paramétre important a éudier car il joue un réle dans la stabilité
du produit.

10 -
——pH
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Figure (20) : Evolution du pH durant les étapes de fabrication de sucre liquide inverti.
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L analyse de la figure (20) montre que le pH diminue de 7,58 jusqu’a 4,83 aprés
I’étape de déminéralisation du sirop, ceci est expliqué par larichesse du sirop par les cations
(Ca®*, Na',...) ce qui provoque la libération d’une grande quantité des ions H et par

conséguent le milieu devient acide selon laréaction suivante :

nR-H" + n Ca™ » NnR-Ca?+nH*

Apres I’étape de I’hydrolyse on remarque encore une diminution de pH de 4,83
jusqu’a 3,62 car dans cette étape le sirop est passé a travers une colonne qui contient une
résine cationique, par conséquent il y alibération desions H dans e milieu.

On constate une légére élévation du pH de 3,62 jusqu’a 3,8 dans I’étape de filtration

du sirop par le charbon, qui s’explique par I’élimination des gaz acides (CO) par le charbon.

Quand a I’etape de concentration, on remarque encore une augmentation du pH de 3,8

jusqu’a 4,95 ; cette derniére est obtenue par I’ajout de la soude.

Au cours du stockage on remargue une |égere élévation de pH de 4,95 jusqu’a 5,2 ;
ceci est causé par le mélange des fractions du sirop qui possede différentes valeurs de pH

mais qui reste toujours dans I’intervalle de lanorme.

La figure (20) montre que la courbe représentant le pH reste entre les deux courbes de
la norme. Néanmoins, en notant trois valeurs qui ne sont pas conforme aux normes ; le pH de
sirop déminéralisé, hydrolysé et le pH de sirop filtré. De ce fait la correction de pH s’effectue
au niveau de I’étape de concentration ; donc le pH du sucre liquide inverti de Cevita est

conforme aux normes de I’entreprise.

[11.4. Evolution du taux d’inversion durant les étapes de fabrication du sucre liquide

inverti

La figure (21) représente I’évolution du taux d’inversion au cours des étapes de
fabrication du sucre liquide inverti. Le taux d’inversion est un parametre trés important a
étudier afin de produire un sucre inverti possédant un taux d’inversion qui répond aux
exigences du client.
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Figure (21) : Evolution du taux d’inversion durant les étapes de fabrication de sucre liquide

inverti.

A la sortie de la colonne d’hydrolyse le taux d’inversion atteint la valeur 83,07% car la

résine n’est pas saturee.

Au niveau de la section d’hydrolyse on constate une diminution brutale de taux
d’inversion, qui se traduit par I’addition d’une quantité de sirop non hydrolysé a travers le by-
pass pour atteindre une valeur de 66,7%.

Apres filtration du sirop on note une légére augmentation de taux d’inversion de 66,32
jusqu'a 69,15 %, cela peut étre expliqué par le mélange des fractions de sirop qui possede des

taux d’inversion déférents.

La figure (21) montre que la courbe représentante le taux d’inversion reste entre les
deux courbes de la norme, donc on peut dire que le taux d’inversion du sucre liquide inverti

de Cevital est conforme aux normes de I’entreprise.
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[11.5. Evolution dela pureté du sucre liquide avant I’étape d’hydrolyse

La figure (22) représente les résultats du suivie de la stabilité, de la pureté ceci avant
I’étape de I’hydrolyse. La pureté est un parametre trés important a étudié, du fait qu’il a une

relation directe avec le taux d’inversion.
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Figure (22) : Evolution de la pureté du sucre liquide.

Selon I’allure du graphe on signale une instabilité de la pureté du sirop au départ ; on
constate une diminution progressive de la pureté du MJ1 (99,68) jusqu'a MJ3 (99,25) qui se
traduit par la saturation de la résine donc cette derniere perd la capacité de retenir les
impuretés. Au de la de MJ3 on note une augmentation de la pureté, cela est di a la
régénération de la résine des lits mélangés qui seront par suite capable de retenir la plus
grandes gquantité des impuretés, puis une diminution progressive de la pureté du MJ4 jusqu’a

MJ6 due aussi alasaturation delarésine.

L augmentation et la diminution de la pureté possédent une relation avec la quantité de

la matiére seche présente dans la solution sachant que la pureté est calculée par laloi :

quantité de sucre (saccharose)

P & =
HESLS quantité de la matiere seche (MS)

MS : quantité des non sucre + quantité de sucre.
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[11.6. Evolution dela conductivité aprés |I’étape de déminéralisation

La figure (23) représente les résultats du suivi de la stabilité de la conductivité apres
I’ étape de déminéralisation du sucre liquide. La conductivité est un paramétre trés important a
étudier afin d’assurer la production d’un sucre liquide déminéralisé qui sera par la suite

facilement hydrolysable.
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Figure (23) : Evolution de la conductivité du sucre liquide inverti.

D’apres la figure on constate une instabilité du sirop, avec une conductivité qui est de
2,44 uslcm ou MJ1, et qui augmente jusqu'a 3,91us/cm ou MJ2 ceci est le résultat de la
saturation de larésine, de sefait elle perd la capacité de retenir la plus grande quantité des sel's
minéraux dans le sirop. Cependant il est tres important de signaler que la régénération de la
résine qui aura la capacité de retenir les sels minéraux se manifeste par la diminution de la
conductivité a partir de MJ2 jusqu'a MJ4. Nous constatons par |a suite une augmentation de la
conductivité de MJ4 jusqu’aMJ6 ce qui est expliqué par la saturation de larésine.

Sur I’ensemble de ces résultats, I’instabilité de la conductivité du sirop reste toujours
d’apres la figure (23) au dessous de la norme qui exige au maximum 10us/cm, se qui
confirme la conformité de la conductivité de sucre liquide inverti de Cevital aux normes de

I’entreprise.
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[11.7. Corrélation entre le taux d’inversion du saccharose et le pH du sirop

Lafigure (24) représente la corrélation le taux d’inversion et le pH du sirop.

y = -1.853x + 94.06
R2=0.957

0© o o
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Figure (24) : Corrélation entre le taux d’inversion du saccharose et le pH du sirop.

D’apres la figure (24) on remarque une relation linéaire inversement proportionnel
entre le taux d’inversion du saccharose et le pH du sirop, avec un coefficient de corrélation de
0,95 atitre d’exemple, une diminution du taux d’inversion de 86,95 jusqu'a 79,74 % a des pH
3,46 et 4,70 respectivement.

L augmentation du taux d’inversion au milieu acide s’explique par la présence en
excés des ions H' qui catalyse la réaction d’inversion de la molécule de saccharose par
opposition de taux d’inversion diminue avec I’augmentation de la valeur de pH car les H*

diminuent dans le milieu.

62
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[11.8. Corrélation entre le taux d’inversion de saccharose et la température du sirop

La figure (25) représente la corrélation entre le taux d’inversion de saccharose et la

température du sirop.

y = 3,1031x - 42,606
R2=0,9471
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Figure (25) : Corrélation entre le taux d’inversion du saccharose et la température du sirop.

Selon la figure en remarque une relation linéaire hautement significative entre le taux

d’inversion du saccharose et la température du sirop avec un coefficient de corrélation 0,86.

Le taux d’inversion augmente avec |I’augmentation de latempérature atitre d’exemple,
une augmentation de taux d’inversion de 73,24 jusqu’a 78,8 % a des températures de 37,41 et

38,1°C respectivement. Cette augmentation du taux d’inversion est interprétée par :

v" La diminution de la viscosité du sirop avec I’augmentation de la température, cette
derniere permet le déplacement rapide des molécules, par suite, la réaction d’inversion sera
facile, ce qui permet de considérer que la température comme catalyseur des réactions

chimique.

v" Lafaible viscosité du sirop ; plus le sirop est moins visqueux plus il aura tendance de
pénétrer dans la résine, ce qui favorisent I’augmentation du taux d’inversion de la molécule de

saccharose.
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PARTIE PRATIQUE

111. Résultats et discussion

[11.9. Corrélation entre le taux d’inversion de saccharose et le Brix du sirop

Lafigure (26) représente la corrélation entre le taux d’inversion et le taux d’inversion.

Taux d'inver sion (%)
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84,5
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83,5
83
82,5

1 y =-1.135x + 152.25

. R2=0.94

57 57,5 58 58,5 59 59,5 60 60,5 61
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Figure (26) : Corrélation entre le taux de d’inversion de saccharose et le Brix du sirop.

Les résultats de la présente étude montrent I’existence d’une relation linéaire

inversement proportionnel entre le taux d’inversion et le Brix de sirop avec un coefficient de
corréation de 0,94.

Lorsque le Brix est de 57,30 %, le taux d’inversion est de 86,78%, ce taux diminue

progressivement jusqu'a 83,13% lorsque le Brix est de 60,67%, ceci peut étre expliqué par

I’augmentation de la valeur du Brix de sirop, qui a comme conséguence une Viscosité

importante d’ou une diminution du taux d’inversion.
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[11.10. Corréation entre le taux d’inversion et débit de sirop

La figure (27) représente la corrélation entre le taux d’inversion et le débit d’alimentation de
la colonne d’hydrolyse.

| y=-1.342x + 116.6
84,5 ¢ R2=0.98

Taux d'inversion (%)
(0]
@
(6]

82

23,6 23,8 24 24,2 24,4 24,6 24,8 25 25,2 25,4 25,6 25,8
Débit (bar)

Figure (27) : Corrélation entre le taux d’inversion de saccharose et le débit d’alimentation de
la colonne d’hydrolyse.

On note qu’il existe une relation linéaire inversement proportionnel entre le taux
d’inversion de saccharose et le débit d’alimentation de la colonne d’hydrolyse, avec un
coefficient de corrélation de 0,97. Nous relevons une diminution du taux d’inversion de 84,5
jusqu'a 82,34% a des débits de 23,87 et 25,52 bars respectivement.

Lorsque la vitesse de percolation du sirop est grande ce dernier n’a pas un temps de
contact suffisant avec la résine pour s’hydrolyser. Par contre, si 1a vitesse de percolation n’est
pas grande, on aura un temps de contacte suffisant entre le sirop et la résine ce qui induit un
temps d’inversion éminent.
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CONCLUSION

Conclusion

Le présent travail & été consacré a I’étude du sucre liquide inverti en se basant sur le
suivi des étapes de fabrication, tout en mesurant les parametres physicochimiques et de faire
comparer les résultats obtenus par rapport aux normes utilisées au niveau de I’unité sucre
liquide de Cevital

Le complexe agroalimentaire Cevital compte parmi les meilleurs organismes au
niveau continental qui produit le sucre liquide (saccharose liquide ou inverti), en introduisant
les moyens humains et matériels nécessaires avec une technologie moderne comme celle des
échanges d’ions qui permettent d’obtenir un produit de haute qualité, qui répond nettement
aux besoins spécifiques des industries alimentaires modernes et aussi aux consommateurs tout

en respectant les normes international es de production qui été toujours la vocation de Cevital.

Les analyses effectuées sur le sucre liquide inverti sont appliquées selon des méthodes
recommandées par ICUMSA, ce qui permet d’obtenir des résultats comparatifs et
significatifs.

A lalumiére de ces résultats obtenus, on voit que:
- Le taux d’inversion de saccharose est influencé par le débit d’écoulement de sirop
dans la colonne d’hydrolyse, la température, le pH de milieu et le Brix.

- Les paramétres physicochimiques a chaque étape de fabrication du sucre liquide

inverti répondent aux normes conseillées par ICUMSA.
En perspectivesil yalieu de:

- Préparation du sucre liquide inverti par voie enzymatique et comparaison du cout de
fabrication par rapport au procédé de catalyse acide.

- Proposition d’analyse plus rapide et directe (en flux entrant).
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Annexe 1l

Tableau VI : Résultats d’analyse de sucre liquide inverti

Sirop Prédécoloré

Sirop déminéralisé

amétres Brix Pal Pureté Couleur pH Brix Pal Pureté pH Conductivité Couleur
Jours (%) (%) (Ul (%) (%) (Ul
61,79 | 60,11 99,68 105 7,90 58,35 60,28 99,88 7,00 121 21
60,50 | 58,00 99,57 112 8,55 56,95 59,80 99,75 4,30 3,05 20
1 62,88 | 59,87 99,29 93 8,08 59,10 58,75 99,41 4,94 2,87 22
60,90 | 60,64 99,63 120 8,71 60,10 59,93 99,72 5,70 2,66 21
MJ 61,51 | 59,65 99,54 107,5 8,31 58,62 59,69 99,69 5,48 2,44 21
61,30 | 60,98 99,48 101 8,66 58,75 58,52 99,61 6,02 3,86 19
2 62,13 | 59,50 99,33 119 7,89 59,10 58,52 99,44 6,13 3,27 17
62,84 | 59,72 99,37 130 7,62 58,80 59,27 99,20 4,55 2,94 17
60,45 | 60,44 99,98 160 7,70 61,25 61,16 99,85 6,20 5,59 18
MJ 61,68 | 60,16 99,54 1275 7,96 59,47 59,36 99,52 5,72 3,91 17,75
62,10 | 61,65 99,28 68 7,05 60,60 60,34 99,57 6,23 2,24 13
62,25 | 61,93 99,29 94 7,15 60,85 60,47 99,38 6,17 2,10 14
3 62,20 | 62,00 99,68 79 7,12 61,15 60,81 99,44 6,21 2,98 15
62,55 | 62,22 99,47 73 7,00 61,75 61,65 99,64 6,55 151 14
MJ 62,27 | 61,95 99,43 78,5 7,08 61,08 60,79 99,50 6,29 2,20 14
62,49 | 58,84 99,73 64 7,27 58,70 58,31 99,34 7,12 1,65 12
60,50 | 59,85 98,93 70 6,95 60,05 59,89 99,15 7,19 1,55 16
4 60,95 | 60,33 98,98 47 7,35 59,20 60,61 99,04 6,85 1,39 12
61,40 | 59,75 99,58 38 7,05 58,15 59,83 99,47 6,59 2,79 12
MJ 61,33 | 59,69 99,80 54,75 7,15 59,02 59,66 99,25 6,93 1,82 13
61,75 | 60,59 99,74 148 7,33 60,80 60,35 99,26 5,66 4,90 20
61,55 | 60,40 99,75 134 7,21 60,65 60,37 99,54 5,62 4,56 20
5 62,61 | 61,00 99,59 144 7,09 61,00 60,55 99,26 6,81 4,78 21
62,89 | 60,80 99,84 227 7,38 61,55 61,35 99,68 7,50 3,48 28
MJ 62,20 | 60,69 99,73 163,25 | 7,25 61,00 60,65 99,43 6,39 4,43 22,25
60,10 | 56,89 99,63 158 8,64 57,30 47,09 99,22 3,26 5,72 20
62,05 | 56,85 99,65 147 7,87 56,65 56,12 99,51 3,52 4,93 22
6 60,65 | 54,14 99,07 122 7,47 56,00 56,15 99,52 3,48 5,56 24
61,20 | 54,66 99,02 105 7,13 58,45 58,21 99,59 5,41 7,41 29
MJ 61,00 | 55,63 99,34 133 7,77 57,10 54,39 99,46 3,91 5,90 23,75
MS 61,66 | 59,62 99,56 110,75 7,58 59,38 59,09 99,47 4,83 3,45 18,62




Tableau VII : Résultats d’analyse de sucre liquide inverti

Sirop Sortie colonne (V220)

Sirop hydrolysé

Parameétres Taux d’inversion Taux de saccharose Brix Couleur pH Taux d’inversion Taux de saccharose
Jours (%) (%) (%) (un) (%) (%)

79,74 20,26 53,50 18 3,70 45,06 54,95

83,34 16,67 56,80 16 3,05 68,08 31,92

1 84,54 15,46 59,75 17 3,66 68,44 31,56
86,40 13,60 60,04 18 2,98 66,36 33,14

MJ 83,50 16,49 57,52 17,25 3,34 62,11 37,89
84,66 16,95 58,45 15 3,32 68,98 31,03

2 84,48 15,52 59,42 13 3,70 69,04 30,97
82,56 17,44 59,92 15 4,03 68,72 31,28

82,92 17,08 60,35 15 3,94 68,82 31,18

MJ 83,65 16,74 59,53 14,50 3,75 68,89 31,11
79,70 20,30 59,65 15 3,43 69,60 30,40

79,09 29,91 60,10 16 3,55 66,82 33,18

3 79,16 20,84 59,75 15 3,69 66,24 33,76
81,00 19,00 61,55 16 3,53 67,12 31,25

MJ 79,73 22,51 60,26 15,50 3,55 67,44 32,14
81,66 18,34 59,43 12 3,82 68,34 31,62

83,88 16,12 59,45 15 3,60 68,29 31,71

4 80,08 19,99 58,74 14 3,70 68,19 31,81
83,10 16,89 58,80 20 4,00 65,08 34,92

MJ 82,18 17,83 59,10 15,25 3,78 67,47 32,51
84,64 15,35 59,65 20 4,41 66,44 33,55

84,62 15,37 59,00 21 4,49 68,22 31,78

5 84,76 15,24 60,55 21 4,02 68,68 31,32
84,63 16,37 60,30 19 4,21 67,33 31,45

MJ 84,66 15,58 59,87 20,25 4,28 67,66 32,02
83,66 16,31 54,70 18 3,00 65,40 34,61

85,06 14,94 55,60 18 2,98 66,74 33,25

6 85,02 14,96 56,12 19 3,03 66,36 33,64
85,22 14,78 58,10 21 3,22 68,19 31,81

MJ 84,74 15,24 56,13 19 3,05 66,67 33,32
MS 83,07 17,39 58,72 16,95 3,62 66,70 33,16




Tableau VIII : Résultats d’analyse de sucre liquide inverti

Sirop déminéralisé

Sirop pasteurisé

ramétres | Brix | Couleur | Trouble Taux Taux de pH Brix | Couleur | Brix | Couleur pH Cendre Taux Taux de
(%) (un (Ul) |d’inversio-| saccharose (%) un (%) n conductimétri- | d’inversion | saccharose
Jours n (%) (%) ques (%) (%) (%)
52,19 14 1,00 68,02 29,98 4,18 57,35 13 73,00 17 4,22 0,003 69,32 30,68
56,35 11 1,00 67,06 32,93 3,70 53,80 13 74,30 12 5,50 0,004 66,44 33,56
1 57,15 09 1,00 67,34 31,66 3,89 58,75 11 73,20 11 4,89 0,004 68,82 31,18
58,65 10 1,00 68,78 30,22 3,07 58,45 11 73,35 11 4,40 0,003 69,68 30,33
MJ 56,08 11 1,00 67,80 31,19 3,71 57,08 12 7346 | 12,75 4,75 0,003 68,56 31,41
57,23 08 0,00 69,39 28,61 3,70 57,67 8 74,00 8 4,65 0,003 69,31 28,69
2 58,40 09 0,00 68,37 29,71 3,91 56,92 9 72,80 8 4,92 0,003 68,95 31,05
57,00 11 0,00 66,63 33,37 3,95 57,89 10 73,90 9 5,03 0,004 66,28 29,72
59,10 08 0,00 67,04 32,96 3,93 58,91 8 73,50 9 4,89 0,004 68,01 31,03
MJ 57,93 09 0,00 67,85 31,16 3,87 57,84 8,75 73,55 8,50 4,87 0,003 68,13 30,12
57,79 11 0,00 67,71 32,29 3,46 56,70 11 73,15 11 5,70 0,003 64,94 35,05
58,88 12 1,00 67,60 32,40 4,03 58,12 11 73,35 9 5,90 0,002 68,30 31,70
3 57,41 12 0,00 63,18 36,82 4,06 58,38 12 73,15 9 5,88 0,002 68,24 31,75
57,14 08 0,00 67,00 32,80 3,63 58,35 8 72,95 10 5,54 0,002 68,86 31,14
MJ 57,80 10,75 0,25 66,37 33,57 3,79 57,88 1050 | 73,15 9,75 5,75 0,002 67,58 32,41
58,15 04 0,00 68,19 31,81 3,62 58,10 8 73,45 7 4,65 0,003 66,59 33,41
58,50 09 0,00 70,25 29,75 3,87 58,20 9 74,30 9 4,28 0,004 70,35 29,65
4 57,50 08 0,00 69,34 30,66 3,74 56,54 9 74,80 11 4,53 0,003 69,16 30,84
57,35 10 1,00 67,10 32,89 4,14 57,20 9 74,30 9 4,84 0,003 68,00 32,00
MJ 57,87 7,75 0,25 68,72 31,27 3,84 57,51 8,75 74,21 9 4,57 0,003 68,52 31,47
57,65 14 1,00 68,88 31,14 4,39 58,38 14 71,80 14 5,76 0,003 68,30 31,69
57,54 15 0,00 68,75 31,13 4,42 58,33 15 72,00 15 5,61 0,003 68,26 31,73
5 58,36 15 1,00 66,69 31,25 4,30 58,30 15 71,75 15 5,59 0,004 68,38 31,62
58,60 14 0,00 68,87 31,13 4,02 59,25 12 73,10 15 4,55 0,003 68,29 31,71
MJ 58,03 14,50 0,50 68,29 31,16 4,28 58,56 14 72,16 14,57 5,37 0,003 68,28 31,68
54,02 18 0,00 63,82 36,18 2,72 56,08 13 71,30 16 4,60 0,003 63,54 36,46
56,12 19 0,00 65,51 34,49 3,78 56,06 17 71,60 17 4,55 0,003 64,12 35,88
6 56,33 16 1,00 68,20 31,80 3,87 56,32 14 71,35 16 4,52 0,003 64,20 35,80
58,38 16 1,00 70,03 29,97 3,56 56,21 15 72,40 16 4,12 0,004 68,23 31,77
MJ 56,21 17,25 0,50 66,89 33,11 3,33 56,16 14,75 | 71,66 16,25 4,44 0,003 65,02 34,97
MS 57,32 11,70 0,58 67,65 31,91 3,80 57,50 11,45 73,03 11,83 4,95 0,003 67,68 32,01




Tableau | X : Résultats d’analyse de sucre liquide inverti

Sirop stocké
Paramétres Brix Couleur pH Trouble Cendres Taux Taux de Densité | Température
(un (un conductimétriques | d’inversion | saccharose (°C)
Jours (%) (%) (%)
1 71,00 12,07 4,50 1 0,003 70,30 29,43 1,36 24
2 71,40 11 5,45 0 0,003 70,43 29,57 1,36 24
3 73,30 9,13 6,00 0 0,003 66,70 33,15 1,36 25
4 71,02 8,30 5,33 1 0,003 68,26 31,70 1,36 25
5 72,32 15,06 4,77 0 0,003 71,34 27,33 1,36 26
6 71,20 16,25 5,18 0 0,003 67,90 32,10 1,36 25
M 71,70 11,96 5,20 0,33 0,003 69,15 30,33 1,36 24,83




Tableau X : Normes des parametres étudiés dans chague étape de fabrication de sucre liquide
inverti selon ICUMSA

Brix Couleur pH Pureté | Conductivité | Trouble Cendres
(%) (%) (%) (us’em) (un conductimétri-
ques (%)
Prédécoloration | 60-63 Max 250 | 6,5-9 Min 98 - - -
Déminéralisation | 56-62 Max 45 6,5-9 | Min 98 Max 10 - -
Hydrolyse 56-62 | Max 35 4-6 - - - -
Filtration 56-62 Max 35 4-6 - - Max 15 -
Pasteurisation 56 62 Max 35 4-6 - - - -
Concentration 7+2 Max 35 4-6 - - Max 15 0,05
Sortie cuve de 7312 Max 35 4-6 - - Max 15 0,05
stockage

Tableau X1 : Normes du taux d’inversion de chaque étape de fabrication selon ICUMSA

Sortie Colonne Hydrolyse Concentration Sortie cuve de
stockage
Taux
d’inversion 85+4 66+ 3 66 + 3 66 +3
(%)

Tableau X11 : Résultats de Corrélation entre le taux d’inversion du saccharose et le pH du

sirop

Taux d’inversion (%)

86,95

86,2

84,48

82,92

79,74

pH

345

4,55

5,2

6,27

7,4




Tableau X111 : Résultats de Corrélation entre le taux d’inversion de saccharose et le Brix du

sirop
Taux d’inversion (%) 86,78 86,22 84,54 83,31 83,13
Brix (%) 57,3 58,50 59,92 60,45 60,60
Tableau XIV : Résultats de Corrélation entre le taux d’inversion du saccharose et la
température du sirop
Taux d’inversion (%) 73,24 73,80 76,02 77,12 78,79
Température (°C) 37,45 37,59 38,00 38,70 39,11
Tableau XV : Résultats de Corrélation entre le taux d’inversion du saccharose et débit du
sirop
Taux d’inversion (%) 84,50 84,16 83,67 82,72 82,34
Débit (bar) 23,87 24,20 24,72 25,18 25,52
Tableau XVI : Tolérances des germes recherché dans e sucre liquide
Lesgermes M ésophiles Levures Moisissure
Tolérance 200 germesdans 1ml | 25 germesdans 1ml 25 germes dans 1ml
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Résumé :

Le sucre figure parmi les denréees alimentaires majeures sur le plan
du commerce international. La sucrochimie s’intéresse depuis fort
longtemps a valoriser la production essentielle de la filiere « canne a
sucre » : le saccharose. Le process technologique de transformation vise a
extraire cette matiéere par diverses étapes distinctes et successives.

La fabrication de sucre liquide (saccharose et inverti) est nouvelle
technologie industrielle introduite dans notre pays par I'organisme
industrielle Cevital.

A I'echelle industrielle, un suivi de cette matiere est assuré tout au
long de la chaine de production par le biais des méthodes d’analyse
recmandées a cet effet. Ainsi, I'industrie sucriére propose une large
panoplie de produits qui ne cessent d’inonder nos marchés et trouvent
des applications dans divers secteurs : confiserie, viennoiserie, patisserie,
conserves et bien d’autres secteurs de I'alimentation humaine.

Mots clés : saccharose, hydrolyse, sucre liquide inverti,
inversion, technologie de fabrication
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