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Glossaire

Adsorption : Rétention a la surface d'un solide des molécules d'un gaz ou d'une substance
en solution ou en suspension.

Bagasse : Résidu fibreux issu du broyage de la canne. Représente environ 20 a 30% de
la masse de canne.

Boue : Résidu provenant de la filtration du sirop de sucre épuré.

Canne : Nom de diverses especes de roseaux (plante aquatique a tige creuse).

Chaux : Substance caustique solide, obtenue par calcination du calcaire et d’autres formes
de carbonate de calcium. La chaux pure, est constituée d’oxyde de calcium (CaO).

Degré Baumé est une unité de mesure indirecte de concentration, via la densité.

Eau mere : Sirop dans lequel baignent les cristaux de sucre de la masse cuite.

Ecumes : Résidu résultant du traitement de la boue au niveau du filtre presse.

Egout : Produit encore riche en sucre cristallisable ou saccharose. En sucrerie, la
centrifugation permet de séparer les cristaux de sucre, du liquide qui les entoure. C'est ce
liquide qui est appelé I’égout. Il est réutilisé dans la chaine de fabrication afin d’en
extraire au maximum le sucre.

Floculat : précipité du a une floculation, procédes réversible consistant a rassembler les
particules en suspension dans une substance colloidale.

Invertase : Enzyme catalysant 1’hydrolyse du saccharose en fructose et en glucose.
Inverti : Terme qualifiant le saccharose transformé en glucose et en fructose.

Lait de chaux : Addition d’une chaux de bonne qualité a une eau légérement sucrée.
Magma : Produit d’empattage du sucre roux et d’eau sucrée.

Masse-cuite : est un mélange de cristaux et de sirop.

Melasse : Résidu incristallisable, visqueux, résultant de la cristallisation bas produits.
Petit jus : Eau sucrée récupeérée lors de la filtration des boues.

Roux : qui est d’un rouge tirant sur le jaune.

Saponine : appartient a un groupe de glucosides huileux naturels qui moussent.
abondamment lorsqu'on les agite dans une solution.

Vesou : Appellation du jus de canne.


https://www.aquaportail.com/definition-12822-glucoside.html
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Introduction

Introduction

Le sucre est un produit de consommation de premiére necessité. Ce nutriment de la famille
des glucides est indispensable a notre organisme auquel il procure 1’énergie nécessaire a son

fonctionnement (Ouerfelli, 2008).

La production mondiale de sucre est en pleine expansion. Elle suit I’augmentation des
besoins de consommation dont plus des deux tiers émanent des industries agroalimentaires.
Les trois grands producteurs qui sont le Brésil, I’Inde et 1’Union Européenne réalisent prés de
la moitié de la production mondiale. La canne a sucre a distancé la betterave puisqu’elle

représente les trois quarts de la production mondiale de sucre (Courteau, 2005).

L’industrie sucriéere est confrontée a des contraintes a la fois économiques et
environnementales. Les recherches entreprises en vue de I'amélioration de la qualité et de la
couleur du sucre avec des rapports qualité/prix compétitifs sont devenues des criteres trés
importants dans I’industrie et le marché du sucre. Cette situation a amené les industriels du
sucre a chercher les voies et les moyens d’augmenter le rendement de I'extraction du

saccharose et d’accélérer le développement économique sans pour autant nuire a

I'environnement (Belhamri, 2005).

La production du sucre nécessite plusieurs étapes que ce soit en sucrerie ou en raffinerie.
Ainsi, il existe plusieurs entreprises dans le monde, dont I’entreprise Cevital, servant a traiter
le sucre sous ses différentes formes (cristallisé, liquide, morceaux...), afin de présenter un
produit final de bonne qualité répondant aux normes réglementaires et aux besoins des
consommateurs. Pour cela, il est nécessaire d’assurer le bon fonctionnement et la stabilité du

processus du raffinage du sucre, notamment les étapes de la carbonatation et filtration.

C’est dans cet objectif que nous nous sommes intéressé€s a 1’étude et au suivi du raffinage
du sucre au sein de la raffinerie de sucre 3500 T/j au complexe agroalimentaire Cevital de
Bejaia, notamment le suivi des deux étapes épuration et filtration et leurs impact sur la qualité
du sucre blanc produit. Nous avons réalisé différentes analyses physicochimiques tout au long

du processus de raffinage puis discuter et comparer les resultats des analyses aux normes.
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Chapitre I : Notions générales sur le sucre de canne
1. La canne a sucre

1.1. Définition et description botanique

La canne a sucre « Saccharum officinarum » est une grande plante noble du fait de sa
richesse en sucre. Elle est de la famille des graminées, vivace, cultivée dans les régions
tropicales ou subtropicales. Le saccharose, elaboré dans les feuilles par la photosynthese,
s’accumule dans les tiges de la plante (Siret, 2008 ; Vercambre et Langellier, 2008). Ces
derniéeres peuvent atteindre entre 2,5 et 4 m de hauteur et 1,5 a 6 cm de diamétre, selon les
variétés utilisées. Leur écorce lisse et épaisse va du jaune au violet selon les variétés. Les tiges
sont structurées en trongons de 10 a 20 cm (les entre-noeuds), séparés par des nceuds ou les
feuilles prennent naissance. L’apparition de la floraison marque la fin de la croissance de la
plante et le début d’une augmentation sensible de formation de saccharose qui se déclenche

sous I’action de la sécheresse et de la fraicheur nocturne (Arzate, 2005).

L'inflorescence ou fleche

feuilles

)

|
i)
&l
B

=
: o i —nt-.ncs

Figure 1 : Représentation schématique de la canne a sucre adulte (Cirad, 2009).

1.2. Condition de culture

La culture de la canne a sucre s’étend dans les régions situées de part et d’autres de
I’équateur (Brésil, Inde, Chine,...), entre les latitudes 35° Nord et 30° Sud (régions tropicales

et subtropicales). Sa croissance végétative est favorisée par des temperatures élevées entre 26
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et 34°C, par contre elle ne croit plus a des températures inférieures a 20°C et elle ne tolére
pas le gel. La plantation se fait, manuellement ou mécaniquement, au début de la saison des
pluies. La canne a sucre demande un sol aéré, assez riche et bien irrigué. La chaleur et

I’ensoleillement sont également les facteurs clés pour une bonne récolte (Arzate, 2005).
1.3. Composition de la canne a sucre

Les principaux constituants de la canne a sucre sont le sucre et les fibres. La composition

moyenne est présentée dans la figure 2.

70

O Fibre

B Eau

1 % M Saccharose
B Non-sucres

15 %

15 %

Figure 2 : Répartition des constituants de la canne a sucre (Corcodel et Hoareau, 2006).

2. Sucre roux

2. 1. Définition

Le sucre roux est extrait directement du jus de la canne a sucre pressée, filtré et
concentré. C’est un sucre complet auquel on a plus ou moins enlevé la mélasse (sous-produit
noiratre issu du raffinage) par centrifugation. Le sucre est ensuite séché et refroidi
afin d'optimiser sa conservation. Il se caractérise par des cristaux de saccharose recouverts

d'un film de mélasse de canne (Arzate, 2005).
2. 2. Procédé d’extraction du sucre roux de canne

Le Procédé d’extraction du sucre roux de canne se fait suivant les étapes suivantes

schématisées dans la figure 3.
2. 2. 1. Réception et préparation des plantes

La canne a sucre est recue puis préparee a travers des bandes transporteuses. Elle est pesée
puis analysée pour déterminer sa richesse en saccharose ainsi que sa pureté a 1’aide d’un
échantillonnage effectué au sein des camions et engins de chargement et d’acheminement.

Elle est ensuite lavée afin d’éliminer la terre (Amrani, 2006).
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2. 2. 2. Extraction

A P’issue de la préparation, aucun jus n’a encore été extrait. La fibre se comporte comme
une éponge et peut retenir jusqu’a 7 fois son poids de jus. L’atelier d’extraction a pour
fonction d’extraire ce jus au maximum. Les morceaux de canne a sucre passent dans une série
de trois moulins cylindriques montés en triangle et tournant lentement (4 a 6 tour/min).

La canne subit deux broyages dans chaque moulin donnant ainsi un liquide sucré, le vesou.
La « bagasse », résidu fibreux qui sort des moulins, sert de combustible a la chaudiére qui
alimente toute 1’usine en vapeur. Les moulins permettent d’extraire 92 a 96 % de saccharose
contenu dans les tiges de canne (Arzate, 2005, Lameloise, 2007).

2. 2. 3. Epuration

Le vesou, qui contient un grand nombre d’impuretés, est épuré d’abord par tamisage pour
enlever essentiellement les particules ligneuses, puis par chauffage et par ajout de chaux. Une
alcalinisation progressive du vesou jusqu’a un pH supérieur a 8 a eu donc lieu.

Aprés le chaulage, le vesou est porté a ébullition (105°C) dans des réchauffeurs afin de
favoriser I’insolubilisation du floculat. Dans le clarificateur, le vesou décante et les impuretés
noires ou « boues » se déposent au fond. Le jus clair obtenu en surface contient de nombreux
sucres réducteurs car 1’épuration ne les détruit pas. Les boues récupérées au fond du décanteur
sont mélangées avec la fine bagasse (adjuvant de filtration) et sont filtrées sur des filtres
rotatifs sous vide. Le jus obtenu est renvoyé en épuration, tandis que la boue (ou écumes)
devient un sous-produit (Arzate, 2005).

2. 2. 4. Evaporation et cristallisation

Le jus sucré est envoyé dans des chaudiéres. L’eau s’évapore peu a peu tandis que le jus
sucre se transforme en sirop. La cristallisation est effectuée en trois étapes appelées jets
(Rousseau et al., 1990). 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 et le
jus restant est appelé «mélasse » (Rageot et Rene, 2004).

2. 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 de 45 a 50°C. Ce refroidissement acheve le
grossissement des cristaux dans 1’eau mére. Le sucre blanc commercialisé ne sort que du
premier jet. Les deuxiémes et troisiemes jets ne produisent que du sucre roux (Hugot E,
1986).
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2.2.6. Séchage

Les cristaux de sucre sont séchés dans des granulateurs a tambour (Arzate, 2005).

2. 2. 7. Emballage et entreposage

Pour la consommation locale dans les pays producteurs, le sucre brut obtenu est souvent
vendu et consommé en I’état. Les cristaux de sucre sont donc mis dans des sacs.
Pour I’exportation, le sucre brut est entreposé en piles plusieurs jours et méme plusieurs
semaines jusqu’a ce qu’il soit chargé sur les navires. Le sucre brut de canne est importé en

vrac par cargo pouvant transporter plus que 40 000 tonnes a la fois (Arzate, 2005).
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Figure 3 : Schéma typique du processus de production de sucre brut (O’Hara, 2016).
3. Le saccharose

3.1. Définition et structure moléculaire

Le saccharose est un disaccharide ou diholoside, non réducteur, formé de deux
molécules d’hexoses réducteurs : le glucose (aldose) et le fructose (cétose) (Vercambre
Langellier, 2008). Sa formule chimique brute est (C12H22011) avec une masse moléculaire de

342,30g/mol. Son nom officiel selon la nomenclature internationale est le a-D.glucopyranosyl

(1,2) -B-D.fructofuranoside (Belhamri, 2005).
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Figure 4 : représentation de la structure du saccharose (BeMiller, 2019).

3. 2. Propriétés du saccharose

Le sucre n’est pas seulement ajouté pour donner un gout sucré aux aliments
puisque le sucre contient de I’énergie (4 cal/g). C’est un édulcorant nutritif. Il a de
nombreuses propriétés fonctionnelles qui améliorent 1’aspect sensoriel des aliments
et leur salubrité. Par exemple, le sucre peut réduire la sensation désagréable du godt
amer, ce qui rend les aliments comme le chocolat et la limonade plus agréables. Il joue

un role d’agent de conservation des aliments et fermentatif (David et al ., 2010).

3. 2.1. Aspect

Le sucre du commerce se présente sous la forme d'une matiére cristalline
blanche et brillante (prismes rhomboides) non hygroscopique. Son humidité est trés faible, de
I'ordre de 0,05% et sa stabilité au stockage est trés grande (Beck et al ., 1999).

3. 2.2. Granulometrie

Le sucre se présente sous différents 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 (Doucet, 1999).

3. 2.3. Solubilité

L’une des propriétés fondamentales du saccharose est sa solubilité¢ dans I’eau. La raison de
sa haute solubilité est qu’il contient huit groupes hydroxyles (—OH) libres auxquels au moins
cinq molécules peuvent s’attacher aux autres molécules notamment a I’eau (phénoméne  de
solvatation) (Asadi, 2007).

En régle générale, le saccharose est nettement moins soluble dans les solvants non

aqueux qu’en solution aqueuse. En outre, il n’est pas soluble dans les solvants apolaires et il
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n’est pratiquement pas soluble dans [I’alcool pur (Doucet, 1992 ; Bubnik
et Kadlec, 1995).

3. 2.4. Densité

La densité a eté mesuré a 15°C par Plato dés 1901 et la valeur obtenue
(d=1587,9kg/m3) est toujours valable pour une utilisation pratiqgue (Mathlouthi et
Reiser, 1995).

3.2.5. Température de fusion

Le saccharose est extrémement stable sous sa forme cristalline a température ambiante. Il
commence a fondre a des températures élevees, environ 185°C, donnant des sucres invertis et
des substances colorées. La température exacte dépend du solvant de cristallisation et de la
pureté du sucre (Asadi, 2007).

3.2.6. Pouvaoir rotatoire

Le saccharose en solution est une molécule optiquement active (chirale). C’est une
substance dextrogyre; elle dévie le plan de la lumiére polarisée vers la droite. Il se distingue
des autres sucres car sa rotation spécifique demeure constante dans le temps. Il s’agit d’une
propriété permettant d’identifier sa présence et un parametre fiable permettant d’évaluer sa
pureté en solution.

Le pouvoir rotatoire spécifique du saccharose en degré pour une concentration exprimée en
g/cm3 et un chemin optique en cm a une longueur d’onde de la raie D du sodium (589,4 nm) a
20°C est de : [a] D20= 66,59° (Mathlouthi, 2002).

3.2.7. Inversion

L’hydrolyse du saccharose est réalisée plus facilement que les autres diholosides donnant
du glucose et du fructose. Cette hydrolyse est appelée aussi inversion car le pouvoir rotatoire
s’inverse du positif (+ 66,5°) vers le négatif obtenant ainsi un mélange équimoléculaire de
glucose (dextrose [a] =+ 52,5°) et de fructose (I1évulose [a] = - 93°) (Kessous, 2008).

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 ; ’invertase (Dilmi-Boras, 1998). L’inversion peut se
produire aux pH faibles et jusqu’a pH 8,5 (Mathlouthi, 2002). Grace a la présence du
fructose, le sucre inverti est un inhibiteur efficace de la cristallisation du saccharose et

¢galement un rétenteur d’eau (Dilmi-Boras, 1998).
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Chapitre 11 : Raffinage du sucre roux

1. Processus de raffinage du sucre roux :
Le raffinage de sucre roux au niveau de Cevital se fait suivant les étapes schématisées

dans la figure 5 :

( N\
Réception
Sucre roux : g
Affinage (Empateur)
Magma : : Sucre A
Refonte (Fondoir) ~
H J
Sirop de refonte g L ait de
Chaulage (Bac de Contact) Atelier de chaux
, Chaux
Jus chaulé ~ g
. e
Argée de [ —| Carbonatation (Chaudiére Petit
2 de carbonatation) jus
Sirop carbonaté \
. . . . . Boue .
Filtration (Filtres a bougies) | ——~_ Filtre presse
Sirop filtré ~ @
: Décoloration (Colonnes
Fosse a saumure [ —— —
[ ] de décoloration) Effluents de -
L Ecume
G Sirop décoloré P régencration
Concentration
[ Nanofiltration }— (Concentrateur)
.
Sirop concentré s N
Cristallisation HP Sucre A
(Appareils a cuire) ﬁ
N\ Y, Egouts
Masse cuite ! . '—5

Malaxage et Turbinage pauvres [
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( N\
Séchage
g /
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. Sucre Stockage (Silo)
Conditionnement ~
[ } ~ g
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Figure 5 : Schema de process de raffinage du sucre roux « Cevital »



Chapitre 11 : Raffinage du sucre roux

2. Les différentes étapes de raffinage

Le premier objectif du raffinage du sucre est 1 ‘élimination de la coloration, parmi d'autres
impuretés, cette derniere détermine la qualité du sucre blanc produit, elle est la principale
préoccupation de I'acheteur et des consommateurs. C’est pourquoi les grands efforts portent
sur la recherche de la nature de la couleur, de la prévention de sa formation et des méthodes

de son élimination (Cortés, 2007).

2.1. Affinage et refonte

2.1.1. Affinage

Le sucre roux est déversé dans un malaxeur, mélangé par un brassage a un sirop chaud
Iégerement sursaturé, le produit résultant de cette opération est appelé « magma d’affinage »
(Mathlouthi et Barbara, 2004).

Le sirop ajouté permet de fondre juste la couche la plus externe du cristal de sucre. Cette
derniere contient la plus grande partie d’impuretés. Le sirop résultant de la fonte de la couche
externe, est séparé des cristaux de sucre par centrifugation. La majeure partie des colorants
sont enlevés pendant I'étape d'affinage (environ 50% de la couleur du sucre roux) (Mc Neill,
2004).

Remarque : Au niveau de Cevital, la centrifugation de magma d’affinage a été supprimée vu
que le sucre roux importé a une couleur relativement basse, pouvant atteindre 800 Ul voire
parfois 600 a 500 UI.

2.1.2. Refonte

Le sucre affiné est refondu a une température de 85°C avec une eau sucrée, d’une maniére
a avoir un brix de 70%, ce qui aboutit a la formation d’un sirop de refonte (Asadi,
2007).Celui-ci est envoyé vers le bac de contact, avant de subir une épuration par chaulage et

carbonatation.

2.2. Epuration calco-carbonique
Au cours de cette étape, la chaux est ajoutée dans le but d’éliminer par décantation et
filtration les impuretés dissoutes ou en suspension dans le sirop. Cette chaux est ensuite

saturée au moyen de dioxyde de carbone (CO2) (Decloux, 2002).
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2.3. Filtration

Le principe de cette étape est de faire passer le sirop carbonaté a travers des filtres a
bougies, elle a pour but d’éliminer les carbonates de calcium en suspension dans le sirop
carbonaté (M C G, 2010). L’épuration calco-carbonique et la filtration seront largement
évoquee dans le chapitre I11.
2.4. Décoloration

A TDissu de la filtration, la majorité des impuretés ont été enlevées, mais le sirop est
toujours coloré.

La décoloration est I’opération permettant d’éliminer la majorité des colorants résiduels, le

sirop résultant étant clair (Mc Neill, 2004).
2.4.1. Présentation de I’installation de décoloration

La section décoloration comporte trois lignes identiques, chaque ligne fonctionne avec trois
colonnes, deux colonnes en production et une colonne en régénération. Une colonne est

composée d’un double compartiment chargé de resines (figure 6) (Applexion, 2008).

Filtre Filtre

Sirop
filtré

Sirop <«

décoloré

Figure 6 : Schéma simplifié d’une ligne de décoloration au niveau de « Cevital ».
2.4.2. Les principaux colorants a éliminer

Si I’épuration calco-carbonique enleve des non-sucres minéraux, des gommes et des cires,
elle laisse des impuretés organiques dans le sirop, essentiellement des colorants (Lameloise,
2007). Les colorants du sucre sont des macromolécules ayant un comportement d’acides
faibles. Ils se présentent sous la forme de longues chaines carbonées hydrophobes et possédent
une extrémité hydrophile, au niveau de leur fonction acide faible (Theoleyre et al, 1999). Les

10
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principaux colorants présents en sucrerie et raffinerie de sucre de canne sont illustrés en

tableau I (Annexe I).

2.4.3. Principe de la décoloration sur résine échangeuse d’ions

Au niveau de la raffinerie de sucre Cevital, on L"‘f
utilise des résines anioniques fortement basiques >{‘

(Applexion, 2008) figure 7, elles sont a squelette I zvt <
acrylique et styrénique a groupement fonctionnel ,} X&{

ammonium  quaternaire, sous forme chlorure Y
(Lameloise, 2007).

Flgure 7: Résine échangeuse d’ions.
Sur le «squelette» sont greffées des fonctions amines quaternaires. Cette fonction constitue
un pdle hydrophile. C’est cette fonction amine qui confére a la résine son caractére de résine
anionique forte, c’est-a-dire sa capacité a fixer les ions chargés négativement (CI, OH"...)

présents dans une solution. Pour notre cas on les fait travailler sous la forme CI-.

Deux mécanismes interviennent dans la décoloration sur résine; une interaction
hydrophobe entre les chaines carbonées du polymere et du colorant, il s’agit de liaisons
faibles et échange d’ions, ou échange entre les ions C1° initialement fixés sur la résine et les
acides organiques (colorants) présents dans la solution a traiter (Theoleyre et al, 1999). Les

réactions d’échange d’ions sont réversibles (Khirani, 2007) :

R*ClIF +O — R*O+ CI

R* : résine; O : acide organique (colorant) ; CI-: ion préalablement fixé sur la résine.

La décoloration s’effectue par percolation du sirop du bas en haut (Up flow) a travers le lit
de résine compacté. Lors de la décoloration, la résine se charge en matieres colorantes et en
anions divers. Elle se sature au cours du temps et la coloration du produit traité diminue
progressivement. Il est alors nécessaire d’extraire les impuretés retenues par régénération de
la résine,en utilisant une saumure basique : solution de sel (NaCl) a 100 g/l additionnée de 5 a
10 g/l de soude (NaOH),le flux de régénération se fait a contre-courant (Down flow) pour
éviter la pollution des couches supérieures des lits de resines (Applexion-Orelis, 2008).

2.5. Concentration

Avant la cristallisation, il faut amener le sirop a une concentration la plus proche possible

de la valeur correspondant a la saturation du sucre en cristallisation (Decloux, 2003).

11



Chapitre 11 : Raffinage du sucre roux

La concentration a lieu dans un évaporateur. Le sirop décoloré, entrant dans 1’évaporateur
a une concentration de 60° brix environ, en ressort a des concentrations atteignant 70° brix.
Cette opération facilitera donc la cristallisation du sucre (Mathlouthi et Barbara, 2001;
M C G, 2010).

2.6. Cristallisation

La cristallisation est I’étape finale de la purification dans le process de raffinage. Avec la
majeure partie des impuretés et colorants enlevées, le sirop est prét a étre transformé en
cristaux de sucre (Mc Neill, 2004).

La cristallisation permet de séparer les impuretés contenues dans le sirop. Le saccharose
est transformé en cristaux alors que les impuretés restent concentrées dans le liquide pour
donner au final une solution résiduelle épuiseée (égouts) (Mathlouthi et Barbara, 2001).
2.6.1. Cristallisation des Haut-Produits (HP)

La cristallisation du sucre se fait dans des appareils a cuire. L’eau est évaporée sous vide a

environ 70°C, ce qui économise 1’énergie et empéche la caramélisation du sucre (Arzate,
2005).

Débit d'eaux évaporées

Sucre + eau

"
Evaporation d'eaux évaporés

Débit d’alimentation " ite
(EA, EB, LS et sirop) assecu

Débit d'eau

Introduction de la

semence Sortie des gaz

incondensables

Débit de la vapeur
de chauffe

Deébit d’eaux
condensées

Coulée de la
massecuite en
fin de montée

Figure 8 : Représentation des flux de matieres dans un appareil a cuire (Libelle, 2007).
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La cristallisation est généralement effectuée en 3 étapes appelees jets (figure 1, Annexe
I1), chaque jet comprend lui-méme 3 étapes : la cuisson, le malaxage et 1’essorage ou
turbinage.

Le sirop d’alimentation du premier jet est appelé « liqueur standard », le sirop et les
cristaux formés au cours de la cristallisation forment la « masse cuite », ce sirop qui entoure
les cristaux prend le nom d’eau meére puisqu’il nourrit les cristaux. Lors de ’essorage, 1’eau
meére entourant les cristaux devient « égout pauvre », 1’eau utilisé pour le clairgage (lavage)
du sucre en centrifugeuse constitue « 1’¢gout riche » (Mathlouthi et Barbara, 2001).

1. Cuisson

Le sirop concentreé est introduit dans les cuites pour sa cristallisation. Dans ces dernieres, le
sirop est chauffé sous vide pour évaporer une partiec de I’eau afin d’atteindre le point de
saturation. A ce moment un mélange de fines de sucre et d’alcool isopropylique (semence) est
injecté dans le sirop vierge, cela va permettre d’amorcer la cristallisation (Cartier, 1999). Le
sirop vient ensuite grossir ses germes qui deviennent des cristaux.

Le vide de I’appareil a cuire est cassé et le mélange obtenu est coulé (masse cuite) dans le
malaxeur (M C G, 2010).

2. Malaxage

Le malaxage est une opération qui consiste a agiter pendent un certain temps la masse
cuite sortie des cuites, avant de la passer aux turbines. L’objectif de cette opération est de
compléter la formation des cristaux et de pousser I’épuisement de la liqueur mere (Hugot,
1987).

3. Essorage ou turbinage

La masse cuite est envoyée dans des turbines ou essoreuses discontinues. Sous 1’action de
la force centrifuge, le sirop brun qui enveloppe les cristaux est évacué, tandis que le sucre
cristallisé blanc est récupéré sur les parois de 1’essoreuse (Dilmi-Bouras, 1998).

Le sucre obtenu est envoyé au séchage et 1’égout contenant encore du sucre cristallisable
est recyclé pour réaliser une nouvelle cristallisation. Trois jets sont ainsi réalisés. L’égout
final qui est de pureté insuffisante pour produire un sucre raffiné est envoyé a la cristallisation
Bas - Produits (Rachedi,2002).

2.6.2. Cristallisation des Bas-Produits (BP)

Les cuites BP nous permet de récupérer le sucre contenu dans les égouts provenant des

cuites HP, ou des égouts pauvres d’affinage pour leurs épuisements en sucre. Cela se fait en

trois étapes (jets) (figure 2, Annexe I1) dans des cuites puis des centrifugeuses continues.
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Les cuites BP sont identiques a celles de la cristallisation HP. La premiere étape nous donne
un sucre A, qui peut étre séché et consommé comme sucre roux ou refondu pour étre retraité
et obtenir du sucre blanc. Les jets B et C ne sont que des moyens d’épuisement
complémentaires.

L’égout final de la centrifugation de la masse cuite C contient les non sucre et une partie
équivalente de sucre qui n’est plus cristallisable appelée la mélasse (M C G, 2010). Ce sous-
produit “mélasse* contenant environ la moitié de son poids en sucre est commercialisable
pour diverses utilisations dont :

v’ la production d’alcool ;

v' la fabrication d’aliments pour le bétail ;

v" la production de levures de boulangeries,

v/ utilisation pour des fermentations, ...etc. (Bounie, 2004).
2.7. Séchage

Le sucre humide déchargé de la station de centrifugation a une teneur en eau de 0.1 a 1%
(Asadi, 2007). Ce sucre ne peut étre stocké en 1’état car il est entouré d’une pellicule de sirop
saturé, il doit étre tout d’abord séché (Decloux, 2003).

Dans le sécheur a tambour, le sucre est sécheé a contre-courant par rapport a I’air de
séchage puis refroidie dans un secheur a lit fluidisant (M C G, 2010). L’air requis pour le
séchage doit étre sec, chaud et filtré, avec une température de 35°C. Le volume d’air exigé est
de I’ordre de 1600 m® par tonne de sucre (Schrevel, 2001).

2.8. Stockage et maturation

A la sortie du sécheur, le sucre est stocké dans des silos pendant une durée de 48 heures
pour assurer la maturation. Pour que celle-ci s’effectue dans de bonnes conditions, il est
important que la couche du sucre soit bien ventilée et traversée par un air pouvant entrainer
I’excés d’humidité (Decloux, 2003).

2.9. Conditionnement

Aprés maturation, le sucre est tamisé, classé et pesé puis dirigé vers les ateliers de
conditionnement ou il peut étre directement mis en sacs ou conservé en vrac. Le sucre destiné

au stockage en silos est d’une apparence séche et fluide (Romain et al., 2007).
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Chapitre 111 : L’épuration calco-carbonique et filtration

La carbonatation a été proposee pour la premiere fois en sucrerie de betterave par Perier et
Possoz en 1859. lls signalaient que si I'on provoque dans un jus un précipité de carbonate de
chauy, il enrobe les matiéres colorantes et les gommes, si la réaction reste alcaline, et fournit
ainsi un complément de clarification notable. Le précipité formé est granuleux et filtre
aisément (Hugot, 1987).

La carbonatation fournit avec le carbonate de calcium un adjuvant de filtration bon marché.

Elle décolore le sirop a plus de 60% (Jhilal, 2010).
1. Présentation des installations

1.1. La section carbonatation

La section de carbonatation est alimentée par le sirop venant de la section affinage et la
refonte du sucre A de I’unité sucre roux (M.O.C, 2010).

Elle s’effectue dans une série de trois chaudieres de maniere continue. La 1°° chaudiére de
carbonatation est équipée d'un systeme de circulation comprenant six moteurs. Le sirop
sortant par débordement (niveau constant) alimente une 2°™ carbonatation qui, par
débordement, alimente la 3°™ carbonatation (M.O.C, 2010).

Le sirop carbonaté est transféré vers la section filtration en passant par un réchauffeur
(M.O.C, 2010). L’ensemble est schématisé dans la figure 3 (Annexe I1).

La Production de CO> se fait par le biais de la combustion du gaz naturel lors de la
production de vapeur a haute pression. Cette combustion dégage une fumée contenant du CO>
environ 13% (Tidjani et Benchernine, 2012).

Le CO. passe par un réseau de collecte, de traitement et de distribution comprenant le
piquage par cheminée sortie chaudiere avec registre d’isolement et d’alimentation d’un
économiseur refroidisseur des fumées. Ces dernieres sont reprises par 3 groupes compresseurs
pour alimenter en CO; les chaudieres de carbonatation (M.C.G, 2010).

La préparation de lait de chaux regroupe un ensemble de matériel dont un dévouteur, une
vis d’extraction et une vis de transport pour alimenter le bac de préparation sous agitation,
mélangée avec une eau sucrée de dilution. La concentration a obtenir devant étre haute (22°
beaumé = 317 g/l).

Le lait de chaux ainsi préparé en continu passe par débordement dans le bac de
concentration agité. Lorsque la densité est bonne (16° beaumé = 224 g/l), une pompe

reprend le lait de chaux maturé et I’envoie par un circuit vers la carbonatation (M.O.C, 2010).
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1.2. La section filtration
La filtration se fait dans une installation de dix filtres de types EXOFALC. Un bac tampon

équipé d’un agitateur de collecte du sirop a filtrer venant de la section carbonatation (sirop
carbonaté) et retour déssucrage des deux filtres presses ainsi que retour déssucrage colonne de
décoloration (M.O.F, 2010).

Ces filtres contiennent des poches chacune enveloppée d’une toile qui laisse passer le sirop
seulement alors que le carbonate de calcium s’accumule autour de la toile en formant un

gateau d’une certaine épaisseur (Tidjani et Benchernine, 2012).

Un bac d’homogénéisation et de collecte des boues des filtres exofalc sous agitation
alimente les 2 filtres presses. Ces derniers compactent la boue et récuperent du filtrat renvoyé
en section filtration des eaux sucrées (petits jus) alors que les boues compactées (gateaux)
sortants par débatissage des filtres presses sont déchargées dans une benne de collecte
(M.O.F, 2010).

Le cycle d’un filtre exofalc et filtre presse sont representés respectivement en figure 4 et
figure 5 (Annexe I1).
2. Les principales étapes de I’épuration calco-carbonique

Au cours de cette étape, la chaux est ajoutée dans le but d’éliminer par décantation et
filtration les impuretés dissoutes ou en suspension dans le sirop. Cette chaux est ensuite
saturée au moyen du dioxyde de carbone (CO2) (Decloux, 2002). Les principales étapes de
1’épuration calco-carbonique sont :
2.1. Préparation de lait de chaux

La mise en ceuvre de la chaux exige sa transformation en « lait de chaux » (Decloux,
2002). Le lait de chaux se prépare par ’addition d’une chaux de bonne qualité (poudre
impalpable) a une eau Iégerement sucrée (petit jus) qui provient du déssucrage des boues au
niveau des filtres presses et décoloration (M C G, 2010).
2.2. Chaulage

Avant de rentrer dans la chaudiere de carbonatation, le sirop de refonte est réchauffé a une
température de 80 a 90°C dans un échangeur de chaleur et mélangé avec le lait de chaux a une
alcalinité exprimée en CaO (Carbonate de calcium) en moyenne de 5 g/L (Rachedi, 2002;
Jhilal, 2010). Cette opération assure les réactions de dégradation et apporte une charge

suffisante de chaux qui, carbonatée, servira de support de filtration (Burzawa 1999).
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2.3. Carbonatation

La carbonatation provoque d'une part la précipitation de la chaux sous forme de carbonate
de calcium (CaCOs3), support d’adsorption des impuretés et d'autre part, elle permet de
neutraliser le milieu (Belhamri, 2005).

Le pH du milieu préalablement éleve, diminue durant le gazage sous 1’effet du dioxyde de
carbone qui est acide (Chi Chou et Chen, 1993).

Le mélange (jus chaulé, CO>) s’effectue dans des « chaudieres » de carbonatation. Il s’agit
de faire barboter le dioxyde de carbone dans le sirop afin d’avoir la meilleure efficacité de
réaction (figure 9). Le point optimum de carbonatation est obtenu pour un pH de 11,10 a
11,20 et une alcalinité de 1,0 a 1,25 g CaO/L (Decloux, 2002).

Les températures élevées diminuent 1’absorption du gaz carbonique (COz) lors de la
carbonatation, cela induit une malformation des cristaux de carbonates de calcium ce qui

baisse de la filtrabilité (Jhilal, 2010).

conduit central de
[ gaz carbonique

) = refonte chaulée

l'o% oal’
QO

=,

0 0

———— espace périphérique

virole centrale

fixateur de canal

canaux a CO02
(tube de Richter)

conduit d’évacua-
tion dela refonte
carbonatée

Figure 9 : Circulation du CO2 dans une chaudiére de carbonatation (Putsch, 2010).

La carbonatation a Cevital se fait en trois étapes :
2.3.1. Premiere carbonatation

La premiere carbonatation sert a précipiter sous forme de CaCOs la chaux en suspension
dans le jus. Sur les cristaux de carbonate naissants s’adsorbent les impuretés et plus

particulierement les colorants provenant de la décomposition du sucre inverti (PDAH)
(Mathlouthi et Barbara, 2001).
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2.3.2 Deuxiéme carbonatation

La deuxiéme carbonatation a pour rdle d’éliminer le maximum de calcium encore en
solution dans les sirops de la premiére carbonatation (Burzawa, 1999). A la sortie de la
deuxieme carbonatation, le pH final est d’environ 9,2 pour une alcalinité de 0,15 g CaO/L
(Bounie ,2004).

2.3.2. Troisieme carbonatation

La troisiéme carbonatation a un réle complémentaire a la deuxiéme carbonatation qui est
d’éliminer le maximum de calcium encore en solution. A la sortie, le pH final est d’environ
8,2 (M C G, 2010). Le tableau suivant résume les trois principales étapes de 1’épuration.

Tableau I : Principales réactions de transformation de la chaux (Burzawa, 1999).

Préparation de | CaO + H20 — Ca(OH). + 159 Kcal

lait de chaux chaux + eau Lait de chaux + chaleur

Chaulage Saccharose + lait de chaux — saccharate de chaux (C12H20011Ca)

1ére peme ot 38me | Saccharate de chaux+ CO2— Ca COs + saccharose + H20 + 276

carbonatations ; Kcal

2.4. Mécanisme de I’épuration calco-carbonique

Selon Burzawa (1999), I’épuration du jus est assurée grace a quatre types de réactions dont
certaines sont fort complexes. L’ensemble de ces réactions sont résumés comme suit :
2.4.1 Précipitation

Cette réaction est essentiellement due a l'ion Ca 2+ qui précipite sous forme de sels
insolubles. C’est la formation de ce précipité qui va permettre a la réaction de se poursuivre,
jusqu’a la disparition d’un des réactifs de départ (Jhilal, 2010). Elle concerne :

Acides (carbonique, oxalique, lactique, tartrique, etc).

Cations 2+ 3+ et Anions (sulfates, phosphates).
Exemple : Acides organiques

COOr COOr
+ Ca* — Ca
COOr COoO
Acide oxalique oxalate de calcium

2.4.2 Coagulation-floculation

Pour comprendre la floculation, considérons un jus basique. Il contient des ions calcium
Ca™ (cations) dont les charges positives sont comme deux mains tendues vers d'éventuelles
charges négatives (M.C.G, 2010).

18



Chapitre 111 : L.’épuration calco-carbonigue et filtration

Les reactions de coagulation et de floculation font appel a la fois a I'alcalinité (ion OH-) et
a la présence des ions actifs Ca®" Ces réactions ont besoins d’une concentration en Ca**
favorable et une agitation lente (Jhilal, 2010). Elle concerne les Protéines, saponines,

colorants polyphénoliques, etc.

La réaction se fait comme suit :

AnH + OH —» An™+ H20
2An" + Ca®* —— » Ca(An) 2 (formation de gros amas de floc)
—x

2.4.3. Dégradation

Les réactions de dégradation sont principalement dues a I’ion OH- et concernent les sels
d'ammonium, les amides (asparagine, glutamine, etc,...), les mati¢res pectiques et les sucres

réducteurs (Jhilal, 2010).

Exemple: Sucres réducteurs » Colorants (PDAH) H-CO-(CR = COH-)n

/

Acides organiques

Amides : réaction générale
2R-CONH2+Ca(OH) —— » Ca(R-CO0): + 2 NHs

Exemple: Asparagine

CH2-CONH; CH-COO ~
+ Ca(OH) — | Ca  + NHs+ H0
CHNH.-COOH CHNH2-COO

2.4.4. Adsorption

Le phénomene d’adsorption est une rétention de substance (le colorant) a la surface d’un
solide adsorbant (les particules de carbonate de calcium). Plus il y a de surface d’adsorbant,
meilleure est ’adsorption. La réaction a lieu au moment de la formation des cristaux de
carbonate. Le carbonate naissant (CaCO3) comporte des charges positives permettant la
fixation (adsorption) de particules portant des charges négatives, ce qui est le cas des
particules a haut PM (colorants et acides organiques) (M.C.G, 2010).

3. Filtration

Le principe de la filtration est de faire passer le sirop carbonaté contenant une suspension
de carbonate de calcium a travers des filtres Exofalc auto nettoyants a bougies en toile
(figure 9) (M. C. G, 2010).
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s e "
e - |
(p-r\.
—— oL AN RREnmm —
: | i . S | =¥
= W ' I
: | FILTRE | | :
: EXOFALC :
- \ H N
- =1
! =
=
T co LoD =
C@J
=} S ,_®
FILTRAT TROUBLE BOUE FILTRAT CLAIR
Passage
important
Toile
filtrante
\
Support ———
de toile
Filtrat

Figure 10 : Fonctionnement d’un filtre a Le filtre Exofalc (CHOQUENET, 2012).

Le sirop filtré est envoyé vers la décoloration alors que la boue résultante passe par un
filtre presse (figure 10) pour récupérer le sucre résiduel sous forme de petit jus qui servira a la
préparation du lait de chaux (Bounie, 2004; M C G, 2010).

Les boues d’épuration déssucrées appelées « écumes » renferment une grande quantité de
substances organiques qui pourraient étre valorisées. Dans certains pays, elles sont utilisées
pour fertiliser les sols cultivables (Bonenfant, 1999; Arzate, 2005).

Sortie
du filtrar

Plateaux
filtrants

Verin hydraulique S
pour serrage des plateaux ~

Figure 11 : Schéma d’un filtre a presse (Tidjani et Benchernine, 2012).
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Chapitre 1V : Matériels et méthodes

Chapitre 1V : Matériels et Méthodes
1. Notions générales sur la chimie sucriere

1.1. Brix

Le Brix est le rapport entre la quantité de matiére séche (MS) contenue dans la solution et
la quantité de la solution. Il est exprimé en pourcentage par la formule suivante (AFISUC,
2002a):

., — Quantité de matiere séche (g) x 100 ) MS x 1
Brix = . . (%) ou Brix = Ms x 100
Quantité de solution (g) MS + E

E : Eau, MS : matiére séche

1.2. Polarisation

La teneur en saccharose se mesure par polarimétrie (polarimétre thermostaté a 20°C). La
concentration en saccharose d’une solution est proportionnelle a I’angle de rotation (Decloux,
2002). La polarisation d’une solution de sucre est le rapport entre la quantité de sucre
contenue dans la solution et la quantité de solution. Elle est généralement exprimée en

pourcentage par la formule suivante (AFISUC, 2002a):

Polarisation = Quantité de sucre (g) x_100
Quantité de solution (q)

1.3. Purete

La pureté de la solution est exprimée en grammes de saccharose pour 100 g de matiére
séche (grammes S/100g MS). Elle se calcule a partir des mesures de polarisation et de brix
(Decloux, 2002). Elle est généralement exprimée en pourcentage par la formule suivante:

Pureté = Quantité desucre (@) x100 - S x100 - __POL x100 (%)

Quantité de matiere séche (g) MS Brix

La pureté du sucre cristallisé s’éléve géenéralement a plus de 99,9%. Le non sucre présent
¢tant constitué pour I’essentiel par de 1’eau (Mathlouthi, 2002). La dilution ou la

concentration d’une solution est sans effet sur sa pureté (AFISUC, 2002a).
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1.4. Solubilité

La solubilit¢ s’obtient en divisant la quantit¢é de sucre dissout (Q) par la quantité

d’eau (Q’) dans laquelle il a été dissout selon la formule suivante (Asadi, 2007) :

Q sucre dissout (q) (a T°C)
Q’ d’eau (g)

Solubilité =

1.5. Colorimetrie

La mesure de la coloration en solution est effectuée a I’aide d’un spectrophotomeétre
UV/VIS. Elle est basée sur la diminution de la densit¢ lumineuse d’un faisceau
monochromatique qui traverse la solution & analyser. Pour la mesure de la couleur des
solutions sucrées, ICUMSA a officiellement adopté la méthode de mesure a la longueur
d’onde A 420 nm + 0,2 (ICUMSA, 1994).
1.6. Saturation

Une solution de sucre est dite saturée a une température donnée lorsque, mise en présence
des cristaux de sucre, ces derniers ne se dissolvent et ne grossissent pas. En dessous de cette
concentration en sucre, la solution est dite sous-saturée, les cristaux peuvent se dissoudre
(Mathlouthi et Barbara, 2004).

La Saturation est mesurée par la formule suivante :

Quantité maximale de sucre dissout (ms)  (a T°C)

Saturation =
Quantité d'eau (me)
Ms : masse de sucre, Me : masse d’eau

1.7. Non-sucres

Les non-sucres sont constitués de cendres et de matiéres organiques
(macromolécules et colorants). Si on procéde a I’évaporation totale de 1’eau, il ne
reste que la matiere séche. Si on continue a chauffer, le sucre et les matieres
organiques se consomment. A 128°C, I’ensemble donne du caramel. A 600°C, le
sucre et les matieres organiques disparaissent, il ne reste que les cendres (AFISUC,
2002a)
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2. Echantillonnage et prélevements

Notre étude réalisée au niveau de la raffinerie du sucre « Cevital » a consisté, d’une part, a
suivre I’évolution des paramétres physico-chimiques essentiels a savoir le brix, la couleur, la
pureté et le pH, a partir de sirop d’affinage jusqu’au sirop filtré, et d’autre part, a suivre
I’évolution des différent parameétres de qualité (couleur, polarisation) de sucre blanc
d’ensachage, tout en appréciant le role de la carbonatation et filtration et leur influence sur la
qualité du sucre blanc. Le tableau Il résume les échantillons qui ont été prélevés dans le
cadre de notre étude ainsi que les parametres étudiés.

Tableau Il : Echantillons prélevés des sections concernées et leurs parametres étudiés.

Section Echantillons prélevés Parametres étudiés
e Brix
Refonte Sirop de refonte (SR) e Couleur
e Pureté
e Ph
Jus chaule (JC) e pH
o Alcalinité
Carbonatation Lait de chaux (LC) e pH
Sirop carbonaté e pH
(SC1, SC2, SC3)
e Brix
e Couleur
Filtration Sirop filtré (SF) e Pureté
° pH
e Taux de rendement
e Couleur
e Polarisation
Ensachage Sucre blanc o Dosage des sucres réducteurs

e Détermination des cendres

Pour I’analyse des sirops, des échantillons ont été prélevés chaque 3 heures au niveau des
deux sections (carbonatation et filtration) alors que pour le sucre blanc d’ensachage, un
échantillon a été prélevé chaque heure au niveau des conditionnements avec le calcul de

I’échantillon moyen chaque 24 heure et cela durant 7 jours.
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Le prélévement des sirops s’effectue par 1’ouverture des vannes permettant de recueillir
une quantité d’échantillons. Ces derniers sont récupérés dans des flacons en plastiques de 500
ml. Pour le sucre blanc, un échantillon est prélevé sur une ligne d’ensachage. Les échantillons

sont immédiatement portés au laboratoire pour les analyser.
2. Appareillage et matériels utilisés

Le matériel et les réactifs utilisés pour I’ensemble des analyses sont cités en tableau 11

(Annexe 11).
3. Analyses physico-chimiques (protocoles expérimentaux)

3.1. Mesure du brix, de la polarisation et de la coloration des sirops (SR,

SF) : Ces paramétres sont mesurés selon la référence SNFS-Chapitre 1 Méthode n°41 (2001)

e Objet
Il s’agit de déterminer les analyses applicables sur les produits légers et lourds aprés

épuration.

e Principe
Le principe est la mesure des différents parametres (brix, polarisation et pureté) par les

mémes méthodes décrites au préalable en plus d’utilisation de dilution.

o Mode opératoire

De chaque sirop prélevé, 50 g a 60 g sont pesés puis dilués a 1/5 avec un diluteur. La
solution est agitée soigneusement jusqu’a homogénéisation avant d’étre filtrée a travers des
membranes filtrantes (pour le sirop de refonte). 100 ml de filtrat récupéré sont versés dans un
refractométre pour mesurer le brix (cette mesure est réalisée a 20°C) et une autre quantité de
100 ml est versée dans le polarimétre pour la lecture de la polarisation. Tandis qu’une autre
quantité de 70 ml est ajustée a un pH 7 £ 0,2. A partir de cette derniéere, une lecture au
spectrophotomeétre UV/VIS dans une cellule en quartz de 1 cm est effectuée a 420 nm, apreés
avoir effectué le blanc avec de I’eau osmosée pour ¢éliminer la réfraction de 1’eau.
e Expression des résultats

Saisir les résultats lus sur les différents appareils (polarimétre, réfractometre et
spectrophotomeétre) dans le logiciel Cléopatre qui effectuera les calculs et donnera les

résultats.
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e Taux de rendement de la carbonatation (Taux Rdt)

Le taux de rendement de la carbonatation (Taux Rdt) est calculé a partir de la formule

suivante :

Taux Rdt (%) = -Couleur du SR (UI) — couleur du SF (UD)  x 100
Couleur du SR (Ul)

3.2. Mesure du pH : 1l est mesuré selon la référence SNFS — Chapitre 1, n° 17 (1999)

o Définition et principe

Le pH, caractéristique essentielle d’une solution, est défini par 'OIML (Organisation
International de Métrologie Légale) comme le cologarithme de I’activité ionique de 1’ion
hydronium. [ pH= -log [H30"] 1

e Mode opératoire

Apres un ringage soigné, les électrodes simples ou combinées sont placées dans la solution
a mesurer de telle maniére que le niveau de I'électrolyte interne dépasse d'environ 2 cm celui
de la solution a étudier. La solution analysée doit étre Iégérement agitée dans les mémes

conditions que pour I'étalonnage. Au bout d’un certain temps, la lecture se stabilise.

e EXxpression des resultats

La mesure est lue directement sur I’appareil.

3.3. Mesure de I’alcalinité: Mesuré selon la référence SNFS-Chapitre 1 Méthode n°19
(1999)

e Objet

La détermination de l'alcalinité des jus de sucrerie a pour objet le controle, au cours des
différentes phases de I'épuration, de la quantité de la chaux libre ajoutée ou résiduelle. Dans
certains cas, cette alcalinité peut correspondre également a d'autres substances alcalines autres

que la chaux (par exemple NaOH ou KOH).
e Principe
Aprés avoir repéreé le pH initial du jus, I'alcalinité de celui-ci est déterminée a 20°C au

titrimetre et au moyen d'un acide fort ; le point final de titration correspond a la zone de virage

de la phénolphtaléine.
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Remarque : L’acide fort employé est généralement de l'acide chlorhydrique. Cependant

I'acide sulfurique est utilisable. 1l a I'avantage d'étre plus stable.

o Mode opératoire
Une quantité de 20 ml de jus chaulé est prélevée, aprés une homogénéisation convenable et
refroidissement, 1’échantillon est mis dans la cuve de titrage. Titrer avec les solutions acides

jusqu'a pH 8,0.

e Expression des résultats

L'alcalinité est exprimée en g de CaO par litre de jus. La burette contenant I'acide N/1,4

I’indiquera directement, par lecture du nombre de ml utilises.

3.4. Evaluation de la qualité du sucre blanc d’ensachage

3.4.1. Mesure de la couleur : Mesuré selon la référence ICUMSA Méthode GS 2/3-10
(2007).
e Principe

La coloration en solution est déterminée par spectrophotométrie UV/VIS a 420 nm sur une
solution de sucre a 50° Brix preéalablement filtrée sur une membrane de 0,45 um. Le résultat
est exprimé en unités ICUMSA (Ul).
e Mode opératoire

Un échantillon de 50 g de sucre blanc est ajusté¢ a 100 g avec de I’eau distillée dans un
bécher, La solution est agitée jusqu’a dissolution compléte du sucre, puis filtrer a travers un
filtre de 0.45 um de porosité. Le filtrat est récupéré dans un bécher, et désaéré dans un bain
ultrason pendant quelques minutes dans le but d’éliminer les bulles d’air. 50 ml de filtrat
récupéré sont versés dans un refractométre pour mesurer le Brix (cette mesure est réalisée a
20°C), tandis que 50 ml restant sont ajusté a pH a 7+0.1, par ’ajout de fines gouttelettes de
solution de NaOH (0,IN) ou d’HCI (0,IN). A partir de cette derniére, une lecture au
spectrophotomeétre UV/VIS dans une cellule en quartz de 5 cm est effectuée a 420 nm, apres
avoir effectué le blanc avec de 1’eau osmosée pour €éliminer la réfraction de I’eau.
e Expression des résultats

La couleur est a partir de la formule inclut dans le logiciel Cléopatre.

b.c

[ Couleur ICUMSA = 1000 . A }
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A : absorbance de la solution a 420 nm. / b : langueur de la cellule en cm.

c : concentration de la solution en g/ml.
3.4.2. Polarisation : Mesuré selon la référence ICUMSA : GS 2/3-1 (1994).

e Principe
Cette méthode mesure la rotation optique d’une solution de sucre qui est la somme
algébrique de I’effet majeur produit par sa teneur en saccharose et de celui produit par les

traces d’autres constituants optiquement actifs.

o Mode operatoire

Dans une fiole de 100 ml séchée et pesée (m1), 26 + 0,001 g de sucre blanc sont pesés et
60 mL d’eau distillée sont ajoutées. Ensuite, La fiole est bouchée et la température de la
solution de sucre est ajustée a 20°C en la mettant dans un bain d’eau environ 20 mn. Par la
suite la paroi interne du col de la fiole est séchée avec du papier filtre, et le volume de la
solution est ajusté exactement au trait de jauge avec de I’eau a 20°C. Apres, ’extérieure de la
fiole est séché et une pesée a une précision de = 0.001g (mg2) est réalisée. Une fois que la
solution est bien mélanger en secouant énergiquement a la main et aprés vérification du zéro
de polarimétre, le tube du polarimétre est rincé au moins 3 fois avec la solution. La lecture se
fait a 20°C.
o Expression des résultats

Lire la polarisation puis apporter la correction du volume de la solution (m2 — my) a la

polarisation lue en se référant au tableau de correction.

3.4.3. Dosage des sucres réducteurs:

Mesuré selon la référence ICUMSA GS 2/3/9-5 (2007). Cette méthode convient pour le
dosage de faibles teneurs en sucres réducteurs.
e Principe

Une solution de sucre est chauffée dans un bain d’eau bouillant avec un réactif alcalin
cuivrique (exp : liqueur de Fehling). Les ions sont réduits en oxyde cuivreux par les sucres
réducteurs présents. Apres refroidissement les ions cuivriques résiduels sont titrés avec une

solution d’EDTA en utilisant de la murexide comme indicateur.
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o Mode opératoire

Un échantillon de 5 g de sucre blanc est pesé dans un tube a essai, et 5 ml d’cau distillée
est ajouté, la solution est agité jusqu’a dissolution compléte. Ensuite 5 ml de solution alcaline
au cuivre est ajoutée. Le tube est mis dans un bain d’eau bouillant pendant 5 mn exactement,
ensuite ce dernier est refroidit immédiatement a 1’ecau courante. Transvaser le contenu du tube
et les eaux de rincage dans un erlenmeyer et ajouter une pincée de murexide et titrer la
solution avec EDTA 0.005 mol/l jusqu’au virage du vert au pourpre et noter le volume de
titrage T.
o Expression des résultats

La teneur en sucres réducteurs est calculée a partir du tableau 5 (annexe I1) présentant le
% en sucres réducteurs par rapport au volume de titrage.
2.4.4. Deéetermination de la teneur en cendres conductimetriques:

Mesuré selon la référence ICUMSA GS 2/3-17 (2002).
e Principe

On détermine la conductivité spécifique d’une solution de sucre blanc de 28 % (m/m) et on

calcule les cendres équivalentes en utilisant un facteur conventionnel.

o Mode operatoire
Peser 28 g + 0.1 g de sucre blanc dans bécher de 250 ml, ajuster a 100 g avec de 1’eau

distillée de conductivit¢é < 2 pS/cm. La solution est mélangée soigneusement jusqu’a

dissolution compléte. Mesurer la conductivité de cette solution a 20 £ 0.2°C (Cmesur¢e), ensuite

mesurer la conductivité de I’eau distillée a 20 + 0.2°C (Ceau).

o Expression des résultats

La conductivité corrigée (Czs) de la solution a 28 % est donnée par la formule suivante :

[ Cas = Cmesurée — 0,35 Ceau 1

[ Cendres conductimétriques (%) = 6 X 10* X Cgs }

Cresuré . Conductivité de la solution a 20 + 0.2°C, Ceau : Conductivité de I’eau distillée 4 20 + 0.2°C
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Chapitre V : Résultats et discussions

1. Résultats de mesure du Brix, pureté et couleur des sirops de refonte (SR)

et filtré (SF) et le taux rendement de la carbonatation (Taux Rdt)

Les résultats de mesure du Brix, pureté et couleur du sirop de refonte (SR), sirop filtré (SF)
et le taux de rendement de la carbonatation (Taux Rdt) sont représentés dans le tableau
suivant :

Tableau 111 : Résultats de mesure du Brix, pureté et couleur du sirop de refonte (SR), sirop
filtré (SF) et le taux de rendement de la carbonatation (Taux Rdt).

Ech Sirop de refonte (SR) Sirops filtré (SF)
Brix | Pureté | Couleur | Brix | Pureté | Couleur | Taux Rdt
1 62,45 | 99,04 1409 58,45 | 99,18 535 62,03
2 |5975| 991 970 57,8 | 99,31 324 66,60
3 59,3 | 99,03 1225 575 | 99,12 452 63,10
4 61 99,1 1271 58,15 | 99,24 439 65,46
5 | 64,05 | 99,07 1241 58,25 | 99,25 467 62,37
6 62,2 | 98,97 1186 58,2 | 99,16 485 59,11
7 | 6185 | 98,79 1231 58,65 | 99,08 502 59,22
8 | 6115 | 98,84 1251 56,55 | 99,04 552 55,88
9 |6245| 988 1276 58,45 | 99,26 511 59,95
10 | 59,75 | 98,74 1265 57,8 99,09 534 57,79
11 | 59,3 | 98,66 1230 575 | 99,32 519 57,80
12 61 98,8 1290 58,15 | 99,17 552 57,21
13 | 64,05 | 98,91 1289 58,25 | 99,16 531 58,81
14 | 62,2 98,7 1206 58,2 | 99,13 558 53,73
15 | 61,85 | 98,97 1285 58,65 | 99,14 580 54,86
16 | 61,15 98,8 1273 56,55 | 99,18 473 62,84
17 | 62,45 98,8 1276 58,45 | 99,26 511 59,95
18 | 59,75 | 98,74 1265 57,8 | 99,09 534 57,79
19 61 98,66 1230 57,5 99,2 519 57,80
20 | 64,05 98,8 1290 58,15 | 99,17 552 57,21
21 62,2 98,91 1289 58,25 | 99,16 531 58,81
22 | 61,85 98,7 1206 58,2 99,13 558 53,73
23 | 61,15 | 98,97 1285 58,65 | 99,13 580 54,86
24 | 6245 | 988 1273 56,55 | 99,18 473 62,84
25 | 59,75 | 98,69 1276 58,45 | 99,26 511 59,95
26 59,3 98,83 1265 57,8 99,09 534 57,79
27 61 98,84 1230 57,5 | 99,32 519 57,80
28 | 64,05 | 9891 1290 58,15 | 99,17 552 57,21
29 | 64,05 | 98,85 1289 58,25 | 99,16 531 58,81
30 62,2 98,76 1206 58,2 99,13 558 53,73

Rdt: Rendement de la carbonatation. Ech : Echantillons.
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Le tableau Il représente les résultats de trente prélevements qui ont été réalises avec trois
heures d’intervalle pour les sirops de refonte (SR), sirops filtré (SF) ainsi que le calcul du taux
de rendement de la carbonatation (Taux Rdt). Les résultats obtenus sont pour la majorité
conforme aux normes de 1’entreprise ce qui traduit la bonne maitrise 1’étape de carbonatation

et filtration.

1.1. Reésultats du suivi du Brix du sirop de refonte (SR) et du sirop filtré
(SF)

La figure 12 représente la variation du Brix du sirop refonte (SR) et du sirop filtré (SF)

Brix SR Brix SF Norme min SR —@— Norme max SR Norme Min SF —@— Norme max SF

67

66 o—C—C—C0C—0—C0C—C0C—0—0—C0—0—C—0—C—0C—0—0—0—0C—0—C—C—0—0—0—0—C—0—<C0
65 64.05

64
63
62
61
60
59 58.45
58

57

56 56.55
55

Brix °B

59.3

1 2 3 456 7 8 9 1011121314151617 1819 2021 22 2324 25 26 27 28 29 30
Prélevement

Figure 12 : Variation du Brix du sirop refonte (SR) et du sirop filtré (SF).

D’aprés le graphe du sirop refonte (SR) illustré ci-dessus, on remarque que le brix du SR
n’est pas stable, nos résultats varient entre 59,3 et 64,05°B. On remarque aussi que la plupart
des valeurs sont inférieures a la norme minimale (60°B) aux 3°™, 11°™ et 26°™ prélévements
ou la valeur la plus basse est enregistrée mais qui n’est pas tres loin de la norme. Pour les
valeurs les plus élevées enregistrées aux 5, 13, 20, 28 et 29°™ prélévements, elles sont
inférieures a la norme supérieure (65°B).

La variation du brix du sirop de refonte est liée probablement a la variation du brix du
sirop de refonte d’affinage suite a ’utilisation de I’eau osmosée ou eau sucrée dans la refonte
du sucre roux et la variation du Brix de la refonte du sucre A (provenant de 1’unité sucres

spéciaux) et/ou une mauvaise régulation du matériel (brix métre de refonte affinage).

Pour le sirop filtré, les résultats obtenus sur les 30 prélévements étudiés montrent qu’il y’a
une légere variabilité du brix du SF qui se situe entre 58,45 et 56,55°B sans pour autant
dépasser la limite supérieure (61°B). Des pics légerement au-dessous de la norme inferieure

30



Chapitre V : Résultats et discussions

(57°B) lors des 8°™, 16°™ et 24°Meprélévements ont été notés. La comparaison des deux
courbes SR et SF montre des écarts de brix entre les deux sirops d’environ quatre points.
Cette variation est liée a la variation du brix du sirop de refonte ainsi que le mélange de sirop

de refonte avec le lit de chaux constitué d’environ 80 % d’eau.

Selon Cosumar (2012), le brix est un parameétre qui doit faire I’objet d’un contrdle
continu. A 1’étape d’épuration, on doit s’assurer au moment de la fonte que le brix ne soit pas
trop ¢élevé afin d’éviter la formation de sucres invertis. Un brix trop élevé rend le sirop trop
visqueux pour étre filtré, de méme un brix trop bas aura pour effet 1’apport de plus d’énergie
pour 1’évaporation car la refonte traité sera trop dilué, ce qui aura pour conséquence

augmentation de temps d’évaporation, par conséquent la réduction de production.

1.2. Résultats du suivi de la variation de la pureté du sirop refonte (SR) et
du sirop filtré (SF).

La figure 13 représente la variation de la pureté du sirop refonte (SR) et du sirop filtré (SF)

e Pureté SR Pureté SF Norme Min
> 5972 99.32
Neb) o
£ 993
< 99.2
& 999'% 99.04
1 .

98.9 &)

1

986 98.66
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Figure 13 : Variation de la pureté du sirop de refonte (SR) et du sirop filtré (SF).

D’aprés graphes du sirop de refonte, les valeurs de la pureté varient de 98,66 % a 99,1%.

Ces valeurs répondent toutes a la norme minimale exigée.

Cette variation est due a la quantité d’impuretés présentes dans la matiére premiere (sucre

roux) ainsi que 1’arrivée du sirop de la refonte sucre A de pureté comprise entre 95 a 98%.

La courbe des échantillons sirop filtré (SF) indique une augmentation de la pureté a des
valeurs supérieures a 99%. Elles sont comprises entre 99,04 et 99,32% répondant toutes aux

normes exigeées.
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D’apres Toure et al., (2010), la pureté continue d’augmenter dans le SF jusqu’a une valeur
de 99,05 %. Cela s’explique par I’¢limination des impuretés dont 1/3 de ces derniéres sont

éliminées durant la deuxiéme carbonatation.

1.3. Résultats du suivi de I’évolution de la couleur du sirop de refonte (SR)
et du sirop filtré (SF).

La figure 14 représente 1’évolution de la couleur du sirop refonte (SR) et du sirop filtré
(SF).

Couleur SR Couleur SF Norme Max SR —@—Norme Max SR2
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Figure 14 : Evolution de la couleur du sirop refonte (SR) et du sirop filtré (SF).

D’aprés la courbe de la couleur du SR, nous constatons que la majorité des résultats sont
stables (environs de 1200 IU) et ne présentent pas des fluctuations importantes et ils sont
inférieurs a la limite maximale (1500 IU). Cela indique une couleur stable de la matiére
premiére. On remargue deux grandes variations pour les deux premiers échantillons 14091U et
970 IU. Cela pourrait s’expliquer par 1’arrivée de la refonte sucre A de couleur tres élevée
pour le premier échantillon qui a été suivi d’un arrét d’envoi pour le deuxiéme ou une refonte

importante de grugeons de sucre blanc au niveau d’affinage.

La courbe du SF montre des couleurs plutdt stables aux alentours de 500 IU et elles sont
toutes inferieures a la norme maximale fixée par I’entreprise. La valeur la plus faible

enregistrée suit celle du sirop de refonte.

Selon Almohammed (2017), la couleur diminue a cause de 1’élimination des impuretés

résiduelles piégées apres la carbonatation et éliminées par filtration.
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1.4. Taux de rendement de la carbonatation (Taux Rdt)
La figure 15 représente la variation du taux de rendement de la carbonatation (taux Rdt).

Rdt Rdt Min Rdt Max
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Figure 15 : Variation du taux de rendement de la carbonatation (Taux Rdt).

D’aprés le graphe illustré sur la figure 15, nous constatons une instabilité dans le taux de
rendement de la carbonatation. Ces résultats présentent des valeurs qui oscillent entre 53,73

et 66,60%. La plupart des résultats entrent dans 1’intervalle des limites exigées (55 % a 60%).

En effet, nos résultats révelent des valeurs inférieures a 55% pour les prélevements 14, 22 et
30. Néanmoins des valeurs supérieures sont enregistrées pour les cing premiers prélevements

la ol le meilleure Taux Rnt (66,6 %) est enregistré ainsi que les 16 et 24°™,

La variation du taux de rendement de la carbonatation est liée a plusieurs facteurs. Selon
Burzawa (1999), ceci est dd a la teneur du lait de chaux en chaux active qui est en solution
car sa propriété épurant est due a sa solubilité en milieu sucré, ainsi que la concentration en
CO- du gaz injecté et la dimension des bulles de gaz de barbotage et la hauteur de barbotage.
Selon Bonenfant (1999) et Cosumar (2012), un gaz pauvre en CO: entrainera
automatiquement une diminution de chaux et par la suite une formation insuffisante en

précipité. L’idéal serait d’avoir une valeur supérieure au seuil de 12%.

2. Reésultats de mesure du pH des sirops de refonte (SR), sirop carbonaté
(SC), sirop filtré (SF) et jus chaulé (JC).

Les résultats de mesure du pH des sirops de refonte (SR), sirop carbonaté (SC), sirop filtré

(SF) et jus chaulé (JC) sont représentés dans le tableau suivant :
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Tableau IV : Résultats de mesure du pH des sirops de refonte (SR), carbonaté (SC), filtre
(SF) et jus chaulé (JC).

Echantillons pH Norme Echantillons pH Norme
SR 6,44 65a75 SC2 9,4 09210
JC 11,12 1054115 SC3 8,19 8,2a8,8
SC1 9,85 9,5a 10,5 SF 7,82 75a8,5

Le Tableau IV représente la moyenne de mesure du pH de trente prélevements des sirops
de refonte (SR), carbonaté (SC), filtrée (SF) et jus chaulé (JC) et les normes exigées. Nous

constatons que toutes les valeurs mesurées sont conformes aux normes.

La figure 16 représente 1’évolution du pH des sirops de refonte (SR), carbonaté (SC), filtré

(SF) et jus chaulé (JO).
sp &2 11.12
211
9.85
10 92
° 3.19
g : 7.82
7 6.44
6
SR JC SC1 SC2 SC3 SF
pH Norme Max Norme Min Echantillons

Figure 16 : Evolution du pH des sirops de refonte (SR), carbonaté (SC), filtré (SF) et jus
chaulé (JC).

Les résultats de la figure 16 révelent que les valeurs du pH des sirops sont conformes aux

normes.

Le pH du SR (6,44) est inférieur a la norme vu que la régulation de ce dernier est réalisée
grace a I’injection de lait de chaux au niveau de 1’affinage et I’arrivée de la refonte sucre A

qui légérement acide (5 a 6).

Selon Almohammed (2017), I’augmentation du pH du JC jusqu’a 11,12 est di a I’étape de
chaulage. Apres cette étape on procéde a une premiere carbonatation du jus chaulé, ce qui
diminuera le pH a 9,85. Puis une deuxiéme carbonatation diminuant le pH jusqu’a un 9.4.
Enfin une troisieme carbonatation pour avoir un pH de 8,19 qui est pratiqguement juste a la

norme minimale. L’évolution des pH de la carbonatation est conforme a la norme. L’objectif
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de la carbonatation étant I’injection du CO2 qui réagirait avec le Ca(OH). pour former le
carbonate de calcium CaCO3 qui absorbe les non-sucres contenus dans le jus et utilisé comme
support de filtration, ensuite éliminer le calcium résiduel. Selon Cosmeur et Mathlouthi
(1999), le calcium provoque le trouble du sucre, principalement lorsqu’il est lié au saccharose
sous forme saccharate. Les composes isolés (calcium, colorants de haut PM, polysaccharides)
provoquent la diminution de la vitesse de cristallisation ainsi que la baisse de 1’ouverture

moyenne (OM) du sucre fini.

Le pH du sirop filtré est supérieur a la norme minimale exigée (7,5) et inferieur au pH

SC3. Ceci est la conséquence de 1’élimination des matiéres basique lors de la filtration.

3. Reésultats de mesure de I’alcalinité (g CaO/L) du jus chaulé (JC).

Les résultats de mesure de I’alcalinité (g CaO/L) du jus chaulé (JC) sont représentés dans
le tableau suivant :
Tableau V : Résultats de mesure de I’alcalinité (g CaO/L) du jus chaulé (JC).

Echantillons | Alcalinité | Echantillons | Alcalinité | Echantillons | Alcalinité
1 4,9 11 51 21 5,4
2 5 12 5 22 5,2
3 51 13 54 23 5
4 5 14 5.2 24 53
5 54 15 5 25 49
6 5,2 16 53 26 5
7 5 17 4,9 27 51
8 53 18 5 28 5
9 4,9 19 51 29 5,4
10 5 20 5 30 5

Le tableau V représente la mesure de I’alcalinité (g CaO/L) du jus chaulé (JC) sur trente
prélevements avec un intervalle de trois heures. Tous les résultats sont inclus dans I’intervalle

de normes exigeées.

La figure 17 représente le la variation de I’alcalinité (g CaO/L) du jus chaulé (JC).
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Figure 17 : Variation de I’alcalinité (g CaO/L) du jus chaulé (JC).

D’apres les résultats obtenus, les valeurs d’alcalinité varient de 4,9 a 5,4 g CaO/L, mais
restent dans conformes aux normes exigées. Cette variation est due aux préparations de lait de
chaux qui différent en quantité de chaux active et concentration de chaux qui entre en réaction
et le débit de melange avec le sirop de refonte (ration).

D’aprés Burzawa (1999), le chaulage assure les réactions de dégradation et apporte une
charge suffisante de chaux qui, carbonatée, servira de support de filtration. La dégradation des
substances azotées est trés importante; elle assure la stabilité des jus, évitant les chutes de pH

en évaporation et I’hydrolyse du saccharose.

4. Conformité du sucre blanc (produit final) de Cevital

Les résultats des analyses physicochimiques du sucre blanc produit au niveau de la
raffinerie du sucre Cevital sont représentés dans le tableau V1. Ces résultats indiquent que la
moyenne journaliére pour chaque parametre physicochimique analysé (Polarisation, couleur,
cendres conductimetriques et teneur en sucres réducteurs (invertis)) du sucre blanc sont
conformes aux normes de qualitt CEE (Communauté Européen Economique) qui sont
adoptée par Cevital en sa qualit¢ d’exportateur (plus grand producteur de sucre blanc au
monde) ainsi qu’a la norme A qui est la réglementation adoptée en Algérie (Norme Codex

Alimentarius).

36



Chapitre V : Résultats et discussions

Tableau VI : Résultats d’analyse du sucre blanc (produit fini).

Sucre blanc | Polarisation | Invertis(%o) Cendres Couleur
(%0) (%) (Ul
Jours

Normes CEE Min 99,7 Max 0,04 Max 0,04 Max 45
Normes A Min 99,7 Max 0,04 Max 0,04 Max 60

J1 99,9 0,018 0,012 26

J2 99,9 0,017 0,011 26

J3 99,89 0,017 0,012 25

J4 99,88 0,019 0,010 27

J5 99,89 0,022 0,01 27

J6 99,87 0,021 0,014 28

J7 99 ,85 0,020 0,023 21

Max : Maximum, Min : Minimum, Norme CEE (norme adopté par 1’entreprise), Norme A : Norme
de spécification A selon la réglementation algérienne (Norme Codex Alimentarius).

D’aprés le Tableau VI, on constate que les résultats des analyses du sucre blanc sont

conformes au Norme CEE (Communauté Européen Economique) normes adoptées par

I’entreprise et la norme de spécification A selon la réglementation algérienne (Norme Codex

Alimentarius).

4.1. Resultats de mesure de la polarisation

La figure 18 représente les résultats de mesure de la polarisation.

Polarisation %

=@=Polarisation

Normes CEE/A Min

._
=== o —= e

Figurel8 : Polarisation du sucre blanc.

o

” Jours

D’apres la figurel8, les valeurs de la polarisation du sucre blanc (99,90% en moyenne)

restent au-dessus des deux normes CEE et A, malgré une lIégére baisse au septieme jour.
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A partir de ces résultats, on peut dire que, du point de vue de la polarisation, le sucre blanc
produit par Cevital est conforme aux normes CEE et A.

4.2. Résultats de mesure de la couleur

La figure 19 représente les resultats de mesure de la couleur.
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Figure 19 : Couleur du sucre blanc.

Le graphe ci-dessus montre que les résultats d’analyse de la couleur du sucre blanc sont

tres en dessous des valeurs représentant les deux normes CEE (Max 45 Ul) et A (Max 60 Ul),

ce qui certifie la conformité du sucre blanc de Cevital et montre I’efficacité de la décoloration,
de la carbonatation et de la filtration.

4.3. Resultats de mesure de la teneur en cendres conductimétriques

La figure 20 représente les résultats de mesure de la teneur en cendres conductimeétriques
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Figure 20 : Teneur en cendres conductimetriques du sucre blanc.

Le graphe de la teneur en cendres conductimétriques montre que les résultats de mesure

sont stables du premier au cinquiéme jour. A partir du sixiéme jour, elles augmentent pour

atteindre au septieme jour pratiqguement le double de la moyenne des jours précédents.
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Les valeurs enregistrées restent au-dessous de la valeur maximale représentant a la fois les
deux normes CEE et A. Cela nous permet de dire que de point de vue de la teneur en cendres

conductimeétriques, le sucre blanc produit au niveau de Cevital est conforme aux deux normes
CEE et A.

4.4. Résultats de mesure de la teneur en sucres réducteurs (invertis)

La figure 21 représente les résultats de mesure de la teneur en sucres invertis.
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Figure 21 : Teneur en sucres réducteurs du sucre blanc.

D’apreées la figure 21, les valeurs de la teneur en sucres réducteurs du sucre blanc varient de
0,015 a 0, 022%. Ces valeurs sont au-dessous de la valeur maximale exigée par les deux
normes A et CEE qui est de 0,04%. Cela confirme que la teneur en sucres réducteurs du sucre
blanc répond aux deux normes A et CEE.

Les résultats obtenus pour les différents analyses de conformité atteste que le sucre blanc
produit au niveau de la raffinerie de sucre Cevital est de bonne qualité. Cette derniere est le
résultat d’un bon fonctionnement du processus de raffinage dont 1’épuration calco-carbonique
et la filtration occupent un réle déterminant.
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Conclusion

Conclusion

L’optimisation de la carbonatation a la raffinerie de sucre Cevital 3500T/j demeure un
travail qui doit étre fait périodiquement et continuellement pour les sections refonte, épuration
et filtration puisqu’une bonne carbonatation et filtration permet d’avoir par conséquent une
bonne qualité et rentabilité des étapes ultérieures.

Dans le cadre de cette etude, un intérét a été particulierement porté aux sections
carbonatation et filtration et au regard des résultats des analyses physico-chimiques que nous
avons effectuées a chaque étape (couleur, Brix, polarisation, pureté, pH..), les conclusions
suivantes ont été tirées :

P Le brix du sirop de refonte est instable.

P Le niveau de pureté des sirops de refonte et filtré est pratiquement supérieur a la norme.

P Le rendement de la carbonations est instable méme si il est dans les normes.

P Le pH des sirops est maitrisé met a part pH sirop de refonte.

P Instabilité de I’alcalinité méme si elle est dans les normes.

P Le sucre blanc «Cevital » est conforme aux normes Algérienne et aux normes de la
Communauté¢ Economique Européenne (adoptées par 1’entreprise).

Au terme de notre étude, nous suggérons pour une amélioration et un meilleur controle des
paramétres liés a I’épuration calco-carbonique et a la filtration :

P L’augmentation de la fréquence d’analyse pour un meilleur controle des paramétres

physicochimiques.

P Mise en place d’un plan de contrdle rigoureux de I’appareillage (brix-metre) de

régulation du brix du sirop de refonte.

P L’automatisation du suivi du pH par I’intégration des pH-métres dans les chaudiéres de

carbonatation en tenant compte de paramétre température.

P Veérification journaliere de la qualité de chaux utilisée.

En attendant la mise au point industrielle des nouveaux procédés d’épuration (telle que
I’ultrafiltration par exemple), I’épuration calco-carbonique reste encore le procédé le plus
économique permettant d’obtenir un jus convenablement épuré conduisant a un sucre de
qualité¢ avec des rendements satisfaisants. L.’ensemble des réactions intervenant au cours de
cette épuration calco-carbonique ne permettent d’éliminer en fin de compte qu’environ 60%
des 2% d’impuretés contenues dans le jus de diffusion. Ce sont néanmoins des non-sucres les

plus nocifs et leur élimination est indispensable pour obtenir un sucre «loyal et marchand».
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Tableau I : Principaux colorants présents en sucrerie et raffinerie de canne (Decloux et
al., 1999).

Origine

Colorants

Formation

caractéristiques

Composés

polyphénoliques

Flavones pales en milieu acide
Pigments et précurseurs / Jaunes-verts en miliey
de colorants de la canne basique
Brunissement
enzymatique des Polymeres colores
Mélanines COMpOosés bruns ou noirs
polyphénoliques
présents dans la canne
Dégradation
Caramels thermique du
saccharose
Réaction de Maillard:
Mélanoidines Réaction entre un Composés azotés
Colorants de fabrication sucre réducteur et un | Couleur tres foncée
acide aminé
1. Inversion du Molécules que 1’on
Produits de saccharose en milieu | distingue

dégradation
alcaline des
hexoses (PDAH)

acide

2. Dégradation des
hexoses en acides et
produits colorés en

milieu basique

difficilement des

précédentes Acides

- Couleur brune
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Tableau Il : Liste de matériel et réactifs utilisés.

Matériels

Un Refractometre de Bellingham + Stanley LTD, model : RFM 340.

Un spectrophotometre (HERIOS gamma), pour la mesure de 1’absorbance.
Un diluteur automatique muni d’une balance de précision, type DP 64.

Un pH meétre, de marque HANNA instruments.

Un polarimetre, de marque POLASER-S/R.E.I.

Un bain marine.

Un agitateur magnétique, de marque VELP Scientifica.

Une balance de précision, de marque SARTORIUS CP4201.

Une balance analytique, de marque KERN ALS 2204.

Une pompe a vide MULTIFIX M 80.

Un papier filtre de 0.45 um et des filtres plissés standard.

Des bouteilles pour la réalisation des différentes dilutions.

Des entonnoirs.

Les pots en plastiques de 500 ml pour la réalisation des différents prélévements.
Des ordinateurs munis d’un logiciel ‘CLEOPATRE’.

Réactifs

HCI a 0.1N,

NaOH a 0.1N,

Des solutions tampons 7 et 10.
Une eau osmosee et filtrée.
Eau distillé.

Solution d’EDTA.

Murexide
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Figure 2 : Cycle de cristallisation en 3 jets des bas produits (Doressamy, 2010).

Echangeuf

Sirop
de
refonte

Lait de chaux

.

| Filtration >

Echangeur

A

Sirop
carbonaté

1% Carbonatation

—P<

2¢me Carbonatation

3%me Carbonatation

Figure 3 : Schéma de la section carbonatation

A




Annexe |1

| DEGAZAGE | | RECYCLAGE |

MISE A NIVEAU L

ENTREE CONCENTRATION

T“_my CLAIR ENTREE CONCENTRATION g p—

FILTRAT TROUBLE FILTRAT TROUBLE

PURGE PURGE

| FILTRATION |

ENTREE CONCENTRATION

FILTRAT TROUBLE

PURGE PURGE

MISE A NIVEAU =

ENTREE PRODUIT

ENTREE CONCENTRATION

FILTRAT TROUBLE

Figure 4 : Etapes de fonctionnement d’un filtre Exofalc (Choquenet, 2012).

Fermeture filtre Filtration Débatissage

———— Filtrat

Ll

Figure 5 : Etapes de fonctionnement d’un filtre presse (Choquenet, 2012).




Résumé

Résumé

Le présent travail a porté sur le suivi des parametres physicochimiques, a savoir la couleur,
pureté, brix et le pH du sucre durant son traitement d’épuration calco-carbonique et filtration,
et de mettre au clair I’importance major et I’influence déterminante des deux sections la

carbonatation et filtration sur la qualité de sucre blanc.

Les analyses physicochimiques effectuées pour cet objectif, nous ont permet de déceler les
points critiques influengant 1’opération d’épuration calco-carbonique et filtration et les

moyens de les maitriser.

D'autres analyses complémentaires sont pratiquées pour pouvoir affiner la perception de la
qualité du sucre blanc. Selon le type d'utilisation auquel les sucres sont destinés et les
conditions imposées par l'acheteur. Enfin les résultats industriels obtenus ont permet de
répondre bien a cette approche.

Mots clefs : Raffinage, Epuration, Carbonatation, Sucre, Filtration, Canne a sucre.

Abstract

This work focused on monitoring the physicochemical parameters, namely the color,
purity, brix and pH of the sugar during its treatment of carbon dioxide purification and
filtration, and to clarify the major importance and influence determining of the two sections

carbonation and filtration on the quality of white sugar.

The physicochemical analyzes carried out for this objective have enabled us to detect the
critical points influencing the operation of carbon dioxide purification and filtration and the

means of controlling them.

Other additional analyzes are carried out to be able to refine the perception of the quality of
white sugar. Depending on the type of use for which the sugars are intended and the
conditions imposed by the buyer. Finally, the industrial results obtained have made it possible

to respond well to this approach.

Keywords : Refining, Purification, Carbonation, Sugar, Filtration, Sugar cane.



