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RESUME 

Le transfert de la Déshydratation Osmotique (DO) ou Déshydratation-Imprégnation par 

Immersion (DII) à 14 échelle industrielle doit passer par une étape de recyclage de la 

solution concentrée. Le recyclage est nécessaire pour la faisabilité économique du procédé 

et pour l'impact que peut avoir celui-ci sur l'environnement. La DII a été appliquée au cas 

de traitement de cubes de pomme dans une solution de saccharose. Nous avons déterminé 

l'évolution des caractéristiques physico-chimiques du sirop, d'abord au cours d'un 

traitement unique, puis au cours de 20 traitements successifs de DII. Entre chaque 

traitement le sirop a été reconcentré par ajout de sucre cristallisé. Les résultats montrent 

que le pH, l'acidité, la teneur en sucres réducteurs et la conductivité électrique se 

stabilisent dans la solution lorsque l 'isotonicité avec le produit est obtenue. Il a été observé 

que le brunissement de la solution de DII est dû essentiellement aux pigments présents 

dans les fruits et à ceux apparaissant au moment de la découpe. Dans les conditions de 

traitement utilisées l'apparition de sucres reducteurs dans le sirop provient essentiellement 

des transferts de ces composés depuis les pommes. L'analyse microbiologique de la 

solution a révélé l'apparition de faibles quantités de levures et de moisissures. 

Un équipement pilote à échelle semi-industrielle a été mis au point pour réaliser en continu 

la DII des produits, la filtration du sirop et sa reconcentration par évaporation sous vide. 20 

traitements successifs de DII de cubes de pomme dans un sirop de saccharose ont été 

realisés, sans rejet dans l'environnement de la solution usagée. La concentration de la 

solution a pu être maintenue constante (60°B) en utilisant un rapport massique sirop/fruit 

(5/1). L'évolution des caractéristiques physico-chimiques de la solution est similaire à celle 

observée dans le cas d'une reconcentration par ajout du sucre. La réutilisation d'un même 

sirop ne modifie pas la perte en eau, le gain en soluté ou la couleur des pommes. Par 

contre, la reconcentration du sirop en continu permet d'améliorer la perte en eau sans 

affecter le gain en sucre des fruits. La charge microbienne du sirop est le seul facteur a 

priori limitant pour une utilisation prolongée de celui ci. 

Mots clefs: déshydratation osmotique, imprégnation, immersion, sirop, saccharose, 

recyclage, évaporation, filtration, propriétés physico-chimiques, pommes, levures, 

m01s1ssures 



ABSTRACT 

Transferring the Osmotic Dehydration (OD) or Dewatering and Impregnation Soaking 

process (DIS) to an industrial level goes through a recycling step of the concentrated 

solutions. So far the syrup has been considered as an industrial waste that increases the cost 

of the osmodehydrated products. Therefore, reusing DIS solutions is a key step to make the 

process economical and environmental friendly. 

In the present work, a systematic approach has been used to develop a recycling procedure 

of the concentrated solutions employed in the DIS process. The physico-chemical 

characteristics of a sucrose syrup were evaluated at laboratory scale, at first for a unique 

treatment and then for 20 DIS treatments of apple cubes. Between each treatment the syrup 

was reconcentrated by addition of sucrose. The results show that pH, acidity, reducing 

sugars and electrical conductivity tend to stabilize when isotonicity with the fruit cubes is 

achieved. It could be observed that the browning of the DIS solution is mainly due to the 

pigments present in the fruits or appeared during cutting. Under these experimental 

conditions, the reducing sugars appear in the syrup mainly due to the mass transfer of these 

compounds from apples. Microbiological analysis of syrup showed low levels of yeast and 

melds. 

A pilot scale equipment has been developed. It allows to carry out the continuous DIS of 

fruit, the syrup filtration and its reconcentration by vacuum evaporation. The concentration 

of syrup can be maintained at 60°Brix even with a low ratio s/f of 5/1. Twenty treatments 

of apple cubes could be made successively with the same syrup and without any liquid 

waste. The evolution of physico-chemical properties of the syrup was similar to that 

observed on syrup reconcentrated by the addition of crystallized sucrose. The water loss, 

sugar gain and color of osmodehydrated apple cubes were not affected by the use of the 

same syrup. But the continuous reconcentration of syrup increased the water loss of fruits 

without modifying the sugar gain. We can expect the increasing microbial charge of the 

syrup to be the only restrictive factor for a prolonged use of the DIS solution. 

Keywords: osmotic dehydration, dewatering, impregnation, soaking, sucrose, syrup, reuse, 

evaporation, filtration, physico-chemical properties, apple, yeast, molds. 
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Introduction 1 

INTRODUCTION 

Parmi les procédés de conservation des aliments, la déshydratation osmotique, également 

désignée sous le terme de déshydratation-imprégnation par immersion (DII), est un 

traitement qui permet une élimination partielle de l'eau dans un produit et une 

incorporation de solutés de façon contrôlée dans celui-ci, tout en respectant ses qualités 

initiales. En effet, le procédé de DII consiste à immerger des produits ( entiers ou en 

morceaux) dans une solution de concentration élevée en solutés. Suivant les conditions 

opératoires de conduite du procédé de DII il est possible de favoriser plus ou· moins 

l'incorporation de solutés et la déshydratation des produits traités, sachant que les transferts 

de matière, à contre-courant, d'eau et de solutés sont couplés. Ce traitement étant réalisé à 

température ambiante ou à température modérée, les transferts d'eau s'effectuent sans 

changement de phase. Les produits, partiellement déshydratés, doivent ensuite subir un 

traitement complémentaire de stabilisation car le procédé de DII seul ne permet pas 

d'atteindre cet état. 

Au cours de ces dernières années, de nombreuses études expérimentales ont été conduites 

sur une large gamme de produits, avec différents types de solutions concentrées et dans 

différentes conditions opératoires. L'objectif était la plupart du temps d'étudier les 

transferts de matière se produisant au cours du procédé et leur répercussion sur la qualité 

des produits finaux . En revanche, les travaux s'intéressant à la gestion de la solution 

concentrée de DII, ont été peu nombreux, de sorte que l'industrialisation du procédé reste 

encore très limitée. L'industrialisation nécessite en effet de pouvoir limiter les quantités de 

solutions concentrées mises en jeu par unité de produits traités, tout en conservant une 

différence de concentration relativement constante entre la solution et le produit. Il faut 

également pouvoir réutiliser la solution concentrée sur des durées de production les plus 

longues possibles, alors même que sa valorisation par d'autres voies semble difficile et que 

son rejet direct dans l'environnement n'est pas autorisé. 

L'objectif principal du travail présenté dans cette thèse est donc de démontrer la possibilité 

d'une utilisation permanente, dans des conditions proches des conditions industrielles, 

d'une solution de DII moyennant un certain nombre d'opérations complémentaires. Pour 
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des raisons de disponibilité en matières premières et de coût nous avons travaillé sur la DII 

de cubes de pommes dans un sirop de saccharose (la pomme est d'ailleurs souvent utilisée 

comme aliment modèle pour des travaux de recherche fondamentale sur la DII) . Pour 

atteindre cet objeotif, nous avons adopté la démarche suivante: 

Nous avons d'abord dressé un état de l'art sur les procédés de DII en nous intéressant en 

particulier aux caractéristiques des solutions concentrées et à leur évolution. Ensuite, nous 

avons réalisé au laboratoire un certain nombre d'expériences à toute petite échelle 

permettant de mieux comprendre l'évolution des caractéristiques d'une solution de 

saccharose en contact avec des pommes, d'abord dans le cas d'un traitement unique, puis 

au cours d'une série de traitements de DII utilisant la même solution concentrée. Nous nous 

sommes intéressés aux caractéristiques physico-chimiques et microbiologiques de la 

solution concentrée. A partir des résultats obtenus et en gardant à l'esprit l'objectif 

industriel des essais, nous avons alors mis au point et développé un équipement pilote 

semi-industriel de DII permettant de travailler avec la même solution pendant au moins 20 

traitements successifs de DII de cubes de pomme, chaque traitement ayant une durée de 90 

minutes. 
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I. REVUE BIBLIOGRAPHIQUE 

I.1. Déshydratation/imprégnation par immersion (DII). 

1.1.i Définition 

3 

Utilisé dans l'industrie agroalimentaire depuis une trentaine d'années, le procédé de 

déshydratation osmotique consiste à immerger des produits d'origine végétale ou animale, 

entiers ou découpés en morceaux, dans des solutions fortement concentrées (Ponting et al. 

1966). Au cours de l'immersion, il se produit deux principaux transferts de matière simultanés 

et à contre-courant (Figure 1) (Raoult-Wack 1991): 

eau 

solutés du 
llt produit _ 

concentrée 

Figure 1. Schéma des transferts de matières dans un procédé de DII. 

• un transfert d'eau du produit (milieu hypotonique) vers la solution concentrée (milieu 

hypertonique) que l'on a d'abord assimilé à un phénomène d'osmose, la membrane 

végétale jouant alors le rôle de membrane semi-perméable (perméable seulement au 

solvant, l'eau). La force des transferts est la différence de potentiel chimique de l'eau (µ) 

entre la solution concentrée et le produit. Le potentiel chimique étant en même temps relié 

à l'activité de l'eau (~v) et à la pression osmotique (TI) du milieu. A concentration égale de 

soluté l'<iw, la pression osmotique et le potentiel chimique dépendent de la nature chimique 

du soluté. 
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• un transfert de solutés de la solution concentrée vers le produit qui peut s'interpréter 

comme un phénomène de diffusion. Pour la diffusion du soluté, la force de transfert qui 

peut être décrite par la loi de Fick est le gradient de concentration, selon laquelle le soluté 

migre en sens inverse du gradient, c'est-à-dire de l'endroit où le soluté est concentré vers 

celui où il est dilué. Ces phénomènes se poursuivent jusqu'à ce que les milieux soient 

isotoniques (Ponting et al. 1966; Camirand et al. 1968; Ponting, 1973; Bolin et al. 1983; 

Lerici et al. 1987). 

Il se produit aussi une migration des solutés propres du produit vers la solution (acides 

organiques, sels minéraux, graisses, protéines, vitamines, pigments, etc.); ces transferts bien 

que quantitativement très faibles par rapport aux deux autres, ne le sont pas en ce qui concerne 

le maintien des qualités nutritionnelles et organoleptiques des produits transformés (Dixon et 

Jen, 1977; Lerici et al. 1983; Giangiacomo et al. 1987). 

Cependant, des études plus récentes ont montré qu'il est possible d'obtenir les phénomènes 

caractéristiques du procédé de DII (perte en eau élevée avec un gain en solutés réduit, restant 

localisé à la périphérie de la particule pendant des temps relativement longs (de l'ordre de 2 h) 

sur des gels aqueux d'agar-agar (absence de membrane semi-perméable) immergés dans des 

solutions concentrées de sucre, en jouant uniquement sur les variables du procédé. La 

formation d'une couche concentrée en soluté en périphérie du gel aurait un rôle-clé dans 

l'évolution des cinétiques et favoriserait notamment la perte en eau aux dépens du gain en 

soluté. Ces observations tendraient à remettre en cause, dans certaines situations, le rôle 

majeur attribué aux membranes cellulaires dans les procédés de DII (Raoult-Wack et al. 1989 

et 1990). 

A partir de ces observations et pour mieux traduire les applications potentielles du procédé 

dans le cas où les tissus ont été endommagés (surmaturation, stockage, prétraitements 

thermiques ou chimiques), Raoult-Wack et al. ( 1991) ont proposé la dénomination : 

"Déshydratation-imprégnation par immersion dans des solutions concentrées" (DII) que nous 

utiliserons par la suite. 
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1.1.2. La technologie de la DII. 

1.1.2.1. Applications 

5 

Utilisée dans des conditions opératoires différentes de celles mises en oeuvre 

traditionnellement pour conserver des aliments à partir de solutions fortement concentrées 

(saumurage des viandes et des poissons, salage des fromages, confisage ou «semi-confisage» 

des fruits et des légumes), la DII peut favoriser la perte en eau et limiter le gain en soluté. Elle 

permet de réaliser une préconcentration (élimination de l'eau du produit jusqu'à 70%, en g 

pour 100 g de produit initial) sur des temps relativement courts ( de quelques minutes à 

quelques heures), à température modérée (20 à 50°C) et à l'abri de l'air. Ces propriétés sont 

liées au fait que le traitement a lieu en phase liquide où les échanges de matière sont 

généralement bons et que l'extraction de l'eau ne nécessite pas de changement de phase. Elle 

offre aussi la possibilité d'incorporer dans le produit des quantités contrôlées de solutés à 

finalité nutritionnelle et/ou fonctionnelle (Torreggiani, 1993). 

Les études sur la DII ont porté jusqu'à présent sur le traitement de légumes frais ou blanchis 

tels que carottes, pommes de terre et haricots verts et sur celui de fruits comme la pomme, la 

banane, l'ananas, la tomate, la mangue et la noix de coco Les travaux portant sur l'application 

du procédé à des produits d'origine animale sont moins nombreux; ils concernent 

principalement le fromage, les viandes et les poissons. Nous avons regroupés l'ensemble de 

ces applications et les conditions opératoires correspondantes en Annexe A. 

De ces caractéristiques et en accord avec les études conduites sur ce procédé, il en résulte que 

la DII présente de façon certaine deux avantages par rapport aux autres procédés classiques de 

déshydratation : 

_,,,.. les produits obtenus ont de bonnes caractéristiques nutritionnelles (vitaminiques et 

minérales) (Heng et al. 1990) et organoleptiques (arômes, couleur, texture) (Ponting et al. 

1966). Ces propriétés sont attribuées aux températures modérées (Ponting, 1973), à un 

moindre entraînement des composés volatiles (Ponting, 1973; Bongirwar et Sreenivasan, 

1977) et à un effet souvent favorable du soluté introduit en particulier sur le rapport 

acides/sucres (Dixon et Jen, 1977; Vyas et al. 1989, Robbers et al. 1997), sur la texture (Lerici 
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et al. 1990; Robbers et al. 1997) et sur la stabilité des pigments (Heng et al. 1990; Vial et al. 

1990; Robbers et al. 1997). 

_,,._ le procédé peut s'avérer plus rapide que des procédés classiques tels que le séchage à l'air 

chaud (Lewicki et al. 1980; Themelin et al. 1994), la lyophilisation (Pavasovic et al. 1986) ou 

le séchage sous vide (Dixon et al., 1976) et mettrait en jeu des quantités de chaleur plus 

faibles par kg d'eau évaporée. En cela, il permettrait de réaliser de substantielles économies 

d'énergie (Farkas et Lazar, 1969; Lewicki et al. 1980; Islam et Flink, 1982; Bo lin et al. 1983; 

Lerici et al. 1983; Lewicki et Lenart, 1992; Collignan et al. 1992c). Néanmoins, cet intérêt 

économique ne peut être affirmé sans une étude énergétique plus fine; il faudrait en particulier 

prendre en compte l'énergie dépensée pour le recyclage de la solution de DII. 

Cependant, la DII ne permet généralement pas d'obtenir des produits stables, leur humidité et 

leur ~v étant encore trop élevées pour permettre une conservation de plusieurs mois à 

température ambiante. Il s'agit donc d'un prétraitement de «concentration» du produit et 

d'introduction contrôlée de solutés. Il devra donc nécessairement être complété par un 

traitement final de stabilisation. 

Les différents traitements complémentaires proposés à ce jour sont nombreux et variés: 

séchage classique à l'air (Ponting et al. 1966; Jackson et Mohamed, 1971; Bongirwar et 

Sreenivasan, 1977; Lenart et Lewicki, 1988a-d; Islam et Flink, 1982; Themelin, 1994; 

Kaymak et Lakaloz, 1996 a,b; Vergara et al. 1997), séchage solaire (Islam et Flink, 1982; 

Levi et al., 1983; Grabowski et Mujumdar, 1992), séchage sous vide, (Ponting, 1973; Dixon 

et al. 1976; Bongirwar et Sreenivasan, 1977; Dixon et Jen, 1977; Moy et al. 1978; 

Adambounou et Castaigne, 1983), séchage par lyophilisation (Lerici et al., 1977; Hawkes et 

Flink, 1978); congélation (Torreggiani et al. 1988; Maltini et al. 1990); appertisation 

(Andreotti et al. 1985; Fomi et al. 1986); réfrigération (Farkas et Lazar, 1969; Andreotti et al. 

1983; Tommasichio et al. 1986; Pinnavaia et al. 1988; Biswal et Bozormehr, 1988), séchage 

par friture (Raoult-Wack et al. 1992), fumage (Collignan et al. 1992d). Robbers et al. (1997) 

ont utilisé la DII après un traitement de séchage à l'air de cubes de kiwi, ceci parce que il était 

plus facile de travailler avec un produit moins gluant dans le séchoir. 
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En vue de la production d'aliments « auto-stabilisés », la DII peut aussi être couplée à une 

addition d'agents de conservation (antifongiques), à une acidification (Maltini et al. 1981) et à 

l'utilisation de couches superficielles protectrices comestibles (Camirand et al. 1968; Guilbert, 

1988; Guilbert et Biquet, 1989; Ishikawa et Nara, 1991; Guilbert et al. 1994). Les produits 

ainsi obtenus sont le plus souvent destinés . à être consommés en l'état (produits de 

grignotage), à être incorporés dans des mélanges à base de céréales, dans des biscuits, des 

barres de céréales ou des produits laitiers (glaces, yaourts ... ) (Raoult-Wack, 1994) .. 

D'autres applications du procédé ont été développées. C'est le cas notamment des jus de fruits 

et du vin. Ainsi, Guilbert et al. (1990) et Shulka ( 1991) ont montré que l'introduction d'une 

étape de DII avant extraction de jus permet d'obtenir des concentrés de fruits ou de légumes 

aux qualités aromatiques exceptionnelles. Cette technique a également été proposée pour 

l'obtention de moûts aromatiques moins acides et moins astringents, conduisant après 

fermentation à des vins de qualité organoleptique supérieure à celle obtenue par les procédés 

classiques de vinification (Vyas et al. 1989; Moutounet et al. 1991). 

1.1.2.2. Variables du procédé. 

Les principaux descripteurs relatifs aux transferts de masse étudiés en DII sont la perte en eau 

(PE), le gain en soluté (GS) et la réduction du poids (RP). Ils dépendent des propriétés des 

tissus végétaux et des conditions de traitement : taille des produits, concentration et 

composition de la solution de déshydratation, température, pression, durée du traitement, type 

de mise en contact du produit et de la solution concentrée (Ponting, 1973; Flink, 1975). 

• les propriétés des tissus 

De nombreuses études montrent que les échanges d'eau et de solutés sont probablement 

influencés par la "compacité" des tissus (Giangiacomo et al., 1987), le taux initial en matières 

solubles et insolubles (Lenart et Flink, 1984a), la présence de gaz occlus (Shi et Fito, 1994 ), le 

taux de gélification des substances pectiques (Moy et al. 1978), la nature des solutés propres 

et les activités enzymatiques des produits traités (Giangiacomo et al. 1987). En pratique tout 

ce qui est préjudiciable à l'intégrité des tissus (surmaturité, congélation, blanchiment, 

sulfitation ... ) 
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favorise le gain en soluté aux dépens de la perte en eau (Ponting, 1973; Karel, 197 5; Islam et 

Flink, 1982; Saurel, 1993). 

• la forme et la taille des produits traités 

La forme et la taille des morceaux ont une influence sur les cinétiques de transferts de matière. 

Il a été montré qu'une augmentation de la surface spécifique des morceaux augmente la 

vitesse de déshydratation jusqu'à un seuil à partir duquel le traitement de produits trop divisés 

se traduit par des gains en soluté plus importants (Islam et Flink, 1982; Lerici et al. 1985). Ce 

phénomène est lié au fait que les échanges de solutés sont essentiellement limités à la 

périphérie des produits (Raoult-Wack et Guilbert, 1990). L'utilisation du procédé en 

déshydratation nécessite donc de travailler avec des produits en morceaux de faible taille ou 

en tranches de faible épaisseur (Giroux, 1992). 

• la concentration et la composition de la solution de DII 

La concentration de la solution étant liée à l'activité de l'eau de la solution est un des facteurs 

clés du procédé de DII. Toute augmentation de la différence de concentration en soluté entre 

la solution et les produits à traiter se traduit par une augmentation très nette des transferts 

d'eau alors que les transferts de soluté sont restent limités. La réduction de poids du produit 

traité augmente ainsi avec la concentration de la solution de déshydratation (Parkas et Lazar, 

1969; Hawkes et Flink, 1978; Islam et Flink, 1982; Conway et al. 1983; Lenart et Grodecka, 

1989). 

L'utilisation de sirops de forte concentration permet aussi de réduire la perte en solutés 

hydrosolubles tel que la vitamine C (Heng et al. 1990; Vial, et al. 1990), probablement en 

raison de la formation d'une couche barrière périphérique fortement concentrée en soluté qui 

s'oppose au départ des solutés du produit (Raoult-Wack et Guilbert, 1990). 

Pour la formulation de solutions de DII, on peut utiliser des solutés très solubles ou des 

solvants miscibles à l'eau, seuls ou en mélange. Les solutés mis en oeuvre doivent être 

dépourvus de toxicité, être peu coûteux et, dans la mesure du possible, ils ne doivent pas 

développer de trop fortes viscosités. Dans tous les cas, ils doivent être compatibles avec les 
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caractéristiques physico-chimiques et organoleptiques des produits à traiter (Ponting, 1966). 

En outre, les solutés doivent avoir la capacité d'augmenter la pression osmotique de la 

solution et une diffusivité aussi faible que possible pour que leur incorporation dans le produit 

soit minimale. 

Le saccharose et le chlorure de sodium sont les solutés les plus utilisés, mais de nombreux 

autres solutés ont été proposés : glucose, fructose, lactose, hydrolysats d'amidon de faible DE 

(dextrose équivalent), éthanol, glycérol, etc. (Ponting et al. 1966; Hawkes et Flink, 1978; 

Contreras et Smyrl, 1981; Lenart et Lewicki, 1987; Giangiacomo et al. 1987, Collignan, 

1992a). 

L'efficacité d'un soluté en tant qu'agent de déshydratation dépend de sa masse moléculaire. 

Les expériences conduites sur des aliments montrent que les solutés de masse moléculaire 

élevée, donc de coefficient de diffusion faible, pénètrent plus difficilement dans le produit. Ils 

favorisent ainsi la perte en eau et diminuent le gain en soluté (agents de déshydratation). En 

revanche, quand la masse moléculaire du soluté diminue, sa diffusivité et donc son 

incorporation dans le produit augmentent; il s'agit alors d'un agent d'imprégnation. A ce titre, 

les solutés de faible masse molaire peuvent être recherchés à des fins de stabilisation (agents 

dépresseurs de l'a,,.,) pour leurs intérêts nutritionnels (vitamines, minéraux) ou organoleptiques 

(arôme, édulcorant ou agent de texture) (Contreras et Smyrt, 1981; Islam et Flink, 1982; Bolin 

et al. 1983; Lerici et al. 1985; Raoult-Wack et al. 1991). Il sera alors nécessaire de déterminer 

expérimentalement le soluté ou le mélange de solutés le plus adapté au produit à traiter. 

Dans certains cas, le procédé de DII s'effectue en deux temps. Le produit est tout d'abord 

placé dans une solution de soluté de masse molaire élevée, ensuite dans une solution de soluté 

de faible masse molaire. Cette mise en oeuvre permet de séparer et de mieux contrôler les 

phases de déshydratation et d'incorporation d'un soluté choisi (Raoult-Wack, 1990). 

Dans d'autres cas, l'utilisation de solutions mixtes permettrait de cumuler les avantages de 

chaque soluté. Parmi les solutions mixtes les plus utilisées on peut citer des mélanges 

sucres/sel à base de saccharose et de chlorure de sodium (Jackson et Mohamed, 1971; Flink, 

1975; Hawkes et Flink, 1978; Islam et Flink, 1978; Lenart et Flink, 1984a et b; Lenart et 

Lewicki, 1987; Flink, 1980; Lenart et Lewicki, 1988a; Jayaraman.et al., 1990; Bohuon, 1996), 
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de polysaccharides et de chlorure de sodium (Lerici et al. 1 985; Mastrocola et al. 1987; 

Collignan et Raoult-Wack, 1992a et b). En général l'utilisation d'une solution mixte de 

saccharose/sel (45g de saccharose et 15 g de sel pour 100 g de solution) retarde la diffusion du 

sel dans l'aliment .et permet d'atteindre une activité de l'eau du produit traité encore plus faible. 

Des mélanges de glucides à base de mono, di et polysaccharides de type sirops de glucose ou 

maltodextrines ont été utilisés par Jackson et Mohamed (1971); Andreotti et al. (1983); Lerici 

et al. (1985), Tomasicchio et al. (1986), Giangiacomo et al. (1987). Favetto et al. (1981) et 

Garrote et Bertone (1989) ont fait des essais avec des solutions de saccharose/glycérol; 

Cipoletti et al. (1977) et Biswal et Le Maguer (1989) ont essayé le mélange NaCl/éthanol. 

Hawkes et Flink (1978) ont utilisé des solutions mixtes de saccharose et de lactose 

sursaturées. Ces derniers ont constaté que l'effet de telles solutions sur la perte en eau est plus 

importante que la simple addition des effets respectifs des deux solutés (effet de synergie). 

L'utilisation de solutions mixtes offre aussi de nombreux attraits pour la formulation du 

produit (ajout d'agents de texture, d'arômes, de colorants, de vitamines, de minéraux, etc.) 

(Moy et al. 1978; Flink, 1980; Lenart et Flink, 1984b; Islam et Flink, 1982). 

• le rapport massique initial solution/produit (S/P) 

L'influence sur les transferts de masse du rapport massique solution/produit (S/P) est très 

importante car il est directement lié à la concentration de la solution. La perte en eau diminue 

avec la diminution du rapport S/P alors que le gain en soluté demeure relativement insensible 

aux variations de ce facteur (Ponting, 1966; Bongirwar et Sreenivasan, 1977; Lenart et Flink, 

1984a; Saure!, 1993 ). Ainsi, la perte en eau des pommes diminue sensiblement lorsque l'on 

passe d'un rapport massique initial sirop/fruit de 20/1 à 6/1. Pour des rapports S/P élevés, de 

l'ordre de 20/1, la variation de la concentration de la solution de DII sous l'effet de la 

déshydratation des produits peut être considérée comme négligeable au cours du traitement. 

En revanche, pour des rapports S/P faibles (:::;6/1), la solution va progressivement se diluer au 

cours du traitement. Cette dilution a pour conséquence une diminution du gradient de 

concentration entre la solution et les produits et donc un ralentissement des transferts de 

matière. Pour remédier à ce problème de dilution de la solution de DII, Saure} (1993) et Saurel 

et al. (1994) ont proposé d'agir sur la température ou la concentration initiale de la solution. 
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• la température 

Les études concernant l'influence de la température sur les transferts dans le cas de tissus 

végétaux en DII, ont été récemment revues par Lenart et Lewicki (1990 a,b). Pour les produits 

végétaux, une température comprise entre 20 et 50 °C est souvent considérée comme optimale 

sur le plan qualitatif. Dans le cas de traitement des viandes, des poissons et des fromages, les 

températures utilisées sont de 10 à 15°C (Collignan et Raoult-Wack, 1992 a et b). 

De nombreux travaux sont conduits à température ambiante mais il est possible d'accélérer 

l'évolution des principaux transferts de matière en augmentant la température de traitement. 

Une augmentation de la température de 20 à 50°C permet généralement d'augmenter les 

vitesses de transfert et d'obtenir des réductions de poids élevées (Ponting et al. 1966; 

Bongirwar et Sreenivasan, 1977; Lenart et Flink, 1984b; Lerici et al. 1986). Ce même résultat 

a été obtenu par Raoult-Wack et al. (1991 a, b et è) lors de la déshydratation d'un gel modèle 

traité à des températures de 30 à 70°C. 

La mise en oeuvre de traitements de DII « haute température courte durée», en combinant les 

effets de déshydratation et d'inactivation enzymatique par blanchiment en permettant d'obtenir 

la même réduction de poids en 3 minutes à une température supérieure à 80°C, qu'en trois 

heures de traitement à température ambiante (Lerici et al. 1986). Les températures trop 

élevées (au-delà de 60°C) affectant les propriétés des tissus végétaux, le gain en soluté se 

trouve ainsi favorisé aux dépens de la perte d'eau (Farkas et Lazar, 1969; Hartal, 1967; Lenart 

et Flink, 1984a). En outre, l'application de températures de 70 à 90°C pendant 1 à 20 minutes 

provoque un effet de cuisson additionnel (Lenart et Lewicki, 1990a et b ). 

• la pression 

Dans la plupart des travaux de recherche, le procédé de DII a été conduit à press10n 

atmosphérique. La réalisation du traitement sous vide a été testée par Karel (1976), 

Torreggiani et Toledo (1991), Mata (1992), Pastor et al. (1992), Shi et Fito (1993 a et b); Shi 

et Fito (1994); Fito (1994). Les résultats de leurs études montrent que pour des fruits de forte 

porosité, tels que la pomme et l'ananas, réaliser le traitement de DII sous vide renforce les flux 

capillaires et augmente la vitesse de perte en eau sans pour autant affecter le gain en soluté. 
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Par cette technique, il est possible d'ajuster la pression de façon à avoir une température 

d'ébullition de la solution égale à la température choisie pour le traitement. Le gradient de 

température ainsi créé permet de maintenir la concentration de la solution de DII à une valeur 

souhaitée tout au long du traitement. Il en résulte une réduction de la résistance au transfert de 

matière à l'interface solide-liquide. 

• la durée du traitement 

Les cinétiques de PE et GS des produits traités par DII présentent trois phases caractéristiques 

: le gain en soluté et la perte en eau sont très rapides dans les premières minutes du traitement, 

puis les échanges ralentissent progressivement et finalement la perte en eau s'annule tandis 

que le gain en soluté continue à augmenter régulièrement. Si on laisse le traitement se 

poursuivre, l'incorporation de soluté continue et les produits ainsi obtenus deviennent très 

riches en soluté (Karel, 1975; Raoult-Wack, 1991 ·a-c). 

Il s'avère généralement difficile d'aller au-delà d'une réduction de poids de 50%, ce qm 

correspond à des durées de traitement de 1 à 5 heures pour un produit végétal, en fonction des 

conditions opératoires imposées (Torreggiani, 1993). 

• l'agitation 

L'agitation a une influence favorable sur la perte en eau et sur la vitesse des échanges au cours 

d'un traitement de DII (Ponting et al., 1966; Flink, 1978; Hawkes et Flink, 1978; Giroux, 

1992). En effet, il a été montré que l'immersion forcée et l'agitation ont un effet important sur 

l'augmentation de la perte en eau et sur la diminution du gain en soluté des produits. La faible 

perte en eau observée en l'absence d'agitation serait liée à une diminution du gradient de 

concentration sous l'effet de la formation d'une couche limite diluée autour de l'aliment. En 

agitant, on assure le renouvellement de la solution au contact de la particule et on rétablit ainsi 

une différence de concentration favorable aux transferts de matière (Raout-Wack, 1991 ). 

1.1.2.3. Mise en oeuvre du procédé. 

Les deux principales difficultés dans la mise en oeuvre du procédé de DII à l'échelle 

industrielle concernent: 
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> la mise en contact des produits (phase solide, légère et divisée et très fragile) avec la 

solution de DII (fortement concentrée et visqueuse). 

:,> la réalisation du traitement en continu (Farkas et Karel, 1969; Raoult-Wack, 1991 et 1994; 

Giroux, 1992). ..-

En raison de la différence de masse volumique entre les produits traités (de l'ordre de 800 

kg/m3 en moyenne pour des fruits et légumes) et la solution de DII (environ de 1300 kg/m3 

pour une solution de saccharose à 60°B à 25°C), les produits ont tendance à remonter vers la 

surface de la solution. Par ailleurs, la viscosité des sirops entraîne aussi une résistance externe 

importante aux transferts de matière. L'immersion forcée des produits dans la solution et 

l'agitation de la solution permettent de résoudre ces problèmes. La conception de tels 

systèmes doit tenir compte d'une part de la fragilité des produits, d'autre part de la difficulté 

de circulation de la solution entre les produits et de la diminution de la porosité du lit de 

produits sous l'effet de l'immersion forcée (Parkas, 1978; Hawkes et Flink, 1978; Giroux, 

1992). 

Pour le procédé de DII conduit en discontinu, divers systèmes d'agitation ont été proposés 

et/ou expérimentés. Adambounou et Castaigne (1983) et Bolin et al. (1983) ont proposé le 

brassage périodique du sirop et des produits contenus dans un récipient. Flink (1975), Dixon 

et al. (1976) et Conway et al. (1983) ont utilisé un lit fixe de produits percolés par la solution 

concentrée. Rogatchev et Kislenco (1973) ont constaté que l'utilisation d'ondes acoustiques de 

fréquence comprise entre 20 et 200 Hz émises au sein de la solution permet d'augmenter les 

transferts de matière. Heng et al. (1990) ont utilisé des oscillations horizontales (100-150 

oscillations/min) pour la DII d'un produit très fragile comme la papaye. L'utilisation d'un 

système de brassage mixte hydraulique/mécanique avec une vis sans fin co-axiale proposé par 

Giroux et Marouze (1994) a permis de minimiser l'érosion des produits. 

Très peu de dispositifs technologiques en continu ont été proposés pour mettre en contact le 

produit et le sirop. Celui décrit par Pavasovic et al. ( 1986) consiste à faire circuler les produits 

et la solution à contre-courant dans une cuve verticale de grande dimension. La circulation du 

sirop dans cette cuve est descendante. Un circuit secondaire de sirop est monté en dérivation 

à l'extrémité inférieure de la cuve. Ce circuit comprend un récipient contenant les produits à 

traiter. En revenant dans la cuve, le sirop entraîne avec lui une partie des produits. Ces 
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derniers remontent ensuite le long de la cuve de DII sous l'effet de la poussée d'Archimède, 

pour être finalement extraits par un tapis à godets en haut de la cuve. Même si ce système 

présente l'avantage de peu endommager les produits (transport hydraulique), il reste difficile à 

mettre en oeuvro dans la mesure où il demande un contrôle très précis des débits 

d'alimentation et d'extraction de la solution et des produits. Ces mêmes auteurs ont proposé 

un second dispositif permettant de mieux contrôler les vitesses ascensionnelles des produits. Il 

consiste à placer à l'intérieur de la cuve des assiettes perforées et réparties régulièrement de 

façon à délimiter des compartiments de même volume. 

Dans le dispositif proposé par Hong Qi (1989), les produits, transportés mécaniquement sur 

une bande transporteuse perforée, sont arrosés d'une solution concentrée par un système de 

douchage (3 douches successives). La solution est ensuite récupérée sous la bande 

transporteuse. Par ce dispositif, les transferts de matière sont plus faibles sur les faces non 

soumises à l'arrosage direct, surtout lorsque plusieurs morceaux restent collés ensemble. Sur 

ce même principe, Marouze et al. (1996) ont conçu un pilote de taille semi-industrielle pour la 

déshydratation et/ou imprégnation de produits alimentaires (notamment camés) par _douchage, 

tout en améliorant le contact entre la solution et le produit. 

Giroux et Marouze (1992 et 1994) ont proposé différents dispositifs qui reprennent le principe 

d'utilisation d'une vis sans fin assurant le transport et l'agitation de fruits dans un mélangeur 

cylindrique en rotation, d'axe horizontal, le sirop circulant à contre-courant. Ils mentionnent 

aussi les difficultés associées à l'introduction du produit et à la maîtrise de la distribution du 

temps de séjour. 

Le traitement de DII en continu reste donc délicat à réaliser puisqu'il suppose la mise en place 

de dispositifs de dimensions suffisamment grandes pour permettre le temps de contact 

nécessaire entre les produits et la solution concentrée. Pour cette raison la majorité des études 

sur la DII ont été menées jusqu'à présent à l'échelle du laboratoire et de façon discontinue (cf. 

Annexe A). 

1.2. Gestion des solutions concentrées. 

Compte-tenu de l'évolution des caractéristiques de la solution concentrée lors d'un 

traitement de DII, le transfert de cette technologie à l'échelle industrielle suppose d'inclure 
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dans le traitement une étape de recyclage de la solution. Un traitement de DII est ainsi 

constitué de deux étapes, conduites soit simultanément, soit de façon indépendante : 

l'opération de déshydratation-imprégnation proprement dite et l'étape de recyclage de la 

solution de DII. Par ses caractéristiques, décrites en I. 1., l'opération de DII peut entraîner de 

substantielles économies d'énergie par rapport aux procédés classiques de déshydratation. Le 

recyclage de la solution de DII est donc une étape clef pour la faisabilité économique de ce 

procédé. Salunke et al. (1991) soulignent d'ailleurs le fait que la viabilité économique du 

procédé de DII va dépendre de la possibilité de réutiliser les solutions. 

A cet effet, il a été proposé de récupérer des solutions sucrées usées de DII pour la fabrication 

de boissons, de sirops de table, de fruits en conserve et de confitures. Une autre voie de 

valorisation possible pour ces solutions serait de les utiliser dans des procédés de fermentation 

(Hope et Vitale, 1971; Yang et al. 1987). 

Les sirops usés pourraient aussi être réutilisés pour d'autres traitements de DII à condition de 

mettre en place un procédé global de régénération de la solution de DII après (ou pendant) 

chaque traitement de produits. C'est une voie originale que nous développerons dans cette 

thèse et qui consiste donc à ne pas avoir à rejeter des solutions usées. 

Les principales méthodes suggérées pour la reconcentration du sirop sont : l'addition de sucre 

(Ponting, 1973; Hope et Vitale, 1977; Bongüwar et Sreennivasan, 1977; Levi et al. 1983; 

Giroux, 1992), l'évaporation à pression atmosphérique par chauffage traditionnel (Jarayaman 

et al. 1974; Lewicki et al. 1980; Lerici et al. 1977 et 1983; Pavasovic et al. 1986; Lenart et 

Lewicki, 1988; Jayaraman, 1988) ou par chauffage solaire (Jackson et Mohamed, 1971; 

Grabowski et Mujumdar, 1992) et l'évaporation sous vide (Farkas et Lazar, 1969; Bongirwar 

et al. 1977; Bolin et al. 1983; Tomasicchio et al. 1986; Dell'Arciprete, 1987; Jayaraman, 

1988). 

L'élimination des particules du fruit par filtration a été proposée par Jackson et Mohamed 

(1971), Bongirwar et Sreennivasan (1977), Bolin et al. (1983) et Jarayaman (1988). A 

l'exception de Bongiwar et al. ( 1977), on peut remarquer que ces études (regroupées en 

Annexe B) ont été menées au niveau laboratoire et que la réutilisation de la solution est 

limitée au traitement de 5 à 10 lots de produits. 
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Un certain nombre d'études ont été menées sur l'évolution des caractéristiques des solutions 

de DII et sur les méthodes de reconcentration de ces solutions (cf. Annexe B). Nous en 

rappellerons ici les principaux résultats. 

Bolin et al. (1983) ont suivi l'évolution de trois paramètres physico-chimiques d'une solution 

de saccharose utilisée pour la DII à 70°Brix et 70°C de 5 lots de pommes. Après chaque 

traitement, d'une durée de 6 heures, la solution de DII a été reconcentrée par évaporation sous 

vide à 60°C, puis réutilisée dans sa totalité pour le traitement suivant. Le rapport massique 

initial sirop/fruit de 4/1 a été conservé en diminuant la quantité de fruits traités. Les auteurs de 

cette étude ont observé une solubilisation de l'acide de la pomme dans le sirop, une hydrolyse 

partielle du saccharose de la solution de DII et un brunissement du sirop (indice L) avec un 

comportement presque linéaire par rapport au nombre de réutilisations. La qualité des fruits 

(couleur et flaveur) n'a cependant pas été affectée par l'évolution des caractéristiques du 

sirop. En raison des faibles quantités de sirop utilisées, les pertes de sirop liées à l' utilisation 

du matériel se sont élevées à 10-15%. 

Un sirop de "frudex" à 60°Brix (42% de fructose+ 52% de dextrose+ 3% de maltose+ 3% de 

polysaccharides) et 50°C a été utilisé par Tomasicchio et al. (1986) pour la déshydratation de 

4 lots de fraises. Le sirop a été reconcentré sous vide après chaque cycle. Les auteurs ont 

constaté qu'au cours des réutilisations successives du sirop, l'efficacité de déshydratation a 

diminué en raison de la migration de molécules de petite taille de la solution vers les fruits. 

Dell' Arciprete (1987) a réalisé la DII de pommes dans des solutions de saccharose, de 

"frudex" (42% de fructose+ 52% de dextrose+ 3% de maltose+ 3% de polysaccharides) et 

de "glicose" (35% de dextrose + 45% de maltose + 20% de polysaccharides). A la fin du 

premier traitement, les fruits sont rincés à l'eau du robinet. Après chaque traitement, l'eau de 

rinçage est systématiquement récupérée et servira au rinçage des fruits du traitement suivant. 

Lorsqu'elle atteint 28°Brix, cette eau de rinçage est reconcentrée à 60°Brix par évaporation 

sous vide à 60°C puis utilisée pour 5 cycles successifs de déshydratation. Il a été observé une 

hydrolyse du saccharose sous l'effet des acides des fruits et de la température appliquée pour 

l'évaporation de l'eau, ainsi qu'un brunissement des solutions de "glicose" et de "frudex" . 
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Lewicki et al. (1980) ainsi que Lenart et al. ( 1988b) ont fait une évaluation de la 

consommation d'énergie nécessaire pour reconcentrer, par évaporation sous vide, la solution 

de DII utilisée pa.ur déshydrater des pommes et des carottes. Ils ont trouvé que, même si le 

recyclage consommait beaucoup d'énergie (évaluée à 70% de l'énergie totale utilisée pour la 

DII), cela restait inférieur à l'énergie nécessaire pour la déshydratation d'un aliment par 

entraînement à l'air chaud. 

Giroux (1992) a étudié l'évolution d'un sirop de saccharose au cours de 9 traitements 

consécutifs de lots de pommes; le rapport massique initial sirop/fruit étant de 20/1. La 

concentration du sirop était ramenée à 60°B au début de chaque traitement par ajout de sucre 

cristallisé. Il a noté une augmentation de la conductivité électrique du sirop et une diminution 

du pH. Par contre, la réutilisation du sirop n'a eu aucune influence sur les cinétiques de perte 

en eau et de gain en sucre des fruits. 

Sur le plan microbiologique, Moreyra (1971) a fait une évaluation d'un sirop de saccharose à 

60°B utilisé pour la DII de pommes. Aucune augmentation de la flore totale due au procédé 

n'a été observée. Il a attribué cette absence de croissance microbienne à la pression osmotique 

élevée ( donc une ¾- faible) de la solution de DII. Cependant, Hope et Vitale ( 1971) n'ont 

gardé les solutions sucrées utilisées pour la déshydratation de mangues que 6 à 7 jours en 

raison des risques accrus de fermentation. 

Rodriguez et Segreda (1992) ont étudié l'influence d'un traitement de pasteurisation (85°C, 

10 min) ainsi que l'ajout de benzoate de sodium (0, 1 %) sur les caractéristiques physico­

chimiques et microbiologiques d'un sirop ayant servi à la DII d'ananas et de papaye. La 

concentration du sirop avant DII était de 70°Brix. Ils ont constaté que la pasteurisation a 

augmenté la teneur en sucres totaux et la teneur en sucres réducteurs sous l'effet de la 

température et de l'acidité. Le sirop neuf et la solution pasteurisée ont pu être conservés à 

température ambiante pendant 1 et 2 mois respectivement. En revanche, l'addition du 

conservateur n'a pas eu d'effet inhibiteur sur la croissance des levures et des moisissures dans 

la solution. D'ailleurs, selon Philoppot (1981) (cité par Bourgeois, 1996), les sirops étant 

caractérisés par une faible activité de l'eau, seules quelques levures osmotolérantes telles que 

Saccharomyces bailli et rouxi sont susceptibles de s'y multiplier. 
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Argaiz et al. (1994) ont étudié l'effet de la réutilisation d'un sirop de saccharose à 29,5°B 

(contenant 1000 ppm de sorbate de potassium et 150 ppm de bisulfite de sodium et acidifié à 

un pH de 3,) sur la qualité de fruits (ananas, pêche) conservés par des méthodes combinés. Les 

fruits sont restés dans le sirop jusqu'à stabilisation (3-4 jours à 25°C); une fois les fruits 

retires du sirop, ceci a ensuite été remis à sa concentration initiale en sucre (ajout de sucre 

cristallisé) et en conservateurs avant d'être utilisés pour un nouveau traitement. Ils ont 

rapporté que dans le cas de l'ananas, après la modification de la couleur du sirop lors de sa 

première réutilisation, la couleur du ceci est restée constante. Dans le cas de la pêche la 

variation de la couleur a été attribuée à la lixiviation des pigments du fruit ef non à la 

réutilisation du sirop. En outre, ils ont observé qu'il était possible d'utiliser le sirop pour le 

traitement de 6 lots de fruit sans modifier la qualité microbiologique du sirop et des fruits. 

Cependant, ils soulignent l' importance du contrôle microbiologique du sucre utilisé dans le 

procédé. 

Comme le souligne Torreggiani (1993) l'aspect microbiologique du procédé de DII reste 

encore très peu étudié malgré son importance pour le développement industriel de ce procédé. 

Les sirops usagés peuvent représenter des quantités importantes de déchets industriels. Sous 

l'effet des législations de plus en plus contraignantes, ils doivent d'ailleurs être traités avant 

d'être rejetés dans l'environnement de façon à réduire leur charge organique (Cheftel et 

Cheftel, 1986). Il en résulte une augmentation du coût global de production des produits 

osmo-déshydratés. En recyclant les solutions usées, il sera possible de diminuer la quantité de 

rejets polluants et par là la quantité de matière première utilisée par traitement. Le recyclage 

des solutions concentrées présente donc un intérêt écologique indéniable. Son intérêt 

économique reste cependant encore à prouver. Il dépendra de la possibilité d'optimiser la 

gestion des solutions concentrées. 

1.2.1. Optimisation de la gestion des solutions concentrées. 

L'optimisation de la gestion des solutions concentrées revêt deux principaux aspects : 

la réduction du volume de solution utilisée par unité de masse du produit traité et l'utilisation 

la plus longue possible de la solution concentrée en respectant les exigences de qualité pour 

les produits finis . 
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1.2.1.1. Réduction du rapport massique solution/produit. 

Pour étudier les transferts de matière en DII, on utilise de préférence un rapport massique 

solution/produit (S./P) élevé (entre 10 et 20) puisqu'il permet de maintenir la concentration de 

la solution à sa valeur initiale et de favoriser la déshydratation du produit. Mais l'utilisation 

d'un tel rapport n'est pas concevable à l'échelle industrielle dans la mesure où il impliquerait 

des tailles d'installations et des coûts de fonctionnement beaucoup trop importants. Il devra 

dans ces conditions être réduit à des valeurs inférieures à 6 (Giroux, 1992; Raoult-Wack, 

1994). Par ailleurs, un rapport S/P faible faciliterait la détection d'un certain nombre de 

caractéristiques de la solution telles que sa masse volumique, son pH, sa viscosité, sa 

concentration et sa couleur. En cela, il permettrait de suivre les transferts de matière au cours 

d'un traitement ainsi que «l'usure» progressive de la solution au cours de ses réutilisations 

successives (Giroux, 1992). 

1.2.1.2. Evolution de la composition et recyclage de la solu~ion 
concentrée. 

Au cours du procédé de DII, la solution se dilue sous l'effet de la perte en eau des produits et 

de la migration de ses propres solutés vers les produits. Parallèlement à cette dilution, la 

solution se charge en fragments et en solutés issus des produits. 

Suivant les produits traités il a ainsi pu être observé: des sucres (Dixon et Jen, 1977; Lerici et 

al. 1983; Conway et al. 1983; Giangiacomo et al. 1987; Fomi et al. 1991; Saurel, 1993; 

Adambounou et al. 1994), des acides (Garcia et al. 1974; Dixon et al. 1976; Dixon et Jen, 

1977;; Lerici et al. 1983; Fomi et al. 1991; Heng et al. 1990; Adambounou et al. 1994), des 

pectines (Dixon et al. 1976; Adambounou et al. 1994), des vitamines (Heng et al. 1990), des 

sels minéraux (Adambounou et al. 1983), des pigments (Heng et al. 1990), des protéines et 

des lipides (Vial et al, 1990). 

La migration de ces solutés peut induire des réactions biochimiques dans la solution 

contribuant ainsi à modifier davantage ses paramètres physico-chimiques. Par exemple, les 

acides des fruits acidifient la solution et favorisent ainsi des réactions d'hydrolyse du 

saccharose (Belin et al. 1983; Levi et al. 1989; Knecht, 1990). Certaines de leurs enzymes 

contribuent au brunissement du sirop et interviennent dans des réactions d'hydrolyse de 
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l'amidon et du saccharose (Dixon et Jen, 1977; Bolin et al. 1983; Mujica Paz et al. 1994; 

Mauro et al. 1995). Ces réactions d'hydrolyse tendent à augmenter la teneur en 

monosaccharides .. du sirop, ce qui se traduit par une diminution de son '¾v et donc une 

augmentation de sa pression osmotique (Grabowski et Mujumdar, 1992). 

Par ailleurs, les monosaccharides participent aux réactions de brunissement non enzymatique 

(Bongirwar et Sreenivasan, 1977; Bolin et al. 1983; Dell'Arciprete, 1987) et peuvent modifier 

les cinétiques de transfert de matière dans le système de DII (Tomasicchio et al. 1986; 

Giangiacomo et al. 1987). La couleur du sirop peut aussi être modifiée sous l'effet de la 

migration des pigments des fruits et/ou de l'oxydation de ces pigments (Lerici et al. 1987; 

Heng et al. 1990). La variation de la conductivité est liée à l'enrichissement de la solution en 

sels minéraux issus des produits. Enfin, les composés insolubles et les particules de fruits 

contribuent à augmenter le trouble du sirop. 

Le recyclage de la solution en vue d'une réutilisation pour plusieurs traitements successifs de 

DII, suppose donc la mise en place après (ou pendant) chaque traitement d'un procédé global 

de régénération de la solution de façon à la ramener à des conditions «standards» en terme de 

composition et de quantité. Ce procédé de régénération devra inclure une reconcentration du 

sirop à sa valeur initiale, un réajustement de son volume et une élimination des particules 

indésirables tels que des fragments de fruits et certains solutés. 

1.2.1.2.1. Elimination de l'eau. 

L'évaporation à pression atmosphérique ou sous vide, la cryoconcentration et l'osmose directe 

ou inverse, constituent les techniques les plus couramment utilisées en industrie alimentaire 

pour éliminer de l'eau d'un produit liquide. 

• l'évaporation 

Cette technique de concentration consiste à chauffer le produit liquide à une température 

supérieure ou égale à sa température d'ébullition (Geankoplis, 1990). Celle-ci dépend de la 

nature du liquide à concentrer et de la pression appliquée au système. L'évaporateur, la 

pression et la température du procédé seront donc choisis en fonction des propriétés physico-
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chimiques du liquide alimentaire à traiter et de leurs évolutions possibles au cours de 

l'évaporation. Il en résulte un certain nombre de contraintes parmi lesquelles on peut citer: 

• l'augmentation de la viscosité du produit au cours de sa concentration. Lorsqu 'on concentre 

un sirop de saccharose à 50°C de 50°B à 60°B, sa viscosité passe de 0,005 Pa.s à 0,014 Pa.s 

(Chen, 1985). Cette augmentation de la viscosité du liquide à concentrer a pour conséquence 

une réduction de la vitesse de transfert de chaleur entre la paroi de l'évaporateur et le liquide 

et donc une diminution de la capacité évaporatoire du système. D'autre part, le liquide, plus 

visqueux, reste plus longtemps en contact avec la paroi de l'évaporateur ce qui peut 

l'endommager et affecter le coût économique de l'évaporation (Fellows, 1990). 

• la sensibilité thermique des composants du liquide alimentaire. La température d'ébullition 

du liquide (supérieure à celle de l'eau) entraîne la destruction de composés thermosensibles 

(vitamines) et la détérioration de la qualité organoleptique et nutritionnelle des aliments 

liquides ( oxydation des lipides de jus d'agrumes et caramélisation des sucres (Këseoglu et al. 

1990b)). Elle augmente avec la pression et, pour une pression donnée, elle tend aussi à 

augmenter au fur et à mesure que la solution se concentre. Si l'on veut maintenir une 

température basse pour concentrer des produits thermosensibles, il est nécessaire de travailler 

à une pression inférieure à la pression atmosphérique. La température d'ébullition de l'eau 

pure est ainsi de 80°C à une pression de 47,3 kPa et de 50°C à une pression de 12,3 kPa 

(Perry, 1984). 

• la formation de mousse. Lors de l'évaporation on peut observer la formation de mousse dans 

les liquides contenant des glucides et des protéines. La « vapeur » séparée se présente alors 

sous la forme de bulles discontinues enfermées dans une pellicule de liquide. Ces bulles très 

légères, sont entraînées et la quantité de liquide qui accompagne ainsi la vapeur peut être si 

importante qu'elle rende l'évaporateur inapte au service demandé (Leleu, 1985). 

A partir de ces contraintes, on a pu concevoir des évaporateurs plus adaptés aux propriétés du 

liquide traité. Ainsi, plusieurs types d'évaporateurs ont été proposés selon la viscosité du 

produit à concentrer. Les évaporateurs tubulaires courts seront utilisés pour concentrer des 

liquides alimentaires de très faible viscosité. Lorsque leur viscosité est de l'ordre de 0,001 

Pa.s ( cas du lait à 20°C), on aura plutôt recours à un évaporateur tubulaire long. On utilisera 
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préférentiellement des évaporateurs à plaques pour des liquides thermosensibles et de 

viscosités comprises entre 0,01 et 0,4 Pa.s (jus de viande, extrait de levures ou sirop de 

saccharose de 60°B). Les évaporateurs rotatifs à couche mince seront plus ad?-ptés à la 

concentration des-Jiquides visqueux(> 20 Pa.s), thermosensibles et susceptibles de former des 

mousses (cas du miel) (Fellows, 1990). 

D 'une façon générale, le procédé de concentration par évaporation permet d'avoir des coûts 

d'investissement relativement bas, mais des coûts de fonctionnement élevés en raison de la 

consommation d'énergie nécessaire à l'évaporation de l'eau. Cette dépense énergétique a 

toutefois été diminuée grâce aux progrès technologiques réalisés dans le domaine de la 

concentration par évaporation. L'utilisation de la recompression mécanique des vapeurs a 

ainsi pu réduire la consommation énergétique à moins de 40 kWh/tonne d'eau évaporée 

(Lewicki et Lenart, 1992) De même, les évaporateurs multi-effets ont permis de diminuer la 

quantité de vapeur nécessaire pour évaporer de ·1'eau du produit : alors qu 'un évaporateur 

simple effet consomme 645 kWh/tonne d'eau évaporée, un évaporateur triple effet n'en 

consomme plus que 190 kWh (Këseoglu et al. 1990a; Jariel, 1996). 

L'évaporation présente aussi l'avantage de pouvoir concentrer les liquides jusqu'à 70 - 80% 

de matière sèche, voire 95% dans certaines conditions (Fellows, 1990; Geankoplis, 1992; 

Hartel, 1992). Cependant, en favorisant le brunissement et la fuite des composés volatils 

(arômes) du liquide, l'évaporation risque d'en modifier fortement les caractéristiques 

organoleptiques et nutritionnelles (Hartel, 1992). 

L'évaporation reste la technique la plus employée : la plupart des chercheurs qm se sont 

intéressés à la réutilisation des solutions concentrées en DII ont eu recours à cette technique, 

que ce soit à pression atmosphérique ou sous vide, pour reconcentrer leur solution. Parmi ces 

études, regroupées en annexe B, peu ont été menées à l'échelle pilote. Le nombre de 

reconcentrations est resté inférieur à 10, et dans tous les cas, ni le type d'évaporateur ni les 

conditions d'évaporation utilisées ont été mentionnés. 

• la cryoconcentration 

Le principe de la cryoconcentration consiste à cristalliser partiellement l'eau du liquide 

sous forme de cristaux purs, puis de les séparer par centrifugation (Figure 2). Ces opérations 
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répétées plusieurs fois permettent de concentrer progressivement le liquide. Il peut ams1 

atteindre jusqu'à 50% de matière sèche . 

liquide 
dilué 

.•. 

----1•• congélation de ,_....,.~ 
l'eau du liquide · 

, ~-'"- .. •-...., 

centrifugation 

cristaux de 
glace 

Figure 2. Mécanisme de la cryoconcentration. 

liquide 
concentré 

Les basses températures utilisées dans ce procédé (-6, 7 à 7 ,2 °C) inhibent la croissance des 

microorganismes. Elles permettent aussi d'obtenir des produits concentrés de très bonnes 

qualités organoleptique et nutritionnelle; les composants thermosensibles tels que vitamines et 

arômes n'étant pas ainsi endommagés (Merle et al. 1986). 

Par ailleurs, la congélation de l'eau ne nécessite qu'un septième de l'énergie utilisée pour son 

évaporation (334,7 kJ/kg au lieu de 2342 kJ/kg). Théoriquement, la cryoconcentration devrait 

donc permettre de réaliser des économies d'énergie par rapport à l'évaporation. En pratique, 

elle présente un certain nombre de contraintes : un entraînement des solutés avec les cristaux 

de glace d'où une augmentation des pertes de produit et des coûts d'investissement et de 

fonctionnement élevés (Merle et al. 1986). 

Par cette technique, la plupart des liquides ne peuvent être concentrés au-delà de 50 à 55°B. 

En effet, l'augmentation de la viscosité devient telle qu'elle retarde la vitesse de cristallisation 

et rend difficile la séparation des cristaux de glace du liquide (Salunke et al., 1991 ). La 

cryoconcentration ne peut donc pas être envisagée pour des solutions visqueuses telles que 

des sirops de saccharose de concentration supérieure à 50°Brix. 
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D'autre part, la température des solutions concentrées utilisées pour la DII de produits 

végétaux est généralement de l'ordre de 30 à 50°C. Reconcentrer ces solutions par 

cryoconcentration supposerait d'effectuer un refroidissement et un réchauffage 

supplémentaires d.e la solution, ce qui présente une dépense énergétique inutile. Cette 

technique pourrait cependant être envisagée pour la reconcentration de solutions utilisées pour 

la DII de produits d'origine animale et même d'origine végétale lorsque la . température du 

traitement est inférieure à 10°C, sous réserve que la viscosité des solutions le permette. 

Cette technique est ainsi utilisée pour la concentration de jus de fruits ou de légumes de 

qualité supérieure (oranges, fraises, mûres), pour l'obtention d'extrait de café en vue d'une 

lyophilisation ou encore pour la concentration de la bière ou du vinaigre. On a aussi recours à 

cette technique pour la déssalinisation de l'eau de mer (Van Pelt et Swinkels, 1986; Merle et 

al. 1986). 

• l'osmose directe et l'osmose inverse 

Le transfert appelé « osmose » se produit lorsque deux solutions ayant des 

concentrations différentes en solutés sont placées de part et d'autre d'une membrane 

perméable au solvant (généralement l'eau) mais pas au soluté (Figure 3). 
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0 

Po 

0 
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(D'après Mafart et Béliard 1992) 
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Figure 3. Mécanisme de l'osmose directe et de l'osmose inverse. 
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Dans le cas de solutions diluées, l'osmose directe se réalise conformément à la loi de Fick, 

selon laquelle l'eau passe spontanément à travers la membrane, du milieu le moins concentré 

vers le plus concentré jusqu'à l'équilibre de la pression osmotique de part et d'autre de la 

membrane. Pour des solutions concentrées, la force de transfert, responsable de l'osmose est 

le gradient de potentiel chimique (Bimbenet et Granier, 1977). Le transfert du solvant peut 

être inversé en appliquant une pression hydrostatique à la solution la plus concentrée, 

supérieure à sa pression osmotique; on parle alors d'osmose inverse (Mafart et Béliard, 1992). 

On peut utiliser n'importe quel agent osmotique à condition qu'il ne traverse pas la membrane. 

Les plus courants sont le sel et le sucre (Beaudry et Lampy, 1990; Cheryan et Alvarez, 1995). 

L'osmose directe permet de concentrer des liquides alimentaires jusqu'à 60% de matière sèche 

tout en conservant la totalité de leur composés non volatils et la plupart de leur molécules 

volatiles. Ce procédé est réalisé à température ambiante ce qui contribue aussi à préserver les 

qualités organoleptiques et nutritionnelles des produits traités (Cheryan et Alvarez, 1995). Il a 

d'ailleurs été utilisé pour la concentration de jus de fruits. Dans ce cas, la concentration de la 

solution osmotique doit être suffisamment élevée pour que sa pression osmotique soit 

supérieure à la pression osmotique du jus à concentrer (Beaudry et Lampy, 1990). 

Cette technique présente aussi l'avantage de ne pas avoir de pression transmembranaire à 

appliquer ce qui limite la consommation énergétique et le risque de colmatage de la 

membrane. Mais la faisabilité économique du procédé dépendra de la possibilité de revaloriser 

la solution osmotique, diluée après traitement. Elle pourra par exemple être reconcentrée et/ou 

réutilisée à d'autres fins que la concentration osmotique (Cheryan et Alvarez, 1995). 

Pour obtenir une osmose inverse, la pression à appliquer sur la solution à concentrer doit être 

d'autant plus grande que sa concentration est élevée et que la masse molaire du soluté est 

faible (Perry, 1984). Le Tableau 1 donne à titre indicatif les ordres de grandeur relatifs aux 

pressions osmotiques de quelques solutions ou liquides alimentaires. On peut constater que 

l'osmose inverse demande de travailler à des pressions très élevées. Par exemple, pour utiliser 

une solution de NaCI à 15%, il faudrait disposer d'un système capable de fournir une pression 

supérieure à 140 bars. 
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Tableau 1. Pressions osmotiques (II) de quelques liquides*. 

... . Liquides II (kPa) 

• Solution NaCl (15%) 14 000 

• Vin (10°) 7 000 

• Eau de mer 2 400 

• Jus de pomme (14 °B) 2 000 

• Lait 700 

• Solution sucre (50°B) 9 529 

*D'après Ma/art et Béliard (1992) et Perry, (1984) . 

Au cours du traitement, des molécules du produit à concentrer s ' accumulent progressivement 

au voisinage de la membrane. Il en résulte une augmentation de la pression osmotique du 

liquide à concentrer et une diminution du flux fransmembranaire (Mafart et Béliard, 1992). 

Aussi, vu les pressions mises en jeu, la concentration du produit est limitée à environ 30°Brix 

et des problèmes de colmatage des membranes peuvent apparaître surtout pour des produits à 

teneur élevée en solides (Fellows, 1990; Mafart et Béliard, 1992). 

Pour être utilisée en osmose inverse, une membrane doit cumuler de bonnes propriétés de 

perméabilité, de sélectivité et de résistance (Brun, 1989). Elle doit être perméable uniquement 

à l'eau et retenir des molécules dont la masse moléculaire est de l'ordre de 100 Da (Mafart et 

Béliard, 1992; Rosenberg, 1995). En industrie agroalimentaire, elle devra pouvoir supporter 
' 

une zone étendue de pH et de pressions (résistances chimique et mécanique) (Mafart et 

Béliard, 1992). 

L'osmose inverse permet d'atteindre un double objectif: une concentration de la solution sur 

laquelle est appliquée la pression (rétentat) et une dilution de l'autre solution (perméat). Cette 

technique a ainsi été utilisée en industrie laitière pour le lait et le lactosérum, pour concentrer 

du jus de pomme (Merson et Morgan, 1968; Mastuura et al. 1975) des jus d'agrumes 

(Braddock et al. 1988) et du vin (Bui et al. 1988). Elle sert surtout au déssalement des eaux 

saumâtres et de l'eau de mer (Brun, 1989). Elle présente l'avantage de ne pas altérer les 

éléments thermosensibles et de préserver les propriétés organoleptiques des produits . Ses 

applications restent toutefois limitées par le _colmatage des membranes et la formation quasi-
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inévitable de lits bactériens (Brun, 1989). Elle ne peut pas non plus être envisagée pour des 

solutions de DII en raison soit de leur concentration trop importante (sirop de sucre à 50°B) 

soit de leur pression osmotique trop élevée (14 000 kPa pour une solution de NaCl à 15%). 

Finalement, l'utilisation de l'osmose directe et inverse pour éliminer de l'eau de la solution de 

DII n'est pas envisageable puisque, dans les deux cas, la solution osmotique devra à son tour 

être reconcentrée. 

1.2.1.2.2. Addition de solutés. 

La solution de DII peut être reconcentrée par l'ajout de soluté soit sous forme solide soit sous 

forme d'une solution neuve très concentrée. La dissolution d'un soluté sous forme solide dans 

une solution très concentrée nécessite beaucoup de temps et d'énergie (thermique et 

mécanique). Elle sera donc facilitée par le chauffage et l'agitation de la solution. Cet apport 

énergétique sera aussi nécessaire, mais dans une moindre mesure, si l'on choisi d'ajouter de la 

solution neuve très concentrée. Dans ce cas, il faudra ajuster la concentration et la quantité de 

solution neuve en fonction de la concentration et du volume de la solution de DII à 

reconcentrer. Cependant, quelque soit la méthode de reconcentration utilisée, par ajout de 

soluté sous forme solide ou sous forme d'une solution neuve très concentrée, on aura un excès 

de la solution nouvellement reconcentrée. Cet excès pourra être conservé à basse température 

en vue d'une réutilisation ultérieure. 

A noter que, même dans le cas où la concentration de la solution n'a pas à être réajustée en fin 

du traitement de DII, la solution devra nécessairement faire l'objet d'un réajustement en 

volume. On sera donc là aussi amené à ajouter des solutés, sous forme de solution neuve. 

1.2.1.2.3. Elimination des particules indésirables. 

Comme il a été signalé précédemment, au cours du procédé de DII, la solution de 

déshydratation se charge en impuretés (petits fragments de produit, spores), en solutés 

provenant du produit, en composés issus de réactions de brunissement, d'oxydation de lipides 

ou de pigments, de la dégradation de protéines du produit osmo-déshydraté. Dans le Tableau 2 

figurent quelques exemples de substances dissoutes, colloïdales ou en suspension pouvant être 

présentes dans une solution de DII de fruits. 
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Tableau 2. Différents composés pouvant être rencontrés dans des solutions de DII de 

fruits. 

Molécules en solution Particules visibles au Particules visibles au 
(taille :::::10·3 µm) microscope électronique microscope optique 

... - (taille de 10·3 à 10· 1 µm) (taille de 10· 1 à 100 µm) 

• Sucres 

• Acides organiques 

• Sels minéraux 

• Arômes 

• Acides aminés 

• Vitamines 

•Enzymes 

• Pectines 

• Protéines 

• Matières colorantes 

• Levures et 

m01s1ssures 

Particules visibles 
à !'oeil nu 

(taille > 100 µm) 

• Morceaux de 

produit 

1.2.1.2.3.1. Elimination des fragments des produits 

Les fragments de produits dans les solutions de DII ayant une taille de quelques millimètres 

peuvent être éliminés par tamisage ou par filtration, en particulier par filtration frontale. 

En industrie alimentaire la filtration frontale concerne essentiellement la séparation liquide­

solide d'une suspension. Les particules solides sont sélectionnées selon leur taille par un effet 

de tamisage à travers un milieu poreux encore appelé « médium de filtration ». A. l'effet de 

tamisage s'ajoutent un effet d'adsorption dû aux forces d'attraction superficielles 

électrostatiques ou électrocinétiques de la surface de filtration, et un effet de profondeur lié à 

la rugosité des pores et à la tortuosité des canaux (Mafart et Béliard, 1992). 

Parmi les matériaux utilisées comme « médium de filtration », on peut citer : des toiles de 

coton, de métal, de nylon, de polyéthylène, des plaques de carton. Pour pallier les problèmes 

de colmatage, il est aussi fréquent d'ajouter des adjuvants de filtration tels que des diatomites, 

de la cellulose en poudre fine ou du charbon actif (Geankoplis, 1993). 

Chaque constructeur offre une grande diversité de matériaux et d'équipements de filtration. Il 

est ainsi possible de choisir le filtre le plus adapté au type de liquide et au procédé à réaliser. 

Les principes des filtres industriels les plus utilisés sont résumés dans le Tableau 3. 



Revue bibliographique 

Tableau 3. Principaux types de filtres industriels. 

Principe de la filtration 

• Filtration 
sous pression 

discontinue 

Type de filtre 

• Filtres-presses 

• Filtres à cartouches 

Exemples d'utilisation 

• Filtration de pigments, colorants 

et tous produits chimiques cristallisés 

• Filtration de microorganismes 

29 

Filtration continue sous • Filtres rotatifs à • Filtration de liquides chauds et 

pression ou sous vide tambour ou à disques volatiles 
--------------------------------------------------------· 

Filtration par gravitation 

ou faible différence de 

pression 

• Filtres à poche • Filtration de l'eau 

• Filtration de jus de sucrerie 

Les filtres presses sont des appareils très répandus dans le domaine des industries agro­

alimentaires en raison de leur grande surface filtrante et de leur faible encombrement. 

Comparés aux autres systèmes de filtration, ils offrent une qualité de filtration élevée et 

représentent un coût d'investissement faible. Cependant, ils présentent certains inconvénients 

comme la variation du débit en "dents de scie" et un fonctionnement en discontinu dû à l'arrêt 

périodique du traitement nécessaire pour éliminer les sédiments (Mafart et Béliard, 1992). 

Pour filtrer en continu, on pourrait envisager l'utilisation de filtres rotatifs à tambour. Ces 

filtres permettent en particulier de travailler à débit régulier et avec des coûts de main 

d' oeuvre faibles. Cependant, le prétraitement à réaliser pour améliorer la filtrabilité de la 

suspension (décantation ou préfiltration) risque d'augmenter le coût d'exploitation de cette 

technique. Par ailleurs, ces types de filtres présentent un encombrement élevé par ràpport à la 

surface filtrante; seulement 35% de la surface disponible est utilisée en filtration (Mafart et 

Béliard, 1992). Les filtres rotatifs à disques fonctionnent selon le même principe que les filtres 

à tambour mais avec une surface filtrante plus importante (Bachmann et Tissot, 1981 ). 

Les filtres à poches sont généralement utilisés pour de grands volumes de liquide présentant 

une faible teneur en particules en suspension. Le produit à filtrer passe de l'intérieur vers 

l'extérieur par l'intermédiaire d'une poche filtrante. Les particules solides restent ainsi à 

l'intérieur de la poche ce qui permet de la remplacer facilement et sans risquer de contaminer 

le liquide. 
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Dans le procédé de DII, la taille des particules solides à éliminer va de quelques microns à 

plusieurs millimètres. Jusqu'à présent seuls Bongirwar et Sreenivasan (1977) ont rapporté 

l'utilisation d'un filtre presse pour éliminer les particules de bananes du sirop de DII, sans en 

préciser toutefois ... les conditions. Ils ont également utilisé cette technique en ajoutant du 

charbon actif pour éliminer les composés colorés du sirop. 

A condition de choisir correctement la porosité du filtre, l'opération de filtration pourrait être 

envisagée pour éliminer des particules solides, des pigments et éventuellement des micro­

organismes d'une solution usée de DII et assurer ainsi sa régénération. 

1.2.1.2.3.2. Elimination de solutés. 

Après un certain nombre de réutilisations d'une solution concentrée pour la DII de produits 

d'origine végétale, il s'établit un équilibre de concentration en suères (ou en sels), en acides et 

en sels minéraux entre la solution et le produit traité. Il est probable que ce phénomène se 

produise aussi pour d'autres solutés comme les vitamines. Dans ce cas, il serait fort 

intéressant du point de vue de la qualité nutritionnelle du produit de pouvoir continuer à 

réutiliser cette solution de DII. Cependant, rappelons que certains de ces solutés peuvent aussi 

avoir un effet négatif sur la qualité de la solution de DII : les acides et les enzymes peuvent 

provoquer l'hydrolyse des sucres et des réactions de brunissement, d'autres composés 

pourront induire la formation de saveurs et de couleurs indésirables pour les produits traités. 

L'augmentation de la teneur en eau de la solution au cours de la DII, son enrichissement en 

fragments et en solutés des produits traités, constituent des facteurs favorables à une 

contamination microbienne de la solution. Les fragments de produits et les solutés 

représentent en effet des supports et des substrats nutritionnels de prédilection pour certains 

micro-organismes. Des évaluations microbiologiques de la solution de DII devront donc être 

réalisées au cours de ses réutilisations successives de façon à déterminer sa durée de vie et le 

type de micro-organismes susceptibles de s'y développer. A partir de ces informations, il sera 

possible de mettre en place une technique séparative appropriée et de déterminer fe moment 

propice (nombre de réutilisations) où l'opération de séparation devra être réalisée. Un 

traitement thermique pourrait aussi être envisagée pour éliminer les microorganismes de la 

solution de DII à condition qu'il n'altère pas la solution. 
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Actuellement, la séparation des différents composés d'un liquide alimentaire peut être 

effectuée à l'aide de techniques membranaires. Le principe de ces techniques est schématisé 

Figure 4. L'alimentation passe tangentiellement sur la membrane et seulement quelques uns 

des constituants la traversent. L'alimentation est alors séparée en deux fractions : l'une 

traverse la membrane, le perméat, l'autre reste retenue, le rétentat. 

Dimension de 

molécules (m) Technique de séparation 

matières en 

macro~~.lécules eau ~ 

:: : : : ~: :?:~:;.::::: :: : : : : : :: = · ... ~:::: :: :::: ::: : :: : :: : : : :: : : ::::: ::: :: :::::: :: : : :::::: 
~:--...;,;,~ 

eau macromolécules 

eau sels macromolécules 

_ .• ,-~-:rr--

~~ 

eau sels macromolécules 

10•10 

Figure 4. Principe de séparation par membranes. 

Microfiltration 
tangentielle 

Nanofiltration , 

osmose 
mverse 

Suivant la taille ou le type de molécules que l'on souhaite éliminer ou conserver, on peut 

utiliser la microfiltration, l'ultrafiltration, la nanofiltration ou l'osmose inverse (Tableau 4). 

Par ailleurs, l'adjonction d'un champ électriq\le conduit à l'électrodiaiyse. 
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Tableau 4. Comparaison entre la microfiltration, l'ultrafiltration, la nanofiltration 

et l'osmose inverse. 

.,, . 

• Microfiltration 

• Ultrafiltration 

• Nanofiltration 

• Osmose inverse 

Diamètre de pore 
de membrane (µm) 

0,2 à 20 

0,002 à 0,05 

5*10-4 à 5*10"3 

<2*10-4 

(D'après Rosenberg, 1995) 

• La microfiltration (MF) 

Pression appliquée Masse moléculaire des 
(kPa) composants séparés 

10 à 40 

50 à 500 

1000 à 15000 

(kDa) 

>200 

1 à 200 

0,3 à 10 

<0,3 

La MF est une technique reposant sur l'utilisation de membranes ayant une taille de pores de 

0,02 à 20 µm. Elle assure l'élimination de particules de masse moléculaire supérieure à 200 

kDa (matière grasse, lipoprotéines, fibres, levures, particules insolubles). A noter cependant 

que la rétention des micro-organismes et des particules colloïdales dépendent aussi d'autres 

facteurs que la taille des pores comme la déformabilité (cas des bactéries) ou la tendance à 

l'adsorption (cas des colloïdes) (Brun, 1989). La MF nécessite des pressions plus basses que 

l'UF, de 10 à 40 kPa pour la première contre 50 à 500 kPa pour la seconde (Rosenberg, 1995). 

Pratiquement tous les dispositifs de l'ultrafiltration peuvent s'appliquer à la microfiltration. 

Toutefois, la réversibilité du colmatage est plus difficile à obtenir dans le cas de 

l'ultrafiltration. En microfiltration, une inversion brève et périodique de la pression suffit en 

général à décoller le gel ou le gâteau formé par l'accumulation des particules (Brun, 1989). 

Parmi les nombreuses applications de la MF, l'élimination des micro-organismes du lait, du 

vin et des saumures reste une des plus importantes; elle constitue une stérilisation à froid 

(Cuperus et Nijhuis, 1993; Rosenberg, 1995). On peut citer aussi la clarification et la 

récupération de la bière des fonds de tanks (Mafart et Béliard, 1992), le fractionnement des 

protéines du lait (Cuperus et Nijhuis, 1993; Rosenberg, 1995), la purification des 

phospholipides du lactosérum, l'épuration microbiologique et l'écrémage simultanés du lait 

entier cru (Tarodo, 1994) et l'élimination de catalyseurs des huiles hydrogénées de soja (Vavra 

et Koseoglu, 1994). 
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• L'ultrafiltration (UF) 

Cette technique de séparation par membranes a pour principe de ne retenir que les molécules 

dont la masse moreculaire est comprise entre 1 à 200 kDa. La rétention de ces « grosses » 

molécules est obtenue essentiellement par un effet de tamisage à travers les pores de la 

membrane. La pression appliquée est faible, entre 50 et 500 kPa (Bimbenet et Granier, 1977; 

Kessler, 1981; Brun, 1989; Fellows, 1990; Geankoplis, 1992). Le rétentat est donc constitué 

par de grosses molécules (protéines, lipides, colloïdes, enzymes, micro-organismes) tandis 

que le perméat ne contient plus que des petites molécules (sels minéraux, sucres, acides). 

L'ultrafiltration et l'osmose inverse reposent sur des technologies voisines. Les membranes 

utilisées pour ces deux techniques sont en effet constituées des mêmes matériaux. Elles ne 

diffèrent que par le diamètre des pores : 0,002 à 0,05 µm pour l'UF et 20Â pour l'osmose 

inverse (Bimbenet et Granier, 1977; Geankoplis, 1992; Rosenberg, 1995). 

De nombreux travaux ont été publiés sur les possibilités d'utilisation de l'UF pour le 

traitement de produits et de sous-produits. A titre d'exemple, nous en présentons ici quelques 

uns. 

La concentration du blanc d'oeuf par UF est devenue une pratique industrielle courante. 

L'extrait sec du blanc d'oeuf, initialement de l'ordre de 12,3% est ainsi porté à 25% (Tsai et al. 

1977; Mafart et Béliard, 1992). 

L'application de l'UF comme alternative aux processus conventionnels de clarification et de 

concentration de jus de fruits a été rapportée par Matsuura et al. (1973), Wilson et Burns 

(1983), Van Pelt et Swinkels (1986), Rao et al. (1987), Nielsen (1992), Combe (1994), 

Lagauder (1994) et Constenla et Lozano (1995). 

Dans l'industrie laitière, l'UF offre de nombreuses voies d'utilisation comme la concentration 

du lait (Tarodo, 1994), la standardisation du taux de matières protéiques (Miller, 1994) et le 

fractionnement des protéines du lactoserum et des caséines (Tarnawski et Jelen, 1986; Mafart 

et Béliard, 1992; Tarodo, 1994). 
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En plus de ces applications, on peut citer le raffinage de l'huile (Këseoglu et Engegau, 1990), 

la préconcentration des eaux de rejet de féculerie, la fabrication d'isolats de protéines d'origine 

végétale, la séparation d'enzymes et des produits de réaction, la stérilisation des eaux 

(Bimbenet et Granier, 1977; Mafart et Béliard, 1992), la récupération de protéines des eaux de 

rejet de poissonnerie (Rodriguez-Estrada et al. 1994; Welsh et Zall, 1984) et le recyclage des 

saumures d'olives (Garrido et al. 1992). 

L'UF ne peut être appliquée à la séparation d'un groupe de molécules couvrant un trop large 

spectre de masses moléculaires. Ainsi, la fraction azotée des hydrolysats de poisson ne peut 

pas être récupérée dans sa totalité par cette technique; elle est en effet composée de molécules 

de taille variable, des protéines de masse moléculaire élevée aux acides aminés (Mafart et 

Béliard, 1992). Concernant la clarification du vin, l'utilisation des membranes d'UF entraîne 

une élimination trop importante d'anthocianes qui se traduit par des pertes de couleur 

inacceptables (Peri et al. 1988, cité par Mafart et Béliard, 1992). 

Dans le cas des solutions de DII, l'UF pourrait être envisagée pour l'élimination des 

composés colorés, des enzymes, des pectines et des micro-organismes. 

• L'osmose inverse (01) 

Comme nous l'avons vu auparavant, l'osmose inverse est une technique largement utilisée 

soit pour la reconcentration de liquides, soit pour la séparation de solutés, pouvant être le 

retentat ou le permeat le liquide à récupérer ( cf I.2.1.2.1 ). En autre, l '01 est utilisée pour 

désalcooliser la bière (Bimbenet et Granier, 1977; Nielsen, 1992). 

• La nanofiltration (NF) 

La NF se situe entre l'ultrafiltration et l'osmose inverse. Les membranes de NF ont une taille 

de pores comprise entre 0,5 et 5 nm. Elles permettent la séparation de particules de masses 

moléculaires de l'ordre de 30 à 1000 Da ainsi que l'élimination de certains ions par ses 

propriétés de diffusion et de charge. L'élimination de ces ions contribue à diminuer la pression 

osmotique du liquide et permet de travailler à des pressions plus basses que celles de l'osmose 

inverse (Rosenberg, 1995). 
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Cette technique a été principalement développée en industrie laitière notamment pour éliminer 

jusqu'à 84% du sel du lactosérum salé et 42% de l'acide du lactosérum acide ainsi que pour 

déminéraliser partiellement le lactosérum sucré. Il a aussi été proposé d'utiliser la NF dans le 

processus de récupération du lactose, pour concentrer et déminéraliser le perméat provenant 

de l'UF du lactosérum ainsi que pour le traitement des effluents vinicoles (Gransmick et al. 

1994; Rosenberg, 1995). Cheryan et al. (1994) ont par ailleurs proposé cette technique pour 

éliminer des acides gras libres des huiles végétales. 

• L'électrodialyse (ED) 

L'ED est une technique séparative pour laquelle des espèces ionisées minérales ou organiques 

dissoutes telles que des sels, des acides ou des bases sont transportées à travers des 

membranes ioniques sous l'action d'un champ électrique (Figure 5). 

· · ······· ·· ·············· · À· · ·· · · · ····· · · · ·····• 

1 cations 

0 amons 

électrolyte 

électrolyte ___ ___. 

produit 

A K 

+ d 

. . . 
A K A K 

C d C d C 

. . . . 
··· · · ··-··•·· •- ···· · ··········'··· ··· · · · · · · ··· · · ··•- ···· · ···· · ·· · · · ····· J 

recirculation 
de saumure 

D 'après Guerif (1994) 

A K 

d 

Figure 5. Schéma de principe de l'électrodialyse. 

produit 

membranes 
A: anionique 
K: cationique 

compartiments 
d: dilution 
c: concentration 
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Généralement, ces membranes ont une taille de pores de 1 à 2 nm et présentent des sites 

chargés. Lorsqu'elles ne laissent passer que les anions sont anionique (A), lorsqu'elles ne 

laissent passer q1,Le les cations sont cationique (K). Dans la pratique, elles sont disposées 

alternativement dans un système de filtre-presse appelé «empilement». L'alternance de ces 

membranes délimite des compartiments de dilution (D) et de concentration (C). 

Sous l'effet d'un champ électrique continu appliqué sur les électrodes, les cations migrent vers 

la cathode. Ils quittent le compartiment qui devient alors le compartiment de dilution, 

traversent la membrane échangeuse de cations, mais sont arrêtés par la membrane échangeuse 

d'anion dans le compartiment dit« concentré». La migration des cations s'accompagne d'un 

transfert équivalent d'anions selon le même principe (Kessler, 1981; Guerif, 1994; Saint­

Pierre, 1994 ). Certaines membranes peuvent faire la distinction entre des ions monovalents et 

multivalents comme Na+ 1 et Mg+2 (Cuperus et Nijhuis, 1993; Brun, 1981). 

Les principales applications courantes de l'ED sont : le dessalement des eaux et du lactosérum 

(Cuperus et Nijhuis, 1993) ainsi que la concentration de l'eau de mer pour obtenir des 

saumures contenant jusqu'à 20% de sel (Brun, 1989). On peut citer aussi la désacidification et 

la déminéralisation des jus sucrés, l'extraction de l'acide tartrique des vins (Guerif, 1994; 

Saint-Pierre, 1994) et la séparation de protéines (Cuperus et Nijhuis, 1993). 

La séparation des protéines peut être obtenue en ajustant le pH de la protéine à son point 

isoélectrique pendant l'ED de la solution. Devenue électriquement neutre, la protéine ne peut 

plus se déplacer dans le champ électrique alors que les sels continuent de migrer selon leur 

charge (Rosenberg, 1995). Cette propriété permettrait d'utiliser l'ED pour le recyclage des 

solutions de DII de produits d'origine animale. Concernant les produits végétaux, cette 

technique ne présenterait d'intérêts que pour l'élimination des acides ou éventuellement des 

sels minéraux. 

• Autres techniques de séparation de solutés. 

Des techniques non membranaires ont aussi été employées pour séparer des solutés. C'est le 

cas notamment des colonnes échangeuses d'ions pour l'élimination des sels d'eau de mer, la 
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déminéralisation du lactosérum ou du sirop en sucrene (Mafart et Béliard, 1992), la 

désacidification des jus de fruits (Koseoglu et al., 1990) et l'élimination de pigments 

(caramels, mélanoïdines, mélanines) de solutions de sucre de canne ou de caroube (Grandison, 

1994). Petit et Pimlla (1995) ont utilisé des colonnes d'amberlite pour éliminer les tannins 

d'un sirop de caroube à 62°B. Ils ont pu observer une rapide saturation de ces colonnes. Ils 

ont aussi testé des bentonites et un mélange kaolin/gélatine pour la clarification d'un sirop de 

caroube (élimination des tannins et des pigments). L'utilisation de ces agents de clarification 

ont cependant entraîné une fuite importante de sucre. Cela représente un inconvénient pour la 

régénération des sirops de DII. 

Perez et al. ( 1991) ont étudié la zéolite en tant qu'agent adsorbant et échangeur d'io_ns pour la 

clarification d'un sirop de sucre de canne au niveau industriel. Ils ont montré que l'addition de 

zéolite permet d'éliminer des colloïdes, des polysaccharides et des protéines et ainsi 

d'améliorer la couleur. On pourrait penser à l'utiliser pour corriger la couleur et éliminer le 

trouble des solutions de DII. 

1.2.2. Alternatives technologiques de régénération des solutions de DII. 

Comme nous venons de le voir, le recyclage de la solution de DII suppose la mise en place 

après (ou pendant) chaque traitement d'un procédé global de régénération qui devra inclure 

une reconcentration du sirop à sa valeur initiale, un réajustement de son volume et une 

élimination des particules indésirables tels que des fragments de fruits et certains solutés. 

Les tableaux 5 à 8 résument les avantages et les inconvénients d'utiliser une des techniques 

décrites précédemment pour la régénération de solutions de DII d'aliments. 
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Tableau 5. Comparaison entre les principales techniques d'élimination de l'eau. 

Technique Avantages 

Evaporation • Température de concentration 

sous vide égale à la température de 

traitement de DII 

• Concentration maximale de 95% 

de matière sèche 

Coût d'investissement faible 

Evaporation à • Concentration maximale de la 

pression solution 95% de matière sèche 

atmosphérique • Coût d'investissement faible 

Cryo- • Rétention d' arômes 

concentration • Aucune altération chimique de 

composés 

Inconvénients 

• Possibles réactions de 

caramélisation, d'hydrolyse de 

sucres ou de destruction de 

vitamines 

• Température de concentration 

supérieure à la température de 

traitement de DII 

• Coût de fonctionnement élevé 

• Réactions de caramélisation, 

d'hydrolyse de sucres et de 

destruction de vitamines 

• Perte de composés volatiles 

• Limite de concentration à 40-

500 % de matière sèche 

• 
• Préservation organoleptique et • 

nutritionnelle 

Coût d'exploitation élevé 

Perte de soluté par 

entraînement 

Osmose 

directe 

Température de concentration 

très basse 

• Basses températures et pressions • 
de travail 

Débit de perméation 

relativement bas ( 1,8 à 

2.5 1 m·" h-' ) • Pas de colmatage de membranes 

• Peut supporter des teneurs 

élevées en solides en suspension 

• Haute qualité du liquide 
concentré 

• Coûts d'investissement et de 

fonctionnement élevés 

• Concentration maximale < à 

60% matière sèche 

• Indispensable reconcentration 

de la solution osmotique 

Osmose • Températures • Pression transmembranaire 

mverse de travail basses et égales à la très élevée 

température de DII • Problèmes de colmatage de 

• Haute qualité du liquide 

concentré 

membranes 

• Contamination microbienne 

possible 

• Concentrations limitées à 30 

% de matière sèche 

• Coûts d'investissement et de 

fonctionnement élevés 

Application au recyclage 

de solutions de DII 

Très intéressante 

Peu intéressante 

Intéressa~te si la 

température de traitement 

de DII est de"" -6 °C 

Pas intéressante 

Pas intéressante 
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Tableau 6. Comparaison entre les techniques d'addition de solutés. 

Technique 

Addition de 

soluté sous 

forme solide 

Addition de 

soluté sous 

... Avantages 

• Stabilité microbienne 

Inconvénients 

• Temps et énergie de 

dissolution élevés 

• Prêt à l'emploi • Eau apportée par le sirop 

• Brassage et dispersion facilités • Stockage au froid 

forme dissoute • Dosage automatisé possible • Contamination microbienne 
possible 

Application au 

recyclage de 
solutions de DII 

Pas intéressante 

Intéressante 

Tableau 7. Comparaison entre les principales techniques de filtration. 

Technique Avantages Inconvénients 

Tamisage simple Coût d'investissement faible 

Nécessaire comme 

prétraitement 

• Colmatage possible 

Filtre presse • Faible encombrement par • Fonctionnement en 

rapport à la surface de filtration discontinu 

• Haute qualité de filtration • Importante main d' oeuvre 

• Coût d'investissement faible pour le débatissage 

• Possibilité d'élimination de 

pigments et micro-organismes 

Application au 
recyclage de solutions 

deDII 

Très intéressante 

Intéressante 

---------------------------------------------------------
Filtres rotatifs et • Fonctionnement en continu • Prétraitement de filtration 
à disques • Pas de colmatage du filtre nécessaire 

• Pas besoin de main d'oeuvre • Faible surface de filtration 

pour débatissage par rapport à la taille du Peu intéressante 

• Coût d'investissement moyen filtre 

à élevé 

Filtres à poches • Faible coût d'investissement • Fonctionnement en ---------------

• Faible encombrement discontinu 

• Haute qualité de filtration Très intéressante 

• Manipulation aisée 
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Tableau 8. Comparaison entre les principales techniques d'élimination par 

membranes de solutés. 

Technique 

Microfiltration 

Avantages 

• Température de séparation égale à la • 

température de DII 

Inconvénients 

Limitée par la viscosité du 

liquide 

• Possibilité d'éliminer les particules • Coûts d'investissement 

colloïdales insolubles, les pigments, élevés 

Application au 

recyclage de 
solutions de DII 

les microorganismes et les enzymes. Très intéressante 

Ultrafiltration 

• Basses pressions de fonctionnement 

• Facilité de réversibilité du colmatage 

des membranes 

• Température de séparation égale à la • Possibilité de colmatage des 

température de DII membranes 

• Possibilité d'éliminer les pigments, 
les microorganismes et les enzymes. 

• Pressions de fonctionnement 

moyennes 

• Coûts d'investissement et 

de fonctionnement élevés 

Nanofiltration • Séparation d'ions mono et divalents • Coûts d'investissement et 

• Séparation d'acides 

Electrodialyse • Séparation d'acides, 

de sels minéraux et de protéines 

de fonctionnement élevés 

• Prétraitement de filtration 

nécessaire 

• Coûts d'investissement et de 

fonctionnement élevés 

• Prétraitement de filtration 

nécessaire 

Intéressante 

Sans intérêt 

Peu intéressant 



Revue bibliographique 41 

De ces tableaux, nous avons retenues les opérations suivantes pour leurs intérêts dans la 

régénération des solutions concentrées de DII : 

• le tamisage, pour enlever les morceaux d'aliment ayant une taille de quelques 

millimètres. 

• la filtration, pour éliminer des particules de fruit et des micro organismes ayant une taille 

de quelques µm. Des acides et/ou des pigments pourraient être éliminés en utilisant du 

charbon actif comme adjuvant de filtration. L'utilisation de zéolite permettrait de 

corriger la couleur et d'éliminer le trouble. 

De l'étude des potentialités d'utilisation des techniques membranaires pour l'élimination de 

solutés indésirables, on s'aperçoit que des pigments, des pectines, des enzymes, des 

protéines, la matière grasse et des micro-organismes peuvent être éliminés par 

microfiltration. Par contre, l'élimination des acides nécessiterait une deuxième technique 

( électrodialyse ou nanofiltration), ce qui rendrait le procédé de régénération très compliqué 

et coûteux. 

• l'évaporation sous vide, pour éliminer de l'eau à des températures proches de celles de la 

DII de végétaux (50°C), avec un minimum d'énergie et en évitant des réactions 

thermiques néfastes ( caramélisation, hydrolyse) pour la solution. 

• l'addition de solutés. Il sera nécessaire d'ajouter des solutés de DII dans la solution 

concentrée sous forme dissoute pour compenser les pertes dûes aux procédés de 

déshydratation et de régénération et celles occasionnées par le retrait des produits de la 

solution en fin de traitement. 



... 
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II. ETUDES PRELIMINAIRES SUR L'EVOLUTION DE LA COMPOSITION 
D'UNE SOLUTION DE DII A L'ECHELLE DU LABORATOIRE. 

11.1. Caractérisation d'un sirop de saccharose en contact avec des pommes .. 
11.1.1. Objectifs de l'étude 

42 

Nous avons vu précédemment (I. 1.) qu'au cours de l'immersion d'un produit dans une 

solution concentrée, la solution se dilue et se charge en fragments et en solutés issus du 

produit traité. Il en résulte une modification d'un certain nombre de ses propriétés physico­

chimiques. Ainsi, compte-tenu de la composition moyenne d'une pomme de la variété 

Golden delicious (cf. Tableau 9), la DII de ce fruit dans un sirop de saccharose devrait 

s'accompagner principalement d'une perte en sucres (fructose, glucose), en acide malique, 

en sels minéraux (potassium), en vitamines et en pigments. On peut donc s'attendre à une 

modification de la teneur en sucres réducteurs du sirop, de son acidité, de son pH, de sa 

conductivité électrique et de sa couleur. 

Tableau 9. Composition moyenne de pommes (Golden delicious) 

Eau (g) 1 

1 Sucres totaux (g) 
Sucres reducteurs q:ü 

Glucose (g) 
Fructose (g) 2 

Saccharose (~) 
2 

Acide malique (g) 
Sodium (mg) 3 

Magnesium (mg] 
3 

Potassium (mg) 
Vitamine C (mg) 3 

Invertase, Polyphénol-oxydase 
4 

teneurs pour 100 g de fruit frais 

86,0 
12,0 
6,3 
1,7 
5,0 
1,1 
0,2 
3 
4 

120 
5 

à 88,0 
14,0 
10,6 1 

3,8 
6,1 
3,6 

et amylase 

D'après 
I 
Saure/ (1993); 

2
Adambounou et al. (1994); 3 Dilley (1970); 

4 
Favier et al. (1995) 

La migration de ces solutés peut aussi dans certains cas induire des réactions biochimiques 

dans la solution concentrée. Ceci contribuera davantage à modifier ses propriétés physico­

chimiques et risquera par ailleurs de nuire à la qualité des produits finis. Deux phénomènes 
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indésirables peuvent ainsi se produire au cours de la DII de pommes dans un sirop de 

saccharose : 

• une hydrolyse-c-du saccharose en fructose et glucose sous l'effet de l'acidification 

progressive de la solution par les acides des fruits (réaction aussi favorisée par la 

température de la solution) (Knecht, 1990) et/ou de l'activité de l'invertase des fruits 

(Cheftel et Cheftel, 1986). La présence de ces molécules dont le poids moléculaire est plus 

faible que celui du saccharose, risque de favoriser l'imprégnation en sucres des produits 

(Tomasicchio et al. 1986; Giangiacomo et al. 1987). A noter que la présence d'invertase P­
fructofuranosidase pommes peut aussi être à l'origine de cette réaction (Dilley, 1970; 

Cheftel et Cheftel, 1986). Dixon et Jen (1977) ont, par ailleurs, rapporté l'apparition de 

glucose dans une solution de saccharose utilisée dans la DII de pommes, ils ont attribué 

cette formation de glucose à l'hydrolyse de l'amidon par l'amylase des pommes. En outre, 

dans des conditions particulières d'acidité et de température, la molécule de glucose peut à 

son tour s'hydrolyser et donner des composés qui vont participer au brunissement non 

enzymatique de la solution (Dixon et Jen, 1977; Bolin et al. 1983). 

c un brunissement de la solution qui peut être dû à l'activité de la polyphénoloxydase et/ou 

à la formation de composés colorés par réactions de Maillard. Mais, qu'elle soit d'origine 

enzymatique ou non enzymatique, cette coloration peut avoir des conséquences 

indésirables sur la couleur des produits finis (Bolin et al. 1983). 

Pour savoir s'il est possible de réutiliser une solution concentrée de saccharose pour 

plusieurs traitements successifs de DII de pommes, il est donc indispensable de caractériser 

l'évolution de ses propriétés physico-chimiques au cours du traitement. En outre, la 

caractérisation de cette solution devra permettre de mettre en place un système et une 

méthode de recyclage adaptés au cas où la réutilisation de la solution se révèlerait 

favorable. 

11.1.2. Matériel et méthodes 

Pour répondre à nos objectifs de travail, nous avons mise en contact des pommes avec une 

solution de saccharose à 50°C et 60°Brix pendant 180 min, sous agitation (100 
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oscillations/min de 3 cm d'amplitude); le rapport massique initial S/F étant de 4/1 . Les 

pommes ont été traitées sous différentes formes : 

;., cubes non blanchis (CNB), 

,, cubes blanchis (CB), 

> purée non blanchie (PNB), 

, purée blanchie (PB). 

La forme en cubes a été choisie car elle est fréquemment utilisée dans nombreux études 

anterieures sur la DII ainsi que dans les préparations industrielles. Par ailleurs, les pommes 

ont été réduites en purée, ceci ne correspond pas à un traitement de DII, mais à un système 

qui peut faciliter le contact des enzymes et/ou des acides avec les substrats. De cette façon, 

on pourra évaluer le degré d'hydrolyse maximale de la solution. Avant la mise en contact 

du fruit avec la solution concentrée, un blanchiment a été réalisé sur le fruit de façon à 

inactiver leurs enzymes. L'analyse des solutions· de DII des produits blanchis permettra 

ainsi de mettre en évidence une éventuelle hydrolyse acide du saccharose et un 

brunissement non enzymatique de la solution. En outre, en comparant les solutions de DII 

des produits blanchis et non blanchis, on pourra déterminer une éventuelle hydrolyse 

enzymatique du saccharose ou de l'amidon ainsi qu'un brunissement global de la solution. 

Compte-tenu des évolutions probables de la solution de DII ( cf; chapitre I.2.1.2. ), nous 

avons suivi au cours de chaque traitement les paramètres suivants : le degré Brix (0 B) du 

sirop, son acidité titrable (AM), sa teneur en sucres réducteurs (SR), sa conductivité 

électrique (CE), sa couleur, son absorbance et sa turbidité. 

11.1.2.1. Préparation des fruits et de la solution concentrée 

• Les fruits 

Les fruits utilisés sont des pommes de la variété Golden delicious provenant d'un grossiste 

local ( origine Hautes-Alpes, France, calibre 70/80). Elles ont été conservées en chambre 

froide à +4°C jusqu'à leur utilisation. 

Peu avant le traitement de DII, les pommes non blanchies ont été évidées avec un perce­

bouchon puis : 
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• soit découpées mécaniquement en cubes de 0,9 cm d'arête environ à l'aide d'un 

hachoir semi-industriel Hobart, 

• soit découpées et réduites en purée avec un broyeur Moulinex. 

Les cubes de pomme blanchis à la vapeur pendant 3 min ont été obtenus après découpage 

du fruit en cubes de 0,9 cm d'arête. Un même blanchiment a été appliqué à des morceaux 

de pomme avant broyage pour obtenir la purée de pomme blanchie. 

• La solution concentrée 

La solution de DII est une solution concentrée de saccharose (60°B) préparée en 

mélangeant à chaud (50°C) du sucre blanc cristallisé (saccharose commercial) avec de l'eau 

du robinet jusqu'à dissolution complète. Les quantités de sucre et d'eau sont ajustées de 

façon à obtenir une solution à 60°B. 

11.1.2.2. Dispositif expérimental et conduite des essais 

Quelle que soit la forme du produit à traiter, l'expérimentation a été conduite dans des pots 

en verre d'une capacité de 300 ml, fermés et placés dans un bain-marie agité et 

thermostaté. Chaque pot contient 200 g de sirop à 60°B et 50 g de fruits. Une grille en 

plastique assure l'immersion complète du fruit (Figure 6). 

résistence 
électrique 

agitation 
horizontale 

pots avec sirop et 
cubes ou purée de 
pomme 

Figure 6. Schéma du système de mise en contact des pommes sous forme de 

cubes ou de purée avec une solution de saccharose (60°B). 
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On utilise 5 pots par essai de façon à prélever des échantillons aux temps t = 30, 60, 90 et 

180 min. 

Le sirop des pots..contenant la PB et la PNB est en plus analysé au temps t = 3 min pour 

s'assurer que le système sirop-produit est bien en équilibre dès le début de l'essai. 

Au temps t = 0, les fruits sont placés dans la solution, préalablement chauffée à 50°C. Au 

temps t, les fruits sont prélevés de la solution à l'aide d'une passoire. Un échantillon de 

solution est prélevé et congelé (-18°C) pour mesurer ultérieurement le degré brix (0 B), la 

teneur en sucres réducteurs et en acide malique, ainsi que la variation de la couleur, 

l' absorbance, la conductivité électrique et la turbidité. 

La répétabilité de l'expérience a été vérifiée sur 3 essais de déshydratation de CNB. 

11.1.2.3. Méthodes d'analyse 

• Degré Brix (0 B) 

La mesure de 0 B, qui dans l'industrie agroalimentaire réprésente la teneur en saccharose 

d'une solution (g sucre/100 g solution) (Knecht, 1990) est réalisée avec un réfractomètre 

Atago Hand Japon (42-80°B). 

• Acidité (AM) 

La détermination de l'acidité du sirop a été effectuée par titration, selon la méthode AOAC 

22.008 (1984). L'acidité est exprimée en g d'acide malique/100 ml de solution (acide 

prédominant dans les pommes). 

• Sucres réducteurs (SR) 

Le dosage des sucres réducteurs a été réalisé en utilisant la méthode AOAC 31.034 -

31.036 (1984). La teneur en sucres réducteurs a été exprimée en g/100 ml de sirop. 
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• Conductivité électrique (CE) 

La conductivité électrique des sirops est mesurée à une température de 25°C avec un 

conductimètre Hanna HI8733. 

• Variation de la couleur 

Les paramètres de couleur L, a et b (Hunter) ont été déterminés à l'aide d'un chromamètre 

Minolta CR-100 étalonné sur un carreau blanc standard (Y=87,7; x=0,311; y= 0,329). Cinq 

ml de sirop ont été placés dans une boite de Pétri de 2,5 cm de diamètre. Les données 

rapportées sont la moyenne de 10 mesures. Cette moyenne a été utilisée pour calculer la 

différence ( en trois dimensions) entre la couleur initiale du sirop et celle du sirop au temps 

t, exprimée par la formule suivante : 

(1) 

Ce paramètre a été proposé par Deitz, d'après Francis (1963) pour la caractérisation de la 

couleur des solutions de sucre. 

• Absorbance 

Les sirops mis en contact avec la PB et la PNB ont été filtrés sur du papier filtre Whatman 

41. Les filtrats obtenus ont été dilués au 1/5 avec de l'eau distillée. On mesure ensuite 

l'absorbance de ces filtrats entre 250 et 300 nm à l'aide d'un spectrophotomètre Spectronic 

1001 Milton Roy. 

• Turbidité 

Le trouble des sirops a été mesuré à l'aide d'un turbidimètre Hach ratio/XR. Les données 

rapportées sont la moyenne de 10 mesures. 

Les résultats présentés aussi bien dans cette partie que dans les autres parties de ce travail 

correspondent à des moyennes et écart types obtenues à l'issue d'un nombre minimal de 3 

mesures. 
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11.1.3. Résultats et discussion 

• Degré Brix 

La Figure 7 représente la variacion du 0 B des sirops utilisés pour la DII des CB et des CNB 

et ayant été en contact avec la PB ou la PNB. On constate que le 0 B des solutions de 

saccharose des CB et des CNB diminue au cours du traitement de 60 à 52°B et 

particulièrement pendant les 30 premières minutes. 

62 

-½-PB 

60 --&-PNB 

-+-CB 

~CNB 
58 

il< ·.: 56 
~ 
0 

54 

52 

50 
0 30 60 90 120 150 180 

temps (min) 

Figure 7. Evolution du 0 B des sirops de saccharose utilisés pour la DII de cubes de 

pommes blanchis (CB) ou non blanchis (CNB), ou ayant été en contact avec de la purée de 

pommes blanchie (PB) ou non blanchie (PNB). 

Cet effet de dilution est lié à la déshydratation des fruits et dans une moindre mesure à la 

perte en sucres de la solution. Les 0 Brix du sirop des CB diminue plus rapidement (52°B à 

90 min de traitement) que celle du sirop des CNB (52°B à 180 min de traitement). En 

dénaturant les membranes des cellules, le blanchiment a facilité les échanges de matière 

entre les fruits et la solution de DII, ce qui montre que les membranes ne sont pas 

indispensables pour la DII (Ilker et Szcznesniak, 1990; Heng et al., 1990; Saurel, 1993). 
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Les systèmes PB et PNB sont un mélange sirop-purée de pommes que l'on peut considérer 

en équilibre dès le début du traitement, les 0 Brix se maintenant à une valeur de 52°B tout 

au long du traitement. 

• Acidité (AM) 

L'acidité des différents échantillons de sirop, exprimée en g d'acide malique pour 100 ml 

de sirop est reportée en Figure 8. On s'aperçoit que la concentration en acide malique des 

sirops des PB et PNB atteint une valeur de 0,05 g/100 ml de sirop après 3 min, et qu'elle 

reste pratiquement constante tout au long de l'essai. L'acidité de la pomme a été de 0,25 

g/100 ml de fruit, la valeur de 0,05 g/100 ml de sirop correspondrait donc à un état 

d'équilibre entre les fruits et le sirop. 

0,07 ~------------------------------, 

--Q,. 0,06 
0 ... 

·;;; 

e 0,05 

---c,i 

== ·= 0,04 -; 
5 
c,i 

0,03 ~ 
C,J 
c,: 
Cl) ,_, 0,02 

,c,i -=ë 
"ë:j 

0,01 c,: 

----6- PNB 

-+-CB 

--<>--CNB 

30 60 90 120 150 180 

temps (min) 

Figure 8. Evolution de l'acidité de sirops de saccharose utilisés pour la DII de cubes de 

pommes blanchis (CB) ou non blanchis (CNB), ou ayant été en contact avec de la purée de 

pommes blanchie (PB) ou non blanchie (PNB). 

La teneur en acide malique de la solution des CB atteint cette valeur d'équilibre après 60 

min de traitement tandis que l' AM du sirop de CNB ne l'atteint pas. Celle-ci augmente 

beaucoup plus lentement pasant de 0,016 g/100 ml de sirop après 30 min de traitement à 

0,035 g/100 ml de sirop après 180 min. Comme pour la teneur en solides solubles totaux 

(SST), le blanchiment des CB aurait favorisé la diffusion des acides des fruits vers la 

solution de DII. Ceci avait été observé par ~eng et al. (1990) dans le cas de la papaye. 
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• Teneur en sucres réducteurs (SR) 

D'après les courbes de la Figure 9, la teneur en sucres réducteurs du sirop des CB 

augmente progres-.ivement : de 1,14 g/100 ml de sirop après 30 min de traitement, elle 

atteint 2,2 g/100 ml de sirop après 180 min. L'hydrolyse enzymatique du saccharose et/ou 

de l'amidon de la pomme mentionnée par Dixon et Jen (1977), n'a pu avoir lieu étant donné 

que le blanchiment a inactivé les enzymes endogènes. Cette augmentation peut donc être 

attribuée à une hydrolyse acide du saccharose ou à la diffusion des sucres réducteurs des 

pommes (dont la concentration a été de 10.3 g/100 g fruit) vers la solution. En l'absence de 

blanchiment, l'apparition des sucres réducteurs dans la solution est plus lente; elle n'est 

que de 0,66 g/100 ml de sirop après 30 min de traitement et de 1,12 g/l00ml de sirop après 

180 min. Dans ce cas, les tissus et les membranes cellulaires du fruit se trouvent moins 

dénaturés, ce qui rend la diffusion des solutés du fruit vers la solution plus difficile. 

3~--------------------------~ -r::. 
0 .. 
"' 2,5 -E 

0 
O 2 ---

-il-PB 
--ô-PNB 
--+-CB 
~CNB 

o..-----------------------'--~-----' 
0 30 60 90 120 150 180 

temps (min) 

Figure 9. Evolution de la teneur en SR de sirops de saccharose utilisés pour la DII de 

cubes de pommes blanchis (CB) ou non blanchis (CNB) ou ayant été en contact avec de la 

purée de pommes blanchie (PB) ou non blanchie (PNB). 

La teneur en sucres réducteurs des sirops des PB et PNB atteint rapidement une valeur de 

l'ordre de 2,3 g/100 ml de sirop et s'y maintient jusqu'à la fin du traitement. Le système 

sirop-purée est donc en équilibre dès le début du traitement. Cet état d'équilibre montre 
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que l'hydrolyse acide du saccharose n'a pas lieu dans les conditions expérimentales 

utilisées. 

L'analyse des 4 cinétiques tend à prouver que la teneur en sucres réducteurs de la solution 

lors du traitement des cubes de pommes correspond à la diffusion des solutés propres des 

pommes et non à une hydrolyse du saccharose (ni acide ni enzymatique) ou de l'amidon. 

• Conductivité électrique 

D'après l'allure des courbes représentées sur la Figure 10, on observe que la conductivité 

eléctrique des sirops des systèmes PB et PNB est à peu près constante (de l'ordre de 80 

µSiern) dès le début de l'essai, le broyage des pommes ayant permis de libérer la totalité 

des sels minéraux présents initialement dans les fruits. La conductivité du sirop mis en 

contact avec des CB augmente rapidement pendant les 60 premières minutes de traitement 

(jusqu'à 62 µSiern) puis ralentit pour atteindre finalement 76 µSiern après 180 min; à noter 

que cette valeur est proche de la valeur d'équilibre observée dans le cas des PB et PNB. En 

l'absence de blanchiment la conductivité du sirop n'atteint que 58 µSiern après 180 min de 

traitement, la diffusion des sels minéraux étant beaucoup plus lente. 

100 

90 -,. C 80 c.J --rr.i ,. 
C 70 --c.i 
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-tr-PNB C 20 
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0 
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Figure 1 O. Evolution de la conductivité électrique de sirops de saccharose utilisés pour la 

DII de cubes de pommes blanchis (CB) ou non blanchis (CNB) ou ayant été en contact 
avec de la purée de pommes blanchie (PB) ou non blanchie (PNB). 
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• Evolution de la couleur (~E) et de l'absorbance du sirop 

Les différentes cinétiques d'évolution de la couleur sont présentées sur la Figure l la. La 

variation globale de la couleur (~E) des sirops des PB et PNB, des CB et CNB augmente 

rapidement au cours des 3 premières minutes de traitement. Puis elle se stabilise à une 

valeur de l'ordre de 9 pour le sirop des CB et CNB et à une valeur ~ 5 pour les sirops des 

PB. Par contre, la ~E des sirops de PNB ne cesse d'augmenter au cours du traitement 

pasant de 7 ,5 à 17 en 180 min. 
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Figure lla Variation globale de la couleur de sirops de saccharose utilisés pour la DII de 

cubes de pommes blanchis (CB) ou non blanchis (CNB) ou ayant été en contact avec de la 

purée de pommes blanchie (PB) ou non blanchie (PNB). 

Au cours des premières minutes de traitements, la variation globale de la couleur de tous 

les sirops serait essentiellement due au passage dans la solution des pigments, propres aux 

fruits ou formés au cours de leur préparation par de réactions de brunissement 

enzymatique. En comparant les courbes des sirops des PB et PNB, on constate que la 

variation de la couleur est beaucoup plus importante dans les sirops en contact avec la 

PNB. Dans le cas de la PNB, l'oxygène provenant de l'air incorporé lors du broyage et, 

dans une moindre mesure, de celui présent dans les tissus du fruit a pu favoriser l'action de 
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la polyphénoloxydase et, par là, la formation de pigments (brunissement enzymatique) 

(Cheftel et Cheftel, 1986; McEvily, 1992). Dans le cas du sirop de CNB, le brunissement 

d'origine enzymatique qu'y peut avoir lieu n'est pas suffisamment important pour avoir un 

effet sensible surfa .0.E. 

Le spectre d'absorption en UV du sirop mis en contact avec la PB présente un pic 

d'absorption à une longueur d'onde proche de 285 nm. Ce pic d'absorption, caractéristique 

des composés formés lors des réactions de brunissement de type non enzymatique n'est pas 

observé dans le cas du spectre d'absorption du sirop de la PNB (Figure 11 b ). Cependant, 

l'absorbance du sirop de la PNB reste supérieure à celle du sirop de la PB quelle que soit la 

longueur d'onde. Ainsi, entre 280 et 289 nm, l'absorbance du sirop de la PB atteint une 

valeur maximale de 1,3 (sommet du pic d'absorption); elle est alors de 1,9 dans le cas du 

sirop de la PNB. Le brunissement du sirop de la PNB serait lié à la fois à l'activité de la 

polyphénoloxydase et à des réactions de brunissement non enzymatique. La Figure 11 c 

montre que la vitesse de brunissement observée au cours du traitement de 180 min dans le 

cas du sirop en contact avec la PNB est plus importante que celle observée avec la PB. 
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Figure llb. Spectre d'absorption de sirops de saccharose mis en contact pendant 30, 60, 

90 et 180 min avec de la purée de pommes blanchie (PB) ou non blanchie (PNB). 
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Figure 11c. Evolution de l'absorbance à 285 nrn de sirops de saccharose mis en contact 

pendant 180 min avec de la purée de pommes blanchie (PB) ou non blanchie (PNB). 

• Turbidité 

Les valeurs de turbidité des sirops utilisés pour la DII de cubes de pomme blanchis et non 

blanchis sont représentées sur la Figure 12. 
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Figure 12. Evolution de la turbidité de sirops de saccharose utilisés pour la DII de 

cubes de pommes blanchis (CB) ou non blanchis (CNB). 
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Lorsque les cubes de pomme ont été blanchis avant traitement de DII, la turbidité 

augmente régulièrement et atteint une valeur de l'ordre de 15,5 NTU après 180 min. 

Lorsqu'ils n'ont pas été blanchis, la turbidité varie peu au cours des 90 premières minutes 

de traitement, mais elle atteint tout de même une valeur de 14,5 NTU en fin de traitement. 

Cette augmentation du trouble du sirop est liée à l'enrichissement progressif du sirop en 

particules colloïdales issues des fruits et en fragments de fruits sous l'effet de l' agitation. 

En dénaturant les tissus végétaux, le blanchiment va favoriser le passage dans la solution 

de particules colloïdales (Schuler, 1990) et du fruit et par là va contribuer à augmenter 

davantage le trouble du sirop. Sur le plan des applications industrielles du procédé 

l'augmentation progressive de la charge du sirop en particules solides en suspension, 

observable à l'oeil nu, pourra être réduite par simple filtration. 

11.1.4. Conclusion partielle 

Dans cette étude nous avons pu constater qu'en dénaturant les tissus du fruit, le 

blanchiment a favorisé la diffusion de solutés (acide malique, sucres réducteurs, pigments, 

particules colloïdales, sels minéraux) et de particules en suspension vers le sirop de DII. 

La mise en contact de la purée de pomme avec le sirop nous a permis de mettre en 

évidence que, sous les conditions de traitement utilisées, les sucres réducteurs présents 

dans le sirop proviennent des fruits et non des réactions d'hydrolyse ( enzymatique ou non 

enzymatique) du saccharose de la solution. 

La modification initiale de la couleur dans les 4 systèmes étudiés est probablement due aux 

pigments extraits des fruits . Dans le cas du sirop mis en contact avec la purée blanchie, la 

faible variation de la couleur au cours du traitement a été une conséquence de la formation 

lente de pigments du type non enzymatique. La formation de pigments du type 

enzymatique dans le sirop de purée non blanchie modifie la couleur du sirop de façon plus 

importante. Dans le cas des cubes de pomme, la variation initiale de la couleur peut être 

attribuée aux pigments formés à la suite de réactions de brunissement en surface des cubes 

au cours de la préparation des fruits avant traitement, aucune variation de la couleur 

n' ayant été observée au cours du traitement de DII. 
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11.2. Caractérisation d'une solution de saccharose utilisée pour une série de 
traitements de D11 de pomme. 

11.2.1. Objectifs de l'étude .. .. 

Compte-tenu de l'évolution des caractéristiques de la solution concentrée lors d'un 

traitement de DII, le transfert de cette technologie à l'échelle industrielle suppose d'inclure 

dans le traitement de DII une étape de recyclage de la solution. Aussi, même si l'opération 

de DII proprement dite peut entraîner une certaine économie d'énergie, l'introduction de 

cette technique de préconcentration dans un procédé industriel classique de stabilisation 

n'aura de véritables intérêts économique (coût de la matière première) et écologique 

( élimination de la charge organique) que si la gestion des solutions concentrées est 

optimisée. Cette optimisation revêt deux principaux aspects : le premier concerne la 

réduction du volume des solutions utilisées par unité de masse du produit traité, le second 

le nombre de réutilisations possibles de la solution compte-tenu des exigences de qualité 

pour les produits finis. 

La réutilisation de la solution de DII pour plusieurs traitements successifs de produits 

suppose la mise en place après (ou pendant) chaque traitement d'un procédé global de 

régénération de la solution de façon à la ramener, au bout d'un certain nombre de 

traitements, à des conditions standards en terme de composition et de quantité. Ce procédé 

de régénération devra prendre en compte l'évolution des propriétés physico-chimiques et 

microbiologiques de la solution au cours de ses réutilisations successives. Par ailleurs, la 

plupart des études déjà réalisées sur ce sujet ne font référence qu'à une dizaine de 

réutilisations du sirop (§. I.2.), ce qui est loin des conditions industrielles d'utilisation du 

sirop. 

La suite de ce travail consiste à smvre l'évolution de certaines propriétés physico­

chimiques d'une solution utilisée pour 20 traitements successifs de pommes par DII : le 

degré Brix, le pH, l'acidité, la teneur en sucres réducteurs, la conductivité électrique, 

l'activité de l'eau, la variation de la couleur, la turbidité, la teneur en solides en suspension 

et la charge microbienne. On suivra également la variation de masse de la solution, celle-ci 

étant reconcentrée après chaque traitement par ajout de sucre cristallisé. A condition que la 

réutilisation du sirop pour plusieurs traitements successifs se révèle concluante, les 
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informations apportées par cette étude devraient alors permettre de concevoir un système 

industriel de recyclage. 

Nous avons choi~i de réaliser un nombre de 20 utilisations successives du sirop dans la 

mesure où les études antérieures ont montré un ralentissement progressif de l'évolution des 

paramètres physico-chimiques du sirop et que ce nombre semble a priori suffisant pour 

aboutir à des valeurs quasi-constantes. 

11.2.2. Matériel et méthode 

11.2.2.1.Préparation des fruits et de la solution concentrée 

• Les fruits 

On utilise des pommes de la variété Golden delicious qui ont été conservées en chambre 

froide à 4°C. Peu avant le traitement, les pommes sont évidées à l'aide d'un perce-bouchon 

puis découpées en cubes de 0,9 cm d'arête environ avec un hachoir semi-industriel Hobart. 

• La solution concentrée 

Une solution neuve à 60°Brix est préparée en mélangeant à 50°C du saccharose 

commercial avec de l'eau du robinet jusqu'à dissolution complète. 

A la fin d'un cycle de DII, la solution récupérée est réajustée en concentration puis en 

volume avant d'être réutilisée pour le cycle suivant. La solution est reconcentrée à 60°Brix 

par ajout de sucre cristallisé. Si nécessaire, l'excès de sirop est ensuite éliminé de façon à 

revenir à une masse initiale de sirop de 5 kg. 

11.2.2.2. Dispositif expérimental et conduite des essais 

Pour chaque traitement de fruits, une quantité Mn (1 kg) de cubes de pommes estplacée 

dans un panier perforé de masse connue M0 (Figure 13). Ce panier est plongé dans un 

récipient (R) contenant une quantité Ms0 (~ 5 kg) de solution de saccharose à 60° Brix. Un 

objet lourd est immédiatement déposé sur le panier de façon à maintenir les cubes de 
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pommes en immersion forcée. Le récipient est ensuite placé dans un bain thermostaté à 

50°C et agité mécaniquement à 100 oscillations/min de 3 cm d'amplitude. La durée du 

traitement est fixée à 90 min puisque c'est au cours de cette période que la plus grande 

partie de l'eau est.extraite des produits. 

Le remplissage et la vidange de l'installation de DII pouvant occas10nner des 

contaminations microbiennes, on utilisera le récipient R et son sirop pour les 20 

traitements effectués. 

Le temps t = 0 correspond au moment où le panier contenant les cubes de fruits est placé 

dans le récipient R. Après 90 min de traitement, le panier est mis à égoutter pendant 2 min 

au-dessus du récipient R. Les cubes de pommes sont déversés sur une feuille en aluminium 

et le panier vide est pesé (M1). Les fragments de fruits restant dans la solution de DII sont 

récupérés à l'aide d'une passoire (diamètre des mailles : 1 mm et masse M2) et égouttés 

pendant 2 min. On les ajoute aux cubes de fruits placés sur la feuille en aluminium puis on 

pèse la passoire vide (M3). Un échantillon de la solution de DII est prélevé, pesé (M4) puis 

congelé (-18°C) pour des analyses ultérieures. 

L'ensemble des fruits (fragments+ cubes) est pesé (M5) puis versé dans une passoire. Ils 

sont rincés à l'eau du robinet pendant environ 15 s de façon à éliminer le surplus de sirop, 

égouttés par passage sur un papier absorbant puis pesés (M6). Enfin, on détermine la masse 

de la solution de DII restant dans le récipient R (M51 ). Pour faire les mesure de masse nous 

avons utilisé une balance Sartorius à 0,0lg près. 

Bilan massique sur le sirop. Les mesures de masse effectuées lors de la conduite d'un 

essai (Figure 14) vont servir à déterminer les pertes en sirop des différentes étapes et le 

gain en masse de la solution de DII au cours de cet essai. La quantité de sirop restant sur le 

panier perforé (Mpp), sur la passoire (Mpa) et sur les fruits (Mrr) ainsi que le gain en masse 

de la solution de DII (GM) sont calculés à partir des expressions suivantes : 

Mpp=M1 -M0 

Mpa =M3-M2 

Mrr=M6-Ms 

(2) 

(3) 

(4) 
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GM = (Ms1 + Mpp + Mpa + Mr, + M4)- M.o * 100 
Mso 

avec, M50 : masse initiale de la solution de DII 

M51 : masse de sirop restant dans le récipient après traitement (g) 

M0 : poids du panier avant utilisation (g) 

M 1 : poids du panier vide après égouttage des cubes de pommes (g) 

M2 : poids de la passoire avant utilisation (g) 

M3 : masse de la passoire vide après égouttage des fragments de fruits (g) 

M4 : masse de l'échantillon de sirop (g) 

M5 : masse des fruits égouttés ( cubes + fragments) (g) 

M6 : masse des fruits rincés et égouttés (g) 

M PP : masse de sirop restant sur le panier perforé (g) 

Mpa : masse de sirop restant sur la passoire (g) 

Mrr : masse de sirop collé aux fruits (g) 

GM : gain en masse de la solution de DII (g/100 g de sirop initial) 

résistence 
électrique 

agitation 
horizontale 

récipient avec sirop 
et cubes de pomme 

Figure 13. Schèma du dispositif de DII de cubes de pomme. 
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Figure 14. Schéma général du suivi de la masse du sirop de saccharose lors de la DII de 
pommes. 

11.2.2.3. Méthodes d'analyses 

Les méthodes d'analyses du degré Brix du sirop, de son acidité, de sa teneur en sucres 

réducteurs, de sa conductivité électrique, de sa turbidité et de sa couleur sont les mêmes 

que celles utilisées pour l'étude de l'évolution de la composition d'un sirop de saccharose 

en contact avec des pommes(§ II.1.1.2). Le pH du sirop et son a.vont été mesurés à 25°C 

au moyen d'un pHmètre WTW Weiheim et d'un hygromètre Novacina. 

Pour déterminer la teneur en solides insolubles, on filtre 100 ml de sirop à travers un filtre 

(Mi Ili pore type NY 41) ayant auparavant été placé dans une étuve à 104 °C jusq 'à poids 

constant. Le filtre est ensuite lavé avec 100 ml d'eau distillée puis séché sous vide jusqu'à 
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poids constant. La teneur en solides insolubles a été calculée comme la différence de masse 

entre le filtre propre et le filtre séché. 

Ces analyses, triplées, ont été effectuées sur du sirop « dilué » (récupéré en fin de 

traitement) et « reconcentré » (après addition de sucre cristallisé avant un nouveau 

traitement). Elles ont été complétées par une analyse microbiologique du sirop « dilué » 

récupéré après 5 traitements successifs. Celle-ci permet de suivre l'évolution de la charge 

en levures et en moisissures du sirop au cours de ses réutilisations. Le dénombrement est 

effectué selon la méthode rapide Petrifilm 3M Santé. Ces films (contenant dejà le milieu 

de culture gélosé) sont ensemencés avec la solution mère de sirop et/ou de ses dilutions. La 

solution mère est obtenue de la dilution du sirop dans un diluant stérile (eau peptonée). 

Trois répétitions sont effectuées pour chaque ensemencement. Les films ensemencés sont 

ensuite incubés 5 jours à 30°C, en fin d'incubation les colonies ayant poussé sur les films 

sont comptées et exprimées en unités formatrices de colonies (UFC) par ml de sirop. 

11.2.3. Résultats et discussion 

• Evolution de la concentration et du volume du sirop 

Au cours de chaque traitement, la solution se dilue et passe ainsi de 60 à 54°B. Cette 

dilution est en fait le résultat de la déshydratation du fruit et de son imprégnation en sucre. 

L'augmentation moyenne de la masse du sirop (GM) est de 5,5 g/1 00g de sirop initial. Les 

quantités de sirop collé à la surface des fruits, du panier et de la passoire sont 

respectivement de 1,2; 0,8 et 0,2 g/1 00g de sirop initial. L'augmentation totale de la masse 

de sirop au cours d'un essai a donc été en moyenne de 3,3 g/1 00g de sirop initial. Bo lin et 

al. (1983) ont rapporté des pertes en sirop beaucoup plus élevées (concentration initiale du 

sirop de 70°Brix) : de 9 à 14 g/1 00g de sirop initial pour le sirop resté en surface des fruits 

et de 10 à 15 g/1 00g de sirop initial pour celui resté sur les parois des récipients. Ces 

résultats montrent que la viscosité du sirop, le mode d'égouttage des produits et les 

ustensiles utilisés influencent les valeurs de pertes en sirop. 

Dans les conditions expérimentales utilisées, la masse de sirop est passée de 5 kg (à 60°B) 

à 5,2 kg (à 54°B) à la fin de chaque traitement. On doit alors éliminer 0,8 kg de solution 
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diluée et ajouter 0, 73 kg de sucre cristallisé pour revenir à 5 kg de solution à 60°Brix. En 

utilisant l'évaporation pour reconcentrer la solution, il serait nécessaire d'enlever, avec la 

même base de calcul, 0,37 kg d'eau et d'ajouter 0,21 kg de sucre cristallisé. Cette technique 

semble donc intérassante pour réaliser une économie de sucre. 

• Acidité et pH 

La courbe de la Figure 15 représente l'évolution du pH au cours de 20 traitements 

successifs de cubes de pommes de 90 min chacun, soit une durée totale d'utilisation du 

sirop de 30 heures. 
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Figure 15. Evolution du pH du sirop de saccharose au cours de 20 traitements successifs 

de cubes de pomme. 

On observe une chute du pH du sirop au cours du premier traitement (de 6,8 à 4,3) puis 

une stabilisation rapide, dès la troisième utilisation, à pH 4, valeur correspondant au pH du 

fruit. Dans le cas d'un rapport sirop/fruit élevé (20/1), le pH permettrait de suivre 

l'évolution du sirop jusqu'au neuvième traitement (Giroux, 1992). Mais, dans nos 

conditions expérimentales (rapport sirop/fruit de 5/1 et reconcentration du sirop par ajout 

du sucre), l'atteinte assez rapide d'un état d'équilibre fait du pH un mauvais paramètre 

pour suivre l'usure du sirop au cours de ses réutilisations successives. Cependant, le pH 
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pourrait être intéressant pour préserver et contrôler la qualité micro biologique du sirop. En 

effet, l'atteinte d'un pH bas retarde, voire inhibe, la croissance de micro-organismes et 

diminue leur résistance thermique (Banwart, 1981). D'autre part, une augmentation du pH 

au-dessus de sa ~leur d'équilibre laisserait suspecter une contamination par des levures 

(Belin, 1996). 

La Figure 16 montre l'évolution de l'acidité titrable de la solution de saccharose, exprimée 

en g d'acide malique pour 100 ml de sirop. On constate une augmentation significative de 

l'acidité du sirop au cours des 6 premières utilisations. Initialement nulle, elle atteint ainsi 

0,11 g d'acide/100 ml de solution au 6ème traitement puis s'y maintient jusqu'à la fin de 

l'expérience. Cette stabilisation correspond à l'atteinte d'un état d 'isotonicité entre le sirop 

et les pommes (0,35 g. l 00 g fruit). Des résultats similaires ont été rapportés par Bo lin et al. 

(1983). La présence de l'acide malique dans la solution jouerait un rôle favorable dans 

l'évolution de la couleur du sirop en inhibant l'enzyme responsable de son brunissement 

(Cheftel et Cheftel, 1986). Hawkes et Flink ( 1978) ont d'ailleurs utilisé de l'acide malique 

à 0, 14% pour éviter le brunissement de tranches de pommes déshydratées osmotiquement. 

Cependant dans le cas d'un traitement de DII à 70°C, Bo lin et al. ( 1983) ont constaté que 

les acides issus de la pomme favorisaient l'hydrolyse du saccharose et le brunissement non 

enzymatique de la solution de DII. 
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Figure 16. Evolution de l'acidité titrable du sirop de saccharose au cours de 20 traitements 
successifs de cubes de pommes. 
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• Teneur en sucres réducteurs 

L'évolution de la teneur en sucres réducteurs (SR) de la solution de DII est représentée sur 

la Figure 17. On ,constate qu'elle augmente régulièrement jusqu'au 5ème traitement puis 

qu'elle se maintient à 3,5 g/lüüml de sirop (valeur similaire à celle de la pomme traitée) 

pendant les 23 heures d'utilisation restantes. Une telle stabilisation avait été observée lors 

de la mise en contact d'un sirop de saccharose à 60°Brix-50°C pendant 3 heures avec de la 

purée de pommes (§ II.1.3). Les sucres réducteurs présents dans la solution au cours de son 

recyclage proviendraient donc essentiellement des fruits et non d'une hydrolyse d'origine 

acide ou enzymatique du saccharose ou de l'amidon des fruits. 
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Figure 17. Evolution de la teneur en sucres réducteurs du sirop de saccharose au cours de 

20 traitements successifs de cubes de pommes. 

• Conductivité électrique 

Ce paramètre dépend normalement de la teneur en sels de l'eau utilisée pour la préparation 

du sirop, de sa concentration en sucre, de sa température et de sa teneur en différents sels 

minéraux provenant des produits traités. 
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Sur la Figure 18, on peut observer une augmentation régulière de la conductivité pendant 

les 5 premières réutilisations du sirop. Ceci peut être attribué à un enrichissement 

progressif du sirop en sels minéraux provenant des fruits (principalement du potassium et 

du sodium). A pmtir du 6ème cycle, la conductivité restant constante, on atteindrait un 

équilibre de concentration en sels entre la solution de déshydratation et les pommes. Le 

suivi de l'usure progressive du sirop ne serait alors plus possible. Cependant, nous 

pouvons observer que la conductivité électrique à 25°C du sirop reconcentré à 60°Brix est 

toujours inférieure à celle du sirop dilué à 54°Brix. Dans ces conditions, on pourrait 

envisager de suivre l'évolution de la déshydratation du fruit à partir de la mesure de la 

conductivité électrique de la solution. 
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Figure 18. Evolution de la conductivité électrique du sirop de saccharose au cours de 20 

traitements successifs de cubes de pommes. 

Les résultats des analyses de l'acidité, de la teneur en sucres réducteurs et de la mesure de 

la conductivité électrique du sirop lors des 6 premières réutilisations ont été corrélés de 

façon linéaire puis logarithmique avec le nombre de réutilisations du sirop. Les meilleurs 

résultats ont été obtenus avec l'équation logarithmique dont les paramètres sont indiqués 

dans le Tableau 1 O. 
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Tableau 10. Coefficient des équations1 de prédiction de l'acidité titrable, de la teneur en 

sucres réducteurs et de la conductivité électrique du sirop de saccharose en fonction des 6 

premières réutilisations du sirop. 

y m b R-

acidité (g d'acide malique/ 100 ml de sirop) 0,04 0,0245 0,95 

sucres réducteurs2 (g/100 ml de sirop) 1,28 1,24 0,988 

conductivité électrique (µSiern) sirop à 54°B 41.16 64.69 0,963 

conductivité électrique (µSiern) sirop à 60°B 20.361 29,73 0,962 

1 équation : y= m*ln(nombre de réutilisation)+ b sirop: à 54 ou à 60°8 

• Evolution de l'activité de l'eau et de la charge microbienne du sirop 

Le saccharose n'a pas d'action antimicrobienne directe et son effet sur l'inhibition des 

micro-organismes est uniquement lié à la valeur de son activité de l'eau (a,v). Par exemple, 

une solution de saccharose à 60°Brix a une '1w de l'ordre de 0,9, ce qui est relativement 

faible. D'ailleurs, d'après Philippot ( 1981; cité par Bourgeois, 1996) et Guilbert ( 1995), 

dans les sirops, caractérisés par une faible <lw, seules quelques levures osmotolérantes telles 

que Saccharomyces bailli ou Saccharomyces rouxii et des moisissures sont susceptibles de 

se multiplier. 

A cet égard nous avons suivi l'évolution de l'a," et de la charge en levures/moisissures de la 

solution usagée de DII. Nous avons trouvé que l'<iw moyenne a été de 0,93 pour la solution 

concentrée à 60°Brix et de 0,95 pour la solution à 54°Brix (en fin de traitement de DII). 

Les solutés qui passent dans le sirop n'ont pas modifié la valeur de l'<iw de façon 

significative. 

Les résultats du dénombrement des levures/moisissures du sirop sont présentés dans le 

Tableau 11. On s'aperçoit que pour les 10 premières utilisations du sirop, le nombre 

d'unités formatrices de colonies (UFC) par ml de sirop est négligeable ( <l 0 UFC). La 

charge en levures et moisissures augmente sensiblement au-delà du 1 0ème traitement; elle 

passe ainsi à 190 ± 16 UFC à la ! 5ème réutilisation et à 216 ±9 UFC à la 20ème 

réutilisation. 
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Ce paramètre sera déterminant pour la durée de vie du sirop. La mise en place d ' un 

système de contrôle et de maîtrise de la qualité microbiologique du sirop s'avère donc 

indispensable pottr une utilisation prolongée du sirop. 

Tableau 11. Résultats du dénombrement des levures/moisissures du sirop ( en UFC/ml) en 

fonction du nombre de réutilisations (N). 

N 0 5 10 15 20 

UFC/g de sirop < 10 <10 <10 190 ± 16 216 ± 9 

• Variation de la couleur 

Par simple observation visuelle du sirop au cours de l'expérience, nous avons pu constater 

un brunissement progressif du sirop. Ceci se traduit sur la Figure 19 par la diminution de la 

valeur de l'indice "L" (luminance) de 85 à 70 et par l'augmentation de l'indice "b" (de 5 à 

20) vers la région jaune dans l'espace des couleurs Hunter. L'indice "a" qui positionne la 

couleur sur un axe allant du vert au rouge n'a pas présenté de variations importantes au 

cours des traitements. La variation globale de la couleur (~E) présente des valeurs du 

même ordre de grandeur que les valeurs "b" . La variation des paramètres de couleur peut 

être attribuée principalement aux pigments formés lors du découpage des fruits et pour une 

faible part aux pigments formés durant les traitements de DII ( cf. II. 1. ). En outre, un panel 

informel de consommateurs n'a pas observé d'altération de la couleur finale des pommes 

déshydratées dans le sirop usagé. 



Etudes préliminaires 

100 

90 
~ 
Q 80 -Q,I 

,.Q 70 
ci 
..s 60 

;_: 50 
= Q,I 
-; 40 
0 
c,J 30 
Q,I 

"C 
~ 20 

-~ -c 10 = -

~ 

0 ~=-------'-----__;__-----' _ _;__ __________ ---; 

-10 '-------------------------~ 

0 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18 19 20 

nombre de réutilisations 

j 
1-+-L 

68 

1 

j--+-'-a 

:---b 1 I......_DE 

Figure 19. Variation des indices de couleur L, a, b et ~E du sirop de saccharose au cours de 

20 traitements successifs de cubes de pomme. 

• Turbidité et solides insolubles 

Au cours du procédé de DII, la solution de déshydratation se charge en impuretés, en 

particulier en particules colloïdales issus des fruits et en petits fragments de fruits qui se 

sont formés sous l'effet des frottements des cubes de fruits entre eux et avec la solution. 

Comme nous pouvons le constater sur les Figures 20 et 21, ceci se traduit par une 

augmentation de la turbidité et de la charge en solides insolubles du sirop de saccharose. A 

noter cependant qu'après avoir augmenté de façon importante durant les 10 premiers 

traitements, la turbidité ralentit progressivement. 

Les petits fragments de fruits constituent des substrats et des supports favorables aux 

contaminants microbiologiques. Réduire la charge en particules en suspension est un 

moyen de minimiser la contamination microbienne. 
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11.2.4. Conclusion partielle 

Les résultats de cette étude montrent que les migrations respectives de l'acide malique, des 

sucres réducteurs et des sels minéraux de la pomme suivent une tendance logarithmique 

sur les six premiers cycles de réutilisation du sirop. Au delà de 6 réutilisations, ces 

grandeurs restent constantes. Ceci montre en particulier que les sucres réducteurs présents 

dans la solution de DII proviennent du fruit et non des réactions d'hydrolyse acide ou 

enzymatique du saccharose du sirop ou de l'amidon des fruits. 

Il apparaît que l'acidité, la teneur en sucres réducteurs ainsi que la conductivité électrique 

peuvent être utilisées, mais uniquement pour les 6 premiers traitements, pour suivre l'usure 

progressive du sirop. Une fois que l'équilibre en acides, en sucres et en sels est atteint, 

seule la conductivité électrique s'avère encore suffisamment sensible aux variations de la 

concentration du sirop. Cette sensibilité ainsi que la facilité de réaliser cette mesure en 

ligne permettrait de l'utiliser pour suivre indirectement la déshydratation du fruit a1:1 cours 

d 'un traitement quelque soit le nombre de fois que le sirop a été utilisé. 

Les mesures de variation de la couleur et du trouble peuvent être utilisées pour le suivi de 

l'usure du sirop. En revanche, les mesures de pH et d'a._v ne donnent pas d'informations 

exploitables aussi bien pour la détermination des transferts d'eau et de solutés que pour les 

modifications du sirop au cours de sa réutilisation. 

Le contrôle de la teneur en solides en suspension et de la charge microbienne du sirop se 

sont révélés indispensables pour prolonger au maximum la durée de vie du sirop. 
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III. ETUDE DE LA REGENERATION D'UNE SOLUTION CONCENTREE DE 
SACCHAROSE DANS UN PILOTE SEMI-INDUSTRIEL DE DII 

111.1. Objectifs 

71 

Les résultats des études précédentes conduites au laboratoire ont montré qu'il était possible de 

réutiliser une solution concentrée de saccharose pour une vingtaine de traitements successifs 

de DII de pommes, avec une qualité constante des fruits à l'issue de chaque traitement. 

L'addition de saccharose cristallisé a permis de réajuster, après chaque traitement des fruits, la 

concentration de la solution de DII. Cette technique étant peu compatible avec une application 

industrielle, la prochaine étape de ce travail consiste à concevoir puis à développer un pilote 

semi-industriel de DII assurant la régénération de la solution concentrée pour permettre 

d'utiliser la même solution pour un nombre important de traitements de produits par DII. 

Celui-ci devra inclure un système de reconcentration de la solution et un système 

d'élimination des particules indésirables ( en particulier fragments de fruits, levures et 

moisissures) de la solution de DII au cours du déroulement du procédé. Après avoir conçu et 

réalisé cet équipement, on en testera les principales caractéristiques puis on étudiera son 

efficacité à régénérer une solution concentrée en réalisant une série de 20 traitements de DII 

de 1 h 30 appliqués à des pommes avec le même sirop. D 'après nos essais préliminaires (§ 

II.2) ce nombre de 20 a été retenu car il correspond à une quantité de traitements suffisante 

pour observer une stabilisation de la plupart des paramètres physico-chimiques de la solution; 

par ailleurs, en tenant compte des temps de chargement et de déchargement des fruits, ce 

nombre de 20 correspond approximativement à une semaine de travail industriel (journée de 8 

h, 5 jours par semaine avec 4 traitements par jour). 

111.2. Conception et réalisation du pilote 

111.2.1. Elaboration du cahier des charges fonctionnel du pilote 

Pour faciliter la réalisation de l'équipement, nous avons adopté une démarche basée sur 

l'analyse fonctionnelle (Delafolie, 1991) qui a permis de rédiger le cahier des charges 

fonctionnel du futur équipement. L'intérêt de cette démarche est de permettre à un utilisateur 

non spécialiste de la construction d ' un équipement, de pouvoir préciser son besoin et de le 

traduire en un document directement utilisable par un bureau d'études. Dans un premier temps 

nous avons défini les fonctions à remplir par l'équipement. Ces fonctions ont ensuite été 



Etude de régénération 72 

caractérisées par des critères d'appréciation, en associant à chacun de ces critères un niveau et 

une flexibilité. Ceci permet au concepteur de conserver une certaine souplesse dans la 

détermination finale des éléments techniques devant constituer l'équipement. En effet, au 

cours de l'analyse fonctionnelle, nous ne raisonnons pas en termes de solutions techniques, 

mais plutôt de fonctions attendues; nous avons ainsi défini 15 fonctions. 

Le cahier des charges fonctionnel (CdCF) est donné en Annexe C. Le bureau d'études du 

CIRAD-SAR a pu ensuite définir l'ensemble du pilote et en dimensionner les différentes 

parties. Une contrainte importante était de respecter globalement un rapport massique 

solution/produits de l'ordre de 5/1 afin de réduire le volume de solution utilisé et d'observer 

des variations suffisantes des paramètres physico-chimiques de la solution. 

111.2.2. Justification des choix technologiques 

Le procédé de DII peut être conduit en continu ou en discontinu. Nous avons vu 

précédemment(§ I. 1.) que la réalisation du procédé en continu est difficile à mettre en oeuvre 

à cause de l'importance des durées de traitement et surtout de la difficulté à maîtriser les 

temps de séjour. Nous avons donc opté pou:- un traitement par lot, en utilisant un dispositif de 

brassage mécanique par vis hélicoïdale (Marouze et al. 1992), assurant un traitement 

homogène et une bonne agitation des produits fragiles . 

Des différentes techniques de reconcentration des solutions (§ I.2), celle par évaporation sous 

vide a été retenue puisqu'elle permet de travailler à une température proche de celle du 

procédé de DII de produits végétaux, permettant de mieux conserver les caractéristiques 

organoleptiques des produits traités. Cette technique permet également d'avoir des 

températures du même ordre de grandeur pour le traitement de DII proprement dit et pour 

l'évaporation, ce qui évite d'avoir à réchauffer puis refroidir la solution entre ces deux 

opérations, ou l'inverse. 

Pour l'élimination des particules indésirables, la filtration a été retenue pour sa simplicité et 

son faible coût. Par son faible volume, le filtre testé (un filtre à poche) permet d'optimiser la 

quantité de sirop utilisable pour la DII des fruits et de minimiser les pertes de sirop lors du 
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changement de la poche filtrante. Par ailleurs, son système d'ouverture simple facilite le 

changement de la poche filtrante en cas de colmatage et réduit le temps du procédé. 

Les opérations de filtration et d'évaporation de la solution de DII peuvent être effectuées après 

ou pendant chaque traitement d'un lot de fruits. La seconde possibilité a été retenue 

puisqu'elle permet de réduire le temps total du procédé tout en maintenant la concentration du 

sirop à sa valeur initiale, c'est-à-dire en maintenant au niveau le plus élevé la différence de 

concentration entre produits et solution, cette différence étant le facteur clé des transferts de 

matière. Un autre choix aurait consisté à travailler en parallèle avec deux solutions de DII, 

l'une étant régénérée pendant que l'autre aurait été utilisée pour le procédé de DII. Elle n'a 

pas été retenue à cause du surcoût en matériel et de l'augmentation des pertes de sirop lors des 

opérations de remplissage et de vidange. 

Concernant le couplage des différentes opérations nécessaires à la réalisation de la DII et à la 

gestion de la solution concentrée, l'opération de filtration a été placée entre la DII et 

l'évaporation sous vide afin de limiter les phénomènes d'encrassement de l'évaporateur. Le 

schéma de principe de l'ensemble est représenté sur le Figure 22. 

DII 

i: 
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..---
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~ 

Figure 22. Schéma des opérations du pilote de DII avec gestion de la solution de saccharose. 
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111.2.3.Description et fonctionnement du pilote 

L ' ensemble du pilote est schématisé sur les Figures 23 et 24. Il est constitué de 3 ensembles 

pnnc1paux: 

;.. une cuve de mélange (CM) permettant le contact entre le produit à déshydrater et la 

solution concentrée. 

~-- un filtre (F) servant à enlever en continu les particules indésirables. 

:,,0 un évaporateur sous vide (E) pouvant être utilisé selon deux modes différents: à 

pression atmosphérique pour chauffer et maintenir la solution de DII à la température du 

procédé, sous vide pour reconcentrer la solution de DII chaque fois que cela sera nécessaire. 

L ' instrumentation, placée directement sur la conduite reliant le filtre à l' évaporateur, 

comporte un capteur de pH, un capteur de conductivité électrique et un capteur de masse 

volumique. Par ailleurs 6 capteurs de températures, placés en différents points du circuit, 

permettent les contrôles nécessaires. 

;:.. Cuve de mélange 

La cuve de mélange, fabriquée en PVC transparent, est munie d'un dispositif de protection de 

l'opérateur qui n ' autorise la rotation du système de mélange que lorsqu'il est en position 

basse. Sur le fond de la cuve se trouve une grille pour éviter l'entraînement des produits; elle 

possède des perforations de 1 mm de diamètre et un pourcentage de vide de 25%. La cuve a 

une hauteur de 50 cm et un diamètre de 40 cm, soit un volume intérieur de 62,8 dm3 (Annexe 

D). Ces dimensions permettent le traitement de 14 kg de pommes ayant une masse volumique 

de l'ordre de 750 kg/m3
; cette masse volumique est d'ailleurs celle de nombreux fruits ; on a 

supposé que le lit des morceaux de fruits avait une porosité de 35% (Giroux, 1992). Le 

volume de la cuve a été choisi de telle sorte que le rapport massique global sirop/fruits soit de 

5/1; ce rapport global tient compte non seulement de la cuve mais également des pompes, du 

filtre , de l'échangeur , du cyclone et des différentes tuyauteries. Le volume occupé par le 

système dé brassage a été aussi pris en compte. 
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Le système d'agitation est constitué d'un tronçon de vis d'Archimède pouvant se déplacer 

verticalement grâce à un vérin pneumatique; 3 fins de course assurent le positionnement de 

l'hélice par rapport à la cuve de mélange. La vitesse de l'agitateur est réglée par un 

motoréducteur à deux sens de marche couplé à un moteur Leroy Samer; la sélection de la 

vitesse de rotation se fait par un potentiomètre et permet de choisir la vitesse dans une plage 

de 0 à 20 tours/min. 

Le filtre utilisé est un filtre à poche GAF RB-XASL ayant un volume de 4, 1 1 et une surface 

de poche filtrante de 0, 16 m2
. Les poches filtrantes utilisées sont en feutre polyester avec des 

seuils de filtration respectivement de 5, 25, et 100 µm; en utilisation courante une filtration à 

100 µm est faite; pour diminuer la charge microbienne après une journée d'utilisation du 

sirop, on fait successivement une filtration à 25 µm puis une filtration à 5 µm, la première 

n'ayant pour but que d'éviter un colmatage trop rapide de la seconde; la filtration à 5 µm 

permet de retenir par exemple les levures dont la taille moyenne est de l'ordre de 8 µm. La 

filtration s'effectue de l'intérieur vers l'extérieur de la poche. Les particules à retenir restent à 

l'intérieur de la poche, permettant le remplacement des poches filtrantes sans contamination 

du liquide déjà filtré. Les poches filtrantes en feutre aiguilleté fonctionnent suivant le principe 

de la filtration en profondeur. Les fibres du filtre forment un média tridimensionnel et 

tortueux au travers duquel s'écoule le liquide. Les particules sont bloquées à la surface ainsi 

que dans la profondeur du matériau lui-même. 

,,,... Evaporateur sous vide 

Il s'agit d'un évaporateur A.P.V. Paravap (France), spécialement conçu pour la concentration 

des liquides moussants, de forte viscosité, ou à très forte teneur en matières sèches. Il est 

constitué de: 

ô:· un échangeur à plaques (E 1) type « flot grimpant », le liquide caloporteur étant de l'eau 

chauffée par injection de vapeur (le circuit d'eau chaude comprend un ballon mélangeur 

eau/vapeur en acier inoxydable muni d'un système de trop plein et une pompe de 
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recirculation (P3); c'est dans cet échangeur que le liquide est porté à sa température 

d ' ébullition. 

c, un cyclone permettant de séparer la phase liquide reconcentrée de la solution, de ses buées. 

e un échangeur à plaques (E2), le liquide réfrigérant étant l'eau froide du réseau, assurant la 

condensation des buées. 

e une pompe à vide à anneau liquide. 

G un échangeur à plaques (E3), le liquide réfrigérant est de l'eau glycolée, celle-ci étant 

produite par un groupe de froid comprenant une pompe de recirculation, un système de 

réfrigération et un récipient de stockage de l'eau glycolée. L'intérêt de cette partie de 

l'évaporateur sous vide est de pouvoir mesurer la quantité d'eau évaporée. 

> Circuit principal de circulation de la solution concentrée 

La solution concentrée est utilisée en circuit fermé. La solution de DII est extraite de la cuve 

de mélange puis envoyée dans le cyclone via le filtre par la pompe Pl; l'extraction de la 

solution dans le cyclone et le retour à la cuve de mélange sont assurés par la pompe P2. Il 

s'agit de deux pompes volumétriques A.P.V. Howard LTD, England, à débit variable, 

fonctionnant dans une plage de O à 6,5 m3 /h avec variateur mécanique à commande manuelle. 

Pour être sûr qu'il y ait toujours de la solution de DII dans le cyclone, le débit de la pompe Pl 

est toujours choisi légèrement supérieur à celui de P2. 

Les pompes Pl et P2 peuvent fonctionner selon deux modes différents : 

G= manuel: le fonctionnement de chaque pompe est commandé de façon indépendante 

c automatique : dans ce cas le fonctionnement des 2 pompes dépend de l'état de 2 capteurs 

TOR. de niveau situés dans la partie inférieure du cyclone; suivant l'état du capteur de 

niveau haut (CNH) et celui du capteur de niveau bas (CNB) on choisit de faire fonctionner 

soit Pl, soit P2, soit Pl et P2; ceci permet d'éviter des variations trop importantes du niveau 

de la solution dans la cuve de mélange. 

_;.;. Instrumentation et commande 

Le pilote est équipé de 6 capteurs de température (thermocouples type K, nickel-chrome), il 

comporte aussi un capteur de pH (sonde Probit-NE-V P Endress Hauser Conducta avec 

transmetteur Mypex, France), un capteur de conductivité électrique (sonde Endress Hauser 
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Conducta, type XG (Pt, PTC) 01 avec transmetteur LX, France) et un capteur de masse 

volumique (Liquid density transmitter type BHL-4500-P Trans Instruments, England). 

La commande de l'évaporateur est assurée par deux boucles de régulation équipées de 

régulateurs PID. La première permet de réguler la température de l'eau chaude (TT6) de 

l'échangeur El en contrôlant l'ouverture de la vanne modulante d'injection de vapeur (VMV). 

La seconde régule la pression dans le cyclone à l'aide du capteur de pression (CP) et de la 

vanne modulante d'introduction d'air (VMA). Les valeurs de consigne de température d'eau 

chaude (Tc) et de pression (Pc) peuvent être introduites manuellement ou par l' intermédiaire 

de l'ordinateur assurant la supervision. Le système de supervision, mis en oeuvre sur un 

micro-ordinateur de type PC, assure l'acquisition et l'enregistrement des grandeurs 

analogiques mesurées par les capteurs; il permet également l'affichage des courbes 

correspondantes en temps réel et l'envoi direct des consignes aux deux régulateurs PID. Les 

différentes fonctions de commande sont réalisées par un logiciel développé sous 

l'environnement de programmation Delphi (langage Pascal) sous Windows. 

Enfin des piquages avec vannes manuelles ont été placés en différents points du circuit de 

passage de la solution concentrée pour permettre la prise d'échantillon au cours du procédé 

ainsi que la vidange du pilote. 

La procédure d'utilisation complète du pilote est donnée en Annexe E. 

111.2.4.Essais préliminaires, mise au point et caractérisation de 
l'équipement pilote 

Nous avons d'abord procédé à l'étalonnage des capteurs de température, de pH, de masse 

volumique et de conductivité électrique ainsi qu'au réglage des pompes d'alimentation. Nous 

avons ensuite testé l'efficacité du filtre à poche pour l' élimination en continue des particules 

de fruit. Enfin le bon fonctionnement de l'évaporateur a été vérifié en réalisant des essais 

successivement avec de l'eau seule, avec du sirop seul et finalement avec du sirop et des 

pommes. 
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111.2.4.1. Etalonnage des capteurs 

• température 

L'étalonnage des thermocouples type K a été réalisé à l'aide d'une sonde étalon 21 X 

Micrologger Campbell Scientific LTD (England), pré-étalonnée dans la gamme de -50 à 

100°C à 0,01 près par le fournisseur. Les thermocouples à étalonner et la sonde de référence 

sont fixés dans un bêcher, contenant de l'eau distillée, placé dans un bain thermostaté. On 

relève à 40, 50, 60 et 70°C la valeur donnée par les thermocouples. 

• conductivité électrique 

Le capteur de conductivité a une plage de mesure de 0, 1 à 200 µSiern . Il a été étalonnée selon 

les indications du fournisseur avec une solution standard à 85 µSiern et à des températures 

comprises entre 40 et 90°C, la précision de la mesure étant de ± 1 µSiern. 

• pH 

Le capteur de pH a été étalonné avec des solutions standards de pH 4 et 9 en suivant les 

indications du fournisseur, la précision étant de± 0,5. 

• masse volumique 

La gamme de mesure du capteur de masse volumique va de 1000 à 1300 kglm3
, et la précision 

de ses mesures est de 0,25 kglm3
. A défaut d'un étalonnage, nous avons vérifié pour 

différentes températures (entre 40 à 90°C), que les valeurs de masse volumique de l'eau 

distillée données par ce capteur correspondaient à celles données par Perry ( 1984 ). 

Nous avons alors établi les lois reliant respectivement la température, le pH, la conductivité 

électrique et la masse volumique avec les signaux issus des capteurs, sous forme d'équations 

linéaires du type y = a * x + b, y étant la grandeur physique et x le signal délivré par le capteur 

(Tableau 12). Ces équations sont utilisées dans le programme informatique assurant 

l'acquisition, l'enregistrement et l'affichage à l'écran des valeurs physiques des grandeurs 

mesurées. 
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Tableau 12. Coefficients des équations linéaires reliant le signal délivré par les capteurs et la 

grandeur physique correspondante. 

Grandeur(y) a b R. 
T 1 1,165 - 3,10 0,995 
T2 1,375 - 9,53 0,998 

TT6 1,413 - 9,40 0,998 
Conductivité 14,40 - 74,80 0,989 

pH 0,35 3,01 0,990 
masse volumique 18,75 925,00 0,998 

T 1 = température dans la cuve; T2= température à la sortie du cyclone; TT5= température de l' eau chaude 

111.2.4.2.Réglage des pompes 

L'étalonnage des pompes volumétriques à débit variable a été réalisé avec une solution de 

saccharose à 60 °Brix et 50 °C, conditions de basè de nos expérimentations. Nous avons 

simplement mesuré le temps mis pour pomper un volume connu de solution. Ensuite nous 

avons réglé la pompe PI à un débit de 3,5 m3/h et la pompe P2 à un débit de 2,6 m3/h, débit 

légérement inférieur à celui de Pl, comme indiqué au§ III.2.3. 

111.2.4.3. Essais de filtration 

Ces essais ont été faits afin de tester l'efficacité d'un filtre à poche pour enlever les particules 

contenues dans la solution de saccharose utilisée pour la DII de pommes dans un circuit 

fonctionnant en recirculation. 

Les essais de filtration, dont le but était de valider la nature du matériau de la poche filtrante, 

le seuil de filtration et le temps d'utilisation avant colmatage, ont été réalisés pendant la 

construction du pilote, avec le système représenté sur la Figure 25. Une cuve thermostatée à 

double enveloppe, chauffée à la vapeur et munie d'un agitateur assurant un brassage lent, est 

utilisée pour la mise en oeuvre de la DII. Afin d'empêcher l'entraînement de grosses 

particules des fruits, la marmite est munie, dans sa partie inférieure, d'une grille de 40 cm de 

diamètre dont la taille des perforations est de 1 mm de diamètre. Nous avons testé un filtre à 

poche GAF RB-XASL ayant un volume de 4,1 1 et une surface de la poche filtrante de 0,16 

m
2

, en feutre polyester (FP), dont les seuils de filtration étaient respectivement de 25, 50 et 

100 µm. 
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Nous avons pris des conditions opératoires similaires à celles qui seront ensuite utilisées sur 

l'équipement pilote: température de 50°C (±1 °C), rapport massique S/P de 5/1, durée des 

essais de 90 min, débit du sirop de 3,5 m3 /h. La filtration du sirop à travers les filtres de 50 ou 

de 100 µm a été réalisée en continu pendant le traitement de DII. Suite à cette première 

filtration (à 50 ou 100 µm), une seconde filtration, avec un filtre de 25 µm, a été faite une fois 

la DII terminée. 

sirop filtré 

Filtre poche 

pompe 

7 
1 

Figure 25. Schèma du dispositif expérimental de test de filtration. 

Un manomètre installé en amont du filtre permet de mesurer la pression P dans le filtre. Une 

augmentation de cette pression au-delà 3 bars indique le colmatage de la poche filtrante qui 

doit alors être changée. En outre pour évaluer l'efficacité de la filtration, les paramètres de 

couleur Hunter (L, a et b) ont été mesurés puis la variation de la couleur a été calculée comme 

indiqué au chapitre II.2.2. Le trouble du sirop a été mesuré au moyen du turbidimètre Hatch 

ratio/XR. Chaque essai est conduit à partir d'un sirop de saccharose neuf, ce qui signifie qu'il 

n'y a pas de réutilisation de la solution de DII d'un essai au suivant. 

Au cours d'un essai réalisé avec une poche filtrante à 100 µm la pression P passe de 0,2 à 0,8 

bars tandisqu'avec une poche filtrante à 50 µm la pression passe de 0,6 à 1,4 bars. Il n'y a 

donc pas de colmatage, ni dans un cas ni dans l'autre; cependant, une diminution du débit de 

filtrat a été observée: de 0, 1 m3 /h dans le cas du filtre à 100 µm et de 0,6 m3 /h dans le cas du 

filtre à 50µm. Par ailleurs, telles qu'elles apparaissent dans le Tableau 13, les valeurs de 

turbidité et de variation de la couleur ne sont pas sensiblement différentes entre les filtrations 
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à 50 et à 100 µm. Même lorsqu'on fait en fin de cycle, après avoir retiré les fruits, une 

seconde filtration à 25 µm on ne trouve pas d'amélioration significative de la turbidité ou de 

la couleur. 

Tableau 13. Turbidité et variation de la couleur et diminution du débit du sirop 
de saccharose utilisé en la DII de cubes de pomme et filtré à travers des filtres à 
100, 50 et 25 µm. 

Seuil de filtration Turbidité (NTU) Variation de la Diminution du 
enµm couleur L\E débit 

m3/h 

100 16,5 12,9 0,1 
50 15,3 12,5 0,6 
25 15,1 12,8 

Nous avons choisi de travailler avec un seuil de filtration à 100 µm d'une part pour avoir un 

débit quasi constant sur un cycle de DII, d'autre part pour optimiser le coût de la filtration. 

Afin d'avoir un effet sur l'élimination d'éventuelles levures et moisissures (taille moyenne de 

l'ordre de 8 µm) nous avons réalisé un essai au laboratoire avec un filtre ayant un seuil de 

filtration de 5 µm: comme le colmatage d'un tel filtre intervient en quelques minutes nous ne 

réaliserons cette filtration plus poussée qu'à l'issue d'une journée de travail, correspondant à 5 

cycles de DII, en la faisant précéder d'une filtration à 25 µm toujours dans le même but 

d'éviter un colmatage trop rapide. 

111.2.4.4. Essais et caractérisation de l'évaporateur 

Comme cela a été indiqué précédemment l'évaporateur sous vide est utilisé selon 2 modes de 

fonctionnement: 

:,. à pression atmosphérique, la pompe à vide ne fonctionnant pas, après avoir assuré la 

mise en température de la solution concentrée, il assure le maintien à température constante en 

compensant les pertes thermiques 

,,:. sous vide plus ou moins poussé, il assure la reconcentration de la solution par 

ébullition. La pompe à vide fonctionne et provoque une dépression dans le cyclone séparateur 
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égale à la pression de consigne (P c). L'absence de restriction entre le cyclone séparateur et 

l'échangeur (E 1) permet à la solution circulant dans l'échangeur d'y atteindre sa température 

d'évaporation (Tes) correspondant à la pression Pc· Sous réserve que la température Tc soit 

supérieure à Tes, il y a alors vaporisation d'une partie de l'eau de la solution. La quantité d'eau 

éliminée par unité de temps (ou débit d'évaporation) est une fonction de la quantité d'énergie 

thermique apportée au liquide dans l'échangeur El, autrement dit, de l'écart de température 

(ôT) entre la température de l'eau chaude (Tc) et la température d'ébullition (Te). La vapeur et 

la solution sont ensuite séparées dans le cyclone: les buées montent vers l'échangeur E2 qui a 

un rôle de condenseur tandis que le liquide concentré tombe en bas du cyclone où il est extrait 

et renvoyé vers la cuve de DII par la pompe P2. 

Différents essais d'utilisation de l'évaporateur ont été réalisés avec le pilote représenté à la 

Figure 24. Dans un premier temps des essais avec de l'eau ont permis de vérifier le bon 

fonctionnement de l'évaporateur. Dans un second temps des expériences réalisées avec une 

solution concentrée de saccharose ont permis de déterminer en particulier: 

:.- le temps de réponse à une consigne de température et dépression, 

~ la température d'ébullition de la solution concentrée (Tes) correspondante à une 

pression de vide donnée, 

,,. le débit moyen d'évaporation en fonction de l'écart de température de l'eau chaude 

(Tc) et la température de la solution concentrée (ôT= Tc- Te5). 

Enfin, des essais de DII de pommes ont été réalisés afin de tester le fonctionnement du pilote 

en mode maintien en température puis en mode reconcentration en continu de la solution de 

DII. 

111.2.4.4.1.Essais avec de l'eau 

Le circuit principal a été rempli avec 70 kg d'eau. Nous avons d'abord vérifié qu'à pression 

atmosphérique l'échangeur El permettait de maintenir la température dans la cuve à ±1 °C, en 

l'absence d'isolation thermique de la tuyauterie. Nous avons ensuite fixé la température d'eau 

chaude Tc dans l'échangeur E 1, à 70°C, et une fois que l'eau du circuit principal a atteint cette 

température, la pompe à vide est mise en marche pour différentes pressions de vide. Après 

stabilisation nous avons relevé la température d'ébullition (Tee) à la pression de vide appliquée 
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dans l'évaporateur, que nous avons comparée à la température d'ébullition de l'eau pure, à la 

même pression (Perry, 1984). Comme indiqué dans le Tableau 14 nous pouvons observer que 

sous les pressions appliquées, la Tee mesurée est légèrement supérieure à celle rapportée par 

Perry (1984), mais reste du même ordre de grandeur eu égard à la précision de nos mesures, 

estimée à± 1 °C. 

Tableau 14. Comparaison entre la température d'ébullition de l'eau mesurée à la sortie du 

cyclone (T2) et la température donnée par Perry (1984) à différentes pressions. 

p C relative (bar) T2 (°C) T ebullition de l'eau (OC) Ecart entre valeur mesurée 
et valeur théorigue (°C) 

-0,90 46,4 46,0 0,4 

-0,88 50,0 49,5 0,5 

-0,86 53,3 52,5 0,9 

-0,84 56,2 55,5 0,7 

-0,82 58,1 57,5 0,6 

-0,80 60,6 60,4 0,2 
D'après Peny ( 1984) 

Ces essais permettent d ' affirmer que dans le pilote, il est possible de travailler à température 

constante du liquide dans le circuit principal, dans les deux modes d'utilisation de 

l'évaporateur. 

111.2.4.4.2.Essais avec du sirop seul 

r Détermination de « temps de réponse » à des échelons de consigne de température et de 

pression. 

Nous avons remplacé dans le circuit principal l'eau par 70 kg d'une solution de saccharose à 

60°B. Afin de connaître le comportement dynamique du pilote, c'est-à-dire les ordres de 

grandeur des principales constantes de temps, nous avons réalisé successivement des échelons 

de consigne de température de l'eau chaude de l'échangeur E 1, et de consigne de pression de 

vide. Dans chaque cas, nous avons simplement mesuré le temps mis pour atteindre la nouvelle 

valeur de température ou de pression, temps que nous avons appelé temps de réponse, sans 

référence directe à la définition de cette grandeur en automatique. 
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Pour la température du sirop, le point de fonctionnement a été choisi à 50°C, valeur 

correspondant à celle du traitement de DII de fruits que nous avons réalisé par la suite. Deux 

essais ont été réalisés, l'un pour la montée en température de l'eau chaude de l'échangeur El 

( échelon appliqué sur la consigne de + 10 °C), l'autre pour la descente ( échelon appliqué sur 

la consigne de - 10 °C). 

Dans ce dernier cas, puisqu'il n'y a pas de circuit réfrigérant au niveau de l'échangeur El, 

nous avons un temps de réponse très long, supérieur à 30 min et donc incompatible avec le 

procédé: en effet, un échelon appliqué sur la consigne de - 10 °C ne peut être obtenu que par 

le biais des pertes thermiques avec le milieu ambiant, ce qui est forcément long vu le faible 

écart thermique existant. Nous avons donc utilisé, pour faire diminuer plus rapidement la 

température de la solution dans le circuit principal, la commande de pression de vide. La 

température de la solution étant stabilisée à 60°C nous avons appliqué une pression relative de 

vide de - 0,89 bars, pression correspondant à une température d'ébullition du sirop de 50°C 

(Hugot, 1987); nous avons en même temps modifié la consigne de température à 50 °C pour 

qu'il n'y ait pas de remise en route d'injection de vapeur dans le circuit caloporteur de El. 

Comme indiqué dans le Tableau 15, le temps de réponse n'est plus que de 90 s, compatible 

avec le pas de temps du procédé qui est de l'ordre de la minute. 

Pour l'étude de la commande de pression nous avons réalisé un échelon de consigne 

permettant de passer de la pression atmosphérique (pression relative = 0) à la pression de 

-0,89 bars qui sera celle à la quelle nous travaillerons pour avoir une température 

d ' évaporation de 50°C, puis nous avons fait l'opération inverse correspondant au retour à la 

pression atmosphérique. L'ensemble des résultats se trouve dans le Tableau 15. 

Tableau 15. Temps de réponse à des échelons de consigne de température de 

l'eau chaude (Tc) et de consigne de pression de l'évaporateur (Pc). 

Echelon de Tc: 
+ 10°C (de 50 à 60°C) 

- 10°C (de 60 à 50°C à Pc= - 0,89 bars) 
Echelon de Pc: 

de 0 à -0,89 bars 
de -0,89 à 0 bars 

temps de réponse (s) 
30 
90 

45 
<3 
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Les résultats indiquent que les temps de réponse sont de l'ordre de la minute, en dehors du 

retour à la pression atmosphérique qui se fait quasi instantanément. Si on assimile les temps 

de réponse aux constantes de temps des commandes, on constate que celles-ci sont du même 

ordre de grandeur que celle du procédé de DII. 

Conséquences sur les changements de mode de fonctionnement (maintien en température et 

évaporation): pour lancer l'étape d'évaporation à une température constante de 50°C du sirop, 

il sera nécessaire d'appliquer la pression de vide de -0,89 bars, 45 s avant de donner la 

consigne de chauffage de l'eau à 60°C. Pour arrêter l'évaporation en restant à température 

constante du sirop il faudra rester à la pression de -0,89 bars pendant 90 s après le changement 

de consigne de Tc à 50°C. 

;..__, Détermination de la température d'ébullition du sirop et du débit d'évaporation. 

La série d'essais de reconcentration à 60°B d'un sirop de saccharose initialement à 52°B, à 

différentes températures de chauffage (Tc) et de pression relative de vide (Pc). Cela a permis 

d'établir d'abord une correspondance entre pression relative de vide et température 

d'ébullition. Une relation entre le débit d'évaporation (qve) et l'écart de température LiT = (Tc -

Tes) a également pu être déterminée. Le débit d'évaporation est obtenu par mesure du temps 

nécessaire pour récupérer, dans une éprouvette graduée, un volume de condensats donné. Les 

résultats relatifs à la température d'ébullition sont donnés dans le Tableau 16. 

Tableau 16. Comparaison entre les températures d'ébullition expérimentale et 

calculée à une pression relative donnée, d'un sirop de saccharose à des 

concentrations comprises entre 52 et 60°Brix. 

p relative (bars) 

-0.91 
-0.89 
-0.88 
-0.86 
-0.82 
-0.78 

Tes expérimentale (°C) 
entre 52 et 60°B 

48,6±0,4 
51,0±0,6 
53,0±0,4 
54,0±0,6 
59,3±0,5 
65,3±0,6 

D'après Mata (1992) 

Ls calculée -(°C) 
52 °B 60°B 

47.2 47,8 
49,5 50,0 
52,5 53,0 
55,0 56,2 
60,0 61,5 
65,0 65,9 
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On observe que la variation de la concentration du sirop de 52 °B à 60 °B à pression 

constante, n'entraîne qu'une faible élévation du point d'ébullition; cela signifie que l'on peut 

considerer la température d'ébullition du sirop (Tes) quasi-constante dans la gamme de 

concentration du sirop variant de 52 à 60°B, pour une consigne de pression donnée. Par 

ailleurs on constate une bonne correspondance entre les valeurs théoriques calculées et nos 

valeurs expérimentales dans le domaine de concentration étudié. 

La Figure 26 montre la variation du débit d'évaporation en fonction de la différence de 

température ~T de l'eau de chauffage et la température d'ébullition de la solution. On peut 

observer que le débit d'évaporation varie proportionnellement avec ~T. Nous avons pu 

établir, par régression linéaire, la relation entre le débit d'évaporation et ~ T: 

q = 0,0485*(Tc - Tes) R2 = 0,9643 

avec: 
Tc : température consigne de l'eau chaude (0 C) 
Tes : température d'ébullition de la solution (°C) 
q : débit d'évaporation (1/min). 
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Figure 26 . Evolution du débit d'évaporation d 'un sirop de saccharose initialement à 52°B et 

reconcentré à 60°B, en fonction de ~ T, à une pression relative de vide de - 0,89 bars. 
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Ainsi, dans des conditions précises de DII, le !!,. T nécessaire pour obtenir un certain débit 

d'évaporation peut être facilement déterminé au niveau industriel. Dès lors, la concentration 

de la solution de sirop pourra être maintenue constante tout au long du procédé en agissant sur 

t!,.T. 

111.2.4.4.3.Essais avec sirop et pommes 

Nous avons effectué des essais de DII de 14 kg de cubes de pommes placés dans 70 kg d'une 

solution de saccharose, initialement à 60°Brix, la durée du traitement étant de 90 min et la 

vitesse rotation de l'agitateur de 8 tours/min. La solution a été filtrée dans une poche filtrante 

de seuil égal à 100 µm. 

Dans une première série d'essais l'évaporateur a été utilisé uniquement pour chauffer la 

solution et la maintenir à 50°C. Ensuite, dans une seconde série d'essais nous avons mis en 

route l'évaporation sous vide pendant une partie du procédé pour maintenir la concentration 

de la solution entre 58 et 60°Brix. 

Afin de comparer l'allure des cinétiques de perte en eau et de gain en solutés de pommes 

traitées au laboratoire et de celles traitées dans l'équipement pilote, un essai a été réalisé avec 

40 g de pommes, issues du même lot que celles utilisées pour les autres essais, placées dans 

200 g de sirop avec les mêmes conditions opératoires; le dispositif expérimental utilisé était 

celui décrit à la Figure 6 ( §2.1 ). 

Au cours de chaque essai ont été suivis le 0 B du sirop et des cubes de pommes et la teneur en 

eau des cubes de pommes. Ces mesures ont été faites au temps 0, 30, 60 et 90 min et elles ont 

permis d'établir des cinétiques de perte en eau (PE) et de gain en soluté (GS) des fruits traités. 

Les mesures et les calculs ont été faites comme suit: 

• Teneur en eau 

Un échantillon de cubes de pomme, rincé, égoutté et pesé (balance Sartorius à 0,0001 g) sur 

une coupelle en aluminium de poids connu est placé dans une étuve sous vide à 60°C ( étuve 
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Termosi SR 2000) jusqu'à poids constant. En sortie de l'étuve, les cubes refroidis dans un 

dessicateur sont de nouveau pesés. Les données rapportées sont la moyenne de trois mesures . 

A partir de la mesure de la matière sèche et de la relation (7) on en déduit la teneur en eau des 

cubes de pomme : 

(7) 

H1 : teneur en eau des cubes de pomme au temps t (g / 100 g de produit initial) 

m1 : masse d'un échantillon de cubes de pomme prélevé à l'instant t du traitement de 

DII (g) 

m5 : masse de ce même échantillon après séchage (g) 

• Degré Brix (0 B) 

La détermination du degré Brix des cubes de pomme a été faite sur le jus des pommes 

extrait par filtration du broyat des cubes. Deux réfractomètres de poche Atago Hand (Japon) 

ont été nécessaires pour les mesures : l'un d'échelle O à 32° B, l'autre d'échelle 28 à 62°B. 

Chaque résultat est la moyenne de trois mesures. Le coefficient de variation de la mesure a été 

estimé à 0,01. 

• Perte en eau (PE), gain en soluté (GS) et réduction du poids (RP) 

Les mesures de teneur en eau et du degré Brix des cubes de pomme permettent de calculer la 

perte en eau (PE) et le gain en soluté (GS) des cubes de pomme, exprimés en g pour 100 g de 

produit initial. On utilise pour cela les relations suivantes : 

PE = (Ho - H/(Mc1 / Mc0)) *100 (8) 

(9) 

H0 et H 1 : teneur en eau de l'échantillon prélevé en début de traitement et à 

l'instant t (g) 

C0 et C1 : concentration de solutés dans l'échantillon prélevé en début de traitement 
et à l'instant t (g /l00g solution) 

Mco et Met : masse de 25 cubes de pomme prélevés en début de traitement et à 
l'instant t (g) 
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A partir des valeurs de pertes en eau et de gains en sucre et de la relation (10), on en déduit un 

troisième descripteur relatif aux transferts de masse en DII : la réduction de poids ( exprimée 

en g / 100 g de fruit initial) : 

RP =PE-GS 

PE : perte en eau (g / 1 00g de fruit initial) 

GS : gain en sucre (g / 1 00g de fruit initial) 

• Essais de DII dans le pilote sans reconcentration du sirop 

(10) 

Trois essais de DII de cubes de pommes sans reconcentration du sirop ont été réalisés, chaque 

fois avec un sirop neuf. Les résultats de ces expériences sont présentés sur la Figure 27 et 

représentent les valeurs moyennes mesurées sur les 3 essais; ils montrent que dans les 

conditions opératoires utilisées il n'y a pas de différence significative entre les cinétiques de 

pertes en eau et gain en sucre des fruits traités dans le pilote et au laboratoire. Ces résultats 

permettent de valider le fonctionnement du pilote de DII de cubes de pommes. 
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Fi 
gure 27. Cinétiques de pertes en eau et de gain en soluté de cubes de pomme déshydratés dans 

un sirop de saccharose à 60°Brix et 50°C (échelle laboratoire et pilote). 
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• Essais de DII avec reconcentration du sirop 

Trois essais avec reconcentration du sirop ont ensuite été menés, l'évaporateur fonctionnant 

en permanence, pour avoir une valeur constante de la concentration égale à 60 °Brix. La DII 

de cubes de pommes a été réalisée avec un sirop de saccharose à 50°C en maintenant sa 

concentration entre 5 8 et 60°B. En tenant compte des cinétiques de PE et de GS des pommes 

obtenus dans les essais sans évaporation, on a déterminé la quantité d'eau moyenne à éliminer 

du sirop en définissant 2 intervalles de temps, correspondant à des vitesses moyennes de perte 

en eau différentes: de O à 30 min (vitesse rapide) et de 30 à 90 min (vitesse lente). Le débit 

évaporatoire nécessaire pour rester à une concentration constante doit être égale à la quantité 

d'eau à éliminer du sirop divisé par le temps. 

Comme on peut observer sur le Tableau 17 , si l'on souhaite travailler en phase évaporation 

durant tout le traitement de DII, le li.T nécessaire serait trop faible et le coût énergétique pour 

le fonctionnement de la pompe à vide trop important par rapport à la quantité d'eau à 

évaporer. Ceci est dû au fait que la capacité évaporatoire du pilote a été largement 

surdimensionnée pour pouvoir servir à d'autres plate-formes pilote. 

Tableau 17. Débit d'évaporation et li. T nécessaire pour maintenir constante la concentration 

d'un sirop de saccharose à 60°B lors de la DII de pommes. 

Intervalle du temps 
(min) 

Eau à éliminer 

0 à 30 
30 à 90 

I Calcule a pamr de I equa11on (O) 

(1) 

4,48 
1,8 

Débit d'évaporation 
(1/min) 

0, 15 
0,03 

3,1 
0,6 

Nous avons donc décidé de réaliser une étape d'évaporation dans la première période de DII 

en utilisant un li. T plus grand et de ne plus mettre en route la pompe à vide dans la deuxième 

période. 

La pression relative de vide utilisée a été de -0,89 bars pour avoir une température d'ébullition 

Tes d'un sirop de 51 °C (±0,6). De la relation ( 6) nous avons déduit le li. T et la consigne de Tc à 

appliquer durant une phase de reconcentration du sirop de 8 min. Le programme du cycle a 
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ainsi consisté en 5 étapes regroupées dans le Tableau 18. L'étape d'évaporation commence 

après 10 min de traitement de DII. 

Tableau 18. Programme d'un cycle d'évaporation du sirop pendant 

un traitement de DII. 

étape durée (min) 

1 10 
2 0,75 
3 8 
4 1,5 
5 69,75 

50 
50 
60 
50 
50 

Pc (bar) 

0 
-0,89 
-0,89 
-0,89 

0 

La Figure 28 présente les cinétiques de perte en eau et de gain en soluté des pommes traitées 

avec des sirops sans et avec reconcentration, ainsi que le 0 B du sirop. Les conditions 

d'évaporation appliquées ont permis d' évaporer 4,1 l d'eau et de revenir à une concentration 

de 59,2°B dans la solution une fois la phase d'évaporation finie. Après, la solution se dilue 

très lentementjusqu'à atteindre 57,8°Brix à la fin de l'expérience. La solution qui n'avait pas 

subi de reconçentration s'était diluée constamment pour atteindre un °Brix final de 54,5 . 
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Figure 28. Cinétiques de pertes en eau et de gain en soluté de cubes de pomme déshydratés 

dans un sirop de saccharose initialement à 60°Brix et 50°C, avec et sans reconcentration du 

sirop. 
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On remarque que la reconcentration en cours de DII se traduit par une variation très sensible 

des transferts d'eau du fruit. La PE au bout de 90 min de traitement avec un sirop reconcentré 

passe à 46,7 g/100 g (+22,6%) par rapport à la valeur de 38,8 g/100 g obtenue après 90 min de 

traitement avec un sirop non reconcentré; nous avons pu ainsi constater une nouvelle fois que 

dans un traitement de DII le maintien d'un écart important de concentration entre les produits 

et la solution favorise essentiellement les transferts d'eau. Par ailleurs, il n'y a pas de 

différence significative entre le gain en soluté obtenu par les deux traitements. 

• Amélioration du système de reconcentration de la solution de DII 

A l'issue de ces essais un programme informatique a été mis au point pour automatiser le 

lancement de l'évaporation sous vide lorsque la dilution de la solution devient trop forte, en 

référence à un seuil que nous avons fixé, puis le retour au fonctionnement à pression 

atmosphérique, lorsque la concentration de la solution a retrouvé la valeur désirée. Celui-ci 

facilite la réalisation de traitements de DII à concentration du sirop constante. 

Comme nous ne disposons pas d'une mesure en ligne de la concentration de la solution, nous 

utilisons une mesure indirecte qui est celle de la masse volumique qui, elle, est disponible en 

ligne. En effet nos essais nous ont permis de relier de façon linéaire ces deux grandeurs 

physiques: 

p = 5 ,3 5 * C + 948 R2 = 0.9831 

avec: 

p : masse volumique du sirop de saccharose à 50°C (kg/ m3
) 

C : concentration de la solution de saccharose (0 Brix) 

(11) 

Cette relation empirique est en accord avec celle établie par Wolf ( 1987) pour une solution de 

saccharose de concentration allant de 50°B à 60°B : p = 5,7 * C + 946. 
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Ainsi nous avons choisi de maintenir la concentration de la solution entre 60°B (soit Pmax =1 

270 kg/1, correspondant au seuil haut) et 58°B (soit une Pmin = 1 257 kg/1, correspondant au 

seuil bas). 

Le programme prend en compte le temps de réponse aux consignes de température et de 

pression ainsi que les valeurs de /j, T et P c que nous avions établie auparavant (Tableau 15). 

Au cours de la DII, dès que la masse volumique du sirop décroît et atteint une valeur 

inférieure au seuil bas, le programme lance l'évaporation sous vide en réalisant les étapes 

suivantes. 

étape 1: diminution de la pression Tc= 50°C 

Pc = - 0,89 bars 

Après 95 secondes, l'étape 2 est déclenchée: 

étape 2: reconcentration du sirop Tc= 60°C 

Pc = - 0,89 bars 

Cette étape dure jusqu'à ce que la masse volumique du sirop atteigne le seuil haut. A ce 

moment l'étape suivante se déclenche: 

étape 3: diminution de la température Tc= 50°C 

Pc = - 0,89 bars 

Après 90 segondes, on revient au mode « maintien en température », c'est-à-dire au 

fonctionnement à pression atmosphérique. 
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111.3. Etude de la régénération appliquée au cas d'une solution de saccharose 

utilisée pour la DII de cubes de pomme. 

111.3.1.0bjectif 
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Les études précédentes ont permis d'acquérir une meilleure connaissance du fonctionnement 

de l'équipement pilote et la réalisation d'un programme informatique permettant de maintenir 

la concentration du sirop quasi constante lors d'un traitement de DII. L'objectif de cette étape 

sera d'utiliser le pilote pour la DII de 20 lots successifs de cubes de pommes avec la même 

solution de DII, en se rapprochant le plus possible des conditions industrielles, et de vérifier 

que la qualité des produits traités n'est pas altérée par le vieillissement progressif du sirop. 

111.3.1.1.Matériels et méthodes 

111.3.1.2.Préparation des fruits et de la solution concentrée 

• Les fruits 

Les fruits utilisés pour les essais de DII sont des pommes fraîches de la variété Golden 

delicious provenant d'un grossiste local (origine: Hautes-Alpes, France, calibre: 70/80). Elles 

sont conservées en chambre froide à +4°C jusqu'à leur utilisation. 

Environ 1 h avant le début du traitement de DII, les pommes sont sorties de la chambre froide 

et laissées à température ambiante. On sélectionne les fruits indemnes de toute détérioration. 

Les pommes sélectionnées sont ensuite lavées à l'eau chaude, égouttées et évidées à l'aide 

d'un économiseur avant d'être découpées mécaniquement en cubes de 0,9 mm d'arête. Le 

découpage en cubes est réalisé grâce à un hachoir semi-industriel Hobart. Tous les morceaux 

issus de l'opération de découpe sont conservés pour le traitement, qu'ils soient cubiques ou 

non. Seuls les morceaux ayant une forme cubique régulière sont utilisés pour la mesure de 

perte en eau et de gain en solutés. La composition moyenne initiale des fruits a été la suivante : 

teneur en eau 83,8 g/ 100 fruit; 14,3 °Brix, teneur en sucres reducteurs 10,5 g/100 g fruit; 

teneur en acide malique 0,3 g/100 g fruit. 
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• La solution concentrée 

La solution de DII est une solution concentrée préparée en mélangeant à 50°C dans une 

marmite Auriol, du sucre blanc cristallisé (saccharose commercial) avec de l'eau jusqu'à 

dissolution complète. 

La veille du premier jour des essais, on a préparé 300 kg de sirop de saccharose à 60°B qui ont 

servi à remplir le circuit principal pour le premier essai de DII, soit 70 kg, et pour réajuster le 

volume du sirop lors des essais suivants grâce à un repère placé dans la cuve de mélange. Le 

sirop ainsi préparé est conservé à température ambiante (25°C) dans des bidons fermés jusqu'à 

utilisation. 

III.3.1.3.Conduite des essais 

)> Présentation générale de l'expérience 

On réalise une succession de 20 cycles de DII de cubes de pomme en utilisant pour chaque 

cycle le sirop de saccharose qui a servi au cycle précédent. Les 20 essais sont conduits sur 4 

jours, à raison de 5 cycles par jours de façon à s'approcher au maximum des conditions 

industrielles. 

Chaque cycle consiste à immerger pendant 90 min, 14 kg de cubes de pomme (Mm) de 9 mm 

d'arête dans 70 kg d'une solution de saccharose (M50) à 60°Brix et 50°C; l'immersion et le 

mélange sont assurés par le système d'agitation de la cuve de DII. 

Au cours de chaque cycle, la température du sirop est maintenue à 50°C et sa concentration 

entre 58 et 60°Brix. Avant d'être réutilisé pour un autre essai, le sirop de la cuve est débarrassé 

des fragments de pomme par vidange; on proède à un nettoyage rapide de la cuve puis à une 

remise à niveau par complément avec le sirop neuf à 60°Brix (M5a)- Le sirop qui s'est 

lègèrement refroidi pendant cette opération, est ensuite rechauffé à 50°C. Le sirop prêt pour le 

prochain cycle a ainsi les mêmes caractéristiques que celui utilisé pour le cycle précédent en 

termes de quantité (masse), température et concentration. 
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Des mesures en ligne et hors ligne, sur le sirop et sur les cubes de pomme, sont effectuées afin 

d'étudier l'évolution des caractéristiques physico-chimiques du sirop et l'influence des 

différents utilisations successives (usure) sur la perte en eau, le gain en soluté et la couleur des 

fruits. 

> Déroulement d'un essai 

Juste avant de lancer un cycle de DII, on prélève deux échantillons de cubes de pomme et deux 

autres de sirop dans des pots en plastique stérilisés (Mes =160 g). Un échantillon de pomme est 

mis de côté pour des mesures nécessaires à la détermination de la perte en eau et du gain en 

soluté des fruits; les autres échantillons sont immédiatement congelés à - l 8°C pour des 

analyses ultérieures. 

Une fois la totalité des cubes de pommes versées dans la cuve de DII, l'agitation est mise en 

marche avec une vitesse de rotation de 8 tr/min et le système de conduite automatique est 

lancé. Une fois le cycle terminé, l'enregistrement des données est arrêté et on prélève alors 

deux échantillons de sirop au niveau des vannes VI et V2 et un échantillon de cubes de pomme 

à l'aide d'une passoire. 

Les échantillons de sirop sont immédiatement placés au congélateur (- l 8°C). Les cubes de 

pomme sont rincés 5 secondes sous l'eau froide de façon à enlever la couche de sirop en 

surface, puis égouttés en les déplaçant légèrement pendant quelques secondes sur du papier 

absorbant (élimination de l'eau de rinçage). La moitié de l'échantillon de cubes de pomme 

rincés et égouttés est mis dans un pot de 100 ml et placé au congélateur pour mesurer 

ultérieurement la couleur. A partir de l'autre moitié, on mesure la masse de 25 cubes et leur 

degré Brix (Giroux, 1992). Les cubes restant serviront pour la mesure de la teneur en eau des 

fruits. 

On procède ensuite à la préparation du pilote pour l'essai suivant : les cubes de pomme sont 

sortis de la cuve à l'aide d'une écumoire et mis à égoutter 10 min environ dans un panier 

perforé disposé sur un bidon pour récupérer le sirop. On place ensuite un récipient sous la 

vanne V2 de façon à récupérer tout le sirop de la cuve de DII. Une fois vidangée de son sirop, 
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la cuve et l'hélice sont nettoyées à l'aide de papier absorbant légèrement humidifié 

(élimination des restes de cubes et de pulpe de pomme). Par ailleurs, on vidange le filtre puis 

on enlève la poche usagée et on en replace une neuve (de même diamètre de pores, l00µm). 

Après avoir pesé les cubes de pomme égouttés (Mre), on reverse dans la cuve le sirop issu de la 

vidange de la cuve, le sirop d'égouttage des cubes de pomme et le sirop récupéré lors du 

changement du filtre. On réajuste alors la quantité totale de sirop en lui ajoutant le sirop neuf à 

60°Brix jusqu'à la graduation établie dans la cuve à cet effet (celle-ci correspond à 70 kg de 

sirop à 60°B distribués dans le pilote). Connaissant la masse de sirop neuf ajouté (par pesée 

différentielle) et sachant que la quantité initiale de sirop était de 70 kg, on en déduit la masse 

de sirop en fin de traitement. 

Quelques minutes après la remise en circulation du sirop, on mesure son degré Brix et on 

déclenche depuis l'ordinateur de commande la phase de réchauffage du sirop. 

Une fois le sirop ramené à des conditions standards en terme de quantité (70 kg), de 

concentration (60°B) et de température (50°C), on réalise le cycle suivant dans les mêmes 

conditions. 

Par ailleurs, on pèse les condensats issus de la reconcentration du sirop au cours de l'essai et 

on ajuste le niveau du trop plein de la cuve de sortie de ces condensats. On relève aussi la 

masse des condensats de vapeur primaire récupérés en sortie du ballon mélangeur au cours du 

traitement. Ces données nous serviront à estimer la consommation moyenne de vapeur par 

cycle de DII. 

Chaque journée de travail permet de réaliser 5 essais consécutifs, les essais étant numérotés de 

1 à 20. Pour les essais n° 1, 5, 10, 15 et 20 qui, à l'exception de l'essai n°1, correspondent au 

dernier essai d'une journée de travail, on réalise des prélèvements réguliers de fruits et de sirop 

aux temps 0, 10, 20, 30, 45, 60 et 90 min. Les résultats des mesures et des analyses de ces 

prélèvements permettront d'établir les cinétiques de pertes en eau et de gain en soluté 

caractéristiques de l'essai considéré. 
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A la fin de chaque série de 5 essais, après avoir nettoyé la cuve, on réalise deux filtrations plus 

fines du sirop : la première par circulation à travers une poche filtrante ayant une maille de 

25µm, la seconde une poche ayant une maille de 5µm. Chaque filtration dure 3 min. On prend 

un échantillon du sirop filtré à 5µm afin de déterminer sa couleur, sa turbidité et sa charge 

microbienne. La deuxième filtration terminée, on procède au réajustement du volume du sirop 

dans la cuve et on laisse à température ambiante le sirop jusqu'au lendemain. 

Il faut noter que les prélèvements de sirop et de fruits, nécessaires à l'échantillonnage, ne 

représentent respectivement que 0, 7 % et 1, 7 % de la masse initiale du sirop et de la masse 

initiale des fruits traités; ces valeurs sont respectivement de 1,6 % et 6 % pour les essais n° 1, 

5, 10, 15 et 20 où le nombre de mesures est maximal. Etant au plus de l'ordre de 5 %, nous 

pourrons donc négliger l'influence de ces prélèvements sur les caractéristiques générales du 

traitement. 

P. Bilan massique sur le sirop. 

Les mesures de masse, effectuées lors de la conduite d'un essai complet ont permis de 

déterminer les différentes pertes en sirop de DII au cours de cet essai. La quantité de sirop 

perdue à l'occasion de la reconcentration du sirop, perdue pour l'échantillonnage, ainsi que la 

masse du sirop restant sur les fruits, sur les récipients et dans la poche filtrante ont été 

calculées à partir des expressions suivantes: 

Msrr = Mso - Msa (12) 

Msrt = [(M50 + Mro (PE) - Mro (GS))* (C5r)J/0,6 (13) 

Psr = [ (Mso - Msn)/MsoJ * 100 (14) 

Pscf = [(Mre - Mro (PE) + Mro (GS))/M50J*l00 (15) 

Pscr = [(Mri - Mrr)/ M5J* 100 (16) 

Pec = [(0,16 kg/échantillon) (7 échantillons)/ M50]*l00 (17) 

Pn = [(Mni - Mflf)/MsoJ*l00 (18) 

avec, Mso : masse initiale de la solution (kg) 

Msa : masse ajoutée de la solution pour revenir à 70 kg (kg) 

Msrr : masse finale réelle de la solution (kg) 

Msn : masse finale calculée de la solution (kg) 



Etude de régénération 

Mro : masse initiale des fruits (kg) 

PE : perte en eau des fruits (kg/100 kg de fruit initial) 

GS : gain en sucre des fruits (kg/100 kg de fruit initial) 

C
5
r : teneur en sucre finale de la solution (kg/100 kg de solution) 

Psr : perte de masse de la solution par reconcentration (kg/100 kg de solution) 

P scf : perte de masse de la solution qui reste collée aux fruits (kg/100 kg de 

solution) 

Mre : masse des fruits égouttés (kg) 

P scr : perte de masse de la solution qui reste collée aux récipients (kg/100 kg de 

solution) 

Mri : masse initiale du récipient (kg) 

Mrr : masse finale du récipient (kg) 

P ec : perte de la solution par échantillonage (kg/100 kg de solution) 

P n : perte de la solution par filtration (kg/100 kg de solution) 

Mrn : masse initiale de la poche filtrante (kg) 

Mt1r : masse finale de la poche filtrante (kg) 

111.3.1.4. Méthodes d'analyse 

:-- Sur le sirop 

• Les mesures en ligne 
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Les mesures en ligne sur le sirop sont réalisées par les capteurs placés sur la conduite située 

entre le filtre et l'échangeur El, et sont transmise à l'ordinateur par une liaison série RS 232C. 

Ce dernier effectue un enregistrement toutes les 2 s et un affichage à l'écran avec 

« rafraîchissement » toutes les minutes au cours de l'essai. Les paramètres mesurés sont les 

suivants : la conductivité (µSiern), le pH, la masse volumique (kglm\ et la température du 

sirop à différents endroits du circuit, les capteurs associés ont été décrits précédemment. 

• Les mesures hors lignes 

Pour des raisons pratiques, les mesures hors ligne sont effectuées à la fin des 20 essais, à partir 

d'échantillons congelés immédiatement après leur prélèvement puis conservés au congélateur 

(-l 8°C). Elles concernent les grandeurs suivantes: le degré Brix du sirop, son acidité, sa teneur 
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en sucres réducteurs et sa couleur; pour ces 4 grandeurs les méthodes d'analyse du sont les 

mêmes que celles décrites au chapitre I.1 .2.2. 

Le conductimètre du pilote ayant une plage de fonctionnement de 0, 1 à 200 µSiern, des 

mesures complémentaires ont été réalisées hors ligne à l'aide d'un conductimètre du type 

Hanna Instruments Hl 8733 dont la plage de fonctionnement varie de O à 200 mS/cm. Ces 

mesures ont été menées sur les échantillons du sirop prélevés à la fin des essais 1, 10, 15, et 

20. Pour chaque échantillon de sirop, 3 mesures ont été effectuées de façon à pouvoir 

comparer ces valeurs à celles enregistrées par l'ordinateur du pilote. 

Pour des raisons de disponibilité d'équipement, le trouble du sirop a été évalué par la mesure 

de la transmittance à 720 nm, selon la méthode USNC MOA 0001 (Bichsel et Wilson, 1990), 

avec un spectrophotomètre Spectronic 1001 Milton Roy. Les valeurs rapportées sont les 

moyennes de 3 mesures. Elles sont exprimées en %, la valeur 100 correspondant à une absence 

de trouble. L'incertitude sur la mesure a été estimée à ±0,15%. 

Les analyses microbiologiques (dénombrement en levures et en moisissures) ont été réalisées 

sur des échantillons prélevés à différents stades: au départ dans le sirop neuf, à la fin des essais 

n° 5, 10, 15 et 20, avant et après sa filtration à travers le filtre à 5 µm, ce qui permet 

d'apprécier l'efficacité de la filtration. La méthode utilisée est décrite au chapitre II.2.2.3. 

:,.. Sur les cubes de pommes 

Pour les cubes de pomme toute les mesures ont été réalisées hors ligne. La couleur des cubes 

de pomme a été mesurée après les essais, à partir des échantillons congelés immédiatement 

après prélèvement. Les autres mesures, concernant la masse de 25 cubes de pomme, la masse 

des échantillons pour la détermination de la teneur en eau et le degré Brix des fruits, ont pu 

être réalisées pendant les essais . Le mesure du degré Brix, de teneur en eau ainsi que les 

calculs de perte en eau, gain en solute et perte du poids ont été réalisées comme décrit 

auparavant (cf §III.2.2.4.3.). Ces mesures permettront d'étudier l'influence de l'usure 

progressive du sirop sur l'évolution des principales caractéristiques des cubes de pomme. 
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Les indices de couleur déterminés et l'appareil de mesure utilisé sont les mêmes que ceux 

utilisés pour le sirop ( cf. § I. 1.2.2. ). Les cubes de pommes sont placés dans une boîte de Pétri 

de 2,5 cm de diamètre en veillant à ne pas laisser d'espace vide entre les cubes. Les données 

rapportées sont la moyenne de 8 mesures. Elles ont servi au calcul du 1lE donnant la variation 

de la couleur des pommes par rapport à l'état initial. 

111.3.2. Résultats et discussion 

• Fonctionnement du pilote 

Lors des traitements de DII de cubes de pomme dans le pilote nous avons pu observer que, 

comme prévu, l' évaporation se mettait en route lorsque la masse volumique du sirop devenait 

inférieure à 1258 et s'arrêtait ensuite lorsque celle-ci devenait supérieure à 1270 kg/m3
. 

L'évaporation a eu lieu en deux périodes : une première période d'environ 10 min après 6 min 

de traitement de DII, et une deuxième d'environ 5 min après 49 min de traitement, soit au total 

15 min d'évaporation sous vide sur une durée totale de traitement de 90 min. L'évaporation a 

permis d'éliminer en moyenne 8 (±1) kg d'eau du sirop (à une température de 49,5°C) en 

maintenant pratiquement constante la concentration de la solution. 

Par ailleurs, nous avons constaté que la température restait à 50°C (±1,5) durant la phase 

d'utilisation de l'évaporateur à pression atmosphérique. 

Enfin, nous avons relevé que pour le maintien en température et la reconcentration du sirop au 

cours d'un traitement, la quantité de vapeur utilisée a été en moyenne de 16,9 kg (±0,9). 

• Evolution des caractéristiques du sirop au cours des 20 essais de DII 

• Degré Brix 

Le Tableau 19 montre l'évolution de la concentration du sirop au cours des essais p.0 1, 5 10, 

15 et 20. On peut constater qu'elle est restée très proche de 60°Brix. 
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Ces résultats confirment l'efficacité et surtout la fiabilité du pilote à maintenir la concentration 

de la solution pratiquement constante au cours d'un traitement de DII. Ils montrent aussi la 

possibilité de réutiliser telle quelle la totalité du sirop d'un essai à l'autre. Seul un réajustement 

en volume du sirop par ajout de sirop neuf à 60°B est alors nécessaire après chaque essai. La 

masse de sirop ajoutée est en moyenne de 6 kg par essai soit moins de 10 % de la masse 

initiale totale. 

Tableau 19. Evolution du 0 Brix du sirop au cours des essais n° 1, 5 10, 15 et 20 de DII de 

pommes avec reconcentration en continu du sirop. 

temps 0 B rix au cours de l'essai 
(min) 1 5 10 15 20 moyenne cr 

0 60,0 59,4 59,6 59,7 59,4 59,6 ±0,2 
10 59,2 58,2 59,5 58,3 58,0 58,6 ±0,7 
20 60,0 60,8 60,8 60,0 60,4 60,4 ±0,4 
30 59,4 60 60,2 59,4 59,6 59,7 ±0,3 
45 59,0 59,2 59;4 58,5 59,8 59,2 ±0,5 
60 60,6 59,4 59,0 60,2 58,8 59,6 ±0,7 
90 60,0 60,4 58,2 59,4 59,9 59,5 ±0,8 

Il faut noter qu'en maintenant le degré Brix du sirop à sa valeur initiale, on se retrouve dans les 

mêmes conditions de traitement, en termes de différence de concentration entre les ·fruits et le 

sirop qu'avec un traitement classique utilisant un rapport initial sirop/fruits de 20/1. Mais, dans 

nos conditions expérimentales, on utilise 4 fois moins de sirop; autrement dit, à quantité de 

sirop égale, il est possible de traiter 4 fois plus de produits. 

•pH 

La Figure 29 nous montre l'évolution du pH initial du sirop au cours des 20 essais successifs 

de DII de cubes de pomme, soit une durée totale de 30 h de traitement. Nous pouvons observer 

que le pH diminue d'une façon très importante (de 6,8 à 5,1) lors du premier essai. Par la suite 

cette diminution ralentit et c'est à partir du 5ème essai qu'on observe une stabilisation du pH 

du sirop à 4 (± 0, 1 ), valeur correspondant au pH des pommes. 
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Figure 29. Evolution du pH d'un sirop de saccharose utilisé pour 20 traitements successifs de 

DII de cubes de pomme, le sirop étant reconcentré durant le traitement de DII (temps de 

chaque traitement= 90 min). 

Dans notre étude aucune variation du pH n'a été détectée une fois l'état d'équilibre atteint. 

L'augmentation de la charge en levures (cf. analyse microbiologique) n'a pas été suffisante 

pour être détectée par la mesure du pH. Comme la mesure de pH est facile à mettre en oeuvre 

en ligne, cette grandeur pourrait être utilisée pour détecter une forte augmentation de la charge 

microbienne se traduisant par une augmentation de pH, et lancer le traitement de réduction de 

celle-ci. 

• Acidité titrable 

L'évolution de l'acidité titrable du sirop au cours des 20 essais (exprimée en g d'acide malique 

pour 100 ml de sirop) est indiquée sur la Figure 30. On constate une augmentation rapide de 

l'acidité du sirop au cours des six premières réutilisations: initialement nulle, elle atteint ainsi 

0,1 g/100 ml de sirop à la fin de l'essai 6. 



Etude de régénération 106 

0,2 

0,1B 
., 

-:::, 
0 ,16 

ë 
0 0,14 
0 

.. 0,12 

= -~-=- 0,1 -; .ê 
ë = ... -; 0,0B 

-:::, 
·.:; "' 
~ 0,06 

-:::, 

~ 0,04 

~ 
-:::, 0,02 ·.:; 
~ 

-+-1 = O m,n J 

--- 1 = 90 min 1 

0 

2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18 19 20 

nombre de réutilisations 

Figure 30. Evolution de l'acidité d'un sirop de saccharose utilisé pour 20 traitements 

successifs de DII cubes de pomme, le sirop étant reconcentré au cours de ces traitements. 

Au fur et à mesure que la différence de concentration entre l'acide malique du sirop et celui 

des pommes diminue, la diffusion de l'acide du fruit vers la solution se ralentit. Finalement, 

l'acidité se stabilise à partir du l lème essai à une valeur moyenne de 0,16 (±0,01) g/100 ml de 

sirop. Cette stabilisation correspondrait à l'atteinte d'un état d 'isotonicité entre le sirop et les 

cubes de pomme puis qu ' il n'y a plus d'échange entre le pommes et le sirop. La mesure de 

l'acidité initiale des pommes confirme cette hypothèse. 

• Teneur en sucres réducteurs 

La Figure 31 montre l' évolution de la teneur en sucres réducteurs dans le sirop. On observe 

qu ' elle augmente en effet jusqu'à 7,13 (en g/100 ml de sirop) à la fin du 6ème essai puis se 

stabilise progressivement pour être quasiment constante à partir de la 12ème réutilisation. La 

teneur en sucres réducteurs du sirop est alors de 9,1 (±0,3) g/100 ml de sirop. 

La teneur en sucres réducteurs des pommes utilisées dans ces essai a été en moyenne de 10, 1 

(±0,4) g/100 g de fruit frais. On atteindrait donc un équilibre en sucres réducteurs entre le sirop 

et les cubes de pomme. 
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Figure 31. Evolution de la teneur en sucres réducteurs d'un sirop utilisé pour 20 traitements de 

DII successifs de cubes de pomme, le sirop étant reconcentré au cours des traitements. 

Comme l'évaporation sous vide se fait à une press10n correspondant à une température 

d'ébullition du sirop de 50 °C, la température du sirop reste pratiquement constante à 50°C 

durant tout l'essai . Dans ces conditions opératoires et à pH 4 , nous pouvons considérer que 

l'enrichissement du sirop en sucres réducteurs est principalement liée à la migration du 

fructose et du glucose des pommes vers le sirop. Néanmoins l'hypothèse d'une hydrolyse 

partielle du saccharose du sirop ne peut pas être totalement écartée. 

• Conductivité électrique 

Comme le montre la Figure 32, la conductivité électrique du sirop augmente régulièrement au 

cours des 9 premiers essais. Elle tend ensuite à se stabiliser entre 225 et 275 µSiern à partir de 

12 h de traitement jusqu'à la fin des essais. Comme nous l'avions déjà mentionné, la 

conductivité électrique d'un sirop dépend de la composition chimique de l'eau utilisée pour sa 

préparation, de sa concentration en sucre, de sa température et de sa teneur en différents sels 

minéraux provenant des produits traités. 
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Figure 32. Evolution de la conductivité électrique d'un sirop de saccharose utilisé pour 20 

traitements successif de DII de cubes de pomme, le sirop étant reconcentré au cours des 

traitements. 

Dans le cas de notre expérience, la concentration et la température du sirop sont maintenues 

respectivement à 59,4 (±1,4) 0 B et 50 (±1,5) °C. Nous pouvons donc attribuer l'augmentation 

de la conductivité du sirop durant les premiers 10 traitements à un enrichissement progressif 

en sels minéraux issus des cubes de pomme, essentiellement du potassium et du sodium 

(Feinberg et al. 1991); ensuite les variations observées en cours d'essai ne sont plus dues qu'à 

la modification de la concentration du sirop entre 58 et 60,8°B. 

La phase de stabilisation a été observée pour des valeurs dépassant la limite supérieure de 

fonctionnement du capteur de 200 µSiern. Les valeurs de conductivité enregistrées à partir du 

9ème essai sont donc moins fiables. Cependant, les résultats des mesures de conductivité 

effectuées hors ligne ont montré une même tendance que ceux des mesures en ligne (Tableau 

20). Cela signifie donc que, même si le conductimètre du pilote ne fournit plus des valeurs 

exactes pour la conductivité du sirop au-delà de 200µS/cm, il donne une évolution de ce 

paramètre qui reflète le comportement réel de la solution. La phase de stabilisation observée 

n'est donc pas une conséquence de l'utilisation du capteur en dehors de sa plage de 
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fonctionnement. Elle correspond à l'atteinte d'un équilibre en sels minéraux entre le sirop et 

les cubes de pomme. 

Tableau 20. Conductivité électrique du sirop mesurée en 
ligne et hors ligne. 

N° traitement 

0 
5 
10 
15 
20 

Conductivité électrique 
en ligne hors ligne* 

30,3 27,1 
190,5 185,5 
278,1 223,6 
283,5 226,6 
285,1 225,1 

En comparant les Figures 30, 31 et 32, on peut constater que l'évolution de l'acidité, de la 

teneur en sucres réducteurs et de la conductivité électrique (mesure indirecte de la teneur en 

sels) du sirop au cours des 20 essais suit une tendance logarithmique comme nous l'avions 

déjà observé dans nos essais préliminaires. On pourrait penser donc que les acides, les sucres 

réducteurs ainsi que les sels du fruit diffusent vers la solution en fonction de la différence de 

concentration entre les deux milieux; cette diffusion s'arrête lorsque l'équilibre a été atteint, ce 

qui est favorable au maintien de la composition initiale des produits traités, donc de leur 

qualité. 

En outre on a pu constater que le temps nécessaire pour atteindre l'équilibre augmente en 

fonction de la concentration des différents solutés dans les fruits. En effet, les pommes 

utilisées dans cette expérience étaient plus riches en acides, en sucres réducteurs et en sels 

minéraux que celles utilisées dans nos essais préliminaires et les durées avant équilibre ont été 

plus longues. 

• Couleur 

Au cours de l'expérience, nous avons pu observer un brunissement du sirop, particulièrement 

sensible pendant les 3 premiers essais. Ceci se traduit au niveau de l'évolution des indices de 

couleur L, a, b, représentée en Figure 33 par une diminution de l'indice L (assombrissement du 

sirop) et une augmentation de l'indice b (progression du jaune vers l'état de saturation sur 
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l'axe -b, +b). L'indice a (passage du vert au rouge sur l'axe -a, +a) augmente régulièrement 

jusqu'à la 9ème réutilisation puis semble se stabiliser vers +0, 7. 

L'indice L diminue en fait assez rapidement jusqu'au 5ème essai ( de 31 à 28,5), puis ralenti et, 

à partir du 1 0ème essai, il semble se stabiliser à une valeur de 27, 7. En ce qui concerne la 

variation globale de la couleur on observe une variation LlE de 2, 1 à la fin du premier essai et 

celle-ci augmente progressivement jusqu'à 4, 7 au 9ème essai. La couleur du sirop aurait donc 

tendance à se stabiliser à partir de la 9ème réutilisation du sirop. Cependant, au cours de 

l'expérience, nous n'avons plus observé d'évolution dans la couleur du sirop dès le 3ème 

essai. Ceci s'explique par le fait qu'à partir de cet essai la variation de LlE du sirop d'un 

traitement au suivant devient inférieure à 0,4, valeur de LlE correspondant aù seuil de 

perception de !'oeil humain (Parkes, 1994). Par ailleurs nous n'avons observé aucune 

différence entre les valeurs de LlE des sirops à la fin des traitements n° 5, 10, 15 et 20 et celles 

des sirops filtrés à 5 µm, la filtration n 'ayant pas d'influence sur la couleur. 
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Figure 33 . Evolution des indices de la couleur L, a, b et LlE d'un sirop de saccharose utilisé 

pour 20 traitements successifs de DII de pommes, le sirop étant reconcentré au cours de 
traitement. 
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Nous observons la même tendence que dans le cas du sirop reconcentré par ajoute du sucre 

cristallisé. L'évaporation n'a pas donc produit un brunissement plus important de la' solution. 

• Turbidité 

D'une façon générale on peut considérer que la transmittance d'une solution reflète le trouble 

de cette solution: plus la solution est trouble, plus la transmittance de la solution sera faible . 

De ce fait nous avons suivi le trouble du sirop en mesurant la transmittance à 720 nm. Le 

Tableau 21 montre les valeurs de la transmittance initiale (t = 0) et finale (t = 90 min) du sirop 

au cours des 20 réutilisations successives; il indique également la différence entre la 

transmittance initiale du sirop d'un essai et la transmittance finale du sirop de l'essai précédent 

pour évaluer l'effet de l'ajout de sirop neuf et de la filtration à 5 µmen fin de journée. 

On constate une diminution rapide de la transmittance du sirop au cours des 10 premières 

réutilisations : initialement à 99,3% elle atteint 58,5% à la fin de l'essai 10. Elle continue 

ensuite à diminuer jusqu'au dernier essai mais beaucoup plus lentement. Elle vaut ainsi 48,2 % 

à la fin de l'essai 20. Le trouble du sirop augmente donc avec le nombre de réutilisations, et 

plus particulièrement au cours des 10 premières. Cette augmentation est liée en particulier à un 

enrichissement progressif du sirop en particules en suspension: colloïdes ou particules de fruit 

de très petite taille provenant du frottement des cubes de pomme les uns sur les autres. 

Le trouble initial du sirop utilisé pour un essai donné est légèrement plus faible que celui 

mesuré à la fin de l'essai précédent. Ceci peut être attribué à la quantité de sirop neuf ajouté 

après un traitement pour réajuster le volume de la solution de DII pour l'essai suivant, ajout 

qui se traduit par une diminution de la teneur en particules insolubles. On observe aussi que la 

filtration à travers un filtre à 5µm du sirop à la fin des essais n° 5, 10, 15 et 20 améliore la 

transmittance, c'est à dire diminue le trouble du sirop. 
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Tableau 21. Transmittance à 720 nrn d'un sirop utilisé durant 

20 traitements successifs de DII de cubes de pomme. 

essai transmittance à différence entre la 
720 nrn* transmittance au 

temps t=0 d'un essai 
et à t=90 de l'essai 

t=0 min t=90 min :Qrécédant 

l 99,25 92,75 
2 93,35 86,40 0,60 
3 87,30 81,35 0,90 
4 82,30 77,8 0,95 
5 78,30 72,15 0,50 
6 77,61 71,5 5,45 
7 71,20 66,90 -0,30 
8 69,33 66,60 2,4 
9 67,60 61,15 1,0 
10 64,15 58,50 3,0 
11 63,60 59,0 5,1 
12 61,50 58,50 2,5 
13 61,30 57,95 2,8 
14 58,75 55,0 0,8 
15 57,0 52,10 2,0 
16 58,90 53,0 6,8 
17 55,35 51,85 2,3 
18 54,05 49,65 2,2 
19 52,7 49,35 3,0 
20 51,6 48,2 2,2 

54,3 6,1 

• Solides insolubles 

La Figure 34 représente l'évolution de la teneur en solides insolubles du sirop (tamisé par la 

grille située au fond de la cuve), en fonction de l'essai réalisé. Nous pouvons observer que la 

teneur en solides insolubles du sirop a varié d'un essai à l'autre; les caractéristiques de texture 

de chaque lot de fruit ont sans doute influencées ce résultat. Par contre, pour le sirop filtré à 

l 00 µm nous observons que la teneur en solides insolubles est restée relativement constante. 

Des valeurs proches de 0,05 g/100 ml du sirop ont été observées. De ce résultat, on constate 

que la variation de la transmittance du sirop observée est due à la présence de particules 

insolubles de taille inférieure à l 00 µm. 
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Figure 34. Evolution de la teneur en solides insolubles du sirop de saccharose au ~ours de 20 

traitements successifs de DII de cubes de pomme ( échantillons pris: sirop tamisé à 1 mm et 

filtré à 100 µm). 

• Activité de l'eau et charge microbienne 

Nous avons mesuré l'activité de l'eau¾< de la solution à la fin de chaque essai. Nous pouvom 

observer dans la Figure 35 que ¾ diminue progressivement durant les 10 premiers essais et se 

stabilise par la suite à une moyenne de 0,873 (±0,006). La diminution de ¾< peut être attribuée 

à l'augmentation progressive des sucres réducteurs dans la solution, en provenance des 

pommes. 

En ce qui concerne l'analyse microbiologique nous avons constaté que le sirop neuf ajouté au 

début des essais a montré dans tous les cas une charge en levures/moisissures se situant en 

dessous du niveau de détection ( < l 0 UFC/ml). Nous avons observé que dans tous les sirops 

analysés le nombre de moisissures a aussi été inférieur à 10 UFC/ml. 
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Figure 35. Evolution de l'activité de l'eau a.v du sirop de saccharose (60°B) au cours des 20 

traitements successifs de DII de cubes de pomme (le sirop étant réconcentré par évaporation). 

La Figure 36 indique l' évolution globale de la charge en levures du sirop au cours des 20 

essais et après chaque filtration à 5µm. On peut remarquer que la charge du sirop augmente 

globalement avec le nombre de réutilisations, mais que cette augmentation est ralentie sous 

l'effet de la filtration. Elle permet en effet de réduire de 63% en moyenne la charge 

microbienne du sirop filtré . Toutefois, on note une différence importante entre la charge en 

levures du sirop filtré à la fin d' une journée et celle du sirop du premier essai de la journée 

suivante; cette dernière reste cependant inférieure à la valeur de la charge du sirop non filtré de 

la fin de la journée précédente. L'effet favorable de la filtration est donc considérablement 

réduit au cours de la nuit. Le sirop présente durant la nuit des conditions favorables au 

développement de certaines levures osmotolérantes, seul type de levures susceptibles de se 

multiplier dans ces sirops (Philippot (1981) cité par Bourgeois (1996)): soit une température 

qui diminue lentement et garde une valeur proche de la température optimale de croissance des 

levures (25° C), un pH se situant près de l' intervalle de pH optimal pour leur croissance (4,5 à 

6,5) et un milieu riche en nutriments. 
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Figure 36. Evolution de la charge microbienne d'un sirop de saccharose réutilisé dans la DII 
de cubes de pomme à la fin des essais n° 5, 10, 15 et 20, au début des essais n° 6, 11 et 16, 
ainsi que du sirop après filtration à travers un filtre de 5 µm (*). 

Une seconde filtration à 5 µm effectuée juste avant le démarrage du premier essai de la journée 

permettrait de réduire voir d'enrayer l'augmentation de la charge microbienne du sirop qui a 

lieu pendant les phases de non utilisation prolongée. Cette étape de filtration supplémentaire 

permettrait de réutiliser plus longtemps le sirop. La durée de réutilisation du sirop sera aussi 

fonction de l'efficacité du lavage des fruits, la contamination initiale des cubes de pomme 

contribuant pour une large part à augmenter la charge microbienne du sirop entre deux essais 

successifs. 

La charge du sirop après 20 réutilisations reste cependant relativement faible, puisqu' elle vaut 

2590 (±330) UFC / ml. Cette valeur se situe largement en dessous du seuil d'apparition du 

goût fermenté engendré par des levures établi par Mrozek ( cité par Bourgeois, 1996), à savoir 

50 000 à 100 000 micro-organismes par ml. D'ailleurs, aucun signe de fermentation ou 

d'autres types d'altérations du sirop comme l'apparition d'un trouble particulier ou la 

formation d'un anneau n'ont pu être observés au cours des essais. 
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• Evolution des caractéristiques des cubes de pomme lors du traitement de DII 

• perte en eau et du gain en soluté et réduction du poids 

116 

Pour le pommes nous avons déterminé les cinétiques de perte en eau PE, de gain en soluté GS 

dans les essais n° 1, 5, 10, 15 et 20; pour les autres essais nous avons uniquement déterminé 

ces paramètres ainsi que la réduction de poids (RP) à la fin de chacun des 20 essais (c ' est-à­

dire au temps t = 90 min). 

La figure 37 montre ainsi les cinétiques de PE et de GS des cubes de pomme pour 5 des 20 

traitements de DII à concentration du sirop maintenue entre 58 et 60°B concentration que l'on 

qualifiera de « constante » pour la suite des explications. Nous avons fait une analyse de 

variance pour déterminer l'effet de la réutilisation du sirop sur les cinétiques de PE et GS des 

cubes de pomme. De cette analyse nous avons vu qu'il n'y a pas eu de différence significative 

(p<0. l) entre ces cinétiques. La réutilisation du sirop n' a donc pas d'influence significative sur 

les cinétiques de PE et de GS des fruits . 
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Figure 37. Evolution de la perte en eau PE et du gain en soluté GS de cubes de pomme 

déshydratés dans un sirop reconcentré et réutilisé pour le traitement de 20 lots de fruit. 
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Les résultats des calculs de PE, de GS et de réduction du poids (RP) à la fin de chacun des 

essais, ainsi que les valeurs des écarts types correspondant figurent en Tableau 22. On peut 

observer qu'en moyenne sur les 20 essais, la PE des cubes de pomme après 90 min de 

traitement de DII a été de 46,6 g d'eau/1 00g de produit frais, le GS de 8,5 g de sucres/1 00g de 

produit frais et la RP de 37,8 g/100 g de produit frais. Elles sont respectivement de 39,9 (±1 ,8), 

de 8,1 (±1,1) et de 31,8 (±2,3) dans le cas d'un traitement de DII sans reconcentration ni 

réutilisation du sirop ( cf. essais du pilote avec des pommes, sans étape d ' évaporation sous 

vide). En maintenant la concentration du sirop entre 58 et 60°B, même avec un sirop réutilisé, 

seule la PE des fruits a été favorisée. La présence dans le sirop des solutés provenant des fruits 

n ' a pas modifié les cinétiques de PE et de GS. Le procédé de DII a donc été optimisé par 

rapport à un traitement classique, sans reconcentration. 

Tableau 22 . Perte en eau, gain en soluté et réduction du poids (au t=90 min) 

de 20 lots de cubes de pomme déshydratés successivement dans un même sirop 

de saccharose à 59(±1)0 B. 

No 
réutilisation 

1 
2 
3 
4 
5 
6 
7 
8 
9 
10 
11 
12 
13 
14 
15 
16 
17 
18 
19 
20 

moyenne 
écart type 

Perte en eau (PE) 
(g/l00g fruit frais) 

45 ,7 
44,0 
46,3 
48,3 
47,8 
48 ,8 
45 ,7 
47,0 
45 ,0 
46,8 
47,4 
46,9 
48,4 
49,6 
44,5 
44,2 
47,3 
45 ,6 
43,5 
46,8 
46,6 

1,6 

Gain en soluté (GS) 
(g/1 00g fruit frais) 

8,4 
9,3 
9,7 
7,5 
8, 1 
8,8 
9,3 
9,4 
7,9 
7,3 
7,7 
8,5 
8, 1 
6,3 
9,5 
9,0 
10,1 
9,1 
7,3 
9,5 
8,6 
0,9 

Réduction du poids (RP) 
(g/l00g fruit frais) 

36,2 
34,3 
36,6 
40,8 
39,7 
40,0 
36,4 
37,6 
37,1 
39,5 
39,6 
38,4 
42,3 
43 ,3 
35,0 
35,3 
37,1 
36,5 
36,2 
37,3 
37,9 

2,3 
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• Bilan matière d'un traitement de DII avec reconcentration du sirop 

Les résultats des analyses sur les fruits ont montré que la réutilisation du sirop n'a pas 

d'influence sur la teneur en eau, le gain en soluté et le poids des cubes de fruits déshydratés 

osmotiquement. Par ailleurs, nous avons calculé sur les 20 essais la moyenne et les écarts 

types correspondant pour la masse de sirop égoutté, celle de sirop collé aux fruits , aux 

récipients, la masse des échantillons et celle restant à la fin d'un traitement de DII. La masse 

de cubes de pomme a été également mesurée. Ces résultats, regroupés dans le Tableau 23 , 

montrent la répétabilité du traitement de DII que nous avons effectué. Nous avons donc été en 

mesure d'établir un bilan matière caractéristique de ce traitement, illustré par la Figure 38. 

Tableau 23. Moyennes et écarts types des mesures de masse, de 0 B et de teneur en eau du 

sirop et de pomme au cours de 20 traitement de DII réalisés à concentration constante et avec 

réutilisation du sirop. 

cubes de pomme sirop de saccharose 

• masse initiale (kg) 14,0 ± 0,2 i • masse initiale (kg) 70,0± 1,5 

• masse finale (sans sirop 8,7 ± 0,8 1· masse finale (kg) 63,9 ± 1,2 
collé) (kg) 

• masse de pommes 9,3 ± 0,1 1· masse égouttée (kg) 2,5 ± 0,4 
égouttées (kg) 

• 0 Brix initial 14,3 ± 0,2 :· masse des échantillons (kg) 1, 1 ± 0,2 

• 0 Brix final 37,4 ± 0,3 , . masse collée aux récipients (kg) 0,9 ± 0,2 ; 

• teneur en eau 83,8 ± 0,5 ,. masse collée aux fruits (kg) 0,7 ± 0,1 
initiale(g/1 00g produit) 

• teneur en eau finale 60,6 ± 0,9 !• masse restée dans le filtre (kg) 1,2 ± 0,2 
(g/1 00g produit) 

:. masse ajoutée (kg) 6, 1 ± 1, 1 
:. 0 Brix 59,7 ± 0,9 

Le sirop resté collé à la surface des cubes de fruits égouttés en fin de traitement et aux 

divers récipients utilisés lors d'un essai représente en moyenne respectivement 0,9 % et 1,3% 

de la quantité de sirop initiale. Les poches du filtre ont retenu en moyenne 1, 7 % de la quantité 

de sirop initiale. La quantité moyenne maximale de sirop prélevé sur un essai pour les divers 

analyses a été de 1,6%. Quant aux pertes de sirop induites par la reconcentration du sirop, elles 

ont été en moyenne de 2, 7%. Au cours d'un traitement les pertes totales de sirop liées à la 

conduite expérimentale ont ainsi été estimées à 8,7%. 
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A partir des données du Tableau 23, nous avons aussi estimé les quantités moyennes de 

matières premières qui nous ont été nécessaires pour produire en moyenne par traitement 8, 7 

kg de cubes de pommes déshydratés à 60 g d'eau /l00g de produit fini et 37,6 °Brix : 6 kg de 

sirop à 60°B, ce qui représente 3,6 kg de sucre cristallisé; 14 kg de cubes de pomme, soit 

environ 16 kg de pommes fraîches. Par ailleurs 16,9 kg de vapeur sont utilisées pour maintenir 

la température et la concentration du sirop à leurs valeurs consignes. 

Considérons maintenant le cas d'un traitement dit «classique», c'est-à-dire identique à celui 

que nous avons expérimenté mais sans recyclage du sirop ni maintien de sa concentration à 

une valeur de consigne. Il faut 70 kg de sirop de saccharose à 60°B, soit 42 kg de sucre 

cristallisé et 16 kg de pommes fraîches pour produire en moyenne 9,5 kg de cubes de pomme 

déshydratés à 66, 7% d'humidité et 34 °Brix. La quantité de vapeur nécessaire pour le maintien 

de la température du sirop a été estimée à 7, 7 kg. 

Par rapport à un traitement «classique» de DII, le type de traitement de DII que nous avons 

expérimenté permet donc, à quantité égale de produits traités, d'avoir à gérer des quantités de 

solution concentrée considérablement réduites. Autrement dit, il permet de produire une 

quantité de produits déshydratés beaucoup plus importante à partir d'une même quantité de 

sirop et sur un temps plus court. L'énergie dépensée pour ce type de traitement, a priori plus 

importante que dans le cas d'un traitement classique en raison de la reconcentration du sirop, 

peut être compensée en terme de coût par le rendement horaire en produits finis et les 

économies faites sur la matière première (le sucre). 

En maintenant la concentration du sirop à sa valeur initiale au cours du traitement, on est 

parvenu à éliminer du produit 6, 7% d'eau en plus que pour un « traitement classique ». Cette 

propriété pourrait s'avérer intéressante d'un point de vue du coût énergétique du procédé final 

de stabilisation du produit qui suivra ce traitement de DII. Le traitement de DII que nous avons 

mis au point est donc mieux adapté à une utilisation industrielle de ce procédé. 
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Figure 38. Schéma des flux de matière au cours d'un traitement de DII de cubes de pomme 

dans un sirop maintenu à 50°C et 60°B. 
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• Evolution de la couleur des cubes de pomme. 

Comme nous pouvons le constater sur la Figure 39, les indices de couleurs L, a et b de cubes 

de pomme au début du traitement varient d'un lot de fruit à un autre. Ce même comportement 

des indices de la couleur se présente à la fin des traitements, sans pour autant pouvoir détecter 

un effet de l'usure du sirop sur le t.E des cubes de pomme. Tout au long de l'expérience, nous 

n'avions d'ailleurs pas observé de variation notable de la couleur finale d'un lot de cubes de 

pomme à un autre. Or, le brunissement du sirop augmente avec le nombre de réutilisations. La 

variation de la couleur du sirop au cours de ses réutilisations successives n'a donc pas affecté 

la couleur des cubes de fruits déshydratés, ce qui rend inutile un traitement de décoloration sur 

charbon actif. 
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Figure 39. Evolution de la couleur des cubes de pomme (20 lots) lors de leur déshydratation 

dans un sirop reconcentré et réutilisé. Les indices o etf indiquent la couleur avant et après DII. 



Etude de régénération 122 

111.3.3.Conclusion partielle 

L'expérience que nous avons conduite montre que l'équipement mis au point permet de traiter 

de façon homogène un grand nombre de lots de produits (au moins 20) tout en réduisant la 

quantité de sirop mise en oeuvre, ce qui jusqu'à présent constituait un frein au développement 

industriel du procédé. En effet nous avons travaillé avec un faible rapport massique fruits/sirop 

de 5/1 tout en restant à concentration quasi constante de la solution de saccharose utilisée, 

grâce à la reconcentration réalisée en cours de procédé. Tel que nous l'avons conduit, le 

procédé de DII consomme environ 300 g de saccharose par kg de fruits traités sans produire 

d'effluent autre que les condensats à raison de 0,5 g par kg de produits traités; ces condensats 

ne présentent pas de problèmes majeurs en terme d'impact sur l'environnement. 

Egalement nous avons pu montrer que le mode de procédé que nous avons mis au point ne 

modifie pas les caractéristiques des produits traités au niveau de leur perte en eau, de leur gain 

en soluté ou de leur couleur. Tout en restant dans des limites très raisonnables le seul facteur 

limitant à une utilisation prolongée de la solution concerne sa charge microbienne. Dans le cas 

où celle-ci deviendrait trop élevée il pourrait être envisagé de réaliser un traitement thermique 

ou une filtration plus poussée de la solution seule pour ramener sa charge à l'état initial. 
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La série d'essais préliminaires que nous avons réalisée a permis de constater que la mise en 

contact de morceaux de pommes avec un sirop de saccharose se traduisait par la présence 

de sucres réducteurs dans le sirop, ceux-ci provenant uniquement des fruits traités et non 

d'une possible hydrolyse du saccharose. Par ailleurs, nous avons observé une modification 

importante de la couleur initiale du sirop; celle-ci est probablement due à la fois aux 

pigments extraits des fruits et à ceux d'origine enzymatique produits au moment de la 

découpe des fruits. 

Les essais de DII de cubes de pommes concernant la reconcentration du sirop par ajout de 

sucre cristallisé ont montré qu'au cours de 20 traitements successifs, « l'usure » 

progressive du sirop s'est manifestée par une diminution de son pH et par des 

augmentations de son acidité titrable, de sa teneur en sucres réducteurs et de sa 

conductivité électrique. A partir d'un certain nombre de réutilisations du sirop, nous avons 

pu observer une stabilisation de ces paramètres. Cette stabilisation correspond à l'atteinte 

d'un état d'équilibre pour les paramètres étudiés entre le sirop et les cubes de pomme 

traités; cette stabilisation est intéressante pour envisager de traiter des lots de produits avec 

des caractéristiques qualitatives constantes. Concernant la teneur en sucres réducteurs du 

sirop qui atteint une valeur d'équilibre apparent, nous avons pu conclure que ces sucres 

proviennent essentiellement du fruit, cependant l'hypothèse d'une hydrolyse partielle du 

saccharose du sirop n'est peut être totalement écartée. La modification de la couleur du 

sirop atteint un seuil au delà duquel celle-ci reste stable, sans d'ailleurs modifier la couleur 

des cubes de pommes. Par contre, le trouble et la teneur en solides insolubles de la solution 

augmentent régulièrement, d'abord rapidement puis plus modérément, là également sans 

influence sur les produits traités. La charge microbienne est restée acceptable après 20 

réutilisations successives du sirop; par analogie on considère que la limite acceptable de la 

charge microbienne pour un jus de fruits est de l'ordre de 50 à 100. 103 UFC/ml, nous 

étions seulement à 2600 UFC/ml. 

Comme la reconcentration par ajout de sucre n'était pas transposable à }'-échelle 

industrielle (production à chaque recyclage d'un excès de solution) nous avons mis au 
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point un équipement pilote à échelle semi-industrielle (traitement de lots de 14 kg de fruits) 

qui permet de travailler avec un faible rapport massique sirop/fruit (5/1) tout en maintenant 

quasi constante la concentration de la solution. Ceci est un résultat important par rapport à 

la quantité totale de solution concentrée à mettre en oeuvre par unité massique de produit 

traité. Par ailleurs le pilote permet de réaliser les 3 principales grandeurs de commande que 

sont la température du procédé, la concentration de la solution et l'intensité de l'agitation 

des produits au sein de celle-ci. L'évaporation sous vide, réalisée en cours de procédé et à 

la même température, a pu être conduite sans dépôts de matière dans les plaques grâce à 

une filtration de la solution, filtration dont le rôle a également été important au niveau de 

l'évolution de la teneur en solides insolubles et de la charge microbienne. 

En ce qui concerne l'évolution des différentes caractéristiques physico-chimiques et 

microbiologiques du sirop nous avons constaté qu'elles présentent dans un équipement 

pilote, avec filtration et évaporation sous vide, lès mêmes tendances que dans le cas d'un 

sirop reconcentré par ajout de sucre cristallisé. En outre, avec les conditions d'évaporation 

utilisées, nous n'avons pas observé évolution du brunissement différente de celle observée 

dans le cas d'une réutilisation du sirop reconcentré par ajout de sucre cristallisé. 

L'évolution des caractéristiques physico-chimiques du sirop au cours de ses réutilisations 

successives n'a pas eu de conséquence sur la qualité des produits finis: aucune différence 

significative de couleur, de teneur en eau et de teneur en soluté n'a pu être relevée entre les 

20 lots de cubes de pomme traités. Dans les conditions de traitement utilisées, le sirop de 

saccharose initial peut donc servir de solution de DII pour au moins 20 traitements 

successifs. Le seul facteur a priori limitant pour une utilisation prolongée du sirop concerne 

sa charge microbienne. Cependant si l'augmentation enregistrée se poursuivait au delà 

d'une certaine limite, elle pourrait présenter un facteur limitant pour une utilisation 

prolongée du sirop, ce qui ne constitue pas véritablement une difficulté puisque des 

solutions technologiques existent, par exemple une filtration plus poussée ou un traitement 

thermique. 

Le maintien de la concentration du sirop constante au cours d'un traitement, permettant de 

se retrouver dans des conditions où l'on travaille avec un excès de solution sans en avoir 

les inconvénients, a eu pour conséquence une accélération de la cinétique de perte en eau 
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des fruits mais n'a pas ~u d'effet sensible sur la cinétique de gain en sucre. Le produit 

obtenu se retrouve toutefois plus concentré qu'un produit obtenu par un traitement 

«classique» ou la solution de DII n'est pas reconcentrée. En réduisant la durée du cycle à 

60 min, soit un gain en durée de 30 %, il est possible d'avoir un produit fini de même 

teneur en eau qu'un produit obtenu après 90 min d'un traitement« classique». 

La reconcentration du sirop présente un intérêt indéniable pour faciliter la gestion des 

volumes de sirop ( et de sucre) à l'échelle industrielle. Mais, l'effectuer en cours de 

traitement présente en plus l'avantage de réduire le temps séparant deux cycles successifs 

et la possibilité soit de réduire la durée d'un traitement soit d'optimiser le procédé de DII 

en favorisant davantage la déshydratation par rapport à un traitement « classique », sans 

pour autant augmenter l'imprégnation en sucre. En diminuant ainsi de 6, 7% (g/1 00g de 

produit fini) l'humidité du produit fini, ce procédé de DII permettra aussi de réduire le coût 

énergétique du procédé de stabilisation qui doit lui faire suite. 

Le procédé de régénération de la solution de DII que nous avons mis au point présente 

aussi un intérêt écologique très important puisque les seuls rejets produits au cours d'un 

traitement sont des condensats de la vapeur utilisée pour le chauffage et la reconcentration 

du sirop, et des condensats de vapeur d'eau issue de l'évaporation du sirop. Ces derniers, 

facilement récupérables, sont de plus en plus concentrés en arômes de pomme au fur et à 

mesure que le sirop est réutilisé. Il serait intéressant de développer une voie de 

récupération pour des condensats riches en arômes de fruits afin de produire des concentrés 

d'arômes 

Le pilote de DII a prouvé son efficacité à gérer le recyclage de la solution concentrée de 

DII. Par ailleurs, les informations que l'on a pu tirer de l'expérience conduite sur ce pilote 

ont contribué à montrer la possibilité d'une application industrielle de ce procédé. A 

l'heure actuelle, le pilote de DII fait essentiellement de l'acquisition de données; l'objet 

d'autres études sera de réaliser, à l'aide du système existant, le contrôle-commande du 

procédé complet pour permettre d'atteindre par exemple un objectif de perte en eau malgré 

des accidents de fabrication, en jouant sur les 3 grandeurs de commande du procédé. Il sera 

également nécessaire de traiter d'autres types de fruits pour vérifier que là encore 

l'utilisation continue du sirop est possible sur des durées longues. Si l'extension aux autres 



Conclusion générale 126 

produits végétaux ne devrait pas poser de difficultés majeures, il n'en est pas de même 

avec les produits animaux ou avec les solutions concentrées de sels où des études 

spécifiques déjà amorcées à l'échelle industrielle devront être poursuivies. Toutefois la 

méthode de travail que nous avons adoptée et le pilote existant permettront de mener à 

bien ces études. 
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ANNEXE A: ,\rPLICATIONS ET CONDITIONS D'EXPERII\IENTATION DE LA DII 

Produit Co11ifilio11s ,l'expéri111e11tatio11 

1 

Référence 
Trpe Taille (111111) A1se11t de [)Il C ( 0 11) T (°C) /'(111111 IIR) Ratio FIS Sptème Ecl,el/e 

Abricot fruil en rnoiliés Saccharose 70 25 NR NR Ll3 Porni et al 1986 
fruil enlier Saccharose 70 25 l /3 rccirculation LB Crivelli et al., 1988 

NR Saccharose cristallisé LB Dalla Rosa et al., 1985 
NR Saccharose 70 45 760 et 70 1/4 recirculation LB Dalla Rosa et al . 1985 
NR Saccharose 40 24 NR NR LB Metha et al., 1974 

fruil en moitiés Saccharose 70 25 1/5 recirculation LB Gianggiaeorno et al., 1987 
fruit en moitiés Sirop maïs 65 ,2 25 1/5 recireulation LB Gianggiacomo et al., 1987 
fruit en moitiés Saccharose saturée 25 et 45 1/4 statique LB Andreotli et al., 1983 
fruit en moitiés Glicose 60 25 et 45 1/4 statique LB Andreotti et al., 1983 
fruit en moitiés Frudex 60 25 et 45 1/4 statique LB Andreotti et al., 1983 
fruit en moitiés Glucose saturée 25 et 45 1/4 statique LB Andreotti et al., 1983 

morceaux (20x40x 1 0) Saccharose 65 30 à 50 76 excès recirculation PB Shi et Fito, 1993a et b, et 1994 
morceaux Saccharose isotonique 35-45 760, 50mbar NR NR LB Fito, 1994 

fruit en moitiés Saccharose 70 25 1/3 recirculation G ianggiacomo et al. 1994 
cubes ( 10 mm) Saccharose 70 25 1/3 recircu lation LB G iangiacomo et al., 1994 

Ananas NR Glucose 60 25 et 40 1/4 recirculation Ll3 Tomasicchio et al., 1986 
NR Saccharose 60 25 et 40 l /2 recirculation LB Tomasicchio et al., 1986 
NR Saccharose 70 25 1/4 NR LB Jayaranrnn cl al., 1974 

anneaux (9) G lycérol/Saccharose 85 25 1/2 et 1/4 NR LB Jayaraman, 1988 
l /8 d'anneau (D:90;e: 10) "Sucre de palmier" 30, 45 et 60 l /5 rccirculation LB Parjoko cl al., 1996 

NR Saccharose 50 à 70 30 à 50 NR NR L8 Bcristain et al., 1990 
morceaux (6,5) Saccharose 40 à 70 20 1/10 et 1 /15 NR LB Rhaman et Lambi, 1990 et 1991 

e : épaisseur (111111_) C : co11ce11tratio11 LB : laboratoire-batc/1 Cilicose: dextrose(35%) +maltose( 4 5%) + polrsar:cl,arides(20%) 
D : diamètre (111111) T: température PB : pilote-batcl, Frndex: fructose( 4 2 %) + de.ri rose( 5 2 %) + 111a ltose(3 %) + pol_rsacc:/111 rides(3 %) 

NR: 11011 rapporté P: pression agit . : agitation 
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Pro,luit 1 Co/l{/itio11s ll'expéri111e11tatio11 1 Référence 

Type Taille (111111) IA,~e11t de Dl/ C ( 0 B} T (°C) 1'(111111 fig) Ratio FIS Système Echelle 1 

Ananas morceaux (7g) Saccharose 70 25 1/6 agitation L[3 Rodrigucz et al., 1992 
Saccharose +additifs 70 25 1/6 mécanique 
(sobatc de potassium et 
métabisulfite de sodium) 

tranches ( 10) Saccharose 65 47 NR rccirculation LB Garcia et al., 1974 
Saccharose 65 35-50 760-770 NR NR Shi et Fito, 19936 

Banane rondelles (20) Saccharose 67 NR 1/4 recirculation LB Hope et Vitale, 1971 
Saccharose cristallisé 20 LB Dalla Rosa et al., 1985 

rondelles (20) Saccharose 70 45 760 et 70 1/4 rotation L.13 Dalla Rosa et al., 1982 
NR Saccharose 60 à 80 49 l /4 rccirculation 1.13 Ponting et al., 1973 

tranches ( 10) Saccarose 65 60 NR rccirculation PB Garcia et al. , 1974 
tranches ( 10) Saccharose 70 27 à 60 1/1 à 1/4 rccirculation PB Bongirwar et Srccnivasan, 1977 

tranches (e : 20-40) Saccharose 70 NR NR agit. manuelle L[3 Uzuegbu et al., 1987 
tranches (6) Saccharose 70 40 à 60 l /4 agit. manuelle Ll3 Adarnbounou et Castaigne, 1983 

tranches ( 10) Saccharose 20 à 75 50 NR recircu lat ion LB Milton, 1989 
tranches (5) Saccharose 70 25 à 30 l /10 NR LB Ramanuja et Jayaraman, 1980 

tranches ( 10) Saccharose 35 ù 65 30 NR recircu lat ion LB Sankat et Castaigne, 1992 
tranches ( 10) Saccharose 60 25 et 45 NR recirculation LB Lerici et al., 1983 

Carotte cubes ( 10) Sel 25 30 1/4 statique LB Lenart et Grodecka, 1989 
cubes ( 10) Saccharose 40 et 60 30 l /4 statique LB Lcnart et Grodecka, 1989 
cubes ( 10) Sirop de maïs DE30 GO 30 1/4 statique L13 Lenart etGrodecka, 1989 

tranches (20x I 0x2) Saccharose/sel 54/10 29 NR recirculation LB Jackson et Mohamed , 1971 
cubes ( 10) glicose 70 70 à 90 NR NR Ll3 Mastrocola et al., 1987 

frudex 70 70 à 90 NR NR LB Mastrocola et al., 1987 
cubes (5) Saccharose/sel 20 à 60/5 à 15 24 NR recirculation LB flink , 1980 

cubes (10) Sel/éthanol 0 / 15 9 à 30 l /10 rccirculation L[3 Biswal et Le Maguer, 1989 
cubes ( 10) Saccharose/sel 40/5 20 à 40 l /4 statique LB Lcnart cl Lcwicki, 1987 
cubes ( 10) Saccharose GO 20 à 40 1/4 statique LB Len art et Lcwick i, 1987 
cubes ( 10) Sel 25 20 à 40 1/4 statique Ll3 Lcnart et Lcwicki, 1987 

tranches (6) Saccharose/se 1/g I ycéro 1 10/6/5 4 l /2 statique LB Jayaraman, 1988 
NR Saccharose/sel (5-10-60)/10 20 NR NR 1.13 Mazza, 1983 

cubes ( 10) Sel 15 NR NR agir. magnéliquc . 1,13 Le Magucr et 13iswal , 1988 
cubes (10) Ethanol 15 NR NR agi1.111agné1iquc 1,13 Le Magucr et Biswal, l 'J88 
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Prot/11it Co11tlitio11s tf •expéri111e11fatio11 Référence 

Type Tailfe (111111) A ent de D/1 C (OIJ) T ( OC) P(111111 fig) Ratio FIS S)'stè111e Echelle 

Cerise fruit entier Saccharose/sirop de maïs (I ll) 70 25 l /5 rccirculation Ll3 Giangiacomo et al., 1987 

fruit entier Saccharosc/gl icosc 60 25 et 43 l /4 statique Ll3 Andreotti et al., 1983 
Frudcx 60 25 et 43 1/4 statique Ll3 
Saccharose saluréc 25 et 43 1/4 statique Ll3 
Glucose saturée 25 et 43 114 statique Ll3 

fruit entier Glicose 60 25 115 rccircu lat ion U3 Torrcggian i, 1987 
fruit entier Saccharosclglicosc (5/3) 60 25 1/5 rccirculation Ll3 To rrcggiani et al., 1987 

Cho11-ne11r 111orccaux (50x 10) Saccharosc/s cl /g I ycéro 1 10 : 6: J 4 l/2c1l /4 staliquc 1.13 Jayararnan , 1988 

Fraise fruit entier Gl yc érol 10 ;1 25 5 l /2 statique 1.13 Garrote et flcrtone, 1989 

fruit entier Glucose 10 à 60 5 1 /2 statique LB Garrote et Bertone, 1989 
fruit entier Saccharose 10 à 60 5 l /2 statique Ll3 Garrote et 13ertone, 1989 

NR Glucose 60 25 1/2 NR Ll3 Tomasicchio et al., 1986 

NR Saccharose 60 25 l /2 NR LB Tomasicchio et al. , 1986 

Goyave cubes ( 10) Saccharose/glycérol ( 1 / 1) 85 4 1/2 et 1/4 statique Ll3 Jayaraman, 1988 
cubes ( 10) Saccharose 70 25 l /4 statique LB Jayaraman et al. , 1974 
cubes (6) Glicose 70 25 et 80 NR NR Ll3 Lerici et al., 1985 

Frudex 70 25 et 80 NR NR Ll3 Lerici et al., 1985 

Haricots verts moitiés Sel 5 à 19 8 à 40 NR recirculation LB l3iswal et 13ozorgmchr, 1988 

Kiwi NR Saccharose 70 25 NR NR Ll3 Forni et al., 1991 
rondelles (4) Saccharose 55- 62 30-50 1/10 agit. oscil. Ll3 Vial, et al. 1991 

Sirop glucose DE62 62 40 
Saccharose/sucre inverti 62 30-40 

l\langue cubes ( 10) Sel 25 29 NR recirculation Ll3 Jackson et Mohamed , 1971 

cubes ( 10) Saccharose 60 29 NR rccirculation 1,(3 .Jackson et M ohamccl, 1971 

NR Saccharose 70 23 I / I. NR Ll3 Tcotia et al. , 1976 

cubes ( 15) Saccharose 65 NR 1/4 recirculation Ll3 llope et Vitale, 1971 

cubes ( 15) Sel 25 NR 1/4 recirculation I.B llope et Vitale, 1971 
cubes (6) Saccharose 10 à 60 21 1/3 à 1/6 rccirculation I.B Moy et al. , 1978 

cubes (8) Saccharose 45,51,58 25 1/2 recircu lation LB Wclti et al., 1995 
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Produit Co11tlitio11s tl'expéri111e11tatio11 Référence 

Typ e Taille (111111) A ent de Dl/ C (OIJ) T (o() ?(111111 Il ) Ratio FIS Système Echelle 

Mangue cubes (10) Maltodcxtrinc DE 10 50 25 rccirculation Ll3 Argaizctal., 1994 

cubes ( 10) Sirop de maïs DE20-30-40 50 25 l /2 recirculation L13 Argaiz et al., 1994 

cubes ( 10) Saccharose/glycérol ( 1/ 1) 85 4 l /2 cl l /4 statique Ll3 Jayaraman, 1988 

tranches ( c: 20-40) Saccharose 70 NR NR agit. manuelle Ll3 Uzuegbu et al. 1987 

NR Saccharose 70 25 l /4 statique Ll3 Jayaraman et al., 1974 

Noix de Coco morceau x (8) Saccharose 40 à 70 25 à 45 1/5 statique Ll3 Rastorgi et Raghavarao, 1994 

Oignon lr,rnchcs (6) Saccharose/sel 54/10 29 NR rccirculation Ll3 Jackson et Moharncd , 1971 

Olive NR Saccharose 75 25 NR NR Ll3 Camirand et al., 1968 

Pa1rnye NR Saccharose 60 à 80 49 1/4 recircu lation Ll3 Ponting , 1973 

NR Saccharose 70 25 l /6 agitation Ll3 Rodrigucz et al., 1992 

Saccharose + additifs 
(sorbate de potassium et 
métabisulfite de sodium) 

cubes (20) Saccharose 65 60 NR rccirculation PB Garcia et al., 1974 

cubes (6) Saccharose 10 à 60 21 l /3 et l /6 agit. manuelle LB Moy et al. , 1978 

NR Saccharose 70 23 1/2 NR Ll3 Metha et Tomar, 1980 

tranches ( 15) Saccharose 70 23 1/4 agitation Ll3 Levi et al., 1983 

tranches (20-40) Saccharose 70 NR NR agit. manuelle Ll3 Uzucgbu et al., 1987 

cubes (10) Saccharose 45 à 65 30 à 70 1/10 agitation Ll3 Hcng et al., 1990 

cubes ( 10) Sirop de glucose DE20 45 à 65 30 à 70 1/10 agitation Ll3 Hcng et al., 1990 

cubes (10) Saccharose/glycérol ( I / 1) 85 4 1/2 et 1/4 statique Ll3 Jayarnman, 1988 

NR Saccharose 75 25 NR NR LB Camirand et al., 1968 

cubes (10) Saccharose 50,60, 70 25 1/2 statique LB Palou et al., 1994 

cubes ( 10) Saccharose 60 25 1/20 rccirculation LB Palou et al., 1994 

anneaux (30) Saccharose 35 et 50 22 1/4 statique LB Mujica et al., 1994 

anneaux (30) Saccharose 35 et 50 22 1/4 statique L13 Valdcz et al., 1994 

Pêche NR Saccharose/gl icose (5/3) 60 25 l /5 recirculation LB Torrcgiani, 1987 
cubes (20) Saccharose 70 25 l /3 rccirculation Ll3 G iangiacomo et al., 1994 

NR Saccharose/sirop de maïs ( 1 /1) 70 25 1/5 recirculation Ll3 Gianggiacomo et al., 1987 

tranches ('1) Saccharose 60 25 et 45 NR agil. mag11é1i4uc 1.13 l.crici cl al.. 1983 
Sacharose 60 25 et 45 NR statique LB Lcrici et al, 1983 
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Produit Co11,litio11s i/'expéri111e11tatio11 Référe11ce 
Type Taille (111111) Age11t de Dl/ C ( OIJ) T (OC) P(111111 llg) Ratio FIS Système Echelle 

Pêche cubes (20) Saccharose 70 25 NR NR lb Forni et al., 1986 
cubes (6) Frudex 70 25 à 80 NR NR LB Lcrici et al., 1986 
cubes (6) Glicose 70 25 à 80 NR NR LB Lerici et al., 1986 

Piment NR Sel 20 et 26 23 1/3 cl 1/5 agit. manuelle LB Adambounou et al., 1983 

Poire NR Saccharose 70 25 l /4 NR LB Ponting, 1973 
cubcs(20) Saccharose 70 45 760 et 770 l /4 rotation LB Dalla Rosa et al., 1982 

Pois D : 9 mm Saccharose 30 à 60 30 l /4 agitation LB Kayamak Ertckin cl al., 1996a 
Saccharose•·citratc tri sodiquc 50-60-70 
Citrate trisodiquc 15-30% 

D : 9mm Saccharose 60 30 1/4 agit. ou statique LB Kayamak Erlckin et al., 1996b 
Saccharose+ citrate 40% / 20% 

Pomme cubes (3) Saccharose cristallisé 20 à 49 l /4 NR LB Ponting et al., 1966 
NR Saccharose 75 25 NR NR LB Carnirand et al., 1968 

anneaux (78) Saccharose/sel 40 à 50/ 0 à 10 20 à 50 1/20 recirculation LB Biswal et Bozorgmehr, 1992 
anneaux ( 12) Saccharose 50 à 75 30 à 60 1/6 recirculation LB Farkas et Lazar, 1969 
anneaux ( 12) Saccharose 50 à 75 30 à 60 1/25 rccircu lation LB Farkas et Lazar, 1969 

tranches Saccharose 55 50 1/30 agitation LB Lazarides et al. , 1995 
tranches Sirop de maïs de 38DE 

cubes (3) Saccharose 70 51 1/4 recirculation LB Dixon et al., 1976 
cubes (3) Saccharose 70 50 l /4 recirculation LB Dixon et Jen , 1977 
cubes (3) Saccharose 25 à 50 23 1/20 recirculation LB 1-1 awkes et FI ink, 1978 

cubes ( 15) Sel 5 à 10 23 1/4 recirculation LB Hawkes et Flink, 1978 
cubes ( 15) Saccharose 70 70 1/4 agit. manuelle LB Bolin et al. , 1983 
cubes ( 10) Saccharose 50 à 70 30 à 50 l /4 recirculation LB Conway et al., 1983 

cubes (6 à 10) Saccharose/sel 59/(faible) 24 1/5 statique LB Lerici et al., 1983 
cubes (6 à 10) Fructose 60 24 1/5 statique LB Lerici et al., 1983 
cubes (6 à 10) Sirop de maïs 60 24 1/5 statique LB Lcrici et al., 1983 

cubes(l5) Saccharose 60 à 75 40 à 80 1/26 NR LB Videv et al., 1990 
cubes ( 13) Saccharose 70 50 l /3 NR LB Sharma et al., 1991 
cubes (7) Glucose 55 45 l /10 rcc i rc u I a t ion Lll llough et al., 1993 

NR Saccharose 60 20 NR NR LB lshikawa et Nara , 1991 et 1 <J'J2 

NR Saccharose/sel 45/ 15 23 1/5 NR Lü Islam et Flink , 1982 
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Produit Coll(/itio11s d'expéri111e11tatio11 Référence 

Tr e Taille (111111) A e11t de Dl/ C ( 0 ll) T (°C) ?(111111 Il ) Ratio FIS Système Echelle 

Pomme Sirop de 111aïs '! ? ? '! ? Contreras et S111yrl, 1981 

NR Saccharose 20 à 70 NR l /6 recirculation Ll3 Lcrici cl al., 1977 

NR Saccharose 20 :i 70 NR 1/6 statique L13 Lcrici et al., 1977 

NR Saccharose 70 25 l /4 statique Ll3 Jayarn111an et al., 1974 

cubes (8) Saccharose 65 50 et 60 1030, 176, 120 NR rccirculation Pl3 Fito, 1994 

cubes ( 10) Saccharosc/gl ycérol ( l /1) 85 4 1/2 cl 1/4 statique Ll3 Jayaraman, 1988 

cubes ( 10) Glucose 51 24 l /5 NR Ll3 Lerici et al. , 1985 

cubes(I0) Saccharose 70 30 à 70 l /6 agitation L13 Simal et al., 1997 

cubes ( 10) Saccharose 30, 50 et 70 50 1 /6 agitation Ll3 Simal et al. , 1997 

NR Saccharose 59 24 l /5 NR Ll3 Lerici et al. , 1985 

NR Saccharose/se 1 59/ (0,5 et 1) 24 1/5 NR LB Lcrici et al., 1985 

NR G lucose/scl 51 / (0 ,5ctl) 24 1/5 NR LB Lerici et al., 1985 

NR Saccharose 55 50 1/30 agitation LB Lazaridcs et al., 1995 

NR Sirop de maïs 38DE 55 50 l /30 agitation Ll3 Lazariclcs et al., 1995 

cubes (5) Saccharose 70 50 1/5 recirculation LSl3 Adambounou cl al., 1994 

cubes (5) Saccharose 65 45 NR recirculation Ll3 Jczek et Smyrl , 1980 

NR Saccharose 75 25 NR NR Ll3 Ca111irand et al., 1968 

NR Saccharose 60 50 1/8 rccirculation Ll3 Cuq, 1991 

cubes (10) Saccharose 62 24 à 100 NR NR LB Dcll'Arciprctc, 1987 

cubes ( 10) Frudex 62 24 à 100 NR NR LB Dcll'Arciprctc, 1987 

cubes ( 10) Glicose 62 24 à 100 NR NR LB Dcll'Arciprctc, 1987 

NR Saccharose 70 23 l /4 statique Ll3 Paolctti et al., 1990 

NR Saccharose 50 à 70 40 à 80 NR agit. variée LB Pavasovic et al. , 1986 

cubes ( 1()) Sacch arose 40 cl 60 30 l /4 statique LB Lcnart et Grodccka , 1989 

cubes ( 10) Sirop de 111aïs DE30 60 30 l /4 NR LB Lcnart cl Grodccka, 1989 

cubes (10) Saccharose 69 30 1/4 statique LB Lewicki et al., 1984 

cubes (10) Saccharose 65 20 à 40 NR rccirculation LB Lcwicki et al., 1980 

cubes ( 10) Glucose 49 30 à 90 1/4 agitation LB Lcnart et Lcwicki, 1987 

Saccharose 61 ,5 30 à 90 1/4 agitation LB Lcnart et Lcwicki, 1987 

Sirop d'amidon 67,5 30 à 90 1/4 agitation LB Lenart et Lcwicki , 1987 

cubes (9) polyétylènes 

glycols 200, 

3000 et 6000 30 et 60 30 à 80 l /20 agitation LB Saurcl et al. , 1994 

cubes ( 15) polyéthylène glycol 200 60% (w/w) 40 l /20 agitation L[3 Saurcl cl al. , 1994a 

polyéthylène glycol 600 60% (w/w) 

cubes (9) éthylène glycol 35-75% (w/w) 30-70 l /20 agitation LB Saurcl et al. , 1994b 
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Produit Co111/itio11s d'expéri111e11tntio11 

1 

Référence 

1;·pe Taille (111111) Age11t de Dl! C ( OIJ) T (OC) !'(111111 1-/g) Ratio FIS S)'slème Echelle 

Pomme de cubes ( 1 Il) Saccharose 1 Il à 70 23 1/1 à 1/10 agit. magnétique LB Lcnart et rlink, 1984a et b 
terre cubcs(I0) Sel 10 6,5 à 15 1/1 à 1/10 agit. 111ag11éti4uc Ll3 Lcnart et flink, 1984a et b 

tranches (5x 10) Saccharose/sel 45 / 15 23 l /5 statique Ll3 Islam et flink, 1982 
cubes ( 10) Sel 5 à 15 8 à 35 l /2 et l /5 rccirculation Ll3 13iswal et 13ozorgmchr, 1991 

disques (22x5) Saccharose 5 à 60 40 NR rccirculation Ll3 Marcotte et Le Magucr, 1991 
cylindres (20x 10) Sel 15 20 à 40 NR agit. mécanique LB Lewicki et al., 1984 

Prune NR Glucose 60 25 et 40 1/2 NR LB Tomasicchio et al., 1986 

Raisin NR Saccharose 65 25 NR NR Ll3 Moutounct et al., 1991 
NR Saccharose cristallisé 45 à 60 1 / 1. Ll3 Grabowski et al., 1994 

Tomate tranches ( 10) Sel 10 29 NR recirculation Ll3 Jackson et M ohamcd, 1971 
NR Saccharose 65 à 85 49 1/4 rccirculation Ll3 Ponting, 1973 

quartiers Maltodextrine 52 à 68 30 à 50 1/20 rccirculation Ll3 Perez, 1989 
NR Sel 20 et 26 23 l /3 et l /5 agit. manuelle Ll3 Adambounou et al., 1983 
NR Saccharose 70 25 1/4 statique LB Jayaraman et al., 1974 
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Produit Co11ditio11s d'expéri111e11tatio11 Référence 
r , e Taille (111111) A e11t de Dl/ C (OIJ) T (OC} />(111111 Il ) Ratio FIS Srstè111e Echelle 

Algues carrés ( 10) Sirop de maïs/sel 60/26 45 à 50 NR agit. magnêtiquc LB Jcanct et al., 1992 

Crevettes NR Saccharose 75 25 NR NR LB Camirand et al., 1968 

Céphalopodes NR Glucose DE38/scl 0/16,6 22,5 NR NR LB Vidal et al., 1994 
37,4/ 16,6 
54,5/ l 6,6 

Daim 7Sx65xl2 Sirop DE38lse l 54/25 10 excès agil. 111ag11élÎljllC LB Dcumicr cl al., 1994 et 1996 

Hareng lïlets Saumure (NaCIJ 350g/l 10 excès ( -1 / I 3) NR LB Deumicr et al. , 1997 

Poissons NR Saccharose 75 25 NR NR LB Camirand et al., 1968 
cubes ( 12) Saccharose/sel 50/10 10 excès agil. magnétique LB Collignan et Raoult-Wack, 1992 
cubes (12) Sirop de maïs/sel 50/10 10 excès agit. magnétique LB Collignan et Raoult-Wack, 1992 

Viande NR Saccharose 75 25 NR NR LB Cami rand et al., 1968 
12 Saccharose/sel 50/10 10 excès agit. magnétique LB Collignan cl Raoult-Wack, 1992 
12 Sirop de maïs/sel 50/10 10 excès agit. magnétique LB Collignan cl Raoult-Wack, 1992 

NR Glycérol/sel 40/10 30,50,85 1/13 NR LB Favctto et al., 1981 
20 Couche de déshydratation 4 LB Mugurama et al., 1987 

ANNC<r: A 



ANNEXE B: TRAITEMENTS DE RECYCLAGE DES SOLUTIONS CONCENTREES EN DII 

Produit 
1 

Echelle 
1 

Traitement de 
traité recyclage 

Pomme laboratoire évaporation sous 
vide à 60°C 

(5 cycles 
d'évaporation) 

1 Composant ou propriété évaluée 

acide maligue 

couleur 
- luminosité (L) 
- rouge (a) 
- jaune (b) 

sucres 
réducteurs 

viscosité cp 
saccharose 
fructose 

aw 

initial 

0,03% 

60 
0 
2 

0% 

2,9 
1,7 

final 

0,17% 

45 
4 

22 

30% 

2,9 
1,7 

SVR 

Observations 

Solubilisation de l'acide des fruits dans le sirop. 

Brunissement de la solution suite à : 
- l'hydrolyse du saccharose en glucose+fructose sous l'action de la 
chaleur et de l'acide des fruits 
- l'hydrolyse du glucose en 5-hydroxy méthyl furfural sous l'action 
de la chaleur et de l'acide des fruits. 

La viscosité peut influencer la quantité d'énergie requise pour le 
pompage et l'agitation du sirop. Après 5 cycles d'évaporation, la 
viscosité n'a pas changé. 

Les auteurs ne mentionnent pas de valeurs pour l'aw. 

La perte en sirop a été de 10% pendant les opérations de 
réutilisation . 

Référence 

Bolin et al., 1983 

~-------------------------------------------------------------------------------------------
Pommes laboratoire 
Banane 
Mangue 
Goyave 

évaporation à 
pression 
atmosphérique 

SVR : sans valeur rapportée 

sucre SVR 

frudex : fructose (42%) + dextrose (52%) + maltose (3%) + polysaccharides (3%) 
glicose: dextrose (35%) + maltose (45%) + polysaccharides (20%) 

Jayaraman et al., 
1974 
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Produit 
1 

Echelle 
1 

Traitement de 
traité recyclage 

1 

Pomme laboratoire addition de sucre 

1 Composant ou propriété évaluée 

1 initial final 

sucre SVR 

couleur SVR 

acides SYR 

Observations Référence 

Le sucre a été ajouté pour maintenir le sirop à une concentration de Ponting, 1973 
70°8. 

/\près 7 cycles de recyclage, la couleur et la saveur du fruit n ' ont 
pas changé. 

La concentration en acide s'est stabilisée après 2 cycles de 
réutili sation . 

En utilisant une température de traitement de 49°C, on peut réduire 
la viscosité du s irop et le temps de déshydratation des fruits . 

Le sirop n'a pas été filtré. 

~--------------------------------------------------------------------------------------------
Poire 

Fraise 

laboratoire évaporation 

laboratoire évaporation sous densité optique 47,2% 47,6% 
vide à 50°C 

Le recyclage consomme beaucoup d'énergie mais cette 
consommation est inférieure à celle du séchage à l'air chaud. 

La solution de DII utilisée est un sirop de frndex . 

L'augmentation de la perte de molécules de petites tailles au cours 
des réutilisations successives du sirop entraîne une diminution de 
l'efficacité de déshydratation . 

La déshydratation est restée efficace pour un maximum de 4 cycles 
de réutilisation . 

Lewicki et al., 1980 

Tomasicchio el al., 
1986 

~--------------------------------------------------------------------------------------------
Pomme laboratoire évaporation 
Carotte 

Les auteurs ne mentionnent pas les conditions de réutilisation du Lenart et Lewicki, 
sirop. Ils font une analyse de la consommation d'énergie nécessaire 1988 
pour la phase d'évaporation de l'eau. 



Produit 
1 

Echelle 
1 

Traitement de 
traité recyclage 

Pomme laboratoire évaporation sous 
Banane vide à 40°C 

Banane semi-pilote Le sirop a été 
filtré à l' aide 
d ' un filtre presse 
et reconccntré 
soit par 
évaporation sous 
vide soit par 
évaporation à 
pression 
atmosphérique(*) 

1 Composant ou propriété éYaluée 

initial final 

sucre SYR 

ObserYations 

Le sirop n été utilisé pour 5 - 6 traitements successifs de Oil avant 
d'être reconcentré par évaporation. 

Le sirop a été reconcentré de 65 à 70°8. 

La reconcenlration par évaporation à pression atmosphérique a été 
suivie d ' une élimination des composés colorants au moyen de 
charbon actif et d ' une seconde filtration (*) . Ce traitement de 
décoloration s ' est avéré efficace vis à vis du brunissement typique 
du sirop lors d'un traitement de DII. 

Le sirop traité peut être réutilisé 6 fois. 

Référence 

Cuq, 1989 

Bongirwar et 
Sreenivasan, 1977 

r--------------------------------------------------------------------------------------------
Pomme laboratoire La solution a été 
Banane filtrée et 
Mangue décolorée puis 
Ananas recyclée selon 
Goyave deux voies : 

1) évaporation 
sous vide de 2/3 
de l'eau du sirop 
et ajout de solutés 
et de conserva-
leurs. 

2) une partie de 
la solution a été 
employée pour la 
fommlation de 
sirop frais . 

sucre SVR 

g.lycérol SVR 

bisulfite_d_e_sodjyrn SYR 

sorbate de gotassium SVR 

acidité SYR 

B-carotène SVR 

La reconcentration par évaporation a été considérée comme le 
meilleur traitement puisqu'il permet de réutiliser la totalité de la 
solution. 

Après 2 cycles de réutilisation aucune différence de qualité 
organoleptique et de composition des produits déshydratés n'a été 
observée entre les lots traités. 

L'auteur ne rapporte aucune donnée chiffrée sur les propriétés du 
sirop au cours du traitement. 

Jarayaman, 1988 
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Produit Echelle Traitement de Composant ou propriété évaluée Observations Référence 
traité recyclage 

initial final 

Pomme laboratoire évaporation sous Q!i Des solutions de saccharose, de frudex et de glicose ont été utilisées Dell Arciprete, 1987 
vide à 50°C - glicose pour la Oil de différents fruits. L 'auteur a suivi l'évolution de la 

80°C 3,85 3,83 couleur et du pli de chacune de ces solutions au cours d'un 
100°c 3,85 3,76 traitement. 

- frudex 
80°C 3,95 3,75 L'eau de lavage des produits déshydratés a été utilisé pour plusieurs 

100°c 3,95 3,55 traitements jusqu'à ce qu'elle atteigne une concentration de28°l3rix . 
Elle a alors été reconcentrée à 60°l3rix pour servir à 5 cycles de DII. 

couleur: 
L'auteur rapparie une hydrolyse du saccharose sous l'action des 

L acides des fruits et de la température appliquée pour évaporer l'eau 
- glicose du sirop lors des phases de reconcentration. 

80°C 90 85 
100°c 90 50 

- frndex 
80°C 81 51 

100°c 81 30 

a (rouge) 
- glicose 

80°C 0 -1 
100°c 0 6 

- frudex 
80°C 0 4 

100°c 0 24 

b (jaune) 
- glicose 

80°C 1 20 
100°c 1 40 

- frudex 
80°C 1 4 

100°c 1 35 

Jl\ l l\ l r. \'t.~ 1) 



Produit 
1 

Echelle 
1 traité 

1 

Pomme laboratoire 

Traitement de 1 Composant ou propriété évaluée 
recyclage 

1 initial final 

évaporation 

Obse1·vations 

Les auteurs de donnent pas de détails sur les propriétés de la 
solution de Oil et/ou sur ses conditions de réutilisation. 

Référence 

Lerici et al., 1983 

r--------------------------------------------------------------------------------------------

Pomme laboratoire Les auteurs ne donnent pas de détails sur les propriétés de la 
solution de Oil et/ou sur ses conditions de réutilisation. 

Lerici et al., 1977 

r--------------------------------------------------------------------------------------------

Pomme laboratoire addition de sucre 
de terre 

Les auteurs ne do1111e11t pas de détails sur les propriétés de la 
solution de D11 et/ou sur ses conditions de réutilisation. 

Levi et al. , 1983 

r--------------------------------------------------------------------------------------------

Prune laboratoire évaporation Les auteurs ne mentionnent pas les conditions de réutilisation du Pavasovic et al. , 
sirop. 1986 

r------------------------------------------------------------ -------------------------------
Pomme pilote addition de Iili 7.8 

solution très 
concentrée conductivité 9.8 

électrique fuS/cm) 

masse volumiqu~ 1295 
fkg/1113} 

4.47 

30.3 

1251 

Le sirop a été réutilisé pour 3 traitements de DII. Il était reconcentré Giroux, 1992 
à la fin de chaque traitement. 

L'usure progressive du sirop n'a pas eu d'influence sur les 
cinétiques de perte en eau et de gain en solutés des produits traités. 

Contrairement au pH, la conductivité électrique du sirop serait un 
paramètre intéressant pour suivre les transferts de matière au cours 
d'un traitement de DII. 
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Produit Echelle Traitement de Composant ou propriété évaluée Observations Référence 
traité recyclage 

initial final 

Banane laboratoire addition de sucre Les solutions de sucre peuvent être utilisées pendant 6 à 7 jours; au- llope et Vital, 1977 
Mangue delà, elles risquent de fermenter. 

---------------------------------------------------------------------------------------------

Oignon laboratoire filtration + Le sirop a été reconcentré dans un évaporateur solaire, en même .Jackson et 
Piment reconcentration temps que le séchage final des fruits déshydratés osmotiquement. Mohamed, 1971 
Carotte dans un 
Mangue évaporateur 

solaire 

~--------------------------------------------------------------------------------------------
an nanas laboratoire additon de sucre levures 3.5*10"2 2. 1 * 10" 3 Le sirop utilisé en la DII d'annanas et déche peut être utilisé 6 fois Argaiz et al. 1994 

cristallisé ~E 0 8.09 sans que la qualité des fruit soit affectée. 
pêche levures < 10 < 10 

ùE 0 32.23 

---------------------------------------------------------------------------------------------
Pomme pilote évaporation Les auteurs suggèrent de reconcentrer les eaux de rinçage des fruits Farkas et Lazar, 

et de les réutiliser ensuite comme solution de Oil pour d'autres 1969 
traitements de fruits. 



ANNEXE C: EXTRAIT DU CAIITER DES CHARGES FONCTI01'11'.1EL 

Pilote de gestion de solutions concentrées en DII 

Co11texte: 
• Enoncé du besoin global 

Ce produit/projet servira à : Equipe de chercheurs 

ANNEXEC 

But de ce produit/projet : Tests de gestion de solutions concentrées 

Ce produit/projet agira sur : 

Ce produit/projet servira 
de la façon suivante : 

• Présentation générale 

Origine du projet : 

Programme dans lequel s'inscrit le projet : 

Suites prévues : 

solution concentrée. 
produits alimentaires 

séries d ' expérimentations 

Etudes DII 

Valorisation des travaux de connaissance et de 
compréhension de DII 
Essais et transfert industriel 

• Objectifs fixés aux concepteurs-réalisateurs: 

Récupération maximale des équipements existants 
Réalisation d ' un pilote fonctionnel 
Réduction au minimum le rapport massique solution/produit 
Fonctionnement avec équipe de deux opérateurs 

• Documentations et informations 

Documents à consulter et infonnations à recueillir : 

Notice de mise en service CEEMAT-CEMAGREF-ENSIA 91 
Documents: Thèse de F. Giroux. révision bibliographique de A. Valdez 
Brevets à examiner : brevets CIRAD 
Standards, normes, règlement à respecter : Normes de la Communauté Européenne 

• Imposition ou interdiction d'un principe de solution : 

* Faire le brassage de fruits par dispositif mixte 
* Conserver le système d'acquisition de données par capteurs déportés 
* Faire l ' exploitation par ordinateur de bureau 
* Garder l ' évaporateur autonome 
* Limiter la quantité de fruits à préparer : 10 kg de fruits préparés semble un maximum 
* A voir un rapport massique solution / fruits le plus faible possible 
* Respecter les normes CE 



ANNEXE C 

• Situation générale 

Recensement de fonctions de service 

Fonctions valorisées Valeur d'appréciation 

doit permettre à l'opérateur de faire le contrôle du procédé 20% 
****************************** 
doit permettre la mise en contact de la solution et des fruits 
*************************** 

doit permettre d'extraire les produits indésirables de la solution 

18 % 

16 % 
************************ 

doit permettre la séparation des fruits et de la solution 
************* 
doit contenir la sol concentrée 
********** 

9% 

7% 

doit permettre le mélanger les additifs avec la solution concentrée 7 % 
********** 
doit permettre à l'opérateur de charger et d'extraire les fruits 
********** 

doit permettre l'introduction d'additifs 
****** 

7% 

4% 

doit permettre à l'opérateur de prélever un échantillon de solution 3 % 
**** 

doit permettre à l'opérateur de prélever des échantillons de fruits 3 % 
**** 

doit permettre à l'opérateur de remplir et vidanger la sol 
**** 

doit utiliser les énergies disponibles 
*** 

doit être nettoyable par l'opérateur 

* 

3% 

2% 

1% 

doit permettre à l'opérateur de visualiser les fruits pendant le traitement 1 % 
* 

doit pouvoirs ' installer dans la halle 

Contrôle d'exhaustivité: 

• doit permettre à l'opérateur de faire le contrôle du procédé 
Valeur d'appréciation : 20 % 
Interacteur(s) concemé(s) :opérateurs 

0% 

Pourquoi la fonction existe-t-elle ? . Pour permettre de suivre les transferts de matière 

Critère Niveau Flexibilité Contrôle 
pH 6±0.2 ±5 pHmètre 
Densité 1250±10 kg/m3 ±50 densimètre 
conductivité 100±0.SµS/cm ±100 conductimètre 
température 50±1 °C ±10 thermocouple 



• doit permettre la mise en contact de la solution et des fruits 
Valeur d'appréciation : 18 % 
Interacteur(s) concerné(s) :Solution concentrée, fruits 

ANNEXEC 

P · 1r, ll'>P ttrl fi d ourquo1 a onction ex1ste-t-e e .. our perme e es trans erts e mat1ere par DII 
Critère Niveau Flexibilité 

agitation 
température 50 °C±l °C ±10 
débit de solution 3 m"/h ±3 
concentration de la 50±1 °B ±10 
solution 

• doit permettre d'extraire les produits indésirables de la solution 
Valeur d'appréciation: 16 % 
Interacteur(s) concerné(s) :Solution concentrée, produits extraits 

Contrôle 
visuel 
thermocouple 

réfractomètre 

Pourquoi la fonction existe-t-elle ?. Pour éviter la détérioration de la solution par le recyclage des 
impuretés, pour éviter d'avoir des dépôts sur l'échangeur; pour reconcentrer la solution et pouvoir 
l' t T 1 . fi . u 1 1ser p us1eurs OIS 

Critère Niveau Flexibilité 
température de 50±1 °C ±5 
reconcentration 
écart de 0 Brix par 2±0.1 °B 0.5 
rapport à un seuil 
taille de particules 100 µm 

5µm 

• doit permettre la séparation des fruits et de la solution 
Valeur d'appréciation: 9 % 
Interacteur( s) concerné( s) : Solution concentrée, fruits 

Contrôle 
thermocouple 

densimètre 

Pourquoi la fonction existe-t-elle ? Pour laisser la solution dans le pilote en fin d'essai 
P bt d . t . d . h d . our o emr un pro ut semi es 1y rate 

Critère Niveau 
durée de séparation 1 min 
quantité de solution 5 % de la sol. initiale 
résiduelle sur les produits 

• doit contenir la solution de DII 
Valeur d'appréciation : 7 % 
lnteracteur(s) concerné(s) :Solution concentrée 
Pourquoi la fonction existe-t-elle ? 

Flexibilité 
±4 
-3 

l'é ui ement doit être a te à contenir une solution sucrée, salée ou mixte, vis 
Critère Niveau Flexibilité 

masse solution 70 ±1 k ±10 

• doit permettre le mélanger les additifs avec la solution concentrée 
Valeur d'appréciation : 7 % 
Interacteur(s) concerné(s) :Solution concentrée, Additifs 

Contrôle 

balance 

ueuse et chaude. 
Contrôle 

Pourquoi la fonction existe-t-elle ? Pour les dissoudre et avoir une concentration homogène de la 
solution 

Critère Niveau Flexibilité Contrôle 
tem s de dissolution 2min +l min 



• doit permettre à l'opérateur de charger et d'extraire les fruits 
Valeur d'appréciation: 7 % 
Interacteur(s) concemé(s) :opérateurs, fruits 
p ·1~ li? '!" d tdltdfni"t ourquo1 a onct10n ex1ste-t-e e . pour rea 1ser es tra1temen s e os e 1 

Critère Niveau 

vitesse de chargement 10 kg/min 

vitesse d'extraction 5 kg/ min 

• doit permettre l'introduction d'additifs 
Valeur d'appréciation: 4 % 
lnteracteur(s) concemé(s) :Additifs 

Flexibilité 

±1 

±2 
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Contrôle 

Pourquoi la fonction existe-t-elle? Pour réajuster les concentrations en sucre lors d'une 

expenmentatlon ou m trd · d td o mre es agen t e conserva 10n 

Critère Niveau Flexibilité 

conservateurs, acides, 100 g ±50 
sucres 
eau quelques litres 

solution concentrée quelques litres après 30 
mn de traitement 

• doit permettre à l'opérateur de prélever un échantillon de solution 
Valeur d'appréciation : 3 % 
Interacteur(s) concemé(s) :opérateurs, solution concentrée 

Contrôle 

Pourquoi la fonction existe-t-elle ? Pour l'analyser hors ligne et obtenir des paramétres 
1. ]" comp ementaJres aux mesure en !!me 

Critère Niveau Flexibilité 
temps de prélèvement 10 secondes 
quantité prélevée 0.01 1 

• doit permettre à l'opérateur de prélever des échantillons de fruits 
Valeur d'appréciation: 3 % 
Interacteur(s) concemé(s) :opérateurs, fruits 
Pour uoi la fonction existe-t-elle ? Pour réaliser hors li e des mesures de PE et GS 

Contrôle 

Critère Niveau Flexibilité Contrôle 
durée du prélèvement 5 s ±2 

• doit permettre à l'opérateur de remplir et de vidanger la solution 
Valeur d'appréciation : 3 % 
Interacteur(s) concerné(s) :opérateurs. solution concentrée 
Pourquoi la fonction existe-t-elle ? pour nettoyer le pilote en fin d'expérimentation, pour travailler 
à rapport fruits/sol constant avec ajout minimum de solution neuve, pour ajuster le niveau de 

1 f . h I d DII so u 10n apres c aque cyc e e 
Critère Niveau 

hauteur de chargement 1,2 m 
maximum 
hauteur de vidange 0.2 m 
mm1mum 

• doit utiliser les énergies disponibles 
Valeur d'appréciation : 2 % 
Interacteur(s) concemé(s) :énergie 

Flexibilité Contrôle 
+0,2m 

- 0,05 m 

Pourquoi la fonction existe-t-elle ? Parce qu'il y a besoin d'énergie pour réaliser le procédé, 
pour limiter les frais d'installation 



Critère Niveau 
vapeur 4 bar 
électricité 3 80 V tri et 220 V mono 
air comprimé 5 bar 

• doit être nettoyable par l'opérateur 
Valeur d'appréciation : 1 % 
Interacteur(s) concerné(s) :opérateurs 

ANNEXEC 

Flexibilité Contrôle 

Pourquoi la fonction existe-t-elle ? pour limiter les délais de mise en route et de nettoyage de 
l'é ui ement 

Critère Niveau Flexibilité Contrôle 
tem s de netto age 30 min +30 

• doit permettre à l'opérateur de visualiser les fruits pendant le traitement. 
Valeur d'appréciation: 1 % 
Interacteur(s) concerné(s) :opérateurs, fruits 
Pourquoi la fonction existe-t-elle? pour suivre leur évolution (couleur), l'érosion et 
l 'h . . . d l' . l" 1 , d . d 1 d fru . omogene1te e ag1tat1on. pour v1sua 1ser are uct10n e vo urne e 1ts 

Critère Niveau 
% transmitance de la >90% 
lumière 

• doit pouvoir s'installer dans la halle 
Valeur d'appréciation: 0 % 
lnteracteur(s) concerné(s) :Halle 

Eléments du milieu environnant (lnteracteurs) : 

opérateurs : Deux personnes 

Solution concentrée : 
Température 
Viscosité 
Masse volumique 
Débit 
concentration 

fruits : 

50°C ±10 °C 
23 à 19 mPa .s 
1283 à 1260 kg/m3 
1.25 à 4 m3/h 
40 à 60 °B 

Flexibilité 

Cubes de pommes de 9 x 9 mm, masse volumique 800 kg/1 
Rondelles de bananes de 2 mm d'épaisseur 
Autres fruits tels que fraises , oreillons d'abricots, etc . 

Additifs: 
Saccharose cristallisé ou dissout 
Conservateurs (acides. sorbates, .. ) 

Halle : Halle de technologie du CIRAD 

énergie : Conventionnelle : électricité 3x380 V, vapeur, air comprimé 

produits extraits : eau, particules solides de fruit 

Contrôle 
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ANNEXE D: DIAGRAMME DE LA CUVE DE MELANGE ET DE L'AGITATEUR 
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ANNEXEE: PROCEDURE D'UTILISATION DU PILOTE 

1. Démarrage du pilote 

- vérifier que Je couvercle du cyclone est bien fermé 

- vérifier que toutes les vannes sont bien fermées ou orientées convenablement 

- ouvrir à fond la vanne d' arrivée de la vapeur 

- ouvrir la vanne d'arrivée de l 'eau froide 

- mettre en marche Je système de réfrigération 

- allumer l'armoire de commande du réacteur (Al) 

- allumer l' armoire de commande du système de reconcentration du sirop (A2) 

- mettre en marche l'ordinateur 

- placer une poche dans le filtre 

- relever le couvercle de protection du réacteur en veillant à bien enclencher le « contact carter » de 
sécurité 

- remonter la vis à sa hauteur maximale : 

=> mettre le bouton de commande manuelle de la rotation de la vis en position « arrière » (A 1) 

=> maintenir le bouton de commande de montée / descente de la vis en position « montée » 
jusqu'à ce qu · elle ait atteint sa hauteur maximale ( capteur B 1) 

- stopper la rotation de la vis 

- appuyer sur le contact carter de sécurité de façon à pouvoir abaisser le couvercle de protection du 
réacteur 

- remplir la cuve de la solution de DII (sirop de saccharose à température et 0 BRIX donnés) 

- relever le couvercle de protection du réacteur 

2. Mise en circulation du sirop dans le pilote 

- mettre en route la pompe d' alimentation Pl : bouton de commande de Pl en position !(armoire A2) 

- lorsque le voyant lumineux du capteur de niveau haut du cyclone s'allume, remettre le bouton de 
commande de Pl en position 0 

-mettre en route la pompe d'extraction P2: bouton de commande de P2 en position 1 

- lorsque le voyant lumineux du capteur de niveau bas du cyclone s'allume, remettre le bouton de 
commande de P2 en position 0 

- remettre en route la pompe d'alimentation Pl et l'arrêter au moment précis où le voyant lumineux du 
capteur de niveau haut s' allume 
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- remettre en route la pompe d'extraction P2 et l'arrêter au moment précis où le voyant lumineux du 
capteur de niveau haut s ' éteigne 

- noter le niveau du sirop dans la cuve 

- mettre les pompes d'alimentation Pl et d'extraction P2 en fonctionnement automatique : boutons de 
commande de P 1 et P2 en position A 

3. Programmation et démarrage d'un essai 

1- cliquer deux fois sur l'icône« pilote» pour entrer dans le système d'enregistrement et d'acquisition 
des données du pilote 

2- chauffage du sirop : 

=> pour chauffer automatiquement le sirop à 50°C: la fenêtre « pilote DII » étant ouverte. 
mettre le bouton de commande de la pompe d'eau chaude (armoire A2) en position 1 

=> pour chauffer le sirop à une température différente de 50°C: dans la fenêtre « pilote DII », 
changer la consigne de température ( éventuellement la consigne de pression) située dans le 
cadre « état du cycle », puis valider en cliquant sur modifier 

3- entrée des caractéristiques de l'essai 

* choisir le nom du fichier dans lequel seront enregistrées les données et l'accompagner de 
quelques commentaires, dans la fenêtre « pilote DII », cliquer sur : 

fichier 
acquisition 

parcourir 

* entrer les valeurs limites choisies pour la masse volumique du sirop ( donc pour sa 
concentration ) : « densité basse » et « densité haute » 

puis, cliquer sur OK pour valider ces données et revenir à la fenêtre « pilote DII » 

4- démarrage de l'essai 

Lorsque le sirop a atteint sa température consigne de chauffage, 

=> abaisser le couvercle de protection du réacteur 

=> verser les cubes de pomme dans la cuve et remettre rapidement le couvercle de protection 

=> simultanément.remettre l' agitation en fonctionnement et lancer l'acquisition en cliquant 
sur GO 

4- Changement du filtre au cours d'un essai 

(a) cas d'un colmataee du filtre au cours de l'essai (pression au niveau du filtre supérieure à 3.5 bars) 

- placer un récipient sous la vanne V3 

- changer le sens de circulation de la vanne V2 et fermer la vanne V4 

- ouvrir la vanne V3 et vidanger le sirop contenu dans le filtre 

- changer le filtre en veillant à bien remettre le couvercle 
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- inverser le sens de la vanne V2 et ouvrir la vanne V 4 

- verser le sirop de vidange dans la cuve 

(a) à la fin d'un cvcle de DII : 

- arrêter les pompes d ' alimentation et d 'extraction 

- placer un récipient sous la vanne V3 puis l'ouvrir pour vidanger le sirop 

- changer le filtre 

5. Lavage du circuit 

- vidanger le sirop du circuit, laisser les vannes ouvertes 

- enlever le filtre 

- enlever les restes de pomme de la cuve et sur l'hélice 

- fermer la vanne VI (sous la cuve) puis, remplir la cuve d' eau chaude (laisser l'eau couler dans la 
cuve) 

- mettre en marche les pompes d'alimentation et d 'extraction (Pl et P2) pendant environ 5 min 

- fermer toutes les vannes et arrêter de verser de l'eau chaude dans la cuve 

- continuer à faire circuler 1 · eau de lavage dans le circuit pendant environ 5 min 

- vidanger le circuit en ouvrant toutes les vannes 

- renouveler une fois les opérations précédentes 
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