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INTRODUCTION

En 2010 la Céte d’lvoire a produit 380 000 t dexnde cajou. La pomme de cajou
représentant 9 a 10 fois le poids de la noix, ceteespond a plus de 3 millions de tonnes de
pommes de cajou. La quasi-totalité de cette proaluest perdue sur les lieux de récolte car
elle n'est pas exploitée industriellement en C8teode a cause de son astringence et de
certains tabous. En effet, la consommation de pomeneajou avec du lait est considérée
comme incompatible dans ce pays et dans plusieays africains. Cette matiere premiére
présente pourtant un fort potentiel nutritionnelle est trés riche en vitamine C (Assuncao
and Mercadante 2003), en composés polyphénolidu@s(et al.2005; de Britcet al. 2007,
Michodjehoun-Mestres 2009; Michodjehoun-Mestegsal. 2009) et présente un profil de
caroténoides tres diversifié (Assuncdo and Merdad2003; Abreu 2012). Le développement
de procédés de transformation respectueux de laéyoatritionnelle de la matiére premiére
représente un enjeu important pour valoriser aé fru

Une meilleure valorisation de la pomme de cajoupramuit de la production de la noix,
contribuera a stabiliser I'exploitation des ana@as] Elle permettra également de créer de
nouvelles activités économiques créatrices d’erspdbj par voie de conséquence, de lutter
contre le chdbmage en Cote d’lvoire.

Comme pour de nombreux fruits, la principale vor whlorisation qu'il est pertinent
d’envisager est la transformation en jus. Cependtants le cas de la pomme de cajou, cette
transformation se heurte a trois principaux proldemil’astringence du jus liée a la présence
de tannins condenseés, la grande thermosensibilifgratluit aussi bien en terme nutritionnel
gue sensoriel et la richesse en sucre réductespenmsables des réactions de Maillard lors des
traitements thermiques. Les procédeés a utiliserathdidonc étre développés en intégrant ces
contraintes spécifiques liées au produit.

Dans ce contexte, les procédés membranaires peésdisvantage de mieux respecter la
gualité des produits par rapport aux procédésigiass qui font fréquemment intervenir un
traitement thermique. Nous avons ainsi choisi diigu 'impact de quelques procédés
membranaires sur la qualité du jus obtenu : miirafion tangentielle (MFT), nanofiltration
(NF), osmose inverse (Ol) et évaporation osmot{ee).

La microfiltration permet d’obtenir des jus claéi a partir des jus pulpeux. Elle est utilisée
de plus en plus comme un procédé de stabilisatfomichdes jus de fruits et permet préserver

les qualités nutritionnelles et organoleptiquespdaduit. Les jus clarifiés par ces procédés
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peuvent étre utilisés comme ingrédients naturellem@ches en vitamine C pour la
formulation d’autres jus de fruit ou boissons radnegssantes sans alcool.

La nanofiltration est un procédé baromembranaiigatient les especes dont la taille est de
'ordre du nanometre (Chakraborgy al. 2004; Cuartas-Uribet al. 2010; Cisséet al. 2011).
C’est une technique de séparation récente dortidmp d’application se situe entre I'UF et
I'Ol. Elle se différencie néanmoins de ces deuxc@diés par la mise en ceuvre de nouvelles
membranes (Cisséet al. 2011; Denget al. 2011). Elles possédent leurs propres
caractéristiques car dans la plupart des cas, pligent des charges ioniques superficielles.
Elles présentent une structure microporeuse ave@a@s de diametre inférieur & 2 nm. Les
pressions transmembranaires utilisées pour leérédiffes séparations sont comprises entre 5
et 30 bar (Agensoet al. 2003; Liikanenet al. 2005; Massoet al. 2008; Fenget al. 2009;
Gomeset al.2010). La NF est principalement utilisée dangdégdment des eaux et dans les
industries laitieres. Dans les industries laitiefesilisation concerne surtout le traitement des
eaux résiduaires (eaux blanches) et la concemratolactosérum. Les applications dans le
domaine des jus de fruit sont récentes. Elles gentnombreuses et elles concernent surtout
I'élimination de composeés colorés indésirables dasgus de fruits. Elles sont aussi utilisées
pour préconcentrer les jus de fruits (jusqu'a 20g2B00g') trés sensibles aux traitements
thermiques.

L’'osmose inverse est un procédé qui permet I'ektraad’'un solvant, le plus souvent I'eau,
par perméation sélective a travers une membransedsaus l'action d’'un gradient de
pression (Fell 1995; Alvarezt al.1997; Al-haj Aliet al.2009; Sagnet al.2009; Sagnet al.
2010). Elle s’'oppose au phénomeéne naturel d’'osmaséend a transférer le solvant d'une
solution diluée vers une solution concentrée miseamtact par une membrane sélective sous
I'action du gradient de concentration. L'osmoseense a été mise en place dans de nhombreux
cas de traitements des eaux et est de plus enuglisge pour le traitement d'effluents
industriels. De nos jours, ce procédé est audséitians les industries agro-alimentaires pour
pré-concentrer des solutions thermosensibles. Alnsst utilisé pour la préconcentration des
jus de pomme, d'orange, de raisin (jusqu’'a 25 gllQ@lvarez et al. 1997; Garciaet al.
2002; Cassanet al.2003; Gaid and Treal 2007; Belkaceiral.2008; Papet al.2009).
L’évaporation osmotique est un procédé membrandéeeloppé principalement pour la
concentration des liquides thermosensibles (Vail&ral. 2001; Vaillantet al. 2005; Alves
and Coelhoso 2006; Cisséal.2011). Son principal avantage est sa capacitééeatrer des
solutions jusqu’a des teneurs en solutés trés é&e(@0 & 700 g.kgpour les jus de fruits) a

faible température et faible pression. Cela garamtiminimum de dommages thermiques ou

2
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meécaniques du produit (Vaillant 2000; Ali al. 2003; Vaillantet al. 2005; Cissé 2007; Cissé
2010; Cisséet al.2011). L'évaporation osmotique est un procédéqdidrement intéressant
pour compléter ou remplacer d’autres procédés deettration a basse température comme
'Ol. Les applications industrielles du procédé wdporation osmotique concernent la
concentration des jus de fruits. Ainsi, beaucougiwties ont été réalisées pour optimiser les
conditions opératoires du procédé en vue d’appdicatindustrielles. Généralement, les jus
sont concentrés apres avoir été clarifiés pamfiin. De plus en plus ce procédé est utilisé
pour pré-concentrer des solutions biologiques theansibles avant séchage. Cela permet de
réduire la consommation énergétique lors du séctoagen préservant la qualité du produit.
Dans ce contexte, notre projet a pour objectif g@reintégrer I'ensemble de ces procédés
pour développer une stratégie permettant de preduirjus concentré haut de gamme sans
astringence a partir des pommes de cajou non saksi

Afin d’atteindre cet objectif général, le travaialisé s’est articulé en 5 parties. Les
principales caractéristiques de deux variétés denp® de cajou de Cote d’lvoire et
l'influence de I'extraction sur la qualité du jubtenu ont tout d’abord été déterminées. La
seconde partie aborde la clarification du jus denpe de cajou par MFT ou y sont
successivement traités, la MFT a FRV (facteur degton volumique) 1 afin de sélectionner
les paramétres optimaux de MFT, ensuite I'effet t@isements enzymatiques sur la densité
de flux de perméat (Jp) et enfin la validation docgdé sur un pilote semi industriel. La
troisieme partie a consisté a déterminer la fractiolmatante du jus de pomme de cajou et a
la mise en place de tests simples de filtrabilité de prédire la densité de flux de perméat
lors de la MFT. Dans la quatriéme partie, I'étu@ela préconcentration par nanofiltration et
par osmose inverse a été traitée afin de séledrolanmeilleure membrane en termes de
productivité et de qualité du produit. Enfin lagumeme partie, s'est intéressée au procéde de
concentration par évaporation osmotique (EO). Laligudu jus concentré par EO a été
comparée a celle de concentrés obtenus par éviayposaus vide a différentes températures
Ce mémoire de thése a été organisé classiquemenbisrchapitres. Le premier chapitre,
présente une synthése bibliographique dans lagleelieatiere premiére est décrite et les
différents procédés mis en ceuvre sont définis.doorsd chapitre aborde le matériel et les
meéthodes utilisés pour mener a bien cette étudaréBiente successivement les variétés de
pomme de cajou, les opérations préliminaires didime du jus brut, les méthodes
analytiques et les différents équipements utilig&din, le troisiéme chapitre propose une

synthese des résultats obtenus et leur analyse.
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|. ETUDE BIBLIOGRAPHIQUE
1.1. PRODUITS DE L’ANACARDIER

L1.1. Anacardier
L.1.1.1. Historique et origine
L’anacardier est originaire des régions tropicalasBrésil. Le nom cajou serait dérivé du
tupi-guarani (tribu indienne du Nordeste du Bré&ha-yd" qui signifie pomme jaune (Lautié
et al. 2001). La culture de I'anacardier s’est développéeifrique de I'ouest a cause de sa
grande rusticité et de ses multiples produits. ©lgs fruits que sont la noix et la pomme de
cajou, la plante fournit une gamme de produits s@ames. Ainsi, les feuilles servent de
condiments et ont certaines propriétés thérapessidoralures). L’écorce riche en tannin est
utilisée en tannerie. Elle sert a préparer desesnigrdélébiles et de la poudre noire. Elle
possede également des propriétés meédicinales ifgatishs, aphtes, etc.). Le bois de couleur
jaune a rouge, sert en ébénisterie et a la falicate caisses. Les gommes d’anacarde,
exsudats qui s’écoulent du tronc et des branchssvideix arbres, servent a préparer des

colles inattaquables par les insectes (pour lagres) et a éliminer les verrues et les cors.

11.1.2. Caractéristiques agronomiques
L’anacardier,Anacardium occidentale. appartient a la famille des anacardiacées. Clest u
arbre qui peut atteindre une dizaine de metresmtld diametre du tronc peu varier entre 1,2
a 1,5 m (Lautiéet al. 2001). Bien gu'il soit rustique, il se développe préférence a des
altitudes inférieures a 1 000 m, dans les zongsctites chaudes ayant une alternance de
saisons seches et humides. Il s’adapte a divess swlis préfére des sols |égers, sableux,

profonds, bien drainés et composeés a 25% d’argile.

L’anacardier est souvent sujet a certaines attapaessitaires dont les plus courantes sont
celles qui causent I'anthracnose et la moisissane e I'oidium. Ces phytopathologies sont
responsables des attaques des inflorescencesudssefrnuisent directement a la production.
Les insectes nuisibles les plus couramment reng®rgont des chenilles dévoreuses et
enrouleuses de feuillegE(telia et Sylepta, les cochenilles, les thrips, les flatidés eistro
especes ¢Helopeltis (H. anacardii H. shoutedenet H. antoni). Ces insectes piquent les
feuilles, les bourgeons et les pousses tendresitcdes taches brunes qui se nécrosent en

guelques joursPseudotheraptus wayinsecte attaquant les cocotiers, peut aussi taffec
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'anacardier. Enfin,Acrocercops syngrammeause aussi des pertes dans la production en
provoquant la chute des feuilles (Lawtitéal. 2001).

L’anacardier, selon les conditions climatiques,tgte cultivé pour sa fructification ou pour

le reboisement. Sa durée de vie est d’environ 30 laproduit deux fruits : la noix de cajou
(vrai fruit) et la pomme de cajou (faux fruit). Gtdorsque la noix de cajou atteint une taille
maximale (30 a 35 jours) que le pédoncule, quiyada était normal se met a se développer
considérablement et rapidement. Il devient chatnsedransforme en une pomme de cajou.
Pendant ce temps, la noix perd de I'humidité, dimide volume et durcit. Ces deux types de
fruits atteignent leur maturité au méme momentidamlte est difficile a mécaniser a cause de
la hauteur et de la largeur du feuillage. Les $raiint donc ramassés manuellement aprés étre
tombés au sol. La maturation progressive imposedeuveler la récolte tous les 2 a 4 jours
pour les pommes de cajou et tous les 7 a 10 josesugement les noix sont valorisées (Lautié
et al.2001).

1.1.1.3. Sélection variétale
La sélection des variétés est trés importante dar permet d’améliorer la culture en
augmentant le rendement de production. Les critdessélection sont le rendement de
production, la résistance a certaines maladiegjifgnsion du fruit, les caractéristiques
physico-chimiques des noix et des pommes de cldwguteur des arbres etc.
Des programmes de sélection ont été entrepris ésilBen Inde, en Thailande, en Tanzanie
et en Chine. En effet, ces différents pays produstent pris conscience que les plantations
issues de graines présentaient un certain nombreodvénients dont une production
hétérogene, un faible rendement de production etaur important de plantes atypiques
(Abreuet al.2005; Soro 2008).

L’exemple du Brésil est plus édifiant. Les progra@sna’amélioration ont commenceé dans ce
pays dans la région du Ceara, Etat du Nord-Estajs pn 1965. Ce programme concerne
guatre clones d’anacardiers nains : CCP 06, CCEQ®, 76 et CCP 1001. lls mesurent entre
2 et 5 m (Figure 1a), ce qui facilite considéral@atma récolte manuelle. lls possédent une
durée de fructification plus longue (8 mois) et emdement de production compris entre
1 300 et 3000 kg.Haan'. Certaines variétés atteignent méme les 5 000akgh'. Les
pommes sont moins astringentes et la productiont mEumarrer la premiére année
contrairement a I'anacardier commun (Figure 1b)etla commence apres 3 voire 4 ans
(Lautieet al.2001; Soro 2002).
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Anacardier nain (a) Anacardier commun (b)

Figure 1 : Comparaison entre |'anacardier nain et I'anacacdiermun.

L.1.2. Noix de cajou
1.1.2.1. Description et caractéristiques

La noix de cajou au sens botanique du terme, estldruit de I'anacardier. C’est un akéne
de couleur grise ou brun gris a maturité, rénifoehenesurant en moyenne 2,7 cm de long
sur 2,1 cm de large et 1,6 cm d’épaisseur. Sorsgmedt varier de 3 a 10 g, en moyenne 5 g,
mais certaines peuvent atteindre 20 g au Brésilt{gat al.2001).

Elle fournit deux produits principaux. Le premidigamande de cajou est obtenue aprées
décorticage de la noix (Figure 2). Elle est cons@mmsalée ou pimentée, ou est utilisée dans
l'industrie alimentaire pour faire des gateaux, ahocolat, du nougat, de la confiserie, des
cremes glacées, etc. Elle sert également a prégarbeurre d’anacarde. Apres pression de
'amande, une huile est extraite, “I'huile des @bes”, qui est comestible et utilisée
également en pharmacie. Les tourteaux issus dgggedres riches en glucides et de bon
godt, servent en patisserie et en confiserie. ters® le baume de cajou ou CNSL (Cashew
Nut Shell Liquid) est un liquide oléagineux noigdtt caustique extrait de la coque entourant
'amande. Il est employé dans diverses industiéssi, il peut étre transformé en diverses
résines, utilisées pour la fabrication de garngufe freins et de disques d’embrayages, pour
modifier les propriétés du caoutchouc, pour pratége sols contre les produits chimiques,
pour servir de revétement impermeéable aux surfacgsalliques et aux cables électriques et
pour servir de liant a de nombreux matériaux quregrh dans la composition de certains

adhésifs. Le baume peut étre aussi transformé tinellesment en des produits secondaires
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comme des encres indélébiles d'imprimerie, des nfistiants, des insecticides, des

antiseptiques, des peintures, des vernis, desdagfuges émaux. Notons aussi qu'il a un tres
grand nombre d’utilisations locales. En effet, sk @tilisé pour ses propriétés médicinales

(suppression des verrues, guérison de la lepte, dontre le cancer, antiseptique) et pour ses
propriétés imperméabilisantes (constructions ers,bminds de bateaux et filets de péche)
(Lautiéet al.2001; Soro 2002; Soro 2008).

Cuisson des noix de cajou (a) Amandes de cajtées (b)

Figure 2 : Cuisson des noix de cajou et amandes grillées.

Outre ces deux produits principaux (amandes et bgula noix de cajou offre d'autres
produits secondaires qui ont un intérét économiexgloitable. Ce sont les coques, qui
servent de combustible et qui peuvent étre utdisdassi pour la fabrication de panneaux
agglomeérés tres résistants aux insectes et a ltitémiles téguments ou pellicules, qui sont
transformés en aliment pour volailles a cause derlehesse en protéines (Lauéal. 2001,
Soro 2002; Soro 2008).

1.1.2.2. Composition biochimique et transformation
La composition moyenne de 'amande (Tableau 1) pawier en fonction de la variété.
L’'amande de cajou se caractérise par sa richesseidas gras essentiels, notamment en
acides linoléigue et oléique qui composent respeatent 20% et 60% de la matiére grasse.
Elle est également riche en protéines et possegl€amposition en acides aminés semblable

a celle de la graine de soja.
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Tableau 1 :Valeur alimentaire des amandes de cajou (Laitad. 2001; Soro 2002).

Nutriments Pourcentage (%)

Eau 5,5

Glucides 26

Protides 21

Sels minéraux 2,5

Lipides 45

Vitamines PP 3,68 mg/100g
Vitamine E 2,10 mg/100g
Vitamine B1 0,56 mg/100g

Depuis 1970, le traitement industriel de la noixcd@u tend vers une mécanisation compléete
de la ligne de production avec l'introduction detémhnologie Oltremare (technologie de
décorticage automatique des noix de cajou). Cemendaexiste des difficultés liées a la
disparité de la taille des noix et la nature catgesda 'amande de fagon générale.

En Inde, il existe une longue tradition de traitetn@anuel de la noix de cajou. Leur savoir-
faire, conduit a des rendements en amandes eniigkgalées. Les usiniers Africains ont
adopté un systeme industriel mécanisé dont ils a#risent pas le savoir-faire. Pour cette
raison, la plupart des producteurs Africains, etguarleurs noix brutes en Inde. Le schéma
général du procédé de transformation peut étred@ien quatre grandes étapes : les techniques
préparatoires, le décorticage, 'émondage et lgitionnement (Figure 3).

Les techniques préparatoires visent a fragilisectejues avant le décorticage. Les étapes les
plus importantes sont 'lhumidification et le chagé. Elles permettent une ré-humidification
des noix de 15 & 45% selon les méthodes utilisEeme fragilisation des coques en les

rendant molles. Cela facilite le décorticage (S2002).

Le décorticage correspond a la séparation de laecalg 'amande. Cette étape est aussi
délicate car il faut faire attention a ne pas bries amandes. Une fois décortiquées les
amandes sont recouvertes d'une fine pellicule,elat qu’il faut enlever. Pour cela les
amandes sont séchées puis émondées. Cette étap&trpertalisée manuellement avec des
couteaux ou un brossage doux suivi d’une aspiratoniin avant d’étre conditionnées les

amandes sont classées selon leur taille.
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Nettoyage —» Matiéres étrangeres

v
Calibrage

v
Humidification

v
Chauffage

v

Elimination du baume

Baume
_—

de cajou

v
Second calibrage

v
Décorticage |— Coques

Séchage

v
Emondage ——» pellicule

Amandes
émondée

Classement

v
Conditionnement

Figure 3 : Diagramme de la transformation industrielle dex i@ cajou.
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L1.3. Pomme de cajou
1.1.3.1. Description et caractéristiques
La pomme de cajou est le pédoncule hypertrophi@ deix de cajou. A maturité, elle est
couleur jaune, rouge ou oran (Figure 4) Cette couleur est due a la fine couche cireus
consttue la peau de la pomme. elle quesoit la couleur de la peau, sa chair est touj

jaune. La forme de la pomme est ronde cordiforme (forme de cceur), d’'ou s nom

Anacardum qui signifie forme de cce!l

Pomme

de cajou

Noix de

cajou

1.1.3.2. Récolte et conservation

Compte tenu de la taille de I'arbre, la récoltedificile et il est souhaitable de laisser tom
le fruit. Cependant a cause de la composition gmtame, elle se détériore rapidement
faut la ramasser au plus taals les deux jours. Quant a la conservation elleag a bass
température, entre 0 et 2°@prés séparation de la noix. Cette séparationsdditire de sort
a ne pas blesser la pomme. Lorsqu’il y a blesswe, seulement du jus est pe mais les
levures attaquent celles-et entrainent un début de fermentation. Avantdaservation, u
traitement visant a diminuda charge microbienne est nécessaire. Ce traitepeurit &tre
réalisé avec de I'eau chlorée ou un bain d’acitt&joe etde bisulfite.

1.1.3.3. Composition et différentes voies de valorisation
La pomme de cajou edtes juteuse (85 a 90% d’eau), sucrée (7 a 13% ldedgs)
légerement parfumée et ac (Lautié et al. 2001) Elle est aussi trés riche en vitamine
(Tableau 2)et en polyphéno (Michodjehoun-Mestregt al. 2009) Enfin elle contient de
guantités non négligeables caroténoidesAssuncdo and Mercadante 2; Abreu 2012).
Compte tenule sa richesse en sucre, elle sert a des confitues, des conserves au sirop,

jus de fruit des pates de fruits, des gelées, des fruitstepdfi vin, de I'alcool, du vinaigi
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Au Brésil dans la région du Ceara, elle est utlipéur la production de jus gazéifié appelé
« refrigerant de cajou ». Cette boisson est treséapee par la population locale.

La transformation de la pomme de cajou est cepdiidzitée par les caractéristiques du fruit.
Ce pédoncule est en effet tres riche en tannins Iguiconférent une astringence
particulierement forte. Cette astringence semblevemir essentiellement des membranes
cireuses de la peau. Cela expligue I'importance@elage avant la transformation des fruits.
L’astringence pourrait étre due aussi aux tracelBaidene contenues dans le mésocarpe de la
noix. Le second facteur qui limiterait la transfation de la pomme de cajou en jus est sa tres
grande richesse en sucres réducteurs (glucoseiabde). En effet, la présence des sucres
réducteurs qui sont des précurseurs de la réackomMaillard et du brunissement non

enzymatique pose un probléme de couleur lors ttataformation du fruit en jus

Tableau 2 :Composition des pommes de cajou (Laeti@l.2001).

. Teneur pour 100 g de

Composes matiere fraiche
Extrait sec soluble 10al2g
pH 42a4,4
Acidité titrable (acide malique) 0,33a0,59¢g
Sucres réducteurs 78a8,6¢g
Fibres alimentaires 26a31g
Tannins 0,29a0,38¢g
Protéines 0,7a0,8¢g
Vitamine C 200 a 300 mg
Calcium 10 240 mg
Fer 0,4a3,0mg
Phosphore 10 a 30 mg

1.2. FILIERE ANACARDE EN COTE D’IVOIRE
L2.1. Historique de la culture et transformation de I'anacarde en Céte d’Ivoire
La culture de I'anacardier a été introduite en Qibieoire dans les années 1960 par I'Etat
Ivoirien dans le cadre du plan de reboisement deit@ savanicole et de lutte contre I'érosion
(Rey 1998). Ainsi, de 1959 a 1967, 1 400 ha ont@téen place par la SODEFOR (Sociéte
pour le développement de la forét) maitre d’ceuaresda région de Korhogo. La SATMACI
(Société d'Assistance Technique pour la Moderrasaf\gricole de Cote d’lvoire) quant a
elle, a planté 820 ha entre 1965 et 1969 (Rey 1¥@&nme cette culture n’est pas source de

revenu financier, elle é été négligée jusqu’en 19V Ppartir de cette date, dans le cadre d’'un
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programme de relance de la culture et de la comatieation de la noix de cajou, I'Etat
ivoirien crée alors la société d’Etat SOVANORD (Bo& de Valorisation de I’Anacarde du
Nord). Quand aux plantations de la SATMACI, ellestsconfiées a la SODEFEL (Société
pour le Développement des Fruits et Légumes) podaiee des plantations fruitieres et non
forestieres. Ainsi les plantations qui avaient deasités d’environ 2 500 arbres a I'hectare
sont éclaircies afin d'augmenter le rendement deymtion en noix de cajou. Ces plantations
furent remises aux communautés villageoises (R6§)19

En 1976, la SOVANORD crée une unité de décorticag&orhogo dénommeée AICI
(Anacarde Industrie Cote d’lvoire). Cette unitétaia 1 500 tonnes de noix/an en utilisant la
technologie Oltremare appelée aussi technologidientae ou technologie moderne
comparativement a la technologie indienne. En 198Gsine tombe en panne et la
commercialisation des noix brutes passe aux maasspiivés spécialisés dans le négoce
(Bamba 2007). En 1993 dans le cadre de la privatisales sociétés d’Etat, des cadres
Ivoiriens rachétent l'unité AICI qu’ils baptisent I3A (Anacarde Industrie Société
Alimentaire). Mais pour cause de mauvaise gesticgtie nouvelle société arréte sa
production aprés trois ans de fonctionnement aecale pannes successives. En 1998,
AFRECO (Africaine d’Echanges Commerciaux) spédéaidans le négoce des noix brutes de
cajou, loue AISA guelle rebaptise CAJOUCI (Cajoa €ote d’lvoire). Cette usine va
fonctionner de 1998 a 2002 avec en moyenne unsftramation annuelle de 2 000 tonnes/an.
A cette méme époque (1998), Le groupe SODIRO (8opi@ur le Développement Industriel
de la Région d’Odienné), inaugure une unité de diéage de 2 500 tonnes/an. Cette unité a
véritablement commenceé ses activité en 1999 edrvetibnner jusqu’en 2002 (Bamba 2007).
L’année 2001 est marquée par la chute du prix aleatarde sur le marché mondial. Cette
situation et la crise politico-militaire de septeml2002 ont alors entrainé la fermeture des
deux usines Ivoiriennes en 2002 et la chute du gi@&chat des noix brutes. Cela a duré
jusqu’en 2005, date a partir de laquelle il y auma réorganisation de la filiere marquée par
une reprise d’activité de certaines unités et éation d’'autres. Ainsi, en 2005, l'usine SITA-
SA (Société Ivoirienne de Transformation de I'Ana@eaSocieté Anonyme) de I'ex-SODIRO
va démarrer timidement ses activités. A cela ilt fajouter la création d'une unité de
décorticage de 5 000 tonnes/ans a Dimbokro papdeet® OLAM-Ivoire. A Yamoussoukro,
l'unité de Cajou de Fassou est inaugurée en 2006oeimence ses activités en 2007
(Anonyme 2009). De nombreuses petites unités indilss et collectives (coopératives) de
décorticage artisanal voient le jour dans la réglarzanzan, du N’zi Comoé et des savanes
dont la COOGES qui n’a jamais fonctionné (Anonyrf@9 (Tableau 3).

12



Etude bibliographique

Tableau 3 : Transformation de noix de cajou des différentesésrile décorticage en tonnes
(Anonyme 2009).

2005 2006 2007
Structures Noix | Amandes| Noix | Amandes| Noix | Amandes
Olam-Ivoire 563 118,25 1 866 391,91 3909 821
Sita-Sa 0 0 0 0 1 473,35 294,67
Cajou de Fassou 0 0 0 0 55 9
Coopabo 0 0 76 15,75 90 15
Total 563 118,25 1 942 407,66 5527,3% 139,67

L2.2. Organisation de la filiere anacarde en Céte d’Ivoire
1.2.2.1. Description et organisation de la production

La production est généralement realisée par legspexploitants agricoles qui ont des
plantations dont la surface de production varigeeitet 5 ha. Cependant il existe quelques
plantations industrielles réalisées par I'Etat diteCd’lvoire et gracieusement remises aux
communautés propriétaires de ces terres. Les megeties surfaces de ces plantations sont
comprises entre 150 et 200 ha (Anonyme 2009). Quantendements de production, ils sont
trés variables car compris entre 200 et 1 000 kgaibe de cajou par hectare. Ces rendements
sont fonction de I'entretien, du niveau de fe#ilitle la densité de peuplement et de I'age des
plantations (Diabaté 2002).
Les producteurs utilisent deux modes de cultuaeprbduction de pépiniére et le semi direct.
La production pépiniére repose sur la base d’'uleeten de belle noix comme germoplasme.
Quant aux semis directs, ils consistent & mettiex dgrains par trou. Cette opération est
réalisée durant la saison des pluies (Diabaté 2002)
Les plantations ne sont pas bien entretenues £@tdateurs ne bénéficient pas de subvention
de I'Etat ivoirien ni de préts bancaires aupréslemues privées. A cela il faut ajouter le non
encadrement des paysans. Les vergers mal entrateha®nc un rendement de production
faible comparé au rendement mondial.
La production de la noix de cajou en Coéte d’lvatétend de février a juin. La constitution
des stocks a lieu entre mars et juin. Cela pose darprobléme au niveau de la fixation du
prix des noix de cajou en Coéte d’ivoire car sumarché international la fixation du prix a
lieu en aodt. Pour ne pas prendre de risque, lgsreateurs et les usiniers achetent la noix de
cajou ivoirienne a un prix relativement bas. Cettaduction est destinée en quasi-totalité (95

a 98%) a I'exportation sous forme de noix brutes.

13



Etude bibliographiqu

12.2.2. Dynamique de la production des noix de cajou

Utilisée dans les années 1960 pour lutter condredion, la culture de I'anerde est devenue
une culture pérenne génératrice de sources de ugveour plus de 1!000 producteurs
regroupés dans une vingtaine de coopérs et faisant vivre 1,5 millions de person
(Anonyme 2009) Cette production suit une crsance exponentielle. La production
passée de 6 000 tonnes 1990 a 80 000 tonnes en 20l1dvec une préision de 420 000
tonnes en 2012Ahonyme 200). Malheureusement cette croissance ne profite tosijpat
aux producteurs car plude 95% de la production est exporisousforme brute et le
mécanisme de fixation du prix n’est pas a leur tage La culture de I'anacarde est réali

dans 11 régionsus les 19 régior que compte le pays (Figures 5 a 7).

Bafing; 1344

Zanzan; 71120, ’

Vallée du Bandama; 61180

Figure 5 : Production de nix de cajou des différentes régions de la Cote idd en tonnes
en 2007 (Anonyme 2009).

Lacs; 526

Marhoué; 1372
Moyen-Comoé; 1176
N'Zi-Comoé; 7616
Haut-Sassandra; 3556

Codan Atiantigue

Figure 6 : Superficie en pourcentage de la culture des nooagl®u des différente

régions de la Cote d'lvoi en 2007 (Anonyme 2009).
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Production et exportation d'anacarde en Cote d'lvoire de 1990 a 2008

350000 1

300000 -

R2=0,972

Quantité d'anacarde en tonnes

250000 A

®PRODUCTION

200000 4 WEXPORTATION

150000 -+

100000 -

50000 +

1994 1996 1998 2000 2002 2004 2006 2008

Années

1990 1992

Figure 7 : Production et exportation de noix de cajou en ddwmire
en tonnes de 1990 a 2008 (Anonyme 2009).

1.2.2.3. Description et organisation de la commercialisation
Les acteurs impliqués dans I'achat et la commaseitdbn des noix de cajou peuvent étre
répartis en quatre catégories : les pisteurs,dbstaurs, les commercants et les exportateurs.
Les trois premieres catégories constituent legrrédiaires qui, en I'absence d’une autorité

de régulation, font subir leurs lois aux producseidiabaté 2002) (Figure 8).

....................................................................................................... Sociétés
Commerciale

Planteu :[ Pisleurs ]:[ Acheteur ]7[ Commercar ] :

Usines de

.................... S tttttitiitiiiiieeiieeieeeeeeceeeeeeeeeeeeeeeeeeeteeteeeeieetiieiieeeeeee el transformatlon
Flux de noix de cajou N

«--Flux financier
Figure 8 : Circuit de commercialisation de la noix de cajouCénte d'lvoire
(Diabaté 2002).
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1.2.2.3.1. Pisteurs
Ce sont les hommes ou les femmes qui résidentldanéme village que les producteurs. lls
connaissent les planteurs et le milieu villagedis.s’appuient sur les acheteurs qui leur
avancent les sommes nécessaires pour lI'achat desanmn prix fixé a 'avance (Diabaté
2002). Connaissant les problemes des planteuriritsde la surenchere. lls jouent un role

important et décisif dans la collecte des noix d@arde.

[.2.2.3.2. Acheteurs
Les acheteurs travaillent pour les commercantdeguiavancent de I'argent pour préfinancer
'achat des noix a un prix correspondant a un q(otanage). Chaque acheteur peut solliciter
les services de plusieurs pisteurs en fonctioriadgdnt qu’il dispose. Les pisteurs sont donc
payeés par rapport a la quantité de noix achetéése@lement la remunération est comprise
entre 5 et 10 FCFA.KY

[.2.2.3.3. Commercants et coopératives
Les commercants et les coopératives sont finanaédeg sociétés commerciales qui leur
remettent les fonds de roulement nécessaires ploague contrat a des prix fixés par
l'interprofession. Les noix de cajou collectéestsmheminées dans les magasins des sociétés
commerciales. En fonction du contrat de la socoétémerciale, chaque commergant peut

solliciter les services de plus de cent acheteurs.

.2.2.3.4. Sociétés commerciales et usines de transformation
Les sociétés commerciales et les usines de tranafmm sont le dernier maillon a partir
duquel la noix brute ou transformée sort de la Cditeoire. A coté de ces sociétés
commerciales et usines, il est a noter la présdiftmmmes d’affaires indiens qui exportent
les noix brutes.
Les sociétés commerciales présentent en Cote wdivguint : AFRECO, OLAM-IVOIRE et
CICIV. Quant aux usines traitant plus de 1 000 éxtans, on note OLAM-IVOIRE et SITA-
SA.

AFRECO (Africaine d’Echanges Commerciaux)

Cette société créée depuis 1972 est spécialiséel’daportation des noix de cajou et autres
produits tels que le café, le cacao, la kola |& ciabeille etc. Elle a été le plus gros
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exportateur de noix brutes de 1999 a 2002. Sa festequ'elle a des représentations

permanentes dans les grandes zones de producaioacdrde.

OLAM-IVOIRE

C’est une multinationale dont le siege est a Loadite est présente en Cote d’lvoire depuis

1994 et spécialisée dans I'achat et I'exportaties produits agricoles et forestiers tels que la
noix de cajou, le karité, le bois etc. Concernauhat des noix elle est présente dans la zone
des savanes (Korhogo, Ferkessédougou et Ouanggodpula zone de Bondoukou, de

Katiola et d’Odienné. Elle a été le plus grand etaieur de noix de cajou jusqu’en 1998.

CICIV (Compagnie Industrielle et Commerciale Ivoirienne)

Cette entreprise vient en troisieme position damgpbrtation des noix de cajou ivoiriennes.

1.2.2.4. Organismes de gestion de la filiere
Compte tenu de la production exponentielle de tande, 'Etat de Cote d’ivoire a créé en
2002 'ARECA (Autorité de Régulation du Coton et d&®nacarde). Cette structure a pour
mission le contréle et I'arbitrage au sein de aasxdilieres.
L’ARECA étant une structure étatique, les producteles exportateurs et les usiniers vont
s’organiser pour créer en février 2005 'OTIFA (@ng Transitoire de I'Interprofession de la
Filiere Anacarde). Cette structure est chargée eltrenen place l'interprofession de la filiere
anacarde. Les missions de I'OTIFA sont: le suivitibn déroulement de la campagne, la
représentation de la filiere auprés des pouvoirlipsibdes bailleurs de fond et autres
partenaires au développement et la participatiomr ple compte des opérateurs a
I'organisation de la filiere.
Suite aux difficultés qu'a 'OTIFA a mettre en péakinterprofession de la filiere anacarde et
des rapports conflictuels gu’elle entretien avé@®RIECA, les producteurs se sont regroupes
au sein de la FENOPACI (Fédération Nationale demfisations Paysannes Professionnelles
Agricole Productrices de Noix de Cajou de Coteaitlw). Cette fédération a pour mission : la
recherche des marchés directs auprés des indsisételinde, au Brésil et au Vietnam ;
'assurance d’un prix bord champ élevé aux produste
L’interprofession a été finalement mise en placd2edécembre 2007 sous I'appellation de
'INTERCAJOU. C’est elle qui fixe désormais le pidord champ du kg d’anacarde au début
de chaque campagne. Ce prix évolue en fonctiorridwap kg sur le marché international.
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L.2.3. Orientations stratégiques et environnement institutionnel
1.2.3.1. Orientations stratégiques

Compte tenu de I'engouement suscité par la fil@racarde et des problemes liés a la filiere
coton dus & une baisse des revenus, I'Etat de dtgire doit organiser la filiére anacarde.
En effet ce sont les producteurs de coton qui psedd aussi 'anacarde. Pour une bonne
cohésion sociale et pour lutter contre les dispsniggionales, cette filiere retient de plus en
plus l'attention des pouvoirs publics. Cependastdécisions prises au sommet de I'Etat ne
semblent pas toujours satisfaire les producteursaq le principal maillon de cette filiére.
La Céte d’lvoire, pour assurer le développementligr et global de la filiere, dispose des
centres de recherche et d’encadrement qui peuveatimgagner les planteurs dans leur
organisation.
Le CNRA (Centre National de Recherche Agronomigiexya mettre en place un programme
d’évaluation du matériel végétal afin de sélectamles variétés a haut rendement. L’exemple
du Brésil est a suivre car a travers son centrecleerche EMBRAPA (Empresa Brasileira de
Pesquisa Agropecuaria et qui signifie Entreprisésibenne de recherche agronomique et
d'élevage), il est arrivé une sélection de variépdisont des rendements de production de
5 tonnes/ha.
L’ANADER (Agence d’Appui au Développement Ruralgwila vulgariser ces recherches en
encadrant les planteurs. Non seulement I'encadredeiANADER permettra d’améliorer
les rendements de production par I'entretien desefias, mais aussi de former les planteurs a
la pratique des cultures intercalaires telles ¢aradhide, le mais I'igname, le manioc, le soja
etc.
Dans la valorisation des co-produits tels que lame de cajou qui est 5 a 9 fois le poids de
la noix, les structures de recherches comme [2%ti{ln de Technologie Tropical) et le
DFR-GCAA de L'INP-HB (Département de Formation et Becherche Génie Chimique et
Agro-Alimentaire de I'Institut Polytechnique Félidouphouét-Boigny) doivent former les
producteurs aux techniques de transformation de detrée.
Il est important d’installer des unités de décagie dans les zones de production. Cette
initiative doit étre prise pour deux raisons magsurLa premiere est que l'avantage de
décortiquer les noix en Cote d’lvoire permet d'aititeun produit directement vendable en
Europe et aux Etats Unis d’Amérique (USA), alors tgs noix brutes sont expédiées en Inde
ou elles retournent en partie en Europe et aux @Pres décorticage. Ce détour et les
commissions intermédiaires ainsi engendrées somamgue a gagner pour la Céte d’lvoire.
La deuxieme raison est que ce sont les achetediengqui payent les 90% de la production

18



Etude bibliographique

ivoirienne et le jour ou I'Inde va assurer son auffisance en noix brutes, il n‘aura plus
besoin des noix ivoiriennes (Soro 2002).

Pour ne pas rester en marge de cette croissares, guestion aujourd’hui de créer environ
120 unités de moyenne transformation (2 500 toanéshité) pour décortiquer toute la
production ivoirienne. Cette initiative doit étrage par les autorités politiques ivoiriennes en
encourageant les investisseurs locaux et étrargginstaller. Cela permettra d’'une part a la
Céte d’lvoire de créer ses propres agro-induseiede sortir de sa position de pourvoyeur de
noix brutes pour se positionner comme fournisséamdndes avec création d’environ trente
six mille emplois directs et cinquante mille emploidirects et d’autre part, de conquérir un
marché de plus de 300 milliards de francs CFA (20@R).

Les producteurs pour le renouvellement des plamtstidoivent pouvoir bénéficier des préts
bancaires ou d’une subvention de I'Etat et d’'unaeénement par les structures mentionnées
plus haut. En effet, les anciennes plantations apti été faites dans l'optique de la
reforestation sont vieilles. Pour garder le mémeadyisme de croissance un renouvellement
permanent s’avére nécessaire. L’Etat doit doncrmeth place un mécanisme favorisant le
renouvellement de ces plantations. Cette aide @eeitune subvention des planteurs comme
dans le cas du coton ou la mise en place d’uneusaagricole qui pourra faire des préts aux

planteurs a un faible taux d'intérét.

1.2.3.2. Environnement institutionnel
La survie d’'une filiere passe par son organisatiola coordination des activités des différents
acteurs de cette filiere. Concernant la filiere cande en Cote d’lvoire, c’est plutbt
inorganisation et I'absence de coordination derateurs (producteurs, exportateurs et
transformateurs) qui sont constatées. Cela seitrpdula variation des prix au kg au cours
d’'une méme campagne. Cette variation est due aqguaiseuls les exportateurs imposent le
prix. Ce prix est fixé principalement par les aeles indiens. Ceux-ci profitent du fait qu’il
n’'existe pas une charte de qualit¢ homogene apmtetes parametres de la qualité de
'anacarde. lls ont leurs propres critéres quiitgposent et le plus souvent ils s’arrangent par
dévaloriser les produits afin de maintenir les @riyn niveau bas. lls envoient leurs propres
agents de contréle, alors qu’il existe deux sosigté opéerent dans le contréle qualité et de la
certification en Cote d’lvoire.
Donc pour lutter contre cette fraude, les opératedwivent définir un environnement

institutionnel dans lequel les regles sont fixéamsi les difféerentes normes de qualité
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seraient définies de facon concertée et partisipapar les opérateurs (producteurs et
acheteurs) sous l'arbitrage de I'Etat.

Constatant tout ce dysfonctionnement, I'Etat daiha définir un cadre institutionnel pour
eviter tout ce désordre. Ainsi les analyses deitguséront faites par 'une des deux structures
existantes : le bureau Veritas et la SGS (Sociér@le de Surveillance). Toute contestation
devra étre entérinée par une contre expertise.

Le fait marquant au niveau de cette filiere eshdm soumission des acheteurs étrangers
(surtout indiens) aux mémes taxes d’'impbts. Ceuseat moins imposés que les acheteurs
locaux. Non seulement la taxe des acheteurs loesiuglevée mais les crédits octroyés aupres
des banques locales sont a un taux d’intérét émwéron 19%), alors que celui des acheteurs
indiens est bas (environ 4%). L’Etat doit égalembatmoniser les taxes pour que les
acheteurs locaux ne soient pas Iésés mais aussipiisse mécanisme d’octroi des crédits en
diminuant le taux d’intérét.

Enfin, I'état doit encourager les investisseurvésiqui désirent transformer I'anacarde sur

place en assouplissant I'imp0ot.

L.2.4. Potentialité de transformation
L’'un des handicaps majeurs de la filiere anacastidaenon transformation de cette denrée.
Moins de 5% de la production est transformée sacepl Apres analyse, il ressort que cette
faible industrialisation est due a deux contraimgeures (Diabaté 2002).
La premiere contrainte est d’ordre financiere. bpgrateurs en effet, ne parviennent pas a
obtenir des financements bancaires pour I'implamtat’usines. Le délai d’instruction des
dossiers est généralement long pour les investssaules criteres d’éligibilité des projets
privés aupres des banques commerciales sont aurdrds et inadaptés (Diabaté 2002; Zuritz
et al. 2005). En effet, ils doivent apporter une cautimmcaire de 75 a 100% du montant
demandé en plus de 40% en fonds propres qu’'ilsedbiavoir. Quant a la banque mondiale,
compte tenu des échecs des premieres expérienceiigliiialisation, elle entretient des
préjugés quant a la viabilité des unités de transdtion de noix de cajou en Afrique. En
effet, les nombreux échecs dus au choix des tegbiesl inadaptées ont alimenté les doutes
sur la capacité de gestion des promoteurs africaingvestir de facon rentable dans la
transformation de la noix de cajou.
La deuxiéme contrainte est d’ordre institutionr@trtaines dispositions fiscales du code des
investissements en Coéte d’lvoire surtout celleatieds au montant du colt des équipements

importés ne favorisent pas l'industrialisation defiliere anacarde. En effet, le montant des
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investissements pour les unités traitant envir@®@ tonnes de noix brutes par an n’atteint
pas le minimum exigé pour bénéficier des exondmatiprévues dans le code des
investissements (Diabaté 2002).

Pour développer l'industrialisation de la filiergjau, I'Etat doit s’engager auprés des banques
commerciales pour une réduction des cautions basca apporter et aussi faire des
aménagements dans le code des investissements.ar@é@sagements porteront sur la
réduction des montants du colt des équipementsriégoouvrant droit a des réductions et a
des exonérations des taxes. Cela favorisera lliastan d’investisseurs locaux et étrangers
car la matiere premiere est disponible (330 00@dsfan).

La maitrise de la technologie appliquée est trggomante dans la filiere anacarde. En effet
cette filiere emploie beaucoup d’ouvriers (500 peres pour une unité de 2 500 tonnes/an).
La masse salariale est donc importante et il fangt optimisation de la production. Cette
optimisation est possible si le personnel emplogé been formé. C’est le point fort des
industries indiennes et brésiliennes ou le perddiéna@nin est tres bien formé aux techniques
du décorticage des noix de cajou et d’émondagamesdes.

L’'exemple de I'entreprise CIONE (Companhia Indwstde Oleos do NordEst) au Brésil dans
I'Etat du Ceara doit inspirer les investisseursriens. Cette entreprise créée en 1963 avec
une production annuelle de moins de 100 tonnesfseme aujourd’hui entre 25 000 et
30 000 tonnes par an. Elle est la plus grande wminmonde de transformation de noix de
cajou. Elle emploie plus de 8 000 personnes enisais cajou.

Enfin, la valorisation de la pomme de cajou, codpibde la noix, contribuera a stabiliser
I'exploitation des anacardiers. En effet la pomreecdjou est 5 a 10 fois le poids de la noix.
Avec la production ivoirienne qui est de 330 000n@s de noix de cajou, cela correspond a
plus de 3 millions de tonnes de pommes de cajoujuasi-totalité de cette production est
perdue sur les lieux de récolte car la pomme daucajest pas exploitée industriellement en
Céte d’lvoire. Cette matiére premiere présente faotirun fort potentiel nutritionnel : elle est
trés riche en vitamine C, en caroténoides, en ceéyp@olyphénoliques, en sucres et en
eléments minéraux indispensables a [lalimentatiaomdine. La principale voie de
valorisation qu’il est pertinent d’envisager estriansformation en jus a cause de sa richesse
en eau (80 a 90%) et en sucres (10 a 12%). Ellegmeuir a faire aussi des confitures, des
conserves au sirop, des pates de fruits, des galésdruits confits, du vin, de I'alcool, du
vinaigre etc. (Lauti@t al.2001).

La filiere anacarde en Coéte d’ivoire est en plessae. Cependant la non organisation des

planteurs en structure professionnelle se tradait tputes sortes de spéculation par les
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intermédiaires. De méme l'insuffisance d’organmatdes différents opérateurs (planteurs,
exportateurs et transformateurs) de la filiere aeofise pas la résolution concertée des
problémes d’intérét communs. Les différentes stimest mises en place doivent travailler en
synergie afin de donner un nouveau souffle a diiéee qui peut participer a sortir la Cote

d’lvoire de la crise, car le développement estdorg précurseur de la paix. Enfin la mise en
place de cadre réglementaire et institutionnel péna d’encourager les investisseurs de la
filiere par la création d’'unités de transformatid@ noix de cajou génératrices de revenus.

Cela favorisera aussi la valorisation de la pommeajou.

I.3. Procédés membranaires
Les procédés membranaires sont des procédés phgsapi séparation qui utilisent une
membrane, barriere sélective, qui sous l'effet d'Uorce de transfert, va permettre ou
interdire le passage de certains composants eatre chilieux qu’elle sépare. La force de
transfert peut étre un gradient de pression, decerdration, d’activité ou de potentiel
électrique. Les techniques membranaires a gradeptession sont : la microfiltration (MF),
l'ultrafiltration (UF) la nanofiltration (NF) et 8smose inverse (Ol) (Tableau 4). Le point
commun a ces techniques est la vitesse de passagguile a traiter qui est parallele a la
membrane. La fraction traversant la membrane gwslép perméat, tandis que celle retenue

par la membrane est appelée rétentat.

Tableau 4 :Quelques caractéristiques des procédés membranaires

Taille des Seuilde | Gamme de N Consommation
Lz - P . Especes . -
Procédés Origine de la sélectivité Pores coupure Pression relenues énergétique
(nm) kDa (bar) (kWh.m)
Micro Différence de taille entre les 100 & Particules,
filtration molécules ou les particules 0,5-3 micro- 1-10
- 10000 -
(MF) a séparer organismes
Ultra- Macro-
filtration 2-100 1-300 1-10 molécules et 1-10
(UF) Différence de taille et de virus
charge entre les molécules
Nano- ou les particules a sépare .
fltration <2 02-1 5.30 | Sucres acides) g5 g,
aminés, etc.
(NF)
Osmose Différence de solubilité et
Inverse de diffusion dansla | ~Membrane |, 15 - 60 Sels 10 - 200
o) membrane'des moléculesja  dense
séparer
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L.3.1. Généralités et caractéristiques sur les membranes et les modules
Une membrane est caractérisée par sa perméagalis&lectivité et sa résistance.
La sélectivité (efficacité de la séparation) esiction du seuil de coupure de la membrane ou
du diamétre de pore. Le seuil de coupure est défimmme étant la masse molaire des
molécules retenues a 90% par la membrane dansoladitions opératoires données. Il
s’exprime en Dalton. Ce terme est utilisé pourttaflitration et la nanofiltration. Quant a la
microfiltration, c’est plutét le terme de diamétie pore qui est retenu. Il donne en effet, un
équivalent de la taille de pore de la membranenptant ainsi d’estimer si les particules
visées, vont étre retenues ou non. La sélecti@tiadéparation réalisée par la membrane sera

d’autant meilleure que la zone de coupure seratetro

La perméabilité (densité de flux) rend compte deraductivité de la membrane. Souvent
perméabilité et sélectivité sont difficiles a cdieci Par exemple, lors de certains essais d’Ol
pour la concentration du jus de pomme et doranbe été démontré que seules les
membranes en acétate de cellulose médiocremenépbles permettent une bonne rétention
des ardmes (Aguiaat al.; Vaillant 2000).

Enfin, la résistance de la membrane, est caraé&par sa tenue vis-a-vis des agressions
chimiques, thermiques et mécaniques. La tenue ghinicorrespond a Il'aptitude d’une
membrane a supporter les opérations de nettoyade sterilisation. En particulier elle doit
étre neutre vis-a-vis des solvants usuels et stgpane zone de pH étendue. La tenue
thermique est liée a la zone de températures dailtr&nfin, la tenue mécanique permet de

résister a des pressions relativement élevées.

1.3.1.1. Matériaux membranaires
Il existe trois types de membranes: les membrasedkilosiques, les membranes en
polyméres organiques et les membranes minérales. &mmenter le flux, il faut réduire
I'épaisseur de la couche semi-perméable, car pousewil de coupure donné, il n'est pas
possible de jouer sur la porosité de la membraoer Bbtenir des membranes présentant une
bonne résistance mécanique en ayant la coucheusafiple possible, il a été congu des
membranes asymétriques constituées d'une couche-psemeéable extrémement fine

soutenue par une couche plus poreuse assurasidt@anee mécanique.
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Membranes cellulosiques

Ce sont les premiers types de membranes fabriquiegtate de cellulose permet d’obtenir
des membranes a trés haute perméabilité et tréstigék. Leur utilisation est cependant
limitée a des températures de 'ordre de 30 a ¥i°@es pH de 3 a 8. En effet, 'acétate de
cellulose est sensible a I'hydrolyse chimique etpigut étre déegradé par certains
micro-organismes. Ces membranes disponibles couvesndomaines de I'UF et 'Ol et

résistent a des pressions pouvant aller jusqu-a B0 bar.

Membranes en polymeéres organigues

La résistance thermique et chimique de ces membr@ddégend du polymére utilisé. Ainsi les
polyméres les plus couramment utilisés sont leyspdfiones, les polyacrylonitriles et les
polyamides aromatiques. Quant a la résistance @lvargs organiques et au chlore, elle doit

étre veérifiée aupres du constructeur.

Membranes minérales

Elles sont apparues plus récemment sur le marchés Existent sous forme tubulaire
monocanal ou multicanaux et sous forme plane. [@iffés matériaux sont utilisés pour leur
fabrication et les diamétres de pores disponiblesmpttent la microfiltration et
l'ultrafiltration. Ces membranes sont systématigeetrasymétriques. La couche filtrante est
le plus souvent constituée d’oxyde métallique (tegae) : alumine (AlOs3), zircone (ZrQ),
oxyde de titane (Tig). Cette couche filtrante est apposée sur un stppacroporeux qui
assure la tenue mécanique et qui est constituéeesaarbone (graphite) soit de céramiques.
Ces membranes sont stérilisables a la vapeur (18GXmum) et supportent des pH de 1 a
14.

1.3.1.2. Géométrie des membranes
Quatre geométries de membranes sont disponibldg soarché : tubulaire, spirale, plane et

fibres creuses.

Modules tubulaires

Ces modules sont constitués d’'un faisceau de merebrabulaires paralleles. Le liquide a
traiter circule a l'intérieur des tubes pendant uperméat s’écoule a travers le poreux et est
recueilli dans un second tube concentriqgue. Cesutasdprésentent I'avantage d’étre

facilement démontables, donc faciles a nettoysrcdintiennent cependant un volume mort
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élevé ce qui agit sur le fonctionnement et augmaossi la quantité de produit utilisé aussi
bien pour les essais que pour le nettoyage. Cesulemdsont les mieux adaptés aux

membranes en céramiques.

Modules plans

Ces modules dérivent de la technologie des filresses. Le montage peut étre horizontal
(cas des pilotes de laboratoire et d’'unités sendhistrielles) ou vertical (cas des unités
industrielles). Les membranes sont empilées enesf@llilles séparés par des cadres
intermédiaires qui assurent la circulation degifsi

Les modules plans présentent un rapport surfacevalume trés favorable et sont peu
encombrants. Les volumes morts sont faibles etdeaux de circulation sont tres étroits. Ils

permettent de plus un démontage rapide.

Modules spirales

Les modules en spirales sont constitués a partmembranes organiques planes enroulées
autour d’'un tube permettant de recueillir le pertn€atte disposition permet d’obtenir ainsi
un cylindre multicouches ou le perméat s'écoulersah chemin spiralé vers le tube poreux
tandis que l'alimentation circule axialement dassdanaux.

Ces modules présentent une forte compacité etible faolume mort mais ils sont sujets au

colmatage.

Modules capillaires et fibres creuses

La membrane se présente dans ces modules, sous diermubes trés fins avec un diametre
intérieur inférieur ou proche du millimétre. Cesdules sont bien adaptés aux traitements des
produits peu visqueux particulierement pour lestenaents d’eau. Leur volume mort est

faible et ils permettent d’obtenir de trés grandesfaces de membranes pour un faible

encombrement.

L.3.2. Paraméetres influengant le flux de perméat
Plusieurs parametres influencent généralement fesitde du flux du perméat (Jp). Ces
parametres peuvent étre intrinseques (liés a laermapremiere) ou extrinseques (liés aux
conditions expérimentales). Les parametres extjuese sont : la température de filtration, la
vitesse tangentielle, la pression transmembrariBira) et le facteur de réduction volumique
(FRV).
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Une augmentation de Ptm influence Jp de maniérez aggiable et complexe. Quant a la
vitesse tangentielle, elle a toujours un effet fgosur Jp. En effet elle va modifier les
conditions hydrodynamiques au voisinage de la sarfe méme, une élévation de la
température induit une amélioration sensible defopeances de filtration compte tenu de la
baisse de la viscosité. La température va jouemdletres important dans le phénoméne de
colmatage. Enfin 'augmentation du facteur de réidacvolumique (FRV), a un effet négatif

sur Jp. L'influence de ces parametres est schédedigure 9.
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Figure 9 : Influence des paramétres opératoires sur la dedsiflux de perméat (Jp) lors de
la filtration tangentielle de jus de fruit : premsitansmembranaire (Ptm), vitesse tangentielle
(U), température (T) et facteur de réduction volguei (FRV).
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Les parametres intrinseques concernent essenteilela viscosité du fluide, la charge en
particules de la suspension et les caractéristiqagparticules retenues par la membrane. Ces
parameétres dépendent des composés insolubles wdilesolcontenus dans le fluide. Les
composeés insolubles sont constitués des fragmestsngémbranes cellulaires des fruits dont
la taille est fonction de la méthode d’extractianjds. Quand aux composeés solubles, ils sont
constitués de sucres, de composés pectiques smlualderotéines solubles, de polyphénols,
de colloides et de minéraux. Ces composés (soluhlemsolubles) sont susceptibles de
colmater les pores des membranes et par consédeediminuer la densité du flux du

perméat (Tableau 5).

Tableau 5 :Composés solubles potentiellement colmatants pigsen
dans les jus de fruits et leur contribution au caibge.

Composés Contribution au colmatage
susceptibles . Interaction
d’intervenir Intgractlon chimique Interaction chimique ez
physique avec . Références
dans le avec la entre composés
la membrane
colmatage membrane
Sucres Non Non Indirecte en presence (Ulbricht et al.2009)
de pectine
ComDOSEs Importante a Gel en présence de (Riedl et al.1998;
Pectip Les cause de la Probable sucrepet acide Jimenez-Lopeet al.

9 texture gel 2008)
Cellulose ou (Vaillant et al.1999; Yu
hémicellulose Importante Non Non and Lencki 2004)

. En présence de

Protéines Non Probable tannins (Almandozet al.2010)
Tanlrjs, Non Possible En presence de (Vernhetet al.2003)
polyphénols protéines

. (Bowen and Jenner 1995;

Colloides Importante Non Non Rayesst al. 2011)
Indirecte, gel (Blanpain and Lalande
Minéraux Non Non pectique (ions 1997; Gan 2001; Jimenez-
bivalents) Lopezet al.2008)

L.3.3. Microfiltration tangentielle

1.3.3.1. Définition et principe
La microfiltration tangentielle (MFT) est définimmme un procédé de séparation solide-
liquide qui met en ceuvre des membranes dont Iesadias de pores sont compris entre 0,1 et
10 pm. Ce procédé appliqué au jus de fruit permetétention des particules solides en
suspension et des microorganismes.
La séparation est effectuée sous l'effet d’un grmadide pression, grace a la membrane
(Figure 10).
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Figure 10 : Schéma de principe de la microfiltration tangefdiel

(U : vitesse tangentielle, Pr : pression du rétefta : pression du perméat,).

1.3.3.2. Intérét de la microfiltration tangentielle
La MFT est de plus en plus utilisée pour clarifier stabiliser a froid les produits
thermosensibles ou contenant des molécules ackllesest ainsi utilisée pour clarifier les jus
de fruits notamment les jus de pomme, de raisemahas, de mandarine, de mire de Castille,
de fruit de la passion, de poire et d’agrumes (&failet al. 1999; Carneiraet al.2002; Choet
al. 2003; Cisseet al.2005; Vaillantet al.2005; Cissest al.2011).
Elle est une alternative intéressante a la dégantavec adjuvant de filtration car elle permet
de raccourcir considérablement la durée des opégtt de limiter les temps de séjour en
cuve. Elle permet également de mieux maitriseailletdes composés retenus en fonction du
diameétre de pore utilisé (Jiraratanarginal. 1998; Carneircet al. 2002; Mattaet al. 2004;
Cisseet al. 2005; Cissé 2007; Vinczet al. 2007; Kozaket al. 2008; Vaillantet al. 2008;
Cisseet al. 2011). Ainsi elle permet de retenir totalementpattiellement, selon la taille des
pores, les microorganismes, les agrégats protéigtiesrtains composés aromatiques liés a la
fraction insoluble présents dans les fluides tsafi&illantet al. 1999; Xuet al.2002; Yu and
Lencki 2004; Vaillantet al.2005; Ushikubaet al.2007; Veraet al.2009).

1.3.3.3. Membrane
La densité de flux de perméat (Jp) et la qualitgudiclarifié sont deux parametres essentiels
pour le choix d'une membrane en MFT. En effet ynélévée est nécessaire pour des raisons
pratiques et économiques et la qualité du produad floit au moins étre egale a celle obtenue

avec les procédés conventionnels de clarificatiGissge 2007). Pour la sélection d’'une
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membrane, les facteurs a considérer sont la caatign, le matériau, le diametre de pore et

le colt économique incluant I'achat et le fonctiement.

Matériaux et géométrie

Pour le traitement des jus de fruits pulpeux, leagypes de membranes ont été pratiguement
utilisés : organiques et minérales, planes, tubegaet fibres creuses (Vaillant 2000; Cissé
2007). Pour éviter de boucher les pores membranairec la pulpe, ceux ci doivent avoir un
diameétre supérieur a la taille moyenne des col@esuspension. Toutes les configurations
de membranes peuvent étre utilisées si et seulesniamie grande partie des SIS (solides
insolubles en suspension) est éliminé par divesstiaitements tels que la liquéfaction
enzymatique.

Les membranes minérales (inorganiques) sont lesgppropriées pour le traitement des jus
pulpeux au plan industriel (Vaillant 2000; Abred al. 2005; Cissé 2007). Grace a leur
résistance physico-chimique, elles supportent geles de nettoyage intensifs (pH extrémes
et températures élevées). Leur durée de vie (pitssennées en utilisation continue) conduit
aussi a des codts d’entretien et de remplacemé&tivemment faibles. Enfin, leur robustesse

les rend également compatibles avec les systemadodématage a contre courant.

Diamétre des pores

Contrairement au choix du type des membranes, acmousensus n’est noté pour la sélection
du diametre de pore qui a aussi des effets sutule dt la qualité des jus clarifiés sur
membrane.

En absence de traitements enzymatiques, une caleheplmatage a porosité trées fine,
constituée principalement par les substances pesjgpeut se former a la surface de la
membrane. Celle-ci peut devenir une membrane dfilttation avec un pouvoir de rétention
indépendant de la taille réelle des pores. Les iftakiits sont alors relativement faibles et
indépendants du seuil de coupure ou du diamétppede la membrane.

Quant au jus traité avec des enzymes avant latfdtr, la situation semble différente. Dans ce
cas, les Jp semblent augmenter en fonction du diarde pore. C’est le cas par exemple des
jus d’ananas et de mosambi (Vaillagit al. 2001; Carneiroet al. 2002; Raiet al. 2007;
Vaillant et al. 2008; Nandiet al. 2009; Sarkaet al. 2009; Laorkoet al. 2011; Nandiet al.
2011). Par contre dans certains cas, un diametrpode plus faible induit de meilleures

performances pour des jus préalablement enzymésxeaple, sur du jus de pomme, une
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membrane de 0,02 um donne de meilleurs résultaimeumembrane de 0,2 um (Fukumoto
et al. 1998; Girard and Fukumoto 1999).

L.3.4. Ultrafiltration
1.3.4.1. Définition et principe

L’'UF est définie comme étant un tamisage molécelaléissant aux lois de la filtration. En
principe, la MFT permet de réaliser une séparatmite — liquide tandis que I'UF permet de
séparer des molécules dissoutes dans un milieu dgmeo Toutefois, la limite entre ces deux
techniques est parfois sujette a caution.
Industriellement ce procedeé est utilisé pour laceotration a moindre codt énergétique de
solutions macromoléculaires (protéines, polyosige;phénols condensés).
L’'UF utilise des membranes microporeuses dont iasétres de pores sont compris entre 2
et 100 nm. Par filtration sous l'effet d’'une diéice de pression, entre les deux
compartiments, de telles membranes laissent padssepetites molécules et arrétent les

molécules de masse moléculaire élevée.

1.3.4.2. Caractéristiques des membranes d’ultrafiltration

En plus des caractéristigues structurales, dewanpetres caractérisent la membrane
d’ultrafiltration. Ce sont la perméabilité et leugede coupure. Le seuil de coupure indique la
taille a partir de laguelle les molécules seroriiéemment retenues, contrairement a la MFT
ou il est question du diametre de pores. Quelgaesctéristiques de membrane d’'UF sont
mentionnées dans le tableau 6. L'UF est trés éélidans 'industrie laitiere (Yaat al. 1979;
Kosikowski 1985; Rajagopalan and Cheryan 1991; 3anhal.2003; Govindasamy-Lucest

al. 2004; Benfeldt 2006; Havea 2006; Kelly 2011) poancentrer le lait et traiter aussi le
lactosérum. Elle est aussi utilisée dans l'indesttes jus de fruits (Bailegt al. 2000; de
Bruijn et al. 2003; Cassanet al. 2007; Cassano and Drioli 2007; Cassahal. 2009) pour

concentrer les jus de fruits thermosensibles.
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Tableau 6 :Caractéristiques de quelgques membranes d'ultedidtr
(Zuritz et al. 2005).

_ o _ Type de Seuil de Pe\rméabilité
Fabricant Désignation Membrane Coupure a l'eau*
(kDa) (Kg.ht.m?bar?)

GH 1 6 (0,4

. GK — 2 10 (0,73

GE Osmonics GE Polyamide 1 6(0,1)
UP005 5 26 (1Y

UP020 20 116 (3)

UH030 Polyéthersulfone 30 119 (3

Microdyn-Nadir UHO050 50 237 (3)

UP150 150 6)

*mesurée a 35°C, valeur moyenne (écart-type) n = 3
& Perméabilité a 'eau mesurée a 20 bar ;
® Perméabilité & 'eau mesurée a 5 bar
¢ Perméabilité a 'eau mesurée a 3 bar

L.3.5. Nanofiltration

1.3.5.1. Définition et principe

La nanofiltration est définie comme étant un pr@cdshromembranaire qui retient les
molécules et particules dont le diamétre est deli®du nanomeétre (Koschudt al. 2005;
Cuartas-Uribeet al. 2010; Cisséet al. 2011). C’est une technique de séparation réceorie d
le champ d’application se situe entre 'UF et I'@lle se différencie néanmoins de ces deux
procédés par la mise en ceuvre de nouvelles mensbréfles possedent leurs propres
caractéristiques car dans la plupart des cas, ptldent des charges ioniques superficielles
(Cissé 2010). Elles présentent une structure miceyse avec des pores de diamétre inférieur
a 2 nm. Les pressions transmembranaires utilisées les differentes séparations sont
comprises entre 5 et 30 bar (Agensdral. 2003; Liikanenet al. 2005; Massoet al. 2008;

Fenget al.2009; Gomeet al.2010).

1.3.5.2. Mécanismes de transfert des solutés en NF
En NF, le transfert des solutés se fait par sakdiibn-diffusion comme en Ol et par
convection comme en UF. La sélectivité entre |éfemtints solutés va donc étre a la fois
d’origine chimique (Ol) et d’origine physique (UF).
Le transfert par diffusion se fait sous I'actioma’gradient de concentration de part et d’autre

de la membrane. Ce transfert ne peut se réaligesige soluté est soluble dans la membrane.
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Pour chaque soluté, c’est le coefficient de par@gee la membrane et 'eau qui va étre le

principal parametre de sélectivité.

Le transfert des solutés peut se faire égalemergrgeainement par le solvant. Ce transfert va
étre sélectif dans la mesure ou la membrane vairates solutés dont le diametre est plus
gros que celui des pores. C’est une sélectivitémant physique liée au rapport de la taille
des solutés a celle des pores de la membrane.

La sélectivité entre les différents solutés n'ess g méme par les deux mécanismes. En
jouant sur les parameétres opératoires, il est plessie privilégier 'un ou l'autre des deux
mécanismes, donc de moduler la sélectivité. Leanpaires physiques (pression, flux, etc.)
ont une influence sur la convection, tandis queféeseurs chimiques (pH, complexation,

concentration, etc.) ont une influence sur la difa.

Les flux globaux de soluté sont donc généralemarg pnportants en NF qu’en Ol et les
rétentions plus faibles. Les perméabilités des mands de NF sont ainsi plus grandes que
celles des membranes d’Ol. De plus comme la réemtiest que partielle, la différence de
pression osmotiquén de part et d’autre de la membrane est plus falild@dlux de solvant est
donc beaucoup plus important en NF qu’en Ol estilpossible de travailler a des pressions

plus faibles tout en gardant un flux de solvanté&le

1.3.5.3. Membranes de nanofiltration
Une membrane de nanofiltration est composée detigur vers I'extérieur de trois structures
avec des roéles bien distincts. Il s’agit d’abordird’support macroporeux ayant une bonne
résistance mécanique et favorisant des Jp éleiz@ssite sont superposées une ou plusieurs
couches intermédiaires mésoporeuses ou macroperélise 50 nm) qui assurent la liaison
entre le support et la couche active. Enfin, lacbeuactive qui permet la séparation par NF, a
deux caractéristiques principales : faible épaisssudiametres de pores de l'ordre du
nanomeétre (Figure 11). Les membranes les plusségii sont les membranes anisotropes
homopolaires formées d’'un matériau organique owérain
Les membranes organiques de NF présentent unetustucomposite. Une couche
macroporeuse et anisotrope de 40 a 100 um estrd’déposée sur une matrice ; suivie d’'une
couche active de faible épaisseur. Cette couclveaminfére a la membrane ses propriétés de
transport et de sélectivité. En fonction de la realu matériau des couches, les membranes

organiques ne supportent pas des températureseupéra 90°C et elles sont susceptibles
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d’étre utilisées dans un domaine de pH compriseefitret 11. Elles sont sensibles aux
oxydants, aux solvants organiques et aux compeségactifs.

Les membranes minérales de NF ont une structutzasle similaire a celle des membranes
minérales de MFT et d’'UF. Elles sont caractériggmsune couche active dont la structure
microporeuse se caractérise par des diametresrds péerieurs a 2 nm. Les couches actives
de ces membranes, sont obtenues selon plusietiridees (hydrolyse, précipitation, sol-gel,
etc.). Elles sont préparées généralement a bagsgdd's métalliques. En fonction du pH les
membranes minérales de NF vont se comporter conemenémbranes échangeuses d’anions

ou de cations avec une bonne tenue en pH et erétatape.

1.3.5.4. Application de la NF en agroalimentaire
La NF est surtout utilisée dans le traitement desceet dans l'industrie laitiére (Alkhatiet
al. 1998; Abdul Hakim 2001; Atrat al. 2005; Liikanenet al. 2005; Van der Bruggeet al.
2005; Benitezet al. 2009; Benitezt al. 2009; Kayaet al. 2009). Dans l'industrie laitiere,
l'utilisation concerne surtout le traitement desweaésiduaires et la concentration de
lactosérum. Les applications dans le domaine desigufruit sont récentes. Elles sont peu
nombreuses et elles concernent surtout I'élimimatde composés colorés indésirables dans
les jus de fruits (Massat al. 2008; Melloet al. 2010; Cisseéet al.2011; Chhayat al.2012).
Elles sont aussi utilisées pour préconcentrer Uss fjuits tres sensibles aux traitements
thermiques (Hinkovat al. 2002; Vinczeet al. 2007; Massott al. 2008; Walhaet al. 2009;
Cisséet al.2011; Negrdo Murakangt al.2011; Chhayat al.2012)

Couche intermediaire
asymetrique

Matrice support tisse
ou non tissée

Alimentation
——>

Couche active

Permeat

-

0.3-3 pm  40-100 pm = 100 pm

Figure 11 : Représentation schématique de la structure muttfeod'une membrane de NF.
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L.3.6. Osmose inverse
1.3.6.1. Définition et principe
L’'osmose inverse est un procédé qui permet I'eiivacde 'eau, par perméation sélective a
travers une membrane dense sous l'action d’un gnadie pression (Fell 1995; Alvaretal.
1997; Al-haj Ali et al. 2009; Sagneet al. 2009; Sagneet al. 2010). Elle s’oppose au
phénomene naturel d’osmose qui tend a transférsoli@nt d’'une solution diluée vers une
solution concentrée mises en contact par une memls@lective sous I'action du gradient de

concentration (Figure 12).

Membrane Membrane Membrane
sélective P=II sélective P>1I sélective
-— - S

........ ! I i S “
solution ean solution eau solution eau
Osmose directe Equilibre Osmose mverse

Figure 12 : Principe de I'osmose inverse.

Lorsqu’une pression est appliqguée sur le compartirtee plus concentré, le flux de solvant
diminue jusqu’a s’'annuler pour une pression égale pression osmotique de la solution.
Lorsque la pression appliquée est supérieure a petgssion osmotique, le flux s’'inverse. Ce
phénomene est alors dit osmose inverse. La presdfmace est définie comme étant la
pression correspondant a la pression de part atrd’de la membrane (Ptm) diminuée de la
différence de la pression osmotiquer) de part et d’autre de la membrane.

1.3.6.2. Membranes et modules
Les membranes utilisées en Ol sont asymétriquesiéulrs couches d’épaisseur différentes)
et composites (plusieurs matériaux différents) p@eédé a pu se développer grace a la mise
au point de techniques permettant de préparerites polymeres d’épaisseur trés faible,
sinon, les surfaces membranaires a mettre en ogoue avoir un rendement suffisant
auraient été gigantesques. Les premieres membraiisees en Ol étaient constituées
d’acétate de cellulose asymétrique. Aujourd’huimajorité des membranes d’Ol ont une

couche active constituée de polyamide aromatiqueesie sur un support polysulfone sur
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polyester. Cette synergie entre les différenteigsade la membrane, présente une meilleure
tenue mécanique, chimique et thermique et généxdpplus élevées.

Ces membranes sont généralement composées deduotses. La base (100 um), est formée
d’'un matériau inerte type textile tissé ou nonpeast la résistance physique du film. Elle est
trop grossiére et ne peut pas donc étre déposeéetatinent sur la partie active qui est trés
mince. Généralement c’est le polyester téréphtaligui est utilisé. Le support (50 um) est
généralement une membrane d'ultrafiltration auxepoplus fins. Il assure la résistance
meécanique et sert de liaison entre la base etueheoactive. Le plus utilisé est le polysulfone.
Enfin la couche active superficielle (0,1 a 0,2 yrajmet la séparation des espéces. Elle est
déposée sur le support. Le polymere le plus empsyée polyamide aromatique.

La premiéere étape de la synthése des membranestecasiéposer la couche de polysulfone
sur la base en polyester. La couche de polyamiteresiite obtenue par polymérisation
interfaciale entre une diamine en solution aqueetsein chlore d’acyle dans un solvant
organique. Cette technique permet d’obtenir unecleureés fine et rugueuse (Taegal.
2007; Sagne 2008; Sageeal.2010).

Du fait de leur nature organique, les membranesl @lGivent étre utilisées dans des
conditions assez restreintes. Ainsi, leur résigastimique, est limitée en fonctionnement a
une gamme de pH généralement compris entre 2 etsihbn les liaisons amides
s’hydrolysent. De plus, les températures maximaiesonctionnement sont de l'ordre de
50°C. Le chlore utilisé comme agent de désinfectoit étre limité car il conduit a une
halogénation des noyaux aromatiques porteurs daiéms amines. Cette réaction provoque
une augmentation du flux et une diminution de tarrion en sels. En revanche, le polyamide
présente une bonne tenue bactérienne.

Les membranes sont intégrées dans des modulesuysdrvent de support mécamique. Ces
modules doivent tenir aux fortes pressions (jus@@dar) mises en jeu dans le procédeé et ils
doivent étre concus de maniére & minimiser la pelee charge, la polarisation de
concentration et I'encrassement. lls doivent aéssi compacts, faciles a installer et avoir un
colt le moins élevé possible. Les modules utils@d0l sont majoritairement les modules
spiralés et les fibres creuses. Ces deux typesatkiles ont 'avantage d’étre compacts et
moins chers. lls présentent aussi de faibles vaummris et nécessitent une faible
consommation énergétique (Matal. 2004; Massott al. 2008; Sagnet al. 2008; Leeet

al. 2011).

35



Etude bibliographique

1.3.6.3. Influence des parametres opératoires
L’idéal dans un procédée d’Ol est d’obtenir une dpue taux de rétention élevés. Mais
souvent, les conditions de fonctionnement ont diesseantagonistes. Ainsi il est & noter que
de nombreux parameétres ont des influences, padpmosées, sur les performances du
procéde d’'Ol.

Pression

La pression de fonctionnement (Ptm) doit étre dapée a la pression osmotique. Ainsi
(Sridharet al. 2002) ont constaté que pour une pression appliogiéeeure a 8,9 bar, aucun
perméat n’est produit lors du traitement d'un effiud’'industrie d’huile végétale. Ainsi, la
pression efficace (Ptms) correspond a la pression qui conduit réellemdatgroduction de
perméat. Plus cette pression est élevée, pluakedé perméat est important (Padilla and
Tavani 1999; Galambast al.2004).

De méme, le taux de rétention de I'huile végétalgneente lorsque la pression augmente.
Ainsi, la DCO du perméat passe de 6,7 mgal2,1 bar a 3,1 mgLa 6,3 bar. Le taux de
rétention augmente de 96,9 a 98,6%. L'augmentatiotaux de rétention serait due au fait
gue lorsque Ptm augmente, le flux de solvant autgr@oportionnellement tandis que le flux
de solutés augmente moins rapidement. La conciemiren soluté dans le perméat s’en

trouve diminuée et par conséquent le taux de liéteatigmente (Padilla and Tavani 1999).

Température
L’augmentation de la température engendre une dimoim de la viscosité des solutions et par

conséquent une augmentation de Jp. Le taux deicgtediminue. En effet, la diffusivité de
'eau et des solutés augmente avec la température.

Pour une température donnée, le compactage dendbraee est d’autant plus important que
la température est élevée. Il est donc importantédigier que la membrane et le module ont
une tenue suffisante a la température de fonctimene choisie. En général, la température

maximale conseillée est de I'ordre de 50°C.

Débit d’alimentation

L’augmentation du débit d’alimentation engendre umegmentation de la vitesse de
circulation le long de la membrane. Plus elle espadrtante, plus les phénoménes de

turbulence sont favorisés et plus la polarisatiencdncentration diminue. La concentration
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aux abords de la membrane et le colmatage sord mloms importants, et la diminution de

densité de flux de perméat au cours du temps aussi.

Concentration en soluté

Lorsque la concentration de l'alimentation augmelateensité de flux diminue. Cela est dQ
d’'une part, au fait que I'augmentation de la com@ion engendre une augmentation de la
pression osmotique cbté rétentat, provoquant ainei diminution de la pression efficace.
Sans augmentation de Ptm pour la contrer, le fim@rdie. D’autre part, 'augmentation de
concentration peut accentuer le colmatage pariggidn ou précipitation des solutés.
Cependant, cette tendance n’est pas systématique.

Le taux de rétention peut aussi diminuer lorsquedacentration en soluté augmente. En
effet, la diminution de la pression efficace et clole la Jp engendre une augmentation de la

concentration dans le perméat.

Taux de conversion, durée de filtration et FRV

Plus le taux de conversion est élevé, plus le flurinue, en mode continu. En effet, la

concentration c6té rétentat augmente avec le tawodversion. La pression osmotique cote
rétentat et le colmatage augmentent aussi. Le neffieieest observé en mode discontinu avec
une durée de filtration et donc un FRV importamuPimiter les phénoménes de colmatage,
il est intéressant de travailler a bas taux de emsion ou de FRV.

Les parametres qui ont une influence sur 'augmemale la Jp sont par ordre d’importance :

la pression, la température, le débit et la coma&nh de I'alimentation.

1.3.6.4. Différentes application de 'Ol
L’'osmose inverse a été mise en place dans de nambes de traitements des eaux et est de
plus en plus utilisée pour le traitement d'efflleemdustriels. De nos jours, ce procedeé est
aussi bien utilisé dans les industries agro-alieiezd pour pré-concentrer des solutions
thermosensibles. Ainsi, il est utilisé pour la pocentration des jus de pomme, d’orange, de
raisin (Alvarezet al. 1997; Garcieet al. 2002; Cassanet al. 2003; Gaid and Treal 2007,
Belkacemet al.2008; Paget al.2009) et sur le dessalement des eaux de mer (@&zadtoyo
et al. 2003; Dababneh and AI-Nimr 2003; Aboabboud and asktiati 2007). Quelques
différentes utilisations industrielles sont resuméans le tableau 7.
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Tableau 7 :Quelques exemples d'applications industriellesQleelt leurs paramétres de fonctionnement.

Industrie : Utili,sation Configuration Ptm, T fex
o perméat (P) et T Tr Dp, Jp, Y Couplage Référence
Eaux traitees . membrane Dre, pH
rétentat (Rs)
Module 4040 ; ) . R .
Lixiviats P : eau de procédeg membrane peu 10 b&:r Cond : 98,5% Jp '-115-32 Reacteur a | (Comnelisseret
25-30°C L.h".m membrane al. 2001)
colmatante (7 f3)
i P : réutilisable Module spiralé . 290 (Redondo
IAA - viande Rs : rejet Filmtec SW30 Y1 32% NF+ Ol 2001)
4 modules spiralés,
Potalilité 1 carter Fluid system TDS : 98% Dp : 1000
d’eaux P :irrigation | 4820XR 1 module fibres 0,83 n.h™* | DCO : 100% L.h? Non (Aléng(z)éZ;]et
souterraines creuses du pont 8540 DBO : 35% Y : 48% '
SW
Engrais . 16-48 bar
azoteés : P : efroidissement 105 modules 8040 44 18 pt NH4NOs : Déoazade (Noworytaet
condensats | Rs : réutilisation (3150 ) o 99,6% gazag al. 2003)
d’évaporation P
, o Osmonics 13 bar . 0 Jp:0,7 (Padilla and
Tannerie P rejet 192 HR (1,680 ogec | Cri98.6% | a2 UF+0Ol | Tavani 1999)
IAA : lait e Modules spiralés
P : réutilisation ou 4 bar . aro Jp:.4,3 (Mavrov and
condensat chaudiére (80nf) Olbasse | |, 5pa | DCO:~85%| " NF+NF | Belieres 2000)
d’évaporation pression
IAA : ringage
de beo;JillleS P : réutilisation ou (l\élgil%e;gpg:éiz 4 bar DCO : 99,1- NE (Mavrov and
- chaudiére : 1-2 n.h 97,8% Bélieres 2000)
minérales et pression
limonades

Dre: débit rétentat ; Tr : taux de rétention ; Yuxale conversion
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1.4. Evaporation osmotique
L’évaporation osmotique est un procédé membrandéeeloppé principalement pour la
concentration des liquides thermosensibles (Vail&ral. 2001; Vaillantet al. 2005; Alves
and Coelhoso 2006; Ciss# al. 2011). Elle a été brevetée pour la premiere fais yne
equipe australienne en 1986 (Vaillant 2000; Cis8202 Son principal avantage est sa
capacité a concentrer des solutions jusqu’a desutsnen solutés tres élevées a faible
température et faible pression. Cela garantit uniftnim de dommages thermiques ou
meécaniques du produit (Vaillant 2000; Ali al. 2003; Vaillantet al. 2005; Cissé 2007; Cissé
2010; Cisseéet al.2011). L’évaporation osmotique est un procédéqadidrement intéressant
pour compléter ou remplacer d’autres procédés deettration a basse température comme
I'Ol ou la pervaporation.

L4.1. Principes fondamentaux

L’évaporation osmotique est un procédé de séparatiembranaire dans lequel une
membrane microporeuse hydrophobe sépare deux awutqueuses d’activité en eau
différentes. Le caractére hydrophobe de la membeamgéche les liquides de pénétrer dans
ses pores. La membrane fonctionne comme un filnd#ir ou de vapeur stagnant, piégé
entre les deux solutions et dans lequel les conspeséatils sont libres de migrer par

convection ou diffusion (Shawt al. 2001). Le principe du procédé est schématisé aur |
figure 13.

L.4.2. Intéréts et limites du procédé
La concentration par évaporation osmotique présdat@ombreux atouts par rapport aux
techniques conventionnelles, permettant d’envisdgsrapplications spécifiques notamment
dans les domaines agroalimentaire, chimique, coguetet pharmaceutique (Kuret al.
1996; Shawet al. 2001; Vaillantet al. 2001; Alveset al. 2004; Vaillantet al. 2005; Cisseet
al. 2011). Elle permet le rejet de 100% des ions, rdasromolécules, des colloides, des
cellules et des autres solutés non volatils. Eilecfionne a des gradients de pression quasi
nuls. Cela favorise la tenue mécanigue des membrnpar conséquent le colmatage de la
membrane est faible. La procédure de nettoyageédsite et la durée de la membrane est
plus longue que dans les autres procédés memlaanair

Ce procédeé est cependant plus colteux que lesq@®cénventionnels (Tableau 8).
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Figure 13 : Représentation schématique des transferts a triverembrane microporeuse
hydrophobe en évaporation osmotique.

ESS : extrait sec soluble ; C : concentrationgamposé volatil ; j : jus ; s : saumure ;
b : bulk ; m: membrane ; T : température ; P spi@n

Tableau 8 :Evaluation économique et qualitative des concentrés
obtenus par différents procédés.

Procédé ESS_1 Qualité du C'OLAJ'[ de . Cqﬂt
(9.100g") | Jus obtenu| fonctionnement| d’investissement
Evaporation thermique 60 - 70 Tres faible Elevé Elevé
Cryoconcentration 30 —40 Tres élevée Tres éleve Tres éleve
Osmose Inverse 20—-40 | Trés élevée Faible Elevé
Osmose Directe 50 Elevée Elevé Elevé
Distillation 60 - 70 Elevée Elevé Elevé
membranaire
Evaporation osmotique | 60-70 | Trés élevée Elevé Elevé

L.4.3. Applications
Les applications du procédé d’évaporation osmotimprecernent la concentration des jus de
fruits. Ainsi, beaucoup d’études ont été réalig@ms optimiser les conditions opératoires du
procédé en vue d’applications industrielles. Gépérant, les jus sont concentrés apres avoir
ete clarifies par filtration (Alve®t al. 2004; Cisseet al. 2005; Alves and Coelhoso 2006;

Koroknai et al. 2006; Cisséet al. 2011). De plus en plus ce procédeé est utilisé poér
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concentrer des solutions biologigues thermosersstlant séchage. Cela permet de réduire la
consommation énergétique lors du séchage toutésemant la qualité du produit (Rometo

al. 2006; Koroknaket al.2008).

Apres les premiers travaux réalisés sur la conagotr du jus de raisins destiné a la
production de vin, les travaux les plus aboutigodacédé d’EO concernent la concentration
des jus de fruits tropicaux et d’extraits thermadales sur des pilotes industriels (Vaillatt

al. 2001; Vaillantet al.2005; Alves and Coelhoso 2006).

Des travaux récents ont été réalisés pour testeapacité du procédé a concentrer des jus
pulpeux. Ces travaux ont démontré la faisabilitédadeoncentration des jus d’orange et du
fruit de la passion par EO. Les analyses sensesielli concentrat obtenu ont mis en évidence
la bonne qualité organoleptique des produits (Seaml. 2001; Vaillantet al. 2001; Vaillant

et al. 2005).

L1.4.4. Membranes d’EO
Les membranes utilisées en EO sont un facteur @sisgour son fonctionnement. La
membrane qui est hydrophobe, doit garantir la séjpar des deux phases liquides par une
mince couche de gaz emprisonnée dans ses poress&svmembranes, planes, tubulaires ou
fibres creuses ; adaptées a I'opération sont dibf@nsur le marché. Elles sont en général
constituées de polyméres organiques apolaires itde fénergie de surface. Elles sont
constituées de polyoléfines, en particulier le pobpylene (PP) et le polyéthylene (PE), ou
les perfluorocarbones, essentiellement le polytétreoethyléne (PTFE) et le polyfluorure de
vinylidene (PVDF) (Tableau 9).
Afin d’assurer un flux évaporatoire,jJimportant, la membrane doit présenter une r@sista
aux transferts de matiére la plus faible possiBlette résistance dépend des caractéristiques
structurelles de la membrane, a savoir I'épaisdeudiametre des pores, la porosité, ainsi que

d’autres parametres qui sont plus difficiles a difian comme par exemple la tortuositée.
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Tableau 9 :Principales caractéristiques des membranes uslisgd0.

Membrane

Taille de

€

(nom commercial) Matériau | Géométrie pore (um) 6 (um) (%) Référence
TF 200 PTFE Plane 0,2 165 60
TF 450 PTFE Plane 0,45 178 | eo | (Coureletal.2001)
Celgard PP Plane 0,19-0,27 25 -
Accurel PP Plane 0,48-0,54 | 90-150| -
Goretex L31189 | PP Plane 1,08 50 | - | (Barbeetal.1998)
Durapel PVDF Plane 0,6-0,81 120 -
Sumitomo PTFE Plane 1,1-1,29 50 -
Fibres
Accurel PP Q3/2 PP creuses 0,2 400 70 (Gostoli 1999)
Accurel PP S6/2 | PP Fibres 0,2 800 | 70
creuses
Tarflen PTFE Plane 0,2 60 80 (Tomaszewskat
TF 1000 PTFE FPiIbarr;Z 1,0 115 60 al. 1995; Rodrigues
Accurel PP 0,5 150 66 et al.2004)
creuses
GVHP PVDF Plane 0,22 80 75 | (Ortiz-Z&rateet al.
FHLP PTFE Plane 0,45 130 70 1991)
Enka PP Plane | 0102 | =00 | 75
Celgard PP Plane 0,02 25 | 38 ('-a""s‘igg‘;‘)d Lloyd
Durapore PVDF Plane 0,22-0,45 112% 75
Celgard PP/PE Plane 0,05 28 45
GVSP PVDF Plane 0,2 108 80 .
UAMWP (Mansouri and
UPVP E Plane 0,2 90 80 Fane 1999)
. (Alves and
Metricel PP Plane 100 900 55 Coelhoso 2002)
Fibres (Valllant et al.
Cogia PP Creuses 0,2 800 75 2001; Cisseet al.
2005)
, (Cassanet al.
- Fibres i
Liqui-cel PP creuses 0,03 30 40 2003; Cassanet
al. 2004)
(Hongvaleeratt al.
TF 200 PTFE Plane 0,2 60 80 2008)
L Fibres 4
Celgard Liquicel PP 0,3 25 40 | (Valdéset al.2009)
creuses
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14.4.1. Hydrophobicité et mouillabilité de la membrane
En évaporation osmotique, la membrane est utiteé@me un contacteur. Son rble consiste a
séparer essentiellement deux solutions d'activitéau différentes par I'intermédiaire d’'une
phase gazeuse (Vaillaat al. 2001; Alves and Coelhoso 2004; Cigtéal. 2011). La qualité
de fonctionnement d’'une membrane d’évaporation tigm® est donc liee a sa capacité a
assurer une bonne séparation des deux phasesebgaida permettre d’obtenir des flux
d’extraction élevés. Ces propriétés dépendent datlare du polymére qui la constitue et des
parametres structurels du solide poreux (Vaill@@®. Ainsi une bonne membrane d’EO est
caractérisée par son angle de contact et par $aipred’intrusion.
L’angle de contact permet d’évaluer I'aptitude mide a s’étaler sur une surface donnée. En
effet, le bon fonctionnement de I'évaporation osmq nécessite que la surface de la
membrane soit suffisamment hydrophobe afin qués hquide d’alimentation, ni la solution
osmotique, ne puissent pénétrer dans les poresa daembrane sous l'effet des forces
capillaires. L’hydrophobicité de la surface de lambrane est donc décrite par I'angle de
contact @) qui dépend de son énergie de surfage (Figure 14). Sur un matériau lisse,
homogene et non poreux, I'angle de contact estjli¢par I'équation de Young (équation 1).

__ Ysv~YsL

cosf = v (Equation 1)
LV
gaz L
pomt triple ™ - liquide
*-."“H\ B /--f“_.‘
Ysv S YsL
<+ =

solide

Figure 14 : Angle de contact d'un liquide sur une surfacealiss

avec,ys, tension interfaciale entre le solide et le liquéde,y : tension superficielle du liquide

L’angle de contact diminue lorsque I'affinité enteeliquide et le solide augmente jusqu’au
point de mouillage. Lorsque= 0°, la surface est parfaitement mouillée.
Quant a la pression d’intrusion, c’est la pressiotique au dela de laquelle le liquide pénétre

a l'intérieur des pores. Cette pression est dépard’équation de Laplace (équation 2).
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By ycosO

APy = Pliquide - Pvapeur = =2 (Equation 2)

Tmax
Ou v,y est la tension superficielle du liquidgesle rayon du pore le plus grand et B est un faatigur
dépend de la géométrie du pore. Pour les poresdeidues, B prend la valeur de 1, tandis que pour

les formes plus tronquées ou plus elliptiques, B <

Quelgues exemples de pressions d'intrusion de ldzas différents types de membranes en

PTFE sont présentés dans le tableau 10.

Tableau 10 :Pression d'intrusiom\Pi,;) et diametre de pores (Pde differents types de

membranes hydrophobes (A&l al.2003).

Membrane APt (KPa) Dp (um)
TF1000 Gelman 48 1,00
TF450 Gelman 136 0,45
TF200 Gelman 272 0,20
FHLP Millipore 124 0,50
FGLP Millipore 280 0,20
GVHP Millipore 85 0,20

Pour les membranes courantes, les angles de ceotaedu pure sont généralement compris
entre 110 et 130° &P, entre 1 et 3 bar. Des études ont montré que ksiore d’intrusion

du liquide est inversement proportionnelle au dizenéde pores de la membrane
conformément a I'équation de Laplace.

Le bon fonctionnement du contacteur membranairedgsttement lié au matériau mais
€également aux parametres structurels de la memb@ew parametres jouent aussi un role

déterminant sur les performances du procédé.

1.4.4.2. Parametres structurels de la membrane
Les parametres structurels concernent la porot@iametre de pores, I'épaisseur et la

tortuosité.

Porosité
La porosité volumiques] d’'une membrane est définie comme le rapport durwe des pores

sur le volume total de la membrane. Elle a un ihpaansidérable sur les densités de flux de
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matiere a travers la membrane. Plusieurs auteumsufid et al. 1987; Schneideet al. 1988)
ont montré expérimentalement que le flux d’eawl@stctement corrélé a la porosité.

Elle joue également un rble important au niveau ttassferts de chaleur a travers la
membrane. L'aptitude de ce transfert est proponttle a la conductivité thermique de la

membrane utilisée. Cette conductivité peut étreut@é en utilisant I'équation 3.
K= SKng + (1 —¢) kTmp (Equation 3)

La conductivité diminue avec la porosité de la memb car celle de [lair
(K'air= 0,026 W.mtK™) est 6 & 12 fois plus faible que celle des polgseéutilisés
(Tableau 11).

Tableau 11 :Conductivité thermique des polymeres utilisés darfiabrication de
membranes hydrophobes.

Polymeres PTFE PP PE PS PC
Conductivité thermique (W.mK™) 0,26 0,19 0,30 0,17 0,25

En EO isotherme, les changements de phase quodaigent aux deux interfaces liquide/gaz
de part et d’autre de la membrane, conduisent adiménution de la température cote
solution a concentrer (évaporation) et a une augatien coté saumure (condensation). Ce
phénomeéne est défavorable au transfert de matigré diminue la force motriceAPi). Ce
phénoméne peut étre limité en utilisant une mendran conduise bien la chaleur afin de
favoriser le transfert de chaleur vers la soluta@té jus. En considérant cet aspect, une
porosité élevée est donc défavorable dans le cBE@asotherme.

En EO non isotherme, le transfert de chaleur dmlation chaude (c6té jus) vers la solution
froide (saumure) conduit également a une diminutlerla force motriceAPi). Il est alors
nécessaire de limiter ce transfert de chaleur. Bns@juence, une porosité élevée est

favorable dans le cas de I'EO non isotherme.

Diamétre des pores

Les diametres de pore des membranes en EO variget @01 et 1 um. Leur sélection fait
intervenir deux critéres antagonistes. En effatdameétres de pores de la membrane doivent

étre assez larges pour faciliter le transfert deaposés volatils mais leur diamétre doit étre
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limité pour éviter la pénétration du liquide daes pores et le mouillage de la membrane
(Lawson and Lloyd 1997).

Les valeurs de diametre de pore obtenues expémheemnt dépendent beaucoup de la
méthode de mesure choisie. L'utilisation d’'une ualenoyenne de diametre est, de plus,

soumise a controverse. Plusieurs auteurs ont mgo#des diamétres moyens annoncés par
les fabricants de membrane sont parfois assezné®ige ceux mesurés expérimentalement.
Pour une méme membrane, les valeurs expérimenalient considérablement d’'un auteur a

un autre.

Epaisseur
Les épaisseurs des membranes utilisées en évapooatinotique se situent dans une gamme

de 10 a 800 um. Plusieurs auteurs (Schneatied. 1988; Lawson and Lloyd 1997; Gostoli
1999) ont vérifié que la densité de flux d’eauisgersement proportionnelle a I'épaisseur de
la membrane.

L’épaisseur de la membrane intervient aussi dangdbanges thermiques entre les solutions
au bord de la membrane. Elle est donc un factenitalnt les transferts de matiere et de
chaleur en EO isotherme. Par contre, une épaiggesrgrande est favorable en termes de

limitation des transferts de chaleur en EO norhsiohe.

Tortuosité

La tortuosité est définie comme étant le facteucateection de la forme réelle des pores par
rapport a la forme cylindrique droite. Sa déterrtiora est importante car elle permet
d’estimer la longueur du chemin parcouru par légtés dans les pores de la membrane. Des
auteurs ont utilisé une corrélation empirique pestimer la tortuosité de la membrane. Cette
corrélation relie la tortuositét) d’'une membrane a sa porosité volumiqug par

I'équation 4.

Ln (1) =-1,26 + 1,23 (Equation 4)

Généralement la tortuosité d'une membrane micraserearie de 1,5 a 2,5. Cependant, les

valeurs de tortuosités mesurées par perméatiorugazel ajustées a partir de la perméabilité
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expérimentale d’eau sont trés variables. Compte denla grande incertitude liée a la mesure

de la tortuosité, plusieurs auteurs fixent sa vade? par défaut.

L4.5. Solution extractante en EO
Le choix de la solution extractante revét une geamaportance en EO. Cette solution doit

présenter plusieurs caracteéristiques (Tableau 12).

Tableau 12 :Caractéristiques a considérer dans le choix

de la solution extractante en évaporation osmotique

Critere Caractéristiques Obijectif

. Génération d’'une force motrice
<< . .
Favorable au a faible (<<0,8) élevée
transfert d’eau v = wp (faible) Limitation des phénomeénes de
~Hb polarisation en phase liquide

. e Maintien de l'intégrité de la
. Tension de surface élevée
Bon fonctionnement du membrane

contacteur membranaire Eviter la contamination du produit
a concentrer

Volatilité soluté faible

Prix peu élevée Codt de fonctionnement faible
Utilisation de matériaux courants
(aciers inoxydables)
Possibilité d’envisager une
régénération thermique

Compatibilité Corrosivité faible
Industrielle

Stabilité thermique

Compatibilité alimentaire en cas
de contamination accidentelle

Application

Alimentaire Non toxique

Les solutions extractantes les plus utilisées @abl13) présentent des solubilités élevées et
correspondent le plus souvent aux solutions derafde des métaux alcalins et alcalino-
terreux. Les sels les plus fréquemment cités datigdrature sont le chlorure de sodium, de
calcium et de potassium. Ces sels sont en effetmogues et ont un faible codt. Le chlorure
de lithium et le sulfate de magnésium sont auglsses.

Le chlorure de sodium a une solubilité dans I'eglativement faible, ce qui limite I'activité
de I'eau qu’il est possible d’'atteindrg,(a 0,75 a saturation a 25°C). Par compte le chéorur
de calcium a une solubilité élevée, ce qui permatteindre une activité d’eau de 0,33 a
saturation a 25°C. Néanmoins, il tend a précipaerprésence de dioxyde de carbone. Le

chlorure de calcium est la solution extractantells utilisée, car elle est la plus efficace.
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Des solutions extractantes organiques, notammemfyierol, I'éthylene glycol (EG), le
propyléne glycol (PG) et le tri-éthylene glycol (@ sont susceptibles d’étre utilisées.
L'utilisation de 'EG est écartée pour les alimeatsause de sa toxicité. Des études ont été
réalisées sur le Caglle PG et le glycérol sur une membrane tubulagdygpe Accurel PP
Q3/2 (Celere and Gostoli 2004). A saturation etsdles mémes conditions de débit de
circulation (40 L., les flux évaporatoires (Jw) sont respectiventntl,75 kg.if.h*, 1,2
kg.m%h* et 1,05 kg.rf.h* pour le CaGl, le PG et le glycérol.

La concentration du sel a beaucoup d’influencelesi], car elle est directement corrélée a
I'activité en eau, a la viscosité et a la massemadjue de la solution. Pour une activité en eau
identique, la nature du sel peut ou non avoir urkeience sur les,Jselon les conditions

opératoires utilisées.

Tableau 13 :Différentes solutions extractantes utilisées

en évaporation osmotique et conditions d'utilisatio

Solution Conditions opératoires v Produit Membrane référence
extractante P (kg.m?h?) traité
mpom . 4 A . (Alves and
T=25 Ci 1a5molt; 0,1a40,72 Eau Metricel (PP) Coelhoso
» =400 tpm 2002)
NaCl ~ opo Jus d’'orange  Acurel PP Q3/2 (PP)
T=25C 0.5 (50% ESS) 5 = 200 um (Gostol
Cmpom . _ Accurel PP Q3/2 (PP)
= = 0,
T =25°C ; Xse = 25% (m/m) 0,75 Eau (Modules LM 2P 06) 1999)
T = 25°C ; NaCl/Glycérol = 0,34 (Celere and
G'l\‘igr'ol Xse = 35 2 50% (RoerolMea) | | 0,654 15 Eau ?&%‘gjl'e??ﬁ‘;’g %Fé?) Gostoli
y (U=0,82m.3) 2004)
Cmrom . N . (Alves and
T=25°C; 956 :3a55mollL; 0,22a0,58 Eau Metricel (PP) Coelhoso
® =400 tpm 2002)
Glycérol
T=25°C;Xse=30260% (Wm| o, 5, .y | Accurel PP qarz ppy (Cglere and
(u=0,58 m.s-1) ' ' (Modules LM 2P 06) 2004)
(Gostoli
. T=25°C; Xse=41a75% (m/m N Accurel PP Q3/2 (PP) 1999;
Prolp():/(ljne T =25°C; Xse =35 a 75% (m/m 0628;1163 Eau =200 um Celere and
gy (u=0,58 m.s-1) ! ! (Modules LM 2P 06) Gostoli
2004)
Accurel PP Q3/2 (PP) (Gostoll
MgCl, T = 35°C Xse = 30% (m/m) 1,6 Eau (Modules MD 020 CP 1999)
2N)
(Vaillant et
- o - _ N . al. 2001;
CaCl T =25-45°C ; Xse = 60% (m/m 0,4alhb Jusatige Cogia PP Cisseet al
2005)
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1.5. LIQUEFACTION ENZYMATIQUE
Les enzymes utilisées pour la liquéfaction desdgdruits sont des mélanges enzymatiques
commerciaux obtenus par fermentation des bactédeiesres et moisissures. Ces préparations
ne sont pas pures. Elles renferment généralememsiepts activités enzymatiques
(Tableau 14) et possédent des impuretés et autdasia
Les hémicellulases, pectinases et cellulases sitis€as pour dégrader les parois des cellules
végétales. Dans la plupart des jus pulpeux, elbed stilisées pour liquéfier ces jus afin
d’augmenter les densités de flux de perméat pend@mnmicrofiltration tangentielle,
l'ultrafiltration et la nanofiltration.
Quant a leur mode d’action, les enzymes pectirpigs agissent au niveau du squelette
rhamnogalacturonique des substances pectiquedis tane les cellulases qui sont en réalité
des systemes multienzymatiques, dégradent la agdlulative en oligomere ou monomere de
glucose.
Plusieurs études ont été réalisées sur la misevidenee de I'action des enzymes sur les
parois de la pomme. Les auteurs font agir diff@grgnzymes purifiées sur des parois de
pommes isolées et débarrassées de la fraction sptdibe (Vorageret al. 1980; De Vriest
al. 1982).
Sous l'action des cellulases, ils constatent ggeeledo-glucanes seules ne permettent de
solubiliser que 6% des oses neutres. L’action saméke des endo-cellulases et d’'une exo-
cellulase libere 16% d'oses neutre. Si une endopeblase est ajoutée au complexe
cellulasique, la solubilisation du glucose att&8%o.
Quand ils utilisent des pectinases comme I'enddipedyase dAspergillusniger, environ
45% des uronides et 7% des oses neutres sont Ig#abi L'association des enzymes
pectinolytiques et cellulasique permet de dégrdalgraroi avec une synergie maximale. En
effet, la solubilisation des solides insolublessespension est pratiqguement totale lorsqu’un
mélange de cellulase (Cx et C1) et des pectinadagtibsé (De Vriest al. 1982; Renaradt
al. 1990).
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Tableau 14 :Activités enzymatiques en unité enzymatique pa(dmg) de quelques préparations enzymatiques commesdiatavaux
réalisés en Colombie (UNIVALLE) par P. Millan etVAillant (Brito et al.2008).

Enzymes (z]r;triif% Cx C1 PL PE PG Xylanase| Mananasg Galactanasep-glucosidase| . :tﬁg:ase Pgﬁ%se
Pectinex Ultra SP-L 68,2 1,33 006 1,000 48 20,7 1,030 3,06 1,24 0,67 0,52 0,44
Citrozym Ultra 101,9 146 540 055 075 14/9 9 560, 0,22 1,02 1,12 0,17
Multifect XL 1147 530 | 9,11 0,032 0 11 3,26 0,73 0,48 0,18 0,062 0,027
Multifect Xilanase 50,7 087 4,9 0,06} 0 1,4 81,5 ,140 0,093 1,8 0,148 0,37
Pectinex AFPL-3 75,5 2,00 1,3 0760 70 37|8 1,02 250 0,23 0,83 3,58 0,11
Pectinex BE3-L 50,9 1,34 23 080p 2p 195 11,44 260 0,17 1,25 5,9 0,21
Clarex 5XL-HA 65,6 0,81 24| 1,400 3,9 16,1 1,82 0,3 0,68 0,97 2,53 0,25
Klerzyeme 120 46,2 1,40 29 2,5 1,13 1,0 1,40 0,44 0,64 1,33 1,25 0,18
Pearex Adex 67,1 1,40 27 1,1 19 FAL 1,52 0,73 90,5 1,25 2,45 0,68
Spezyme CP 156,5 3,30 6,6 0,032 ) 0,07 6,25 0,3 44 0, 0,54 0,075 0,04
Multifect CL 133,4 260| 5,1| 0,031 0 0,07 1,33 0,19 0,11 0,62 0,04 0,027
Laminex BG 143,7 490( 9,8 0,029 0 0,08 4,71 0,34 510, 0,59 0,072 0,022
Spezyme CE 157,4 2,80 44 0,026 ( 0,04 1,34 0,03 110 0,54 0,034 0,065
Rapidase Carrot 78,7 3,0d 4,6 0,067 3,8 28,6 1,2p 44 0 0,65 1,03 0,70 1,1
Rapidase Press 95,5 0,2 0,13 27 1,5 38,3 2,32 2 0,3 0,93 1,67 2,74 0,019
Pomaliq 2F 116,4 290 5.4 0,51 0,646 7,71 5,72 0,71 0,69 0,73 0,087 0,033
Cytolase PCL5 55,2 4,300 2, 1,28 04  FALT 6,15 4,8 5,2 1,55 0,94 0,16
Cytolase CL 215,5 530, 84 0,04D 0 7.8 15,7 0,44 450, 0,41 0,096 0,022
Cytolase M102 199,1 280 24 04% 021 196 3,04 112, 1,43 1,07 0,74 0,046
Pectinex 3XL 184,6 0,20 15 0,21 2,8 57 FALT 0,081 0,044 1,14 1,46 0,019
Novoferm 42 68,5 1,60 1,7 0,9 2,6 20,6 FALT] 5,14 191, 1,18 0,43 0,37

Cx : Endoglucanase ; C1 : Cellobiohydrolase ; Pectine Lyase ; PE : Pectine-méthyl-estérase ; P@ygalacturonases
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Il. MATERIEL ET METHODES

I1.1. Matériel végétal et extraction du jus brut de pomme de cajou
Les pommes de cajou analysées proviennent de Yamakre, capitale politique de la Cote
d’lvoire, région des lacs, située entre la zonedtiére et la zone de savanicole. Elles ont été
soit récoltées sur les arbres soit ramassées ssusrbres. Les noix ont été séparées
minutieusement des pommes afin d’éviter de lessblesCes pommes sont constituées de

pommes rouges et jaunes (Figure 15).

Figure 15 : Les différentes variétés de pommes de cajou.

Elles sont transportées dans des paniers a I'@sioke pour étre transformées (Figure 16).
Nettoyées, lavées elles sont désinfectées pen@amtir8 avec 100 ppm de chlore actif dans
des bacs. Elles sont ensuite rincées avec de &eant d'étre broyées. Le broyage est réalisé
avec une presse a vis sans fin (Figure 17) doréféaence est ZBK220077-88 LW74d(B) A
(Chine). Cette presse a une puissance de 4,4 k\W wave vitesse de rotation de la vis de
1 440 tours.mit.

Afin d’étudier les effets de la pression d’extraatiet du temps de conservation des pommes
de cajou sur le rendement de production du jusg déties d’expériences ont été réalisées.
Concernant I'influence de la pression d’extractsaum le rendement de production du jus, la
méthodologie a consisté a faire varier la presdiertraction et a déterminer le rendement de
production du jus. Dans le cas de la presse udjlis&® détermination quantitative de la

pression s’'est avérée impossible. Pour cela desaniv de pression correspondant a des
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degrés d’ouverture entra Vvis sans fin et le socle de la presse ont éé (Figure 18). Ainsi,
trois niveauxde pression ont éiétudiés. La premiére pressiarorresponcune ouverture de
12 mm entre la vis && fin et le socle de la presse (ouverture %). Elle est la pl faible.
La pression intermédiaireorrespond a une ouverture d mm (30%. Enfin la pression la
plus élevée corresponduae ouverture de 6 mm (%).

Concernant I'étude dénfluence du temps de conservation sur le renddrde production d
jus, la méthodologiea consisté a réalis trois essa dans des conditions différentes.
premier essai a consisté a récolter des pommesgjde qui ont été transforméee méme
jour. Ce jus est nommé J+0Dans le deuxieme essai, apres la récolte les genta ajou
ont été conservées 14aHa température ambiar(28 - 30°C)avant de presser le jus. Ce
est noté J+14h. Enfin le troisieme essai a conaisténserver les pommes de cajo h a la
température ambiante (283€°C). Cet échantillon est noté J+48h. ltemps 1. h et 48 h
correspondent aux temp®cessaire pour relier I'unité detransformatio aux zones de
production situées respectivement a 150 km et 4.

Le jus broyé est stocké dans récipientsde 5 et 10 litres dans une chambre fr a -20°C
avant d’étre achemingar voie aérienne a Montpellier, dans les labires du CIRAD pou

étre analyseé.

Pomme de cajou

(100kg)

Nettoyage/Lavage <«— Aspersion a I'eau courante

v

Désinfection/Ringage « Solution de 1‘00 ppm
v de chlore actif (20 min)

<] Broyage <— Presse a vis sans fin

Tourteaux de pommes
de cajou (20 kg)

Jus pulpeux
de pomme de cajou

Figure 16 : Schéma d'extraction du jus pulpeux de pommes de.
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(a) presse a vis (b) jus pulpeux de pomme deucajo
Figure 17 : Presse a vis (@) et jus pulpeux de pomme de ¢ajou

Socle

Ciuverture

Vis

Figure 18 : Ouverture entre le socle et la vis sans fin dedage.

I1.2. Méthodes analytiques

IL.2.1. Méthodes d’analyses physico-chimiques
Les méthodes d’analyses physico-chimiques utilis&éesours de ces travaux sont résumées

dans le tableau 15.
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Tableau 15 :Méthodes d'analyses physico-chimiques effectudele us de pomme de cajou.

Analyses Notation  Unité Méthode Matériel Précision
oH oH Unité pH|  pH métrie pH m'etre (ORION modele 601 A) avec correction de 0,05 unité pH
température
Tritimétrie
T 1 2 /- . . ,
Acidité titrable AT meq.L (NF V05-101) NaOH 0,1N avec phénophtaléine comme indicateuréolo
. RéfractométrieRéfractometre type Abbe ATAGO avec lecteur digatal .
Extrait lubl E A . . 2 0.1
xtrait sec soluble SS 9.10b¢ (NF V05-109)| correction de température 0.2 9.100§
Matiére séche 1 . Etuvage a 50°C pendant 24h puis dessiccation a $603€ vide .
Totale MT 9-100g Dessication a la pression de 0,2 bar pendant 24 h 1 g.100¢
Masse volumique P kg.m? Pri??:lee ?5525 Fiole jaugé de 25 ml, balance de précision METTIAR200 | 3 kg.rt
Couleur Lab | Unité Lab Colorimétrie Co_Iorlm(_etre Minolta Hunter Lab DP 9600 calibré acealeur
noire puis blanche
Viscosité . ... | Viscosimetre SEARLE Haake VT 550 dans bain theraiési
. M mPa.s | Viscosimetre, _ | 0,2 mPa.s
dynamique 35°C
Solides insolubles 1 | Centrifugeuse Centrifugation a 3000 g pendant 15 min, rincags pesée du .
: SIS g.100g o ) NP ) 19.100¢"
en suspension SYGMA 2-15| culot apres égouttage et etuvage a 60°C sous eildgnt 24 h
Turbidité NTU Turbidimétrie Turbidimetre Hanna R2R00
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I1.2.2. Méthodes Biochimiques
11.2.2.1. Dosage des polyphénols totaux

Les polyphénols sont déterminés par la méthodeatgg@et al (2005) au spectrophotométre
a une longueur d’onde de 760 nm. Cette méthodesterss prélever 3 g d’extrait auxquels 7
ml d’acétone sont ajoutés. Le mélange est agitandds min puis filtré sur du papier filtre.
Pour le dosage de Folin, 75 pl d’extraits filtréstsprélevés auxquels 425 pl d’eau distillée
sont ajoutés. Ensuite 500 ul d’extrait sont pré&desadditionnés a 3 500 ul d’eau distillée. 2
ml de ce mélange sont déposés sur une cartouchdSOAPres séparation, une solution
agueuse contenant les polyphénols est obtenue.l®dosage, 500 pl de la solution aqueuse
sont préleves et dosés par la méthode de Folinlosage proprement dit de Folin consiste a
ajouter aux différents échantillons, 2,5 ml de tiéae Folin-Ciocalteu (dilué au 1/1%) et a
incuber le mélange durant 2 min exactement. AgeImin, 2 ml de carbonate de sodium
(75g/1) sont ensuite ajoutés et incubés immédiaterae0°C pendant 15 min. Les tubes sont
refroidis a I'eau froide et I'absorbance spécifiqgst déterminée rapidement a 760 nm par un
spectrophotometre UV 7200 (CECIL INSTRUMENTS, Ray&uUni). Les blancs sont
réalisés avec 75 ul d’acétone mélangés a 425 pudiestillée d’'une part et avec 500 ul d’eau
distillée d’autre part.

11.2.2.2. Vitamine C
La teneur en acide ascorbique est mesurée partteodede titration au 2,6-dichlorophénol-
indophénol (2,6-DCPIP). La méthode consiste en néakeiction du 2,6-DCPIP et en une
oxydation de l'acide ascorbiqgue en acide déhydarasgue. Elle permet donc une
détermination de la teneur en vitamine C sous sadaéduite (acide ascorbique). Une fois
que I'oxydation de I'acide ascorbique est terminé&,6-DCPIP sert d’indicateur coloré et sa
présence en solution donne une couleur rose cesdicpge (AOAC, 1984).
Pour la préparation de la solution d’acide métaphosgque / acide acétique, 30 g d’HPO
solide sont dissouts dans 80 ml d’acide acétique4étmL d’eau distillée. Le volume est
ensuite porté a 1 000 mL par ajout d’eau distill€emme l'acide métaphosphorique se
transforme lentement engPIOy, la solution obtenue est conservée une semaimeaaimum
dans un réfrigérateur a 4°C.
Concernant la solution de 2,6 DCPIP, 250 mg dels&él,6 DCPIP sodium sont dissouts dans
250 mL d’eau distillée contenant 210 mg de carbordg sodium (NaHC) puis sont
mélangés vigoureusement. Le volume est ensuit@ doit 000 mL par ajout d’eau distillée,

puis filtré avant d’étre conservé au réfrigératedrC.
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Quant a la solution standard d’acide ascorbiquem§0d’acide ascorbique sont pesés avec
précision et dilués avec de la solution acide ni&sphorique/acide acétique dans une fiole
jaugée de 50 mL protégée de la lumiére. Pour laglg2 mL de solution standard sont dosés

avec le 2,6-DCPIP de méme que 2 mL de I'échantillon

11.2.2.3. Dosages des éléments minéraux
Les minéraux sont dosés par spectrophotométrieisidon atomique par plasma a couplage
inductif (ICP) apres élimination de la matiére arggae et de la silice.
Pour la préparation de I'échantillon, 500 mg de énat végétal préalablement lyophilisés
sont introduits dans une capsule en platine. Lasuapest placée dans un four dont la
température est progressivement augmentée jusQ@&C5uis maintenue ainsi pendant 2 h.
Un pallier est effectué aux alentours de 200°Cyissta fin du dégagement de fumées. Apres
refroidissement, les cendres sont humectées awaqups gouttes d’eau puis 2 ml de HCI 6
N sont ajoutés. Apreés évaporation a sec, 2 ml dé 6IQN sont rajoutés a nouveau.
L’ensemble est laissé en contact 10 min puis fiiaés une fiole jaugée de 50 ml. Le filtre
contenant le résidu est alors calciné a 500°C2 Inh d’acide fluorhydrique sont alors ajoutés
sur les cendres puis évapores sur plaque chauffaatsilice contenue dans les cendres est
ainsi volatilisée sous forme de &ilEe résidu est repris par 1 ml de HCI 6 N puisdidans
la méme fiole de 50 ml. Aprés avoir ajusté aved’'e®u au trait de jauge, la solution est
homogénéisée par agitation.

Pour le dosage proprement dit, la solution prédédest analysée par un spectromeétre
VARIAN VISTA (Victoria, Australie), équipé d'un détteur CCD (Coupled Charged

Device) permettant la détermination simultanée Jusigurs longueurs d’onde, de tous les
éléments de la classification périodique des élésnanl’exception des corps gazeux. Les
dosages sont effectués en réalisant un étaloneasgeatant les conditions du milieu analysé
(matrice, acidité). La validation des résultatsossgpsur I'analyse d’échantillons de référence
dont la teneur en éléments minéraux est connueté@esns suivent rigoureusement le méme
cheminement analytique que les échantillons et sambduits a raison de un témoin

minimum pour 20 échantillons.
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11.2.2.4. Détermination du pouvoir antioxydant
La méthode ORAC (Oxygen Radical Absorbanse Capaeigsure la capacité antioxydante
d’'un extrait. Elle consiste a mesurer la cinétigliene réaction par fluorimétrie (CITA,
2002).
Le principe consiste en une dissolution de la #80éine sous l'action d'un radical libre
(AAPH), ce qui provoque la diminution de la fluozeace de cette solution. L’échantillon
doté de pouvoir antioxydant ou I'étalon (Trolox td® nom chimique est acide-6-hydroxy
2,5,7,8 tetraméthylchroman-2-carboxylique avec singcture moléculaire similaire a celle de
la vitamine E) va compenser l'effet antioxydant dadical libre, empéchant ainsi la
dissolution de la fluorescéine. La cinétique detecetaction donnera donc la perte en
fluorescence et par conséquent le pouvoir antiaxyda notre échantillon ou de I'étalon de
Trolox.
Pour le dosage proprement dit, les essais onéétisés selon la méthode développée par (Ou
et al. 2001), a l'aide d'un spectrofluorimétre a plagqksinite 2000, TECAN, Salzbourg,
Autriche). Toutes les solutions ont été préparéas dlu tampon phosphate 75 mM (pH =
7,4). Chaque puits a été rempli avec 160de solution de fluorescéine 78,75 nM et|2@e
tampon pour la solution témoin, de solution staddde Trolox pour la réalisation de la
courbe d’étalonnage (gamme 04d) ou d’échantillon. La plaque est incubée a 378Cadt
15 min avant d’introduire 20uL d'une solution de 2-2-azobis (2-amidinopropane)
dihydrochlorure (AAPH) 178 mM (WAKO Chemicals, Rmbnd, USA). Les solutions de
fluorescéine et de Trolox sont préparées et coassra 4°C dans l'obscurité. La solution
d’AAPH est également préparée le jour méme. Apdélitian de 'AAPH, la fluorescence est
mesurée chaque minute durant une heure. Les lorgyagéande d’excitation et d’émission
sont respectivement de 485 + 9 nm et 520 + 20 nm.
Les valeurs ORAC sont calculées en utilisant uneiaton de régression entre la
concentration de Trolox et l'aire nette sous larbeude décroissance de la fluorescence.
L’aire sous la courbe (AUC) et I'aire nette (AUCtnsont déterminées en utilisant les deux
égquations 5 et 6.

AUC =05 +%0 yeomin £ (Equation 5)

Dans laquelledfet f représentent respectivement la fluorescence mmiéiatelle lue au temps t.
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AUC net (extrait) = AUC (extrait) — AUC (blanc) (Equation 6)

La valeur relative ORAC, exprimée en micromolesiégjents Trolox par gramme de matiére
fraiche (M TE/g MF) est calculée a partir de I'équation 7.

ORAC = [AUC (troloylc)— AUC (blanc)]
[AUC (extrait)— AUC (blanc)]

(Equation 7)

ou [AUC (trolox) — AUC (blanc)] représente la concentration de ['échantillon et
[AUC (extrait) — AUC (blanc)] la concentration en Trolox.

I1.2.2.5. Dosage des tannins condensés
Pour le dosage des tannins totaux, le protocolgtger (Michodjehoun-Mestrest al. 2009)
a été utilisé. Ce protocole consiste dans un prreteiaps a éliminer les caroténoides et une
partie des phénols simples. Pour cela, 20 g degasadditionnés a 50 mL d’acétate d'éthyle
puis agités pendant 15 min. Le mélange est ensait&ifugé a 3 000 g pendant 15 min a
20°C.
Le culot est récupéré dans 150 mL de mélange azéteau (60 :40), agité durant 60 min et
centrifugé a 3 000 g pendant 15 min a 20°C. Caqttration est répétée 3 fois. Le dernier
culot est réecupéré dans 40 mL d’eau et additiomeé 40 mL de solution saturée de caféine.
Ce mélange entraine une floculation des tanninquensuite centrifugé a 3 000 g pendant
15 min a 20°C. Le culot est dispersé dans 20 miméthanol chaud additionné & 60 mL de
chloroforme. Cela entraine une floculation abondatgs tannins et une décomplexation de la
caféine par solubilisation dans le chloroforme. égpcentrifugation a 3 000 g pendant 15 min
a 20°C, et élimination du surnageant, 'opératian lavage du culot au chloroforme est
répétée 4 fois. Le dernier culot (tannins brutg) s&shé sur fritté n° 4 & 70°C pendant 4

heures.

I1.3. Analyses des composés d’arome par SPME
La micro-extraction sur phase solide (SPM#st une méthode d’'analyse des composés
volatils, qui n'utilise pas de solvant organigquenet nécessite qu'un trés faible volume
d'échantillon. Elle se décompose en deux étapeprémiere étape, I'extraction, consiste en
un équilibre de partage entre une phase solidee(fdcouverte d’'un revétement polymere) et

une phase gazeuse ou liquide. Une fois les solatisorbés, ils sont alors désorbés
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thermiquement, directement dans linjecteur du ofatographe. La deuxieme étape est
I'analyse des composés d’arome dans le chromatbgr&pe systeme permet une analyse a la

fois qualitative et quantitative.

I1.3.1. Préparation des échantillons et extraction

Dans un tube de 10 mL, nous introduisons 4 mL dedpipomme de cajou. Afin de réaliser
une quantification des composés extraits, nousutajs 1 mL d’hexanol dilué a 1/1000
comme étalon interne. La fibre utilisée est uneefitsPME en polydiméthylsiloxane-
divinylboenzene (PDMS-DVB, 6%um). Avant la premiere utilisation, La fibre est pré
conditionnée a la température de 250°C pendant BO afin d’éliminer les éventuelles
impuretés qui auraient pu s'y adsorber. Les diffssgparamétres d’analyse que sont le temps
et la température d’extraction et de désorptiorvilesse d’agitation ont été préalablement
optimisés. Une fois le paramétrage effectué, I'athan est incubé dans un four sous
agitation & 250 tours.miinpendant 30 min avant que la fibre ne vienne pdeceeptum et
adsorber les composés présents dans I'espace edeUtd¢ fois I'extraction terminée, les
composés sont désorbés de la fibre dans un injedteuffé & 250°C et analysés par GC-MS.

I1.3.2. Analyse GC-MS
L’analyse des composés d’ardbmes contenus dansdedej pomme de cajou a été réalisée a
I'aide d’un chromatographe de type Agilent 6890Nmode injection automatique sur une
colonne polaire capillaire DBWAX J&W 122-7032 de B80de long, 0,25 mm de diamétre
interne et de 0,2hm d’épaisseur de film (Agilent Technologies, PalboAUSA). Le gaz
vecteur utilisé est de I'hélium & un débit de 1 min™*. La température de I'injecteur est de
250°C. DeuxuL de chaque échantillon ont été injectés avec dgnqammation suivante : une
augmentation de la température de 3°Chrie 40 & 170°C suivi d’'une autre augmentation
de 10 °C.miit de 170 & 240°C. Le chromatographe est couplé spantrométre de masse
Agilent 5973 Network fonctionnant en mode impacatcéionique avec source d'ionisation
interne de 70 eV. L'analyseur est de type quadeiffdl = 150 °C), et la température de la
source est de 230 °C. L'analyse des fragments géalisée en mode scan de 40 a 400 uma a

raison de 4,58 uma'et ne débute que 5 min aprés I'injection de nétteantillon.

I1.3.3. Identifications des composés volatils
Les composés ont été identifiés par comparaison kgebases de données des spectres de

composés connus Wiley275 ou NIST (version 2002)plDe, l'identité des composés a été
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confirmée par le calcul des indices de rétentioédire ou indices de Kovats (IK) et leur
comparaison avec ceux trouvés dans la littératDes. indices de rétention linéaire ont été
calculés apres analyse, dans les mémes conditienshcbmatographie, de la série des

n-alcanes &C,o (Supelco, Bellefonte, USA) (équation 8).

IK = (100n) + 100% (Equation 8)

avec, T, temps de rétention du composé d’arébme 4, t&mps de rétention de l'alcane a n

carbones, et T, temps de rétention de I'alcane suivant.

I1.3.4. Quantification des composés volatils
Pour comparer l'effet des différents procédés (fatation, osmose inverse, évaporation
osmotique et évaporation sous vide) sur les congpdsEdme extraits présents dans les jus
de pomme de cajou, nous avons utilisé la méthodéetdon interne. En connaissant la
guantité d'étalon interne rajoutée a nos échansll@t sachant l'aire que cette masse
représente, il est possible a partir des airepssdes composés, d’accéder a leur masse dans

I’échantillon par I'équation 9.

Ci Al Ki : .
2= (Equation 9)
Ce Ae Ke

Avec, mi et me correspondant respectivement auxs@sagu constituant i et de I'étalon
interne, Ai et Ae les aires de pic du constituargt ide I'étalon interne et Ki et Ke les
coefficients de réponse du composé d’arbme i efé&lalon interne. Dans notre cas pour
simplifier les calculs, nous avons considéré que Ke.

Pour mieux évaluer I'effet du processus de conaéntr sur le produit initial, nous avons
déterminé la distance aromatique (DA) entre le pitofinal et le produit initial dans un

espace aromatique a n dimensions en utilisantdou 10.

DA = JZ?zl(Al —A4,)° (Equation 10)

avec A et A représentant les aires du composé d’arbme i régpeent avant et apres
concentration.
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I1.4. Clarification par microfiltration tangentielle
I1.4.1. Description des équipements

Pour la microfiltration tangentie deux pilotes ont été utilisésn pilote de laboratoire et |
pilote semi industriel.

Le pilote de laboratoirest de marquTIA (Bollene, France) avec urepacité de 3 et un
volume mort d’un litre Cetteinstallation est équipée d’'une pompe volumétriggsieant a li
fois la mise sous pression du circuit rétentataetitculation tangentielle. Le montage
constitué de quatre rdales en série contenant cha une membrane céramique tubulaire
0,2 um de diameétrenoyen de pore et d’'une surface efficace de 0,00 m?. La vitesse
tangentielle est fixée a ®.<* tandis que les pressimri’entrée (Pe) et de sortie (Ps) <
fixées a des valeurs comprises entre 1 et . Chaque membrane est carsisée par une
pression transmembranaire not¢,. Cette presion est évaluée a partir des pressions d’el
et de sortieen supposant que le profil de pression est lin&dité rétentat et en négligeant

pertes de charges générées par les deux ¢ présents sur le circuiFigure 19).

s [l

rétentat

r j Edhanjgeur
Perméat 2 Perméat 3 Bac
<_§aq ¢ d’alimentation
froide 3L
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Perméat 1

v | \ [ v
Perméat 4 }E N
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pression

%
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Figure 19 : Schémale 'installation de microfiltration de laboratoire utilise.
Le pilote semi industriel de marque TIA a une cépade 60 L avec un volume mort delL.

Cette installation est connectée a unmpe d’alimentation qui permet la mise sous pres

du circuit rétentat et une pompe de circulation germet la circulation tangentielle
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produit. L’échangeur de chaleur inséré dans leuttirest alimenté par I'eau du réseau
permet de réguler l@mpérature du produit a I'intérieur de I'apparki. type de membrar
contenue dans ce pilote est une membrane céraraiguefilé multicanal de 19 canaux
diamétre 4 mm. Le diamétre de pore est d um et la surface filtrante est de 0,2°. Elle
est commerailisée sous la dénomination MIBRALOX 1P1940 (PALL-EXEKIA, Bazet,
France) (Figure 20).

Rétentat

A\ 4

-
Perméat 4_[>Tq_ _l
Vanne de
Ephangeur }EH contre
pression
Eau froide Bac 60 L
Perméat 4_%_ ;
- Résistance

chauffante

O
(-

Pompe de Pompe
circulation d’alimentation

Figure 20 : Schéma du pilote se-industriel de microfiltration tangentle.

I1.4.2. Conduite des essais
Concernante pilote de laboratoirea microfiltration a été réalisée sdu jus bru de pomme
de cajou en reirculation totee de perméat (FRV égal a 1) et aussi en mode comtiemt
(FRV supérieur a 1). Sur fslote semi industriel seul le mode concentratigiéutilisé
Le facteur de réduction wamique noté FRV, est défini comme étant le ort entre le
volume total de jus ayant alimenté le circuit (\é&)le volume total de rétentat (Vr). |

appelant Vp le volume total de permél se calcule selon I'équation 11

FRV =2 = la

Ve VoV

(Equation 11)
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Dans le mode re-circulation totale, les perméate attentat ont été recyclés en continu dans
le réservoir d’alimentation de telle sorte quedetéur de réduction volumique (FRV) reste
proche de 1. Les densités de filtrat obtenues esiiquatre membranes ont été déterminées
manuellement pendant 90 min en mesurant les débifermeéat toutes les 10 min. Ce mode
est utilisé uniquement pour optimiser les paransetqgératoires que sont la température, la
pression transmembranaire et la vitesse de cironlat

Quant a la conduite avec concentration (FRV croigs& permeéat est continuellement retiré
toutes les 10 min et remplacé par la méme quaifés frais jusqu’a la fin de I'essai.

A la fin de l'essai de microfiltration, les résist&s membranaires et de colmatage sont
déterminées en utilisant la loi de Darcy définie [gquation 12.

AP . :
Jp = TR (Equation 12)

ou Jp est la densité de flux de perméat.6hm?), AP est la pression transmembranaire

appliguée (Pa), u est la viscosité dynamique dmeat (Pa.s) et Rest la résistance totale
(m™).

La résistance totale {Rest la somme de la résistance de colmatageetRle la résistance
membranaire (R). Elle est définie par I'équation 13. Dans cefpprache, la résistance liée
aux phénomenes de polarisation de concentraticcoegbrise dans R

R =R, + Ry, (Equation 13)

I1.4.3. Liquéfaction enzymatique

Afin d’étudier l'influence des enzymes sur la dédsie flux de perméat, le jus brut de

pomme de cajou a été prétraité avec différentgzpadions enzymatiques.

Les enzymes utilisées sont des préparations conatercle Pectinex Ultra SP-L, de rapidase
Tropical CL, de cytolase CL, de celluclast 1.5 luetmélange 50 : 50 de Pectinex Ultra SP-L
et rapidase Tropical CL. La Pectinex Ultra SP-L @s¢ préparation enzymatique riche en
pectinase. Quant a la Rapidase Tropical CL, etiei@se en pectinase et en hémicellulase. La
Cytolase CL est une préparation enzymatique paewepectinase et riche en cellulase

(Vaillant 2000). Elle est obtenue par fermentatilenrésidus de I'industrie de la betterave a

sucre paifrichoderma longibrachiatiunet/ou parAspergillus nigerPlus spécifiquement elle

63



Matériel et Méthode

contient des activités endpucanase et cellobias(Schweiggertet al 2008). Enfin la
Celluclast 1.5 L est une préparation enzymatiqaberien ceulase ayant une activité
700 EGU/g.

Chaque préparation enzymatique ajoutéedans I'extrait brut de jus de pomme de cajou
dose de 0,4 mLL Lincubation a lieu & 35°C pendant une heure. uau mélang
Pectinase-Rapidas#, est fail avec 0,2 mL.[* de chaque enzyme. Lors de I'incubation
mélange enzymgis est homogénéisé grace a une plaque chauffantenant un agitate

magneétique.

I1.5. Détermination de la partie colmatante du jus de pomme de cajou et
mise en place des tests de filtrabilité
IL5 1. Détermination de la fraction colmatante du jus de pomme de cajou

Afin de déerminer la partie colmatee du jus de pomme de ca, des essais de
microfiltration sur le pilote de laboratoire en mode concentradianété réalisés sur trois jt
Ces jus sont : le jus br@dB) qui contient I'ensemble des fractions cotantes (insoluble,
colloidale et soluble)le jus décanté () qui ne contient plus que les fracticcolloidale et
soluble, le jus microfiltré (J)Mconstitué uniguement de I'extrait sec solublet{paoluble)
Le jus décanté (JDY été obtenu par la cantation du jus brut (JB) 4°C durant 12 heures.
surnageant est récugéet conservé dans une chambre frcQuant au jus microfiltré (J), il

est obtenu par microfiltration tangentielle du usit dans le pilote de laboratoire & 35°
uneAP de 2 bar (Figure 21).

Inm 1 pm 100 pm 1 mm

Jus extrait par
5 o | Jus brut
Particules  Colloides Supra- Particules Une presse a vis

solubles

Inm I pm 100pm  jus prut
décanté 12n | Tus d¢canté

Particules  Colloides Supra- @O
solubles colloides

Inm Jus brut traité par MFT o
(0,2 um; 2 bar; 6 m.s%; 35°C Jus microfiltré
Particules
solubles

Figure 21 : Caractéristiques des trois types de jus de pomneajda trait's pour

I’ évaluation des fractions colmatan

Les trois jus ont été caractérisémicrofiltrés a 35°C. Leurs rés@ices hydrauliques ont ¢

déterminées selon I'équation de Da Le jus microfiltré contenant que les particL
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solubles, sa résistance de colmatage est ngtg@RQuand au jus décanté, il contient des
particules solubles et des colloides. Sa résistaleceeolmatage est donc I'addition des
résistances dues aux colloides et aux particulebles (RgupietReoloidaied- ENfin le jus brut
contient des particules insolubles en plus degitdks et des particules solubles. Sa résistance

de colmatage est donc I'addition de ces trois t@stes (RoubistReolloidaist Rinsolubld -

IL.5.2. Mise en place des tests de filtrabilité sur le jus de pomme de cajou
Des tests simples de filtrabilité des jus ont €i€ Bn place. L'objectif est de juger du
caractére previsionnel de ces tests vis-a-vis dypootement des jus lors de la microfiltration

tangentielle. Ces essais ont été réalisés sur C8flerat sur une cellule Amicon.

Le CST-metre est un appareil utilisé pour meswreeimps de succion capillaire (CST) des
boues activées de station d’épuration. Cette grandend compte de la filtrabilité de ces
boues et elle correspond au temps mis par le kgp@lr parcourir une distance fixée dans un
papier filtre. Il est donc intéressant d’utiliset outil avec les jus de fruits et de vérifiereid
filtrabilité peut ainsi étre prévue par analogiee@ves boues. Le CST-métre utilisé est un
CST-meétre Triton type 319 Multi-CST (Triton Eleatios Limited.) (Figure 22 a).

Concernant le protocole de mesure, 2 mL du jus isbraduits dans un cylindre de diamétre
18 mm. Deux électrodes permettent de déclenchey grairréter le chronométre lors du
mouillage du papier filtre par le liquide.

La cellule Amicon (figure 22 b) est une cellule filration pressurisée série 8010, utilisée
pour caractériser la filtrabilité de suspensionsqaantifier les paramétres que sont la
résistance spécifique a la filtration (SRFoule coefficient de compressibilité (s) et la #igc
limite (SL).
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(@) (b)

Figure 22 :(a) CSTmetre Triton type 319 Mu-CST (Triton Electronics Limitec et
(b) cellule de filtration pressurisée de type Amicoérie 8010C.

Dans notre as, la pression appliquée (2 bar) est maintenust@ote par pressurisation
systéme a l'air comprimé. L'agitation est assurée [futilisation d’'une table d’agitatio
magneétique placée atessous de la cellule. Les membranes utiliséesdamimembrees en
en acétate de celluloge 0,2 um de diamétre de ps.

L’essai associe en fait deux éte: la filtration et la compression. Durant la premi@hase
(filtration), les particules solides, plus ou moftaculées, se déposent et sont stoppéese
filtre. Leur accumulation se traduit par la fornoatid’'un gateau. Ce gateau constitué pe
matiere solide agglomérée et I'eau, forme un mil@areux non consolidé ayant u
conceantration tres élevée en mati séchepar rapport a la suspension. Urois le gateau
formé et l'intégralité des matiéres solides dépssdébute alors la phase dite de compres
ou consolidation du gateau. C«ci se poursuit jusqu’a I'obtention d’'un état d’édarie ou
plus aucun liquide ne s’écoule a la pression apée, le gateau ayant alors atteint

concentration en matieres solides maximale (sificigde).

Le principe de I'essai consiste au cours du tenasuivre le volume de filtrat récupéré V (
volume de filtrat cumulé). L'opération de filtratio{sous ression fix€eAP) est poursuivie
jusqu’a ce que le volume cumulé (ou la masse deatfirécupéré) ait atteint une vale
constante. Une fois cette valeur atteinte, on ple@ démontage de la cellule et le gatee
filtration est récupéré. Ce gateau humide est pesé () puis séché a :3+2°C pendant
24 heures jgsqu’a obtention d’une masse constants). Cette masse permet d’estimel

teneur en matiere seche du gateau, ou siccitéfk;.
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La représentation graphique de t/V vs. V (Figur¢ @&met de calculer SRF a partir de la
pente de I'équation 14.

Le SRF est ainsi comparé aux résistances hydradigbtenues lors de la microfiltration

tangentielle.
i - MV + ﬁ (Equation 14)
\ 2 AP . A AP . A
= \
TAY

3
{3
C%THJ}L.-;. OOOO000

O
7
C

Figure 23 : Représentation graphique du temps par rapport auneo
en fonction du volume lors de la filtration sur wedlule Amicon.

AP = pression de filtration (NA); A = Aire de la membrane @n; SRF =a=Résistance

spécifique de filtration (m.kY, W = matiére séche totale (kg n

I1.6. Pré-concentration par nanofiltration et par osmose inverse
I1.6.1. Description de I'équipement et conditionnement
Les essais de pré-concentration par nanofiltragtquar osmose inverse ont été réalisés sur un
pilote de laboratoire (Figure 24) et sur un pilséni industriel (Figure 25) de marque TIA

(Bolléne France).
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Figure 25 : Schéma du pilotsemiindustriel d'osmose inver.

Le pilote de laboratoiréFigure 24) est équipé d’un modulmembranaire pla avec une
surface efficace de 0,013% f©smonics Sepa R CF). La cuve d'alimentation doteiti'une
capacité maximale de 10 L, est constituée d’'unébldoanveloppe alimentée par un flu
thermostaté permettant de réguler la tempée du produit Une pompe a piston permet
réguler la pression @membranaire et la vitesse d’alimentation du jggdixée a 600 L™
Le flux du perméat est déterminé par pesée et stersye €lectronique d’acquisition ¢

données permet d’enregistteutes les 10 s les valeurs de la pression tramdiranairede la
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masse de perméat recueilli et de la températungténtat au cours de I'essai. Le circuit du

pilote est lavé avec une solution de soude 0,1540°&€ pendant 15 min sans pression et

20 min a la pression de 10 bar. Il est ensuiteérijupsqu’a la neutralité et lavé avec 0,1%

d’acide citrique sans pression durant 15 min &t préssion de 10 bar durant 20 min. Il est

ensuite rincé jusgu’'a la neutralisation du pH. Quan conditionnement, il consiste a

déterminer la perméabilité a I'eau de la membraB@ bar a la température de I'essai. Pour la

pré concentration, 4 membranes ont été testéesx de nanofiltration et deux d’osmose

inverse. Les caractéristiques de ces membranesesurhées dans le tableau 16.

Tableau 16 :Caractéristiques des membranes de nanofiltratidiosinose inverse.

Tvpe de Seuil de | Perméabilité a I'eau
Procédée| Fabricant| Deésignation me);gbrane coupure | (30 bar, T = 35+2°C)
(Da) (kg.h"".m?.bar™)
DL Polyamide | 150-300 5,67 (0,65)
NF GE polysulfone
Osmonics DK couche mince 150-300 4,30 (0,21)
o GE AG Polyamide | 150-300 5,57 (0,65)
ol smonics
F.DOW SW30HR 150-300 1,35 (0,06)
iimtec

Concernant le pilote semi industriel (Figure 25xantient une membrane organique spirale

modéle AG 2540F 1328 ayant une surface membram@r®,5 M. Le pourcentage de

rétention est de 98% pour le MgSQa pression de travail a été fixée a 40 bar.

I1.6.2. Conditionnement du pilote

Le conditionnement consiste a nettoyer la membrhngilote. Le nettoyage doit étre fait

apres la production et/ou avant I'utilisation dlof@ si celui-ci n’a pas été utilisé pendant plus

de deux semaines. La procédure de nettoyage sthoolasiste a rincer d’abord le pilote avec

de l'eau claire a la pression de 5 bar, apres mtamiu jusqu’a ce que le rétentat soit

parfaitement clair. Ensuite le lavage basique émsligé avec une solution de soude a pH 11 a

la température de 40/45°C pendant 30 min a la jpreske 5 bar. Le pilote est rincé a I'eau

déminéralisée jusqu’a neutralité du perméat et @antat. Il s’en suit le lavage acide a

20/35°C avec une solution d'acide nitrique a pHeadgant 20 min a la pression de 5 bar.

Enfin la membrane est rincée avec de I'eau démiséeajusqu’a neutralité du perméat et du

rétentat. Aprés le lavage le débit a I'eau de lanbm@ne est déterminé a 25°C a la pression de

10 bar.
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I1.6.3. Conduite des essais
Concernant le pilote de laboratoire, pour la déteation de la pression transmembranaire
optimale, 5 litres de jus de pomme de cajou mittréfsont versés dans le bac d’alimentation.
Les densités de flux sont déterminées a 35°C a FRWX pressions membranaires comprises
entre 10 et 30 bar pour les membranes de nantbhréDK et DL) et entre 15 et 40 bar pour
les membranes d’'osmose inverse (SW30HR et AG-SEPA)membrane qui donne une
densité de flux élevée avec une rétention totateedt&raits secs solubles est sélectionnée pour
un essai en mode concentration sur le pilote derdabire et sur le pilote semi industriel a la
pression optimale.
Pour I'essai de validation sur le pilote semi-irtde une quantité de cinquante litres (50 L)
de jus de pomme de cajou clarifié est versée dahad d’alimentation du pilote. La pression
de travail est fixée a 40 bar. Toutes les minugepdrméat recueilli est pesé d’'une part, et
d’autre part 'ESS du rétentat est déterminé. @elanet de déterminer la densité du flux de

permeéat et de suivre I'évolution de 'ESS du ré&eph fonction du temps.

I1.7. Concentration par évaporation osmotique
I1.7.1. Description de I'équipement et conditionnement
Pour la concentration du jus de pomme de cajou,pilmte d’évaporation osmotique
développé par EURODIA (Wissous, France) et le CIRMDntpellier, France) a été utilise.
Ce pilote semi industriel contient une membraneaoigue contenant des fibres creuses

(Figure 26). Les caractéristiques de cette memtsantconsignées dans le tableau 17.

Trop plein
-'_] SaLEMUrR
2 3 s
L |
&
vl TT
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Figure 26 : Schéma du pilote industriel d'évaporation osmetiGWRODIA-CIRAD.
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Tableau 17 :Caractéristiques du module membranaire d'évaporasmotique.

Caractéristiques du module fibres creuses Valeur
Nombre de fibres creuses dans le module 1 800

Longueur des fibres (m) 1
Diamétre interne des fibres creuses (m) 1,8.10°
Porosité 0,75
Epaisseur des fibres (um) 800
Energie de surface (N:f 30.10°
Diametre moyen des pores (1um) 0,2
Superficie totale () 10,18

Ce pilote est composé de deux circuits indépenddmentés chacun par une pompe : celui
du produit a concentré (jus de pomme de cajouglei de la solution concentrante (saumure
de CaCj).

Le circuit produit & concentrer comporte un badiaiantation d’'une capacité de 50 L et une
pompe volumétrique ayant un débit maximal de Ihm Ce circuit en acier inoxydable
constitue une boucle de concentration de 19,5 L.

Le circuit contenant la solution extractante estP&C. Il comporte une pompe centrifuge
d’'un débit maximal de 10 #h*, une cuve de saumure munie d’'un support permettant
mettre des cristaux de CaG@lfin de maintenir la saumure a saturation. Le m&we saumure
circulant dans ce circuit est de 60 L. Il compartedébitmetre (GEOR FISCHER SK 300,
Schweiz/Switzerland). Le débit est réglé a l'aidend vanne située au niveau du refoulement
de la pompe centrifuge.

IL.7.2. Nettoyage du pilote
Avant toute production le pilote d’évaporation daitprocédure de nettoyage qui se fait en
quatre étapes : lavage basique, ringage, lavade atenfin ringage.
Le lavage basique se fait avec une solution deesal@d0,35 M & 40°C avec un débit de
circulation de 2 mh™. La pression coté saumure est ajustée de telte gae la différence
entre la pression c6té jus soit supérieure a della saumure de 0,5 bar maximum. Le débit
de la soude est porté ensuite & 3hrhtandis que le niveau d’eau dans le bac saumure est
complété avec 10 L d’eau. Le circuit est laisséenu2 min en boucle totale ensuite il est
laissé en boucle fermée durant 45 min. Aprés lesmd® la vanne de la boucle de
concentration est ouverte pour laisser circuletbencle totale durant 30 min. Lorsque la

température dépasse 40°C, le groupe froid est mimache afin de la réguler. Le débit est
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progressivement diminué jusqu'a 22.ht" et ensuite le pilote est arrété. Le circuit jus es
vidangé et rincé jusqu’a la neutralité (pH=7).

Quant au lavage acide, c’est une solution de 0, Hdice nitrique qui est utilisée. La méme
procédure que le lavage basique est suivie a [Kérelifce que l'eau utilisée est a la
température ambiante 25/30°C. La durée de lavagelesl5 min lorsque la boucle de
concentration est fermée et 15 min lorsqu’ellecesterte. A la fin du lavage acide, le pilote

est rincé jusqu’a la neutralite.

I1.7.3. Conduite des essais
Apres le nettoyage du pilote, le jus de pomme deucelarifié est bien mélangé dans une
cuve thermostatée et ramené a 35°C. Cinquants liiggus sont transvasés dans la cuve en
acier inoxydable. Pendant ce temps une saumuréMae6t préparée par la dissolution de
25 kg de CaGldans 80 L d’eau. La saumure est transvasée & Ithithe pompe dans la cuve
en PVC jusqu’au trop plein ou un panier perforépémte. Le pilote est mis sous tension et le
débit du jus est fixé & 2 Tm™. Aprés avoir vérifié que les différentes vannesitso
correctement positionnées, le pilote est mis enchearlLe débit saumure est réglé par
I'ouverture ou la fermeture de la vanne de commahdeniveau de saumure dans le bac est
réajusté jusqu’au trop plein. Le débit du jus esjraenté progressivement jusqu'a 5.hi
tout en veillant aux pressions du jus et de la saardont la différence ne doit pas excéder
0,5 bar. Aprés stabilisation du systeme, 4 kg dldes€aC} sont ajoutés dans le panier a sel.
Le tuyau du trop plein est introduit dans un bigmsé sur une balance (PRECIA MOLEN)
qui recueille 'eau captée par la saumure. TowssbImin le poids est prélevé durant toute la
durée de 'essai. Toutes les 45 min ou 60 min lemsee du bidon est vidée et 4 kg de sel de
CaCl sont ajoutés afin de maintenir la saumure a diaral 'extrait sec soluble est aussi
déterminé toutes les 45 min et la quantité d’eaapéxee est compensée en jus jusqu’a
épuisement de celui-ci. L’essai est arrété lordtpiarait sec desiré est atteint. A la fin de
I'essai, le débit du jus est progressivement ramer®ni.h* puis le pilote est arrété. La
saumure est vidée et le jus concentré est récupéréircuit saumure est rincé trois fois de

méme que le circuit jus. Il est ensuite lavé contiderit préecédemment.
I1.8. Evaporation sous vide

Pour I'évaporation sous vide, une boule de conagatr AURIOL d’une capacité de 4 litres a

ete utilisée (Figure 27). Cet évaporateur est rdiurie pompe a anneau liquide qui permet de
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faire le vide. La température de chauffage estlé&ggrace a une double enveloppe située
autour de la cuve de I'évaporateur.

Concernant les expériences d’évaporation sous trois, essais ont été réalisés a différentes
températures (40, 60 et 80°C) correspondant respawtnt aux pressions de (0,1; 0,2 et
0,47 bar) pour atteindre un ESS de 60 g400

Le protocole consiste a mettre dans la cuve deyyérateur 2 000 mL de jus de pomme de
cajou clarifié par MFT. La température désiréefigge en jouant sur la pression. L'essai est
arrété quand I'ESS souhaité est atteint.

Les différents jus concentrés obtenus sont caiségeret comparés a celui obtenu par

évaporation osmotique.
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Figure 27 : Boule de concentration sous vide AURIOL.
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lIl. RESULTATS ET DISCUSSION

II1.1. Extraction du jus de pomme de cajou

Les résultats des rendements de production dwjfrsnetion de la pression d’extraction et du
temps de conservation sont représentés sur |laefifir

En considérant les résultats obtenus sur les ponfiraebes, il n'existe pas de différence
significative entre les rendements d’extractionealns & moyenne pression (82,1%) et a forte
pression (82,2%). Par compte, il existe une difféeesignificative entre ces rendements et
celui obtenu a faible pression (79%). Au-dela depilassion correspondante a un degré
d’ouverture de 40%, la pression d’extraction n'a p&ffet sur le rendement de production
du jus. La pression d’extraction conseillée poutecétude est donc la pression moyenne

correspondante a une ouverture de 30% (9 mm ougezhire le socle et la presse a vis).

g Durée de conservation des
E 100 - pommes de cajou fraiches
§ EOh O14h W 48h
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}"‘5 a d e d d a
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d'ouverture d'ouverture d'ouverture

Figure 28 : Rendement d'extraction du jus de pomme de cajou
en fonction du niveau de pression.
(Moyenne et écart type obtenus sur trois répésjion

Pas de différence significative a p-value de @e les moyennes qui ont la méme lettre.
Le rendement d’extraction diminue lorsque la dulléeconservation des pommes de cajou
augmente. La diminution du rendement s’expliquepait la perte en eau des pommes de
cajou. En effet une fois récoltées, les pommesajeucsont tres fragiles. La conservation
réalisée a la température ambiante (28 - 30°Chpriserait des phénomeénes de transpiration
mais également une perte de jus a I'endroit otolame de cajou était rattachée a la noix

(blessure de coupe).

74



Résultats et Discussion

Le temps de conservation a un effet négatif suemelement d’extraction. Il faut donc éviter
de conserver les pommes de cajou plus de 14 h kprésolte, d’ou I'importance d’installer
les unités d’extraction du jus a c6té des liewpdmluction des pommes de cajou (moins de
100 km).

II1.2. Caractérisation de la matiére premiere
I1.2.1. Caractérisation physico-chimique et biochimique

Les principales caractéristiques physico-chimigetdsiochimiques des pommes, du jus et des
tourteaux de cajou obtenus aprés extraction seotmées dans le tableau 18.
Les deux variétés (jaune et rouge) ont la mémetédi@,6 g d’acide malique.Ky et la méme
teneur en eau (86%). Elles présentent cependantifiésences significatives au niveau de
plusieurs composés nutritionnels. Les variétés esugpnt plus riches en polyphénols et en
vitamine C mais plus pauvres en sucres par raguortvarietés jaunes. Les teneurs élevées
des polypénols totaux de la pomme de cajou (2 82®30 mg.kd) peuvent expliquer son
astringence qui limite sa consommation. En effieliciodjehoun-Mestre®t al. 2009) ont
montré que 98% de ces polyphénols sont sous forroeslensées (tanins), composes
responsables de I'astringence du fruit. Néanmaanschesse en vitamine C (1 115 a 1 267)
mg.kg' est un atout majeur pour sa valorisation.
Comparativement aux pommes de cajou du Brésil quitiennent entre 1060 et
1210 mg.kg (Assuncdo and Mercadante 2003), les teneurs emwie C des pommes
ivoiriennes sont sensiblement les mémes.
Le pouvoir antioxydant déterminé par la méthode @Rt compris entre 8,9 et 11,2 mmol
TE.kg™. Plusieurs études réalisées sur les fruits (Elegaet al.2007; Othmaret al. 2007;
Zuluetaet al. 2007; Biglariet al. 2008; Vasccet al. 2008; lkramet al. 2009; Locatelliet al.
2010; Rufinoet al. 2010; Contreras-Calderoet al. 2011; Fuet al. 2011; Hossain and
Rahman 2011) ont montré qu’il n’y avait pas de €ation entre le pouvoir antioxydant et les

polyphénols totaux et/ou la vitamine C.
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Tableau 18 :Principales caractéristiques physico-chimiquesathimiques des pommes,
du jus et des tourteaux de pommes de cajou deddétére

(moyenne et écart type obtenus sur 3 répétitions).

(pas de différence significative entre les moyerqeont le méme nombre d’étoiles)

Matieres premieres Produits
Pommes Pomme Tourteaux Jus Brut
Jaunes Rouges
pH 3,81 (0,03) | 3,84 (0,04) 4,1(0,1y 3,83 (0,02)
Acidité (g d’ac mal.kg) 2,57 (0,10) | 2,60 (0,10 | 2,57 (0,04) 2,61 (0,03)
Teneur en Eau (g.Ky 855 (1) 862 (2) 782 (5)" 895 (2)”
MST (g.kg") 145 (2) 138 (4} 218 (1§” 105 (4™
ESS (g.kg) 104 (2)
SIS humide (9-kg") 94,5 (7,5)
SISsec(9.kg") 19,8 (0,6)
MIA (g.kg™) 12 (0,5)
Turbidité (NTU) 15 500 (500)
Masse volumique (kg.H) 1 054 (12)
Oxygene dissous (mg) 2,96 (0,06)
L | 57,8(0,6) 54,1 (0,4 40,7 (0,2)" 51,4 (0,1)"
Couleur a | -1,7(0,2) 4,5 (0,7) 2,6 (0,2)" -1,1 (0,1
31,7 (0,4) 29,7 (0,2¥ 20,0 (0,3)" 19,9 (0,2}”
Polyphénols totaux (mg.Ky 2881 (9) 2926 (8) 3664 (5) 2 401 (86"
Vitamine C (mg.kg) 1115 (26) 1267 (5Y 24 (2)" 1510 (14)"
Glucose (g.kg) 55,8 (2,7) 50,8 (0,2 23,9 (0,4 50,6 (0,7
Fructose (g.kg) 53,4 (2,0) 49,5 (0,2) 29,4 (0,2) 47,0 (0,6)"
Sucres totaux (g.kg 113,5(5,2) | 103,2(0,4) | 55,5(0,6) | 100,3(1,3)"
Protéines (g.kg) 9,9 (<0,1) 7.8 (<0,1¥ 22,9(0,2) 6,1 (<0,1§"
Pouvoir antioxydangmmol TE.kg-1)| 8,9 (0,2) 11,2 (0,7¥ 10,3 (0,3)" 10,4 (0,4Y"
Cendres (mg.k9 2 805 (32) 2811 (35) | 4188 (341) | 2971 (116)
potassium (mg.kg§ 1210 (12) | 1160(12) | 1620 (14) 1150 (11)
Phosphore (mg.kb 174 (3) 161 (3 383 (5§ 104 (3
Magnésium (mg.kg 133 (3) 116 (3 200 (3§ 78 (2)™
Sodium (mg.kg) 24,1 (1) 24,4 (1) 32,7 (1) 18,8 (1)”
Calcium (mg.kg) 45,4 (1,3) 38,1 (1,2) | 53,60 (1,1) 7,4 (0,1)"
Fer (mg.kg) 7,2 (0,1) 4,4 (<0,1¥ 15,6 (0,2)" 3,5 (<0,1)"
Zinc (mg.kg") 0,9 (<0,01) | 1,1(<0,01y |2,2(<0,01)" | 0,7 (<0,01)"
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En comparant le pouvoir antioxydant de la pommeajeu a ceux de certains fruits tropicaux
(tableau 19), nous constatons qu’il n’est pas aglesé comparativement a sa forte teneur en
vitamine C et en polyphénols. Concernant par exerfighanas, les teneurs en vitamine C et
en polyphénols sont respectivement 12 et 3 fois fdibles que ceux de la pomme de cajou,
tandis que son pouvoir antioxydant est seulemdnis2inférieur a celui de la pomme de
cajou. Hormis la vitamine C et les polyphénolsst donc nécessaire de prendre en compte
d’autres composés antioxydants qui ont une inflaeng le pouvoir antioxydant comme par

exemple les caroténoides.

Tableau 19 :Pouvoir antioxydant et teneur en vitamine C

et en polyphénols totaux de quelques fruits trapica

Vitamine C Polyphénols Pouvoir
Fruits (mg.kg™) (m d’acigep allique.kg") antioxydant (pmol Références
9-xg 9 gafique.kg Trolox.kg™)
(Fuet al.2011),
Ananas 149,7 (10) 940,4 (14,7) 5 930 (50) (Perecinet al)
Avocat 79 (4) 218,6 (12,5) 1 160 (50) (Rtal.2011)
. (Fuet al.2011),
Banane 45 a 127 571,3 (36,4) 3 440 (290) (Marisa M 2006)
Mangue 340 a 440 370,3 (20,6) 4010 (90) (Eal.2011)
Papaye 453 a 556 471,3 (20,9) 2 920 (60) (Eal.2011)
(Fuet al.2011),
Orange 450 & 563 772,3 (0,8) 4900 (290) (Elez-Martinez and
Martin-Belloso 2007)
;Omr.“e 1500 a 3 000 2 000 & 3 000 8900 & 11 200
e cajou

Les deux variétés contiennent des teneurs en gluebfructose voisines. Ces deux sucres
représentent 96 a 98% des sucres totaux des podaregou. Le glucose et le fructose étant
des sucres trés fermentescibles, cette caraag@estiontribue a la grande périssabilité des
pommes de cajou qui une fois récoltées doiventtérsformées dans les 24 h, faute de quoi,
elles fermentent. De plus, cette richesse en suédscteurs rend les produits a base de
pomme de cajou particulierement sensibles aux &sements non-enzymatiques (par
exemple coloration du jus lors de la pasteurisation

La teneur en protéines, calculée a partir de laztotal obtenu par la méthode de Kjeldahl en
utilisant le facteur conventionnel 6,25, correspgdméralement a celle rencontrée dans la

plupart des fruits tropicaux.
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La quantification des éléments minéraux montre tugomme de cajou contient des
guantités importantes de potassium, de phosphergatnésium et de calcium. Les teneurs
en sodium, fer et zinc, confirment celles rencadréans la littérature (Ramesal.; Campos

et al. 2002; Assuncédo and Mercadante 2003; Gagtu#l. 2006; de Britoet al. 2007; Santos
et al. 2007; Michodjehoun-Mestrext al.2009; Zepka and Mercadante 2009).

Enfin les deux variétés de pomme présentent n&oreht une différence significative au
niveau de la couleur particulierement la coordondéechromacité « a ». Cette valeur au
niveau de la variété jaune est négative, donc tensl le vert tandis qu’elle est positive au

niveau de la variété rouge d’ou tend vers le rouge.

En examinant la répartition des composeés entréolaseaux et le jus, quelques observations

peuvent étre réalisées.

Concernant la teneur en polyphénols totaux, lebjug contient 83% de polyphénols par
rapport a la matiere premiere. Les polyphénolsoseentrent donc dans les tourteaux. Cela
s’explique par le fait que la peau des pommes gmucest plus riche en polyphénol par
rapport a la chair (Michodjehoun-Mestres 2009)pkeau se retrouve dans les tourteaux avec
la plupart de ses polyphénols. La perte de polyplsétans le jus est souhaitable, car I'un des

objectifs de ce travail est d’éliminer les taninsjas.

Quant aux éléments minéraux, ils restent concedtas les tourteaux. Particulierement dans
le cas du calcium, ce sont seulement 9% qui sotraiex et présents dans le jus. Cela
s’expliquerait par le fait que la plupart des élétseminéraux sont liés aux tissus des

végeétaux et lors de I'extraction ils se retrouvasns les tourteaux.

Concernant la vitamine C et les sucres, ils sonakage présents dans le jus. Cela serait lié
probablement a leur grande solubilité dans I'eau.

En réalisant un bilan massique sur chacun des ceéspnalysés, les masses retrouvées dans
les produits (jus et tourteaux) correspondent a po86 a celles contenues dans la matiere
premiere (50% pommes rouges et 50% pommes jaudels) signifie que I'étape d’extraction

ne dégrade pas ces composés mais bien qu’ils adisgent inégalement entre les tourteaux

et le jus.
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I11.2.2. Identification des composés d’aréme du jus de pommes de cajou
Le profil aromatique du jus de pomme de cajou egtasenté sur la figure 29. En se basant
sur les différents temps de rétention et les irelabe Kovats calculés et comparés avec ceux
de la bibliographie, cela nous permet d’identifiee cinquantaine de composés d’aréme dans

le jus de pomme de cajou (Tableau 20).

Quatre classes chimiques forment I'essentiel dasoBiposés volatils identifiés dans le jus de
pomme de cajou: les esters, les aldéhydes, lesodaubures et les alcools. Les plus
importants en termes d’aire de pic sont au nombré&let constituent environ 77% de l'aire
totale des pics. Le styrene qui est un composéuiarqui se trouve normalement dans les
fruits a des concentrations trés faibles représanitée composé majoritaire. Une étude
réalisée par (Garrugt al. 2006) sur du jus fermenté de pomme de cajou dé&éude le
styréne représente environ 27,4% de laire tota pie. Dans notre étude, ce composé
représente jusqu’a 28,2% de l'aire total des fexi nous amene a dire que la présence de ce
composé n'est probablement pas due a une contaomnzdr les matériaux plastiques mis en
contact avec le produit, mais qu’il est bien préstams le jus de pomme de cajou.

Les esters représentent environ le tiers (30,2%)cdenposés d’ardbme en termes d’aire de
pic. Les plus importants de cette classe sont toéstdu 2-hydroxy 4-méthyl pentanoate
d’éthyle, du caprylate d’éthyle, de I'hexanoatetifé et de l'isovalerate d’isoamyle. Les

esters sont généralement responsables des oddités présentes dans la plupart des fruits.

Les aldéhydes représentent environ le dixieme P, des composés aromatiques. Le
nonanal est le plus important suivi de loin padéranal et I'octanal. Les aldéhydes sont

responsables de la plupart des odeurs grasses.

Quant aux hydrocarbures terpéniques, ils représepteviron 11% de l'aire totale de pic,
avec comme composeés majoritaires, le D-limonéneafgophylléne et le 3-carene.

Les alcools représentent environ 10% en termesed@e pic. Le nonanol, I'hexanol et

I'octanol en sont les principaux.

En dehors de ces quatre classes, il est noté kemré d'une cétone, le 2,6 diméthyl 5,9

undécadien-2-one et d’'une lactone y-dodécalactone.
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La plupart de ces composdarome a été identifiée par (Garrugit al. 200%; Garruti et al.

2006)dans du jus et du vin de pomme de c:
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Figure 29: Profil aromatique des composés d’arbme
dujus depomme de cajou de Cote d'lvoire.

80



Pic

10
11

12

13
14
15
16
17
18
19
20
21
22
23
24

25

Tableau 20 :Composés d’arébmes identifiés dans le jus de poner@jbu de Cote d'lvoire (composés majoritairegran).

Noms

Acétate d’'éthyle
Ethanol
Butanoate d’éthyle

3 méthyl butanoate
d'éthyle

acétate d’'isoamyle
3-Caréne

2-butenoate d'éthyle

a terpinoléne

Formule
brute

12107

GHsO

€110,
C/H140,

140,
GoHae
68100,

GoH1e

3 méthyl pentanoate d’'éthyle ghG;¢O,

Heptanal
D limonéne

3 méthyl butanol

Hexanoate d’'éthyle
Terpinene

Styréne

Cymene
Terpinoléne

Octanal

Isovalérate d'isoamyle
3-hexenoate d'éthyle
Heptanoate d'éthyle
2 hexenoate d’éthyle
1-Hexanol

2-méthyl 4-pentenol

Nonanal

@10
QGH 1€

1.0

QH 1602
C@Hlﬁ
GHs
GHis
GeHie
CgH 160
GoH2cO2
881402
951802
861402
GH 10
&1.0

C9H180

Tr
(min)

3,05
3,63
5,31

6,04

7,40
7,96
8,69

9,00

9,20
9,37
9,67

10,50

11,20
11,42
11,87
12,35
12,85
13,20
13,54
13,77
15,06
15,46
16,07
17,23

17,38

IK
Biblio

907
929
1028

1022

117
1148

1174
1178

1205
1220

1241
1261

1280

1385

IK calculé

891
933
1040

1077

1129
1148
1171

1181

1187
1193
1202

1223

1241
1247
1258
1270
1283
1292
1301
1306
1337
1346
1361
1388

1392

% d’aire de
pic par
rapport a
l'aire totale

0,61 (0,02)
0,71 (0,02)
0,30 (0,01)

7,37 (0,05)

0,35 (0,01)
1,70 (0,03)
0,46 (0,01)

0,22 (0,01)

0,25 (0,01)
0,20 (0,01)
3,44 (0,05)

0,56 (0,01)

3,35 (0,07)
0,55 (0,02)

28,22 (0,86)Plastique, solvant

0,26 (0,01)
0,50 (0,01)
1,33 (0,06)
2,01 (0,04)
0,26 50,01)
0,23 (0,01)
0,19 (0,01)
1,90 (0,01)
0,94 (0,04)

7,57 (0,11) Parfumé, huile de noix, plastique

Propriétés sensorielles Réf

Noix de cajou séchée, solvant,
tissu humide

(Garrutiet al.2003; Garrutit al.
2006; Garrutiet al.2006)

Doux, fruité, anacarde, ester, fruifGarrutiet al.2003; Garrutiet al.
mar 2006; Garrutiet al.2006)
(Garrutiet al.2003; Garrutit al.
2006; Garrutiet al.2009
(Garrutiet al.2003; Garrutit al.
2006; Garrutiet al.2006)

Anacarde, doux, fruité, fruit mar

Banane, plastique, sermingle

pomme de cajou, fruité, fruit
mar, fleur

Essence d’orange, arbthéle
Anacarde, doux ; fruité

(Garrutiet al.2003; Garrutit al.
2006; Garrutiet al.2006)

réGaet al. 2006)

Fumé, avarié (blet), anacarde,
désagréable
Fruité, doux anacarde, menthe

(Garrutiet al.2003; Garrutet al.
2006a; Garrutet al.2006a)
(Garattal. 2006)

(Garrugt al.2006a)

(Garrettial. 2006a)
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Tableau 20 suite :.Composés d’ardmes identifiés dans le jus de pormemeau de Cote d'lvoire (composés majoritairegran).

Noms

1,3 ditertbuthylbenzene

Octanoate d'éthyle
Hexanoate d'isopentyle

Méthanoate d’heptyle
2-méthyl-2-buténoate d’isopentyle
4-Octenoate d’'éthyle

Cis 3-méthylbutanoate 3 d’hexényle
Decanal (n-décaldehyde)
Benzaldehyde

2 hydroxy hexanoate d’'éthyle

2 nonénal

2 hydroxy-4-methylpentanoate d'éthyle
1-Octanol

Caryophylléne

2-décanal

1-nonanol

2 méthyl acide hexanoique
1-Décanol

2,5 diméthylbenzaldehyde

1,12 tridécadiéne

6,10 diméthyl 5,9 undécadien-2-one
1-Tridécanol

Phénylpropanol

Cinnamate d’éthyle
r-Dodécalactone

Formule
brute

1122
GH202
18120,
881602
106160
181602
118500
108200
O
ghieOs
&1200
H 1603
GgH 10
CisHos
GoH10
GH 20,0
HzdOs
GH220
otz O
1§27
13HG:0
&H20
11,0,
16H10;
GoH 220,

Tps de
rétention
(min)
18,70
19,15
20,09
20,17
20,44
20,75
21,25
21,56
22,19
22,31
2291
23,48
24,22
25,13
27,08
28,13
28,54
31,86
32,85
33,74
34,79
38,74
41,06
43,52
48,15

IK

Biblio

1765

2139

IK
Calculé

1424

1435
1459

1461
1468
1475
1488
1495
1512
1515
1530
1545
1564
1587
1638
1666
1677
1769
1796
1822
1853
1971
1997
2141
2189

% d’aire de
pic par
rapport a
I'aire totale

0,80 (0,04)
3,39 (0,05)
0,22 (0,01)
0,25 (0,01°
0,24 (0,01)
0,25 (0,01)
0,59 (0,02)
0,38 (0,01)
0,71 (0,02)
0,69 (0,01)
0,20 (0,01)
6,18 (0,08)
1,38 50,03)
3,01 (0,24)
1,81 (0,12)
2,88 (0,04)
0,58 (0,05)
0,63 (0,02)
0,56 (0,02)
0,20 (0,01)
0,29 (0,02)
0,14 (0,01)
0,21 (0,02)
0,73 (0,03)
1,18 (0,09)

Propriétés sensorielles

Fruité, noix de coco, floral

Floral, parfumé

Références

(Garrutt al.2006)

(Gaeual.2006)



Résultats et Discussion

I11.3. Clarification par microfiltration tangentielle
111.3.1. Evaluation de la microfiltration tangentielle a FRV 1

A FRV 1, les densités de flux de perméat se staiti apres 40 min de microfiltration
(Figure 30). Toutes les courbes ont la méme aktireomportent deux parties. La premiere
partie est caractérisée par une baisse sensibflixdule perméat en fonction du temps de
microfiltration. Dans la deuxiéme partie, le flue gperméat se stabilise et reste constant.
Plusieurs chercheurs ont constaté ce phénomeéndtgBharyaet al. ; Cisseet al. ; van der
Horst and Hanemaaijer 1990; Carréteal. 1998; Jiraratananoat al. 1998; Vaillantet al.
1999; Afonsoet al. 2002; Ripperger and Altmann 2002; Xual. 2002; Sarkaet al. 2008).

La premiére partie correspond a la mise en plaogressive du colmatage qui se traduit par
'augmentation de la résistance hydraulique duesyst (Figure 31). Le colmatage atteint
ensuite un état d'équilibre. Le colmatage, commesnbavons mentionné dans I'étude
bibliographique, peut étre di a plusieurs phénoméne se produisent a linterface de la
membrane. Ces phénomenes conduisent a une acciemudat matiére a la surface de la
membrane (colmatage externe) et a l'obstructiortiglier des pores de la membrane
(colmatage interne). lls augmentent ainsi la réerst hydraulique du systéme et entrainent

alors la baisse du flux de perméat.

— 240 -
€ Ptm {02,75bar ®225bar o 1,75bar X 1,25bar
S 200 -
5 o 8
160 g o o
$ s § 3 3% 8 ¢ %
120 -
X
80 - X
X X X X X X X X
40 -
O T T T T 1
0 20 40 60 80 100
Temps (min)

Figure 30 : Densité de flux de perméat durant la MFT du jug de pomme de cajou
(JBSE09) a FRV 1 a différentes pressions transmamaines (Ptm) sur un pilote de
laboratoire (U =6 m T =35+ 2°C ; FRV 1).
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Figure 31 : Résistance hydraulique de colmatagg eRdifférentes pressions
transmembranaires (Ptm) lors de la MFT du jus derpe de cajou (JBSEQ09)
sur un pilote de laboratoire (U = 6 M, § = 35 + 2°C; FRV 1).

La zone de stabilité de la densité de flux de patméus permet de calculer la densité de flux
moyenne pour chaque pression transmembranaire eemésenter son évolution pour
différents lots de jus de pomme de cajou (Figune B2allure de ces courbes peut étre scindée
en deux parties. Dans la premiére partie, la demstflux de perméat augmente lorsque la
pression transmembranaire augmente. Dans la deedpantie, la densité de flux de perméat
reste constante quelle que soit la pression trambmamaire appliguée. La pression

transmembranaire a partir de laquelle la densitdélide n'Taugmente plus correspond a la

pression optimale. Dans notre cas, elle est compnsre 1,3 et 1,8 bar.

En utilisant 'équation de Darcy, la représentatiena résistance de colmatage en fonction de
la Ptm montre que les différents lots de jus de rmpemde cajou n’ont pas le méme
comportement lors de la MFT (Figure 33). En eféetdsistance de colmatage du lot JBSE09
reste quasiment constante quelle que soit la Pptigage. Pour les autres lots (JBSE10 et
JBSE11l), les résistances de colmatage augmentenfometion de Ptm, indiquant

probablement un colmatage compressible.

84



Résultats et Discussi

180 + Lot de jus
160 . ®JBSE09
140 | ®JBSE10 i

120 OJBSE11

Jp (L.h'tm?)

100
80
60
40
20

Ptm (bar)

Figure 32 : Densité de flux de permé(Jp) lors de la micifdtration tangentielle
de différents lots de jus de pomme de cien fonction de I@ression membranai(Ptm)
surpilote de laboratoil (U = 6 m.&, T= 35 + 2°C; FRV = 1.

= 35 - .
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Figure 33 : Résistancehydraulique de colmatage {en fonction de | pression
transmembranaire (P)rtors de la MFT de différents lots {les de pomme de caj
sur pilote de laboratoire (U =6, T=35+2°C; FRV =1
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Pour expliquer cette différence de comportementidérents lots lors de la MFT, nous nous
sommes basés sur les principales caractéristigessdifférents jus (Tableau 21). Le jus
JBSEQ9 a un extrait sec soluble (ESS) et une tesresolides en suspension (SIS) faibles par
rapport aux jus JBSE10 et JBSE11. La teneur endeS3us influence leur viscosité et donc
leur densité de flux lors la MFT (lbaget al. 1994). Quant aux solides insolubles en solution
(principalement constitués de fragments de pareitulaires), ils sont responsables du
colmatage des membranes lors des procédés de MEjuslele fruits (Vaillanet al. 2005;
Nandiet al. 2011). Enfin le jus JBSEQ9 contient moins de plo&mls que les 2 autres. Les
polyphénols en association avec les protéines formdes agrégats colloidaux qui peuvent
colmater la membrane lors de la MFT des jus ddsfriches en tanins (El Rayessal. ;
Ulbricht et al. 2009; Rayes®t al. 2011). Ces trois remarques pourraient alors evelide

pouvoir colmatant plus élevé des 2 autres jusgapart au jus JBSEO9.

Tableau 21 :Caractéristiques physico-chimiques de différerits lo
de jus brut de pomme de cajou.
(Moyenne et écart type obtenus sur 3 repétitiommaeide différence significative entre les
moyennes qui ont le méme nombre d’étoiles).

JBSE09 JBSE10 JBSE11
pH 4,17 (0,20) 3,87 (0,20) 4,05 (0,29)
Acidité (g d’acide malique.kg’) 1,41 (0,05) 2,60 (0,06) 2,57 (0,09)
ESS (g.kg") 60 (2) 100 (2) 91 (2}
Vitamine C (mg.kg?) 1 009 (19) 1 459 (19) 1428 (22

Polyphénols totaux

(g d’acide gallique.kg") 991 (40) 1 250 (10} 1116 (11

Turbidité (NTU) 8 450 (230) 15946 (999) 13 847 (500)
SIS (g.kgh) 7,88 (0,50) 13,08 (0,60) 8,70 (0,46)
Viscosité (mPa.s) a 35°C 5,1 (0,4) 7.3(0,7) 6,12 (0,4}
Jp (L.h'm™®) & 1,75 bar 147 (9) 39 (4) 51 (1)

En conclusion de cette étude, nous remarquons ajuensité de flux de perméat varie
considérablement en fonction des lots de jus @slisElle est comprise entre 39 et
147 L.H*m?a FRV 1 & une Ptm optimale de 1,75 bar.

I11.3.2. Influence de la liquéfaction enzymatique a FRV 1

Les résultats concernant la liquéfaction enzymatidalisée sur le lot JBSEQ9 pour tester les

préparations enzymatiques sont resumés dans éatabP.
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Tableau 22 :Impact de la liquéfaction enzymatique sur la déndé flux de perméat a
différentes pression membranaire lors de la miltrafion tangentielle
(lot JBSE09, U =6 m% T =35°C; FRV = 1).

Densité de flux de perméat (L.H.m™)

Enzyme Dose (mg.kd) 1,75 bar 2,25 bar 2,75 bar

Jus brut 0 147 (9) 140 (16) 154 (13)
Pectinex 400 136 (11) 158 (11) 164 (10)
Celluclast 400 136 (8) 147 (7) 153 (13)
Cytolase 400 120 (8) 125 (8) 136 (12)
Rapidase 400 153 (13) 175 (15) 186 (16)
Pectinex+Rapidase 200+200 180 (16) 218 (20) 207 (18)

Le seul traitement enzymatique qui a une influesigmificative sur la densité de flux de
perméat est le mélange Pectinex-Rapidase. Cetiganatéon enzymatique augmente la
densité de flux de 22 a 56% en fonction de la pvassansmembranaire. Il y a donc un effet
synergique entre la Pectinex et la Rapidase. Et, éffs jus traités séparément avec ces deux
enzymes ne donnent pas des densités de flux sginviement différentes de celles du jus
brut. Cependant lorsque le jus est traité aveadees enzymes associées, la densité de flux
obtenue est élevée (surtout a la Ptm optimale)ggiificativement différente de celle de
I'extrait brut (Figure 34). Pour expliquer cet ¢ffynergique, nous nous sommes basés sur le
profil enzymatique des différentes enzymes utiiséea Pectinex est une préparation
enzymatique riche en pectinase tandis que la Rsgidsst riche en pectinase et en
hémicellulase. En effet la Pectinex contient devi€s enzymatiques polygalacturonase
(20,7), pectine-méthyl-estérase (4,8), mannanask) @ galactanase (1,2). Quant a la
rapidase, elle contient des activités polygalactases (38,3), des pectine-méthyl-estérases
(7,5), des exo-arabinase (2,7) des xylanases &,B}glucosidases (1,67) (Tableau 14).
Lorsque ces deux préparations enzymatiques sdisees ensemble, elles ont alors un large

spectre d’action.

Les études réalisées par (Voragenal. 1980) sur les parois des pommes ont montré que
I'association des enzymes pectinolytiques et @digues permet de dégrader la parois avec
une synergie maximale. La solubilisation des Sé&egpratiquement totale lorsque ces auteurs
ont utilisé un mélange contenant a la fois desulzes (Cx et C1) et des pectinases. lls ont
trouvé que 75% des acides uroniques et 43% desiesé®s sont ainsi solubilisés. Des effets

synergiques similaires ont été mentionnés par [@fdiet al. 1999) lors de la clarification par

microfiltration tangentielle de jus de fruit dedassion.
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Jus brut Pectinex Celluclast Cytolase Rapidase Pectinex-Rapidase

Figure 34 :Densité de flux de perméat des différents jus dpgaéfaction enzymatique a la
(lot JBSE09, U =6 m%5 T =35°C ; FRV = 1, Ptm = 2,25 bar).
Moyenne et écart type obtenus sur 3 répétitions.
Les moyennes ayant le(s) méme(s) lettres ne ssrdigaification différentes a 5%.

Les principales caractéristiques du jus brut (JBEBE& du jus enzymé avec le mélange
Pectinex et Rapidase (JBPR 09) sont tres prochablgdu 23). Elles ne permettent pas
d’expliquer la différence de densité de flux obgenorsque le jus brut de pomme de cajou
est traité avec le mélange enzymatique. En eféetjguéfaction enzymatique utilisée ne
diminue ni la teneur en SIS, ni la teneur en suaiels teneur en polyphénols du jus de
pomme de cajou. Toutefois la viscosité du jus diraide 25% et sa turbidité augmente de
19%.

Les résultats de la figure 35 montrent que I'hygsel des polyosides pariétaux par la
préparation enzymatique utilisée (Rapidase-Pectioexduit a une diminution de la taille des
particules en suspension dans le jus. En effet, ©i2% particules du jus enzymé ont un
diametre inférieur a 20 um contre seulement 7% f®yus brut non enzymé. Le diamétre
moyen des particules en suspension passe de 1l4fapsnle jus brut a 111 pm dans le jus

enzyme.
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Tableau 23 :Principales caractéristiques comparatives entijesibrut sans enzyme
(JBSEQ9), un jus enzymé (Pectinex-Rapidase) de modartajou
et des perméats obtenus par MFT (U =§ =35+2°C, FRV 1).

R Jus enzymé Perméat | Perméat
Parametres Jus brut : . . . .
Pectinax Rapidase jus brut | jus enzymé
pH 4,17 (0,20) 4,03 (0,05) 4,27 (0,21%,23 (0,18)
Acidité
(g d'acide malique.k§) 1,41 (0,05) 1,43 (0,08) 1,40 (0,081,40 (0,06)
ESS (g.kd) 60 (2) 61 (2) 60 (<1) 60 (<1)
Vitamine C (g.kgd) 1 009 (19) 1 020 (16) 990 (10 960 (12)
Polyphénols totaux
(mg d'acide gallique kg 991 (40) 1012 (29) 130 (10 270 (20)
Turbidité (NTU) 8 450 (230) 10 022 (500) 27 (1) 022)
SIS (g.kgh) 7,88 (0,50) 8,18 (0,46) 0 0
Viscosité (mPa.s) 5,12 (0,41) 3,82 (0,29) 1,2 (p,081,3 (0,07)
S 6 A £ 100
- ® Jus brut 4]
2 ¢ | » £
é > o Jus enzymé O&bo.. § 80 1 ® Jus brut
> 4 60 - OJusenzyméOO.O
3
2
1
0 T
1 10 100 1000 1 10 100 1000
Diamétre (um) Diamétre (um)
(a) (b)

Figure 35 : Effet de la préparation enzymatique (Rapidase-Ras#) sur la granulométrie de
la fraction insoluble de jus de pomme de cajoJBRSBEQ9 : (a) distribution volumique des
diamétres (b) volume cumulé en fonction du diameétre

Concernant I'effet du traitement enzymatique sucdbnatage de la membrane, la figure 36
montre que Rdu jus traité avec la Pectinex+Rapidase diminugé7a 38% en fonction de la
Ptm. Cela implique donc que la préparation enzyqnatpermet de diminuer le colmatage de

la membrane.
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Jus brut  Jus enzymé
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Figure 36 : Résistance hydraulique de colmatage (Rc) en fonat@a pression
transmembranaire (Ptm) lors de la MFT entre le jus dt le jus traité avec le mélan
enzymatique PectineRRepidase sur pilote de laboratoitet JBSEO9U = 6 m.§,
T=35+2°C, FRV 1)

Concernant I'impact de la microfiltration tangefigesur la qualité du prodi (Tableau 23), la
membrane retientomme on pouvait s’y attend quasimentoutes les paicules du jus. En
effet, la turbidité est passéle 8 000 a 10 000 dans les jumtiaux a moins d 30 NTU dans
les jus microfiltrés (permégtLCela correspond a une clarificatisapérieure 99%. Quant a
la rétention des polyphénols par la membrane est de 87%our le jus bri. Cette rétention
importante est plutgbositive car elle devrait contribuer a la diminatide I'astringence d
jus de pomme de cajou.eBtravaux similaires réalisésur du jus de pomme de cajou
Brésil ont montré que la méorane céramue pouvait retenir jusqu’a % des polyphénols
(Abreuet al.2005).En effet, ces composeés sont probablement forteassaiciés a la fractic
insoluble du jusLa rétention des polyphénols n’est plus que de T@&MUr le jus enzym
montrant que I'hydrolyse des fragnts pectoeellulosiques par les enzymes ccbue a
solubiliser davantage les polyphéncLes acides organiqueks, vitamine C et les sucres

retrouvent par contreéans le permeé:

En conclsion, il ressort de cette étL que la préparation enzymatigBectine-Rapidase a la
dose de 200 + 200 mgkeet & la Itm de 2,25 bar & FRV 1, conduidas densités de flt
élevées (supérieur a 200 ..m™). Cette préparation enzymatique diminue le colmatigk

membrane de 38% atrR® optimale (2,25 bar)lLe jus clarifié obtent présente des
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hY

caractéristiques physico-chimigues voisines deesetlu jus brut mise a part pour les

polyphénols.

I11.3.3. Microfiltration tangentielle a FRV croissant
Les résultats des Jp obtenues a FRV croissantilesant le pilote de laboratoire indiquent
gue Jp diminue lorsque le FRV augmente (Figure Géjte diminution est importante pour
les FRV compris entre 1 et 2. En fonction de la Btitisée, la baisse de Jp est comprise entre
25 et 44%. Entre FRV 2 et 4, la diminution de Jpcesnprise entre 12 et 16%. Enfin entre les
FRV 4 et 8, la diminution de la densité de fluxvagie plus que de 2 a 3%.

"‘.‘; 120 1 O 2,75 bar @ 2,25 bar ® 2 bar <& 1,75 bar X 1,25 bar
T 100
=
a2
80 -
60
§ ¢ ¢ 8 ¢
X X X X X
40
20

Figure 37 : Densité de flux de perméat (Jp) en fonction dueiactie réduction volumique
(FRV) du jus de pomme de cajou enzymé avec la Rapidt la Pectinase durant la MFT a
différentes pressions membranaires (Ptm) sur utepdle laboratoire
(lot JBSE11, U =6 m’ T= 35 + 2°C).

Comparativement aux essais a FRV 1 ou une staliitéa densité de flux de perméat est
observée apres 40 min de microfiltration, les déssile flux de perméat des essais a FRV
croissant diminuent continuellement en fonctionFRV. Cela est di a la concentration du

rétentat en particules ou autres constituants ustpar la membrane qui augmente au fur a

mesure que le FRV augmente.

Il ressort de I'analyse des différentes courbesé&m®lution de la densité de flux de perméat

en fonction de la pression transmembranaire ardiité FRV (Figure 38), que Ptm a trés peu
d’effet sur Jp dans la zone de pression testé@tiraoptimale est située entre 1 et 2 bar pour
tous les FRV.
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Figure 38 : Densité de flux de permé(Jp)en fonction de la pression transmembran
(Ptm)a différents FRV du jus enzyr avec la rapidase &t pectinas lors de la
microfiltration tangentielle sur un pilote de labtmiae (ot JBSE11U = 6 m.¢*, T= 35+2°C).

En termes de résistance hgdlique de colmatag(Figure 39) les résistances augment

avec le FRV Pour un méme FRV, la résistancee la membrane augmente linéairint avec

la pression membranaire. A partir des pe des droites obtenue(Figure 40), nous

constatons que l'impact positif de la Ptm est dlattplus grand que le FRV augmente

semble toutefois se stabilisel-dela de FRV 4.

En conclusion, il ressort de cette étique le jus brut enzymé avec la Pect-Rapidase a la

concentration de 200 + 200 mg™ donne une densité de flux de perméat de 5'.m? a

FRV 7,5avec une pression transmembranaire optimale deai.

— 20 -
c ® FRV 1,24
2 o FRV 2,02
S 16 -
< ® FRV 4,06
(&)
o

12 OFRV 7,52

(o]
8 - /
4 -
Rm=0,35.1"?m"
0 T T T T T 1
0 0,5 1 1,5 2 25t (bar)?

Figure 39 : Résistancéiydraulique de colmata en fonction de la pression transmembran
du jus de pomme de cajemnzymi lors de la MFTsur pilote de laboratoire a différs FRV
(JBPR1, U =6 m.§, T= 35 + 2°C).
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Pente de R¢ (X10*2.m.bar?)
D

FRV

Figure 40 : Pente de la résistance hydraulique de colmatagepport a la pression
transmembranaire en fonction du FRV du jus de pomeneajou enzymé lors de la MFT sur
pilote de laboratoire (JBPR11, U = 6 f.§= 35 + 2°C).

I11.3.4. Validation de la microfiltration tangentielle sur pilote semi industriel
Pour la validation semi industrielle du procédéusiavons choisi les meilleures conditions
opératoires obtenues sur le pilote de laboratdinesi 4 essais ont été réalisés a la vitesse

tangentielle de 6 mi’set & la Ptm de 1,4 bar.

L’évolution de la densité de flux de perméat encfmm du FRV, peut étre divisée en deux
parties (Figure 41). La premiére partie est careseté par une baisse de la densité de flux de
perméat entre les FRV 1 et 3. Quant a la deuxieantep elle correspond a une pseudo-
stabilisation (baisse tres faible de Jp en fonctiorFRV au-dela du FRV 3). La baisse de la
densité de flux semble étre fonction de la permi@bnitiale de la membrane. Ainsi pour
une perméabilité initiale de 314 *m?bar* (membrane trés propre), Jp chute de 123
(FRV 1) & 75 L.H.m? (FRV 3). Quant & la perméabilité de 212 tm?.bar' (membrane
moins propre) ; Jp passe de 63 (FRV 1) & 5. mif (FRV 3).

Pour vérifier si la difference de densité de flexgkrméat observée entre ces essais est liée a
la perméabilité initiale de la membrane, nous avapmésenté les différentes résistances
hydrauliques de colmatage en fonction du FRV (Fegdf). Nous constatons que les

résistances hydrauliques de colmatage sont ditiésehes variations observées ne dépendent
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donc pas seulement de la perméabilité initialeadmémbrane mais aussi de la composition

des différents jus.

140 + P i
Perméabilité initiale de la membrane (Lim?)

120 %
A 212 (JBSE1la) A 224 (JBSE11b) © 237 (JBSE11)c @ 314 (JBSE1lc)

100 + %
o N
80 s Weoooo 06 ¢ o o . .

EHRBEBPIWIOO O O O O & O [ Lo O Lo

Jp (Kg.h'.m?)

60 i
Lt _VVYVVY AAAAA A A A A A A A
40 +
20 +
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1 2 3 4 5 6 7 8 9
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Figure 41 : Densité de flux de perméat en fonction du facteurédiuction volumique (FRV)
du jus de pomme de cajou durant la microfiltratimmgentielle pour différentes perméabilité
a I'’eau de la membrane sur un pilote semi industrie
(lot JBSE11, U = 6 m5 T= 35 + 2°C, Ptm = 1,4 bar).

Le méme jus (JBSE11c) a été utilisé pour faire ETMwx permeéabilités membranaires de
237 et 314 LH.mZbar’. (Tableau 24). La méme résistance de colmatagedest
logiquement obtenue a partir de FRV 3 pour lessaiss Les 2 autres jus utilisés pour les
essais aux perméabilités membranaires de 212 etL22AmZbar' conduisent & des
résistances de colmatage plus élevées. Ces juenpeés des teneurs en ESS et en
polyphénols plus élevées que le précédent. Tostdls criteres de composition utilisés pour
comparer ces 3 jus restent tres proches. lls ntapgsent donc pas ici comme suffisamment

discriminants en termes de pouvoir colmatant.
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Figure 42 : Résistance hydraulique de colmatage (Rc) en famchioFRV pour différentes
perméabilité a I'eau de la membrane au cours dedeofiltration du jus de pomme de cajou
sur un pilote semi industriel (lot JBSE11, U = &MT= 35 + 2°C, PTM = 1,4 bar).

Tableau 24 :Principales caractéristiques des jus de pommejda traités lors de la MFT.

JBSE11 (a) JBSE11 (b) JBSE11 (c)
e
PH 3,87 (0,01) 3,97 (0,02) 3,83 (0,02) 3,83(0,02)
Acidité (g.kg") 2,75 (0,12) 2,64 (0,08) 2,77 (0,04) 2,77 (0,04)
ESS (g.kd) 101 (1) 134 (1) 96 (1) 96 (1)
SIS (g.kg) 19,8 (0,1) 19,9 (0,1) 19 (0,3) 19 (0,3)
Vitamine C (mg.kd) 1 855 (21) 2059 (8) 1749 (95 1749 (95)
Polyphénol (g.kd) 2 403 (117) 2 863 (158) 2 310 (105) 2 310 (105)
Turbidité (NTU) 6 400 (361) 6 900 (436) 6700 (26b6)6700 (265)
Viscosité (mPa.s) a 35°C 7,6 (0,4) 9,8 (0,9) 6,9)(0 6,9 (0,2)

La validation sur le pilote semi industriel a pesndiobtenir une densité de flux de perméat

(Jp) de 70 L.H.m? & FRV 8 & la pression transmembranaire (Ptm)4ledr, pour une vitesse

tangentielle de 6 m’s

En conclusion, la microfiltration tangentielle est procédé efficace permettant de diminuer

voire supprimer I'astringence du jus de pomme geucd.es sucres, les acides et la vitamine

C ne sont pas retenus par la membrane. Le traiteer&ymatique optimal (mélange de
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Pectinex et de Rapidase a la dose de 200 + 200gthyj& permis d’augmenter la densité de
flux de 55% et de diminuer la résistance de colgetde 38% a la pression transmembraire
de 2,25 bar.

IIl. 3.5. Recherche de corrélations entre les principales caractéristiques, les
densités de flux de perméat et de résistance de colmatage des différents jus de
pomme de cajou lors de la MFT
Pour évaluer I'existence de corrélation entre l@scjpales caractéristiques des différents jus
de pomme de cajou d'une part et les densités de du perméat et les résistances de
colmatage obtenues a différents FRV d’autre parg analyse statistique de la matrice de
corrélation a été effectuée (Tableau 25). Les t@susont présentés dans le tableau 26. Pour
I'interprétation de ces résultats, nous considémpresla corrélation est trés significative si p-

value est inférieure ou égale a 5%.

Nous constatons tout d’abord qu’il n’existe aucuc@rélation significative entre les

caractéristiques des jus et les densités de flppedméat et ce, quel que soit le FRV.

Au niveau des résistances de colmatage, des deatBmégatifs significatifs assez élevés (de
I'ordre de -0,7) sont mis en évidence avec l'aéiditl jus pour les FRV supérieurs ou égaux
a 4 (p-value de 5 a 6%). Il semble donc y avoiliem entre la résistance de colmatage des jus
et leur teneur en acides organiques, les jus gides étant moins colmatants. Cette tendance
se retrouve logiquement avec la teneur en aciderlaigce qui est elle-méme fortement
corrélée a I'acidité titrable. Une corrélation ping significative est finalement notée entre la
viscosité et la résistance de colmatage a FRV ltefois, cette corrélation n'est pas

retrouvée pour les FRV supérieurs. Elle doit dane éonsidérée avec précaution.

Au bilan, nous n’avons donc mis en évidence quepstl de corrélations significatives entre
les parameétres choisis pour caractériser les jlsuetpouvoir colmatant. Il est clair que ces
parameétres de composition sont tres largementfiganfs pour expliquer les effets sur les
performances de la microfiltration. La recherchautfes parametres plus pertinents s’avére

donc nécessaire pour prévoir le pouvoir colmatastjds.
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Tableau 25 :Récapitulatif des principales caractéristiquesjdesle pommes de cajou traités par MFT
et des différentes densités de flux de perméatet@sistances de colmatage)R

Acidité ESS SIS Vitamine Polyphénol Turbidité Viscosité Jp FRV1,1 Jp Jp Jp Jp Rc Rc Rc Rc Rc
Différents jus pH (g dac mal  (g.100g") (g.100g") (g.100g" (9.100g") (NTU) (mPa.s) L.htm? FRV2 FRV4 FRV6 FRVS FRV1,1 FRV2 FRV4 FRV6 FRVS
100g") Lhim? Lh™m® Lh'm? Lhim? (m™) (m™) (m™) (m™) (m™)
JBSE09 4,17 1,41 60 7,88 1009 991 8 450 5,12 146,9 9E-8|2
JBPRO9 4,03 1,43 61 8,18 1020 1012 10022 3,82 180 EQL2
JBSE10 3,87 2,6 100 13,08 1459 1250 15 946 7,27 38,7 AE13
JBSE11 4,05 2,57 91 8,7 1428 1116 13847 6,12 51,45 EH13
JBPR11 3,98 2,61 90 10,42 1420 1160 13850 5,42 98 65 55 55 55 5,3E+12 8,2E+12 9,8E+12 9,8E+12 9,8E+12
JB 4,05 1,53 52 7,78 780 1201 8033 3,24 215,45 42,27 36,55 36,55 36,27  2,6E+12 1,5E+13 1,7E+13  1,7E+137E4I3
JD 3,9 1,46 56 3,32 795,2 118 233 2,05 152,72 47,73  ,0940 39 38,73 3,9E+12 1,3E+13 1,5E+13 1,6E+13 1,8E+1
IM 4,06 1,49 56 0 789,6 0 6 1,13 2536,36 176,59 110 8 10 105 0 39E+12 65E+12 67E+12  6,9E+12
JBSE11 (a) 3,87 2,75 101 19,8 1855 2403 6 400 7,45 62,5 52,5 50 50 50 6,2E+12 7,7E+12 8,2E+12 8,2E+12 8,2E+12
JBSE11 (b) 3,97 2,64 134 19,9 2 059 2863 6 900 9,84 65 55 52,5 525 52,5 5,3E+12 6,6E+12 7,0E+12 7E+12 7E+12
JBSE11(c) 3,83 2,77 96 19 1749 2310 6700 6,93 80 67,5 675 7,56 67,5  47E+12 58E+12 58E+12 58E+12 58E+12
Tableau 26: Facteurs de corrélation et p-value (entre pagsds) entre les principales caractéristiques,
les densités de flux de perméat (Jp) et les résistade colmatage {Rdes jus de pommes de cajou traités par MFT
PH Acidité ESS SIS Vitamine Polyphénol Turbidité \iscosité
Jp(FRV1,1) 0,57 (0,14) -0,53(0,18)  -0,46 (0,25)  -0,65 (0,08) -0,51 (0,20)  -0,60 (0,11)  -0,56 (0,14)  -0,61 (0,11)
Jp (FRV 2) 0,34 (0,41) 0,27 (0,52)  -0,28(0,51)  -0,45(0,26) -0,29 (0,49)  -0,43(0,28)  -0,46 (0,25)  -0,44 (0,28)
Jp (FRV 4) 0,13 (0,75) -0,0(0,94)3  -0,09(0,84)  -0,23(0,59) -0,06 (0,88)  -0,22 (0,60)  -0,37 (0,37)  -0,23 (0,58)
Jp (FRV 6) 0,12 (0,77) -0,01(0,98)  -0,07(0,87)  -0,20(0,63) -0,04 (0,92)  -0,20 (0,63)  -0,35(0,40)  -0,21 (0,61)
Jp (FRV 8) 0,11 (0,80) 0,01 (0,98) -0,05(0,91)  -0,19(0,66) 0,02 (0,95)  -0,18(0,66)  -0,33(0,42)  -0,20 (0,64)
Rc (FRV 1,1) -0,50 (0,21) 0,68 (0,07) 0,67 (0,07) 0,68 (0,06) 0,68 (0,06) 0,63 (0,10) 0,55 (0,16) 0,72 (0,04)
Rc (FRV 2) 0,26 (0,54) -0,54 (0,16) -0,50 (0,21) -0,35 (0,39) -0,53 (0,17) -0,33 (0,42) 0,03 (0,94) -0,37 (0,37)
Rc (FRV4) 0,38 (0,36) -0,69 (0,06)  -0,63 (0,09) -0,53 (0,18) -0,68(0,06)  -0,50 (0,20) -0,07 (0,88) -0,53 (0,18)
Rc (FRV 6) 0,37 (0,37) -0,70 (0,06)  -0,64 (0,09) -0,54 (0,17) -0,69 (0,06)  -0,52 (0,19) -0,09 (0,83) -0,54 (0,16)
Rc (FRV8) 0,37 (0,36) -0,71 (0,05)  -0,65 (0,08) -0,55 (0,16) -0,70(0,05)  -0,53(0,18) -0,10 (0,81) -0,55 (0,15)
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II1. 4. Détermination de la fraction colmatante du jus de pomme de cajou
et mise en place de tests simples de filtrabilité
I11.4.1. Détermination de la fraction colmatante
Les résultats de la figure 43, montrent une ba@agele de la densité de flux entre les FRV 1

et 3 pour tous les différents jus. Au-dela de FRYa3lensité de flux se stabilise.
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Figure 43 : Densité de flux de perméat (Jp) en fonction dueiacte réduction volumique
(FRV) entre jus brut (JB), décanté (JD) et mictadi(IM) lors de la microfiltration
tangentielle sur un pilote de laboratoire (U = 8 T= 35 + 2°C, Ptm = 2 bar).

La représentation de la densité de flux de perragafonction de la Ptm (Figure 44), fait
apparaitre une pression transmembranaire optiniakesentre 1 et 2 bar pour les jus JB et
JM. Au dela de cette Ptm, la densité de flux demgeat reste constante quelle que soit la
pression transmembranaire appliquée. Quant alDjuka Hensité de flux est proportionnelle a
la pression transmembranaire et ne présente pastirdion dans la zone de Ptm testées. Le
jus microfiltré (JM) conduit logiqguement & des deaFsde flux plus élevés (116 L:im?) que

les jus brut (JB) et décanté (JD) (40'Lm?) & la Ptm de 2 bar et & FRV 8.

Les principales caractéristiques des différentsspust présentées dans le tableau 27. Le jus
décanté (JD) contient 57% de SIS, 92% de MIA, 9@%tatinins, 44% d’azote total et 97% de
particules de moins par rapport au jus brut (JB)viScosité est aussi 23% plus faible. Malgré
la nette différence de composition observée emtsadeux jus, les densités de flux de perméat

obtenues restent trés proches, voisine de 43.mf dans la zone de pression et de FRV
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explorée. Le jus microfiltré (JM), quant a lui nentient plus ni tannins ni SIS ni MIA. La

teneur en azote est réduite de 50% par rappottsalorjit.
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Figure 44 : Densité de flux de perméat en fonction de la poessansmembranaire des jus
brut (JB), décanté (JD) et microfiltré (JM) pendentnicrofiltration tangentielle sur pilote de
laboratoire (U = 6 m$; T = 35+2°C, FRV 8).

Tableau 27 :Principales caractéristiques des différents jusatemes de cajou microfiltrés

pour I'étude de la fraction colmatante.

JB JD M
pH 4,05 (0,29)* | 3,90 (0,21)t1 4,06 (0,15)*
ACidit?nzlti;aub:kg)d’aCide 1,53 (0,04)* | 1,46 (0,05)4 1,49 (0,03)*
ESS (9.kd) 52 (2)* 56 (2)* 56 (2)*
SIS (g.kg) 7,78 (0,46%) | 3,32 (0,19)% O**
Tanins (mg.ky) 1201 (7)** 118 (1)* 0
MIA (mg.kg™) 198,1 (7,8)* | 14,0 (1,1)* 0
Viscosité (mPa.s) & 35°C 3,24 (0,18) 2,05(0,15) 1310,04)
Turbidité (NTU) 8 033 (907)** | 233 (15)* 6 (<1)*
Vitamine C (mg.kd) 780 (26) 795 (6) 790 (39)
Azote total (mg.kg') 210 117 106
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Les résistances hydrauliquee colmatage (F ont été calculées etont représentées en

fonction de la Ptm sur lagure 45.
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Figure 45 : Résistancebydrauliques de colmatage (Re) ®nction de la pressic
transmembranaire (Ptriors de la microfiltration tangentielle de diffétefus de pomme ¢
cajoL (U =6 m.§; T = 35+2°C ; FRV 8).

Les résistancedhydrauliqgue de colmatage des gubrut (JB) et microfiltré (JN sont
proportionnelles a la Ptippliqué. Concernant le jus décantid), la résistanchydraulique

de colmatage esfuasiment constante gle que soit la Ptm appliquée.

La résistance de colmatada jus brutpeut étre subdigée en trois résistances con nous
l'avions expliqgué dans la partie matériel et méth. D’aprésla figure 2., la résistance de
colmatage du jus microfiltré (JNcorrespond a Bune Quant a la résistance de colmatage
jus décantéJD), elle est composée digsigale €t du Rowpie ENfin, la résistance de colmata
du jus brut est la somme des trois résistanCensoiubie Reolloidale €t Fsoupid- L€ Suivi de
I'évolution de cesrésistances lors de la MFTes différents jus, est réalisé grace a

représentation en fonctiale Ptm € pour difféerents FRV (Figure 46).
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Figure 46 : Evolutiondes différentes résistances hydrauliques de cotraata fonction de
pressions transmembranaires a différents FRV leda MFT de jus de pomme de cajou
pilote de laboratoire (U = 6 n'!; T = 35+2°C).

A l'analyse des résultatdela figure 46, Roioidale €St tOujours supérieure aux deux au
résistances quels qeeit Ptm et FR\ La fraction colloidale est donc respons en grande
partie du colmatage de la membrane lors de la Mu jus de pomme de cajcElle constitue
la principalefraction colmatani du jus. Risoubie €St faible contrairement a ce qu’on pou

penser. Enfin Bupie€st loin détre négligeab

Concernant l'effet de Ptm sur I'évolution ces différentes résatces, nous remarquons (
Rinsoluble UgMenteavec Ptm. Cela pourr s’expliquer par le phénoméne compressibilité
du colmatage externe qui se forme sur la surface deelabrane. 'augmentation de souple
avec Ptm est surprenantée comportement pirrait étre di a un colmatage type gel par
les pectines solublegui serait également compressiblEnfin sans que l'on puiss

I'expliquer, Reoioidaediminue avec la pression sauf pour FRV 2 ou elle@sstante

L'effet du FRV sur la répartition dces 3 résistances a été évaluéne Ptm de 2 bar

(Figure 47).La résistance liee a la fraction colloidale repnéses5% de la résistande
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colmatage totale et ce pour tous les FRV supéidedr La fraction soluble contribue a
résistance totale a sn de 40%. La fraction insoluble quand a ellegririent peu (moins ¢
10%).

FRV 2 FRV 4

FRV 6 FRV 8

Figure 47 :Répartition des résistances de colmades différentefractionscolmatantes a
différentsFRV lors de la MFT du jus brut de pomme de ¢
(U=6m.*; T =35+2°C, Ptm = 2 bar).

I11. 4.2. Résultats des tests simples de filtrabilités

Concernant les résultats obtenus la cellule de filtration Amicom la pression de 2

(Figure 48a), leslensités de flux moye observés lors de la filtration des juB, JD et JIM
sont respectivement de865, 33 et 3 929 L.Hm™. Cela signifie qudes flux cumulés de
perméat (Jp) djus brut (JB) eidu jusmicrofiltré (JM) sont respectivement 57 et 119 -
supérieurs a celudu jus décanté (JD)D’apres ces résultaten termes de filtrabilit
décroissanteles jus sont class respectivement selon I'ordd®, JB et JDSi I'on compare
aux résultats obtenus a 2 bar en MFT, la filtrafromtale révéle des différences de densit
flux entre JB et JD qui ne sont piévélés en filtration tangentielle a cette mémegioes Le
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dépdt de la fraction particulaire en filtration riitale limite I'organisation compacte des

colloides sur le filtre ou méme éventuellement Edsorption dans la porosité.
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Figure 48 : Evolution du volume cumulé au cours du temps (@uetapport temps sur
volume en fonction du volume lors de la filtrativantale de différents jus de pomme de
cajou sur cellule de filtration Amicon contenaneunembrane d’acétate de cellulose
de 0,2 um a la pression de 2 bar.

Pour confirmer cette remarque, les résistancesfepéxs de filtration (SRF) des trois jus ont

éte déterminées a partir des pentes des courbda Hgyure 48b et représentées sur la
Figure 49. Les SRF du jus décanté (JD) et du jusatiltré (JM) sont respectivement 33,5 et

1,8 fois supérieures a celle du jus brut (JB).

Pour expliquer les différences observées entreilti@bilité de ces trois jus, nous nous
sommes basés sur leur composition. Le jus brut ¢dB)ient des fragments cellulaires avec
des parois pectocellulosiques rigides. Lors deltiation frontale, il va se former un gateau
structuré qui favorisera la filtration. Quant ag flécanté (JD), il est riche surtout en colloides
qui pourraient former un gateau moins permeéable alestruction partielle ou totale des
pores de la membrane. Cela a pour conséquencenileudr la filtrabilité. Enfin concernant
le jus microfiltré (JM) il ne contient que des camsps solubles ce qui expliquerait sa densité
de flux tres élevée lors sa filtration.

Ces données comparées a celles obtenues pendditTlamontrent qu’il n’'y a pas de

corrélation entre les résultats de ces deux type§iltdation (MFT et filtration sur cellule

Amicon). En filtration frontale en cellule Amicom,est le jus décanté qui se distingue en
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manifestant le SFR le plus élevé, tandis qu’ematilbn tangentielle, c’est le jus microfiltré
qgui se détache avec une résistance au colmatagemeet inférieure. Les meécanismes
impliqués dans le colmatage membranaire sont pasérpent différents pour ces deux

modes de filtration.

120

100 A

SFR (102 X m.kg1)

60 -

40 -

Figure 49 : Résistance spécifique de différents jus de pomneajbel lors de la filtration sur
cellule Amicon sur membrane acetate de cellulogg2igm AP = 2 bar).

Les résultats des essais réalisés sur le CST-rnsetmreprésentés sur la figure 50.

12

CST (s)
<)

JB D
Différents jus

Figure 50 : Temps de succion capillaire (CST) de différentsf@gpommes de cajou.

Moyenne et écart type réalisés sur 3 répétitions.
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Il N’y a pas de différence significative entre Emips de succion capillaire (CST) du jus
décanté (JD) et du jus microfiltré (JM). Par cortedui du jus brut (JB) est significativement
plus élevé. Le CST est censé rendre compte delttabfiité du jus: plus il est faible,
meilleurs seront les flux de filtration. Dans notees, le jus décanté et le jus microfiltré ayant
pratiqguement les mémes CST devraient conduire amean Jp. Pourtant, nous trouvons des
valeurs de densités de flux, & la Ptm de 2 bad0det 116 L.H..m? respectivement pour les
jus JD et JM en MFT. Cela démontre I'impossibilie prédire la densité de flux des jus de
pommes de cajou par la mise en place des testdtrabilité sur CST-métre. Ce type de
mesure qui rend compte du pouvoir de succion eam@lldu gateau, ne semble pas adapté

pour prédire le pouvoir colmatant de jus en MFT.

Il ressort de cette étude que les deux tests tahilité choisis ne permettent pas de prédire le
comportement de jus de fruits lors des essais d&. M& ne rendent pas compte du pouvoir
colmatant des jus en microfiltration tangentielles résultats de la cellule Amicon et du
CST-meétre ne sont méme pas corrélés entre eux. iM@estigations complémentaires
s’averent nécessaires pour mettre au point d’'atests simples de filtrabilité afin de prévoir
le comportement des jus en microfiltration. La masepoint de ces tests devra s’appuyer sur

la compréhension des mécanismes qui intervienreend k& colmatage des membranes.

III. 5. Préconcentration par nanofiltration et par osmose inverse
I11.5.1. Performances des procédés et impact sur la qualité du produit
Les résultats des densités de flux de perméatad@nus en NF et Ol en fonction de la
pression transmembranaire (Ptm) sont représentésladigure 51.

Concernant les membranes de nanofiltration, la mangDL conduit & des flux 1,2 a 1,4
fois plus élevés que la membrane DK. Ces résultats en accord avec la perméabilité a
'eau de ces deux membranes qui sont respectiverdent5,7 et 4,3 kgthm?bar!
(Tableau 16). Quant a 'effet de Ptm sur Jp, nemsarquons qu’en dessous de 10 bar, Jp est
nulle pour les deux membranes. De 10 a 20 bar rahservons une augmentation
exponentielle de Jp et enfin, de 20 a 30 bar, Jymeute linéairement a raison de
2,6 kg.ht.m?.bar pour la membrane DL et 2,2 ki.m?bar* pour la membrane DK. Les

meilleures Jp sont obtenues a 30 bar pour les awumbranes. Ces allures sont courantes en
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NF. Les travaux réalisés péBanvolgyiet al. 2006)sur la concentration du jus de cassis
NF montrent par exempbies allures identique

Quard aux Jp elles sont cohérentes avec celles tes dans la littérature. En effet les travi
réalisés par (Cissét al. 2017 sur la concentration d’extraitdibiscus sabdariffeont montré
que les Jp sont compris entre 5 et 40 “.m? en fonction de Ptm pour différent
membranes de NF. Ces chercheurs ont obtenus léeures Jp (3538 kg.h*.m?) & 30 bar

avec trois types de mébranes de nanofiltration (DL, DK et UT €

50 - 50 -

Membranes
40 OSW30HR @ AG-SEPA

Membranes

40 1 oDK oDl

Jp (kg.h't.m2)

30 A 30 A

Jp (kg.h't.m2)

20 - 20 -

10 10 |

0 10 20 30 40 50 0 10 20 30 40 50
Ptm (bar)
Ptm (bar)

() (b)
Figure 51 : Densité de flux de perméat en fonction de la poessiembranaire lors de

nanofiltration (a) et de 'osmose inverse (b) dsi jie pomme de cajou clarifié sur un pilote
laboratoire (FRV 1, T = 35°C).

Quantaux membranes d’osmose inverse, la membran-SEPA conduit a des Jp 1,6 a
fois plus élevées que la membrane SW30HR en fanat® Ptm. La encore, ces résul
semblent logiques si nous nous référons aux peiiitéata 'eau desdeux membranes q
sont respectivement de 5,6 et kg.h'.m?bar*. Concernant I'effetle Ptm sur Jp, en desst
de 15 bar, Jp est nulleell5 & 40 bar une augmentation linéaire dekg.h*.m?.bar* pour la
membrane AGSEPA et 0,8kg.H!.m?2.bar! pour la membran&W30HR est observ. Les

maelleures Jp sont obtenues a Zar pour les deux membranes.

L’effet de ces procédés sur la qualité du prodsiitreprésenté sur la figure La rétention en
extrait sec total est imparfaite pour deux membranes de nanofiltration. A 15 bar, le Gel

rétention en ESS n’est que de 72 %. Il augmente progressivement avec Ptm pour atte
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95% a 30 bar. Ce comportement est classique erfilation. En effet les travaux réalisés
par (Cisséet al.2011) pour concentrer les anthocyanes dans destextHibiscussabdariffa
ont montré que les membranes de nanofiltratiomségb avaient un taux de rétention compris
entre 20 et 100% en fonction du type de membrame é&tm. En revanche la rétention est
totale avec les deux membranes d’'osmose inverdke gue soit Ptm (99 - 100%). L’objectif
de cette étude étant de concentrer le jus de patencajou, il semble plus judicieux d’utiliser
les membranes d’osmose inverse pour la précontientr&n effet, la moins bonne rétention
des solutés par les membranes de nanofiltratiord@gintage susceptible de modifier la
qualité du jus de pomme de cajou. La membrane qone& des résultats intéressants en
termes de qualité et de performances est la memb&&@SEPA. Elle permet d’atteindre
44 L.H'.m? & 40 bar avec un taux de rétention d'extrait sdabte de 100%. Toutefois, en
comparant les énergies consommees (Tableau 28) groduire un litre de perméat, la
membrane DL présente un léger avantage avec 418dmine 455 Wh pour la membrane
AG-SEPA. Compte tenu des densités de flux élevbesnaes avec la membrane AG-SEPA
et de sa rétention totale de 'ESS et de la vitenty cette membrane a été choisie pour la
validation de la préconcentration du jus de pommeajou par procédé baromembranaire. Ce
choix a été aussi été motivé par une rétentiond84lde la teneur en vitamine C par cette
membrane a 40 bar (Tableau 28).
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': ¢DL <©DK OSW30HR @AG-SEPA
2
= 20 .
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Figure 52 : Taux de rétention en Extrait Sec Soluble (ESSudue pommes de cajou
en fonction de la pression membranaire et desrdiifés membranes
de nanofiltration et d'osmose inverse.
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Tableau 28 :Comparaison des membranes de nanofiltration etriies inverse en terme de

performances, taux de rétention et consommatiorgétique.

Jop (kg.h™.m?) | APy (bar) | Ress(%) | Ruic (%) | EL(WhL™)
DK 29,4 30 95 96 513
DL 36,2 30 95 96 418
SW30HR 18,9 40 100 100 1067
AG-SEPA 44,3 40 100 100 455

I11.5.2. Validation semi-industrielle de la pré-concentration du jus de pomme de
cajou par osmose inverse
L’évolution de Jp en fonction du FRV présente ulhea classique (Figure 53). La densité de
flux de perméat diminue considérablement entre FR\Wt 1,5 en passant de 38 a
14 kg.h.m?. Ensuite Jp diminue progressivement pour atteimt#re valeurs inférieures a
10 kg.ht.m2.

Plusieurs phénomenes sont responsables de la lohske densité de flux au cours de la
concentration : le colmatage de la membrane quiribeie a diminuer la perméabilité du
systeme, 'augmentation de la pression osmoticgeedi'augmentation de 'ESS qui diminue
la force motrice (pression efficace) et enfin I'mantation de la viscosité du concentré qui est
moins favorable aux transferts d’eau coté rétematr évaluer le phénomene dominant de
cette importante baisse de densité de flux, laspresosmotiquel(]) a été évaluée a partir de

la relation empirique de THIJSSEN, qui a été éeaptiur des jus sucrés (équation 15).

133,75%ESS (%)

IT (bar) = 100—ESS (%)

Equation 14

Les valeurs de EQ®t ES$étant respectivement de 6,5 et 21,1%, les vabirirk et sont
alors respectivement de 9,3 et 35,8 bar. En émdttgpothése que la diminution de Jp n’est

due gu’a la diminution de la force motrice alorsim@ouvons poser I'équation 16.

]p_O _ (Ptm—l'[o)

= Equation 15
It (Ptm—TIp) (Eq )
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En considérant cette hypothése la fpéorique obtenue est de 5,5 L2 Or Jp
expérimental est de 5 tm™. Nous pouvons donc dire que la diminution de tadanotrice

est largement prédominante sur I'effet viscositéodtnatage.
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Figure 53 : Evolution de la densité de flux de perméat et eetiait sec soluble du rétentat en
fonction du FRV lors de la préconcentration par oseninverse du jus de pomme de cajou
clarifié sur pilote semi industriel (membrane AGFSE, Ptm = 40 bar, T = 35+2°C).

Dans les conditions de travail choisies, 'osmoseise a permis de concentrer environ 3 fois
le jus de pomme de cajou clarifié avec une dedsitbux perméat cumulée voisine de 10°L.h
tm?2

L’étape d’osmose inverse n'a pas d’influence sacitité titrable et la teneur en vitamine C
(Tableau 29). La membrane retient les acides oggasi les sucres et la vitamine C contenus
dans le jus. Aucune dégradation significative deit@amine C n’est mise en évidence lors de

la concentration. Le potentiel vitaminique du jss @onc conserve.

Tableau 29 :Effet de 'osmose inverse sur la qualité du jus.

. Acidité titrable Vitamine C

ESS (g.kg) PH (g d’ac mal.kg ESSY) | (g.kg ESSY

Jus Microfiltré 65,3 (0,6) | 4,05(0,12 21,1 (0,3) 14,14 (0,22
Jus Préconcentrd  211,3(0,6) 4,17 (021) 20,4 (0,3) 13,85 (0,10)
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I11.6. Concentration par évaporation osmotique
I11.6.1. Performance de I'évaporation osmotique
D’apreés les résultats de la figure 54, I'évaporatiemotique, permet de concentrer six fois le
jus de pomme de cajou car I'extrait sec solublejE&st passé de 107 & 580 gkl est a
noter que durant les premieres 120 min, le fluxpévatoire cumulé passe de 3 a
1,5 kg.h".m?, I'extrait sec passant de 100 & 250 g.kij se stabilise ensuite entre 1,2 et
1,1 kg.ht.m? jusqu’a I'obtention d’un extrait sec soluble d&®%8kg".

La diminution du flux évaporatoire au début de éogtion est probablement liée a la mise en
place d’un état d’équilibre. Elle n’est pas liéaiminution du coefficient de transfert d’eau
en phase liquide c6té jus. En effet, il n'appaaaitune corrélation entre le flux et la viscosité
du concentré qui varie peu jusqu'a 300 .lESS puis augmente de facon exponentielle
au-dela. Dans les conditions utilisées, la rést&taprincipale au transfert d’eau est tres
probablement localisée dans la membrane ou daphdae liquide coté saumure comme
suggéré par (Cisst al.2011) qui ont travaillé sur une installation seuié.

De facon surprenante, les densité de flux inst@&emme sont pas stables et présentent de
fortes et brutales variations tout le long de kés&a courbe obtenue est donc tres bruitée,
toutes les conditions opératoires étant maintenanstantes par ailleurs. A premiére vue, les
valeurs de flux mesurées semblent se répartiratéatent autour d’une valeur moyenne.
Toutefois, en examinant plus en détail les résyltadus constatons que ce phénoméne est lié
a une régulation imparfaite de la concentratiolfCagfh de la saumure (Figure 54). Dans cet
essai, la concentration de la saumure est censgeétntenue constante par ajouts réguliers

de sel dans le bac saumure.
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Figure 54 : Extrait sec soluble, flux évaporatoire d’eau ex fwaporatoire cumulé en

fonction du temps lors de I'évaporation osmotiqugus de pomme de cajou.

Lorsque 4 kg de sel de CaGlont ajoutés, la saumure est saturée au bout derl(Cela se
répercute sur le flux évaporatoire qui augmente pdieindre un maximum correspondant a
la saturation effective de la saumure (6 M). Emsuitdiminue progressivement lorsque la
saumure se dilue jusqu’au rajout de sel suivanusNabtenons alors des oscillations comme
I'illustre la figure 55. Ces oscillations de fluxaporatoire pourraient aisément étre évitées en
rajoutant du sel plus fréquemment dans le bac maitation afin de mieux maintenir

constante la concentration de la saumure au ceues$ai.
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Figure 55 :Influence de I'ajout de Cagstur le flux évaporatoire instantané lors de I'é@ration osmotique du jus de pomme de cajou.
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I11.6.2. Effet de I'évaporation osmotique sur la qualité du jus et comparaison
avec I'évaporation sous vide.
Les résultats des principales caractéristiguegudeavant et aprés le procédé d'évaporation
osmotique sont présentés dans le tableau 30.

Tableau 30 :Effet de I'évaporation osmotique sur la qualit§utl

. Acidité titrable Vitamine C

ESS (g:kg) pH (g d’ac mal.kg ESS) (g.kg ESSY

Jus Brut 100 (1) 4,03 (0,22) 20,8 (6,2) 15,00 (0,49)
Jus Microfiltré 100 (1) 4,05 (0,12) 21,1 (0'3) 14,14 (0,22
JusConcentre  ga3 (o) 421 (0,21) 20,4 (08) 12,83 (0,26)

par EO

L’étape d’évaporation osmotique n'a pas d’influerster I'acidité titrable. Cependant une
perte de 9% de la vitamine C est observée. Cette peurrait étre due aux conditions de
réalisation de I'essai d’évaporation osmotique. éffiet, lors de I'essai, aucune précaution
particuliere n'a été prise contre I'oxydation ds.jl.’appareil est rempli au départ avec 60 L
de jus microfiltré, puis toutes les 45 min le baalichentation est ouvert afin d’ajouter la
quantité de jus correspondante a I'eau évaporédaDest ainsi régulierement entrainé dans

le bac d’alimentation qui peut alors oxyder lawitae C.

L’évaporation osmotique (EO), permet donc de cotreefusqu’a 6 fois le jus de pomme de
cajou avec une rétention totale de 'ESS. Cepeniignta une légere perte de vitamine C
(9%). Cette perte est due aux conditions de réalisae I'essai : introduction continuelle de
I'air, temps de traitement long (12 h). Ces pedesgraient pouvoir étre réduites en utilisant
un gaz inerte (B au niveau du bac d’alimentation pour protégeaurieduit des dégradations

oxydatives liées a I'oxygene.

Afin de comparer ces résultats avec le procédéodeentration industriel de référence, 3
essais d’évaporation sous vide ont été réaliseserapératures de 40, 60, 80°C jusqu'a un
ESS de 600 g.kh Les résultats obtenus sont présentés dans kataBil. La concentration
par évaporation sous vide n'a pas d'influence &gidité quelle que soit la température.
Cependant, elle influe sur la teneur en vitamin€€ procédé induit des pertes croissantes en
fonction de la température utilisée. Les perteg sespectivement de 13, 15 et 21% a 40, 60
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et 80°C. La qualité vitaminique du produit est dphes affectée par rapport a celui concentré

par évaporation osmotique.

Tableau 31 :Effet de I'évaporation sous vide sur la qualit§ukide pomme de cajou.

ESS oH Aczglt;;gggle Vitamine C

1 1

(9kg") malique.kg ESS") (9kg ESS)
Jus microfiltré 100 (1) | 4,05(0,12) 21,1 (0,3 14,14 (0,49
Jus concentré par EVa40 649 (2) | 4,21(0,22) 20,7 (0,3§ 12,37 (0,24)
Jus concentré par EVa 60 618 (2) 4,19 (0,13 20,5 (0,5 12,06 (0,32¥
Jus concentré par EV a 80 586 (2) | 4,22 (0,20) 20,4 (0,39 11,23 (0,26)

I11.7. Impacts des différents procédés sur la teneur en composés d’arome
et sur la couleur du jus de pomme de cajou
IL.7.1. Impacts des différents procédés sur la teneur en composés d’aréme

Pour évaluer limpact des différents procédés ssg tomposés d'arbmes pendant la
clarification et la concentration du jus de pomneecdjou, nous nous sommes basés sur la
distance aromatique telle qu’elle a été définiesdanpartie « Matériel et Méthodes ». Les
résultats sont resumeés dans le tableau 32. Selé&té@pris en compte les composés d’arbme
qui ont présenté des aires de pic répétables a'alite avec des coefficients de variation

inférieurs a 10%.

A l'analyse de ces données nous constatons quepééde la clarification modifie le profil
aromatique du jus (distance aromatique de 121).@@®tenu de la température de traitement
utilisé (35°C), une perte par volatilisation estupgrobable. Certains composés d’ardbme
pourraient étre retenus par la membrane car assadi fraction insoluble (adsorption). La
préconcentration par osmose inverse modifie peprtdil aromatique car la distance
aromatique n’est que de 101. L’évaporation osmetigour laquelle une distance aromatique
est de 377 est obtenue influe considérablementesoofil aromatique du jus de pomme de
cajou. Toutefois cette valeur est plus faible cordpa celles obtenues par évaporation sous
vides (457 a 460 en fonction de la températurela 6eus permet de conclure que le procédé
d’EO permet d’obtenir un jus concentré présentanpnofil aromatique moins altéré comparé

aux concentrés de références traités par évapostisos vide.
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Tableau 32 :Comparaison des différentes teneurs en figés composés d’ardbme des jus de pomme de cajenushpar différents procédés.

N° | Nom des composés d’arbme Tr (min) JB JC JOI JEO JEV40 | JEV 60 JEV 80
1 Ethanol 3,58 180 146 69 23 0 0 0
2 Butanoate d’éthyle 5,10 22 8 3 1 0 0 0
3 3-caréne 7,35 33 1 0 0 0 0 0
4 Pentanoate de propyle 7,86 8 3 4 3 0 0 0
5 2-Butenoate d’éthyle 8,17 23 14 7 6 0 0 0
6 3-méthyl pentanoate d’éthyle 8,60 11 5 d 0 0 0 0
7 3-méthyl-1-butanol 10,04 36 40 44 47 0 0 0
8 2-meéthyl-2-butenoate d’éthyle 10,61 79 35 10 2 0 0 0
9 Octanal 12,49 30 10 7 1 0 0 0
10 | Cis-3-hexenol 16,47 22 21 11 9 0 0 0
11 | 3-Octanol 17,01 8 18 22 24 21 22 22
12 | 3-méthyl butanoate cis-3-hexenyle 20,45 42 P 0 q 0 0 0
13 | Benzaldehyde 21,28 41 41 6 17 68 101 89
14 | 2-hydroxy-4-methylpentaoate d’éthyle 21,47 422 125 590 88 0 0 0
15 | Octanol 23,40 34 29 18 15 0 0 0
Distance aromatique JB-JC | JC-JOI | JC-JEO | JC-JEV 40 | JC-JEV 60| JC-JEV 80
121 101 377 457 460 459

JB : Jus brut, JC : Jus clarifié par MFT, JOI : doscentré par Ol, JEO : jus concentré par EO, 4&EVJus concentré par évaporation sous vide

a 40°C, JEV 60 : Jus concentré par évaporation\adesa 60°C, JEV 80 : Jus concentré par évaporatiois vide a 80°C.
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I11.7.2. Suivi de la couleur lors des différents procédés de traitement du jus de

pomme de cajou
La couleur est un parametre primordial qu’il espariant de maitriser lors du traitement des
jus. Elle a été déterminée par spectrophotométalsdrption dans le visible. Les résultats

sont consignés sur la figure 56.

@
e 1,0 + @ Jus brut
©
‘g X Jus microfiltré
(%]
'2 08 T O jus préconcentré par Ol
+
+ AJus concentré par EO
+
0,6 ¢ +++++ # Jus concentré par EV a 40°C
<o +4
0, +++ < Jus concentré par EV a 60°C
00%00 ++
04 - DSn, T+ + Jus concentré par EV a 80°C
' 0 +

400 450 500 550 600 650 700

Longueur d'onde (nm)

Figure 56 : Spectre d’absorption des différents jus de pomeesajou (mesures réalisées

apres filtration sur membrane de 0,45 pm et ag@itution au méme extrait sec soluble).

L’analyse de ces courbes montre que les jus biatpfiltré, préconcentré par osmose inverse
et concentré par évaporation osmotique préseneansectres trés similaires. Par conséquent
ilIs ont la méme couleur. Il N’y a pas de formata nouveaux composés colorés lors des
procédés de microfiltration, d'osmose inverse éwdporation osmotique. Par contre, les jus
concentrés, obtenus par évaporation sous vide farehites température présentent une
absorbance élevée entre 400 et 480 nm. Plus laétatope d’évaporation est haute plus
'absorbance est importante. Cette gamme de lomgdé&andes est caractéristique des
composeés issus de la réaction de Maillard. L'évafpam sous vide génére donc ces réactions
de brunissement non enzymatique qui conduisentf@rhaation de mélanoidines, composés
bruns foncés. Le jus de pommes de cajou étant rechesucres réducteurs, ces sucres
réagissent avec les acides aminés des protéines thrs du traitement thermique et donnent
des composés colorés. Ces réactions sont nettenises en évidences a partir de 60°C et

semblent étre déja présentes a 40°C.
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CONCLUSION

En initiant ce travail sur la valorisation de lanpme de cajou par les procédés membranaires,
nous nous étions proposé de développer un proag@éoduction du jus de pomme de cajou
concentré ayant des caractéristiques organolegtiguautritionnelles proches du fruit frais
mais non astringent. Les principaux résultats aikgest conclusions issues de ce travail sont

repris de fagon synthétique.

La caractérisation a montré que le jus de pommesjtrl est riche en vitamine C (1,5 g'g

et en polyphénols totaux (2,4 g-RgCes polyphénols totaux se trouvent sous formeanias
condenseés responsable de l'astringence. Les ssorgsconstitués a 98% de glucose et de
fructose. Ces deux sucres étant trés fermentesadbleeducteurs, cela explique d’'une part la
nécessité de transformer les pommes de cajou inate@aent aprés la récolte sinon elles
fermentent et d’autre part la formation de compdwéas (mélanoidines) lors des traitements
thermiques du jus. L'étape d’extraction du jus pegssion ne génere pas de dégradation
significative des composés dintérét. Toutefois,rtaies dentre eux se répartissent
différemment dans le jus et les tourteaux de prdsseendement d’extraction dépend de la
pression qu’exerce la presse a vis sur les pommesjdu. Parmi les 50 composés d’arbme
identifies dans le jus de fruit, les esters sonangtativement les plus abondants. lls
représentent environ 30 % de l'aire totale des. jcee concentration élevée de styréene a été
mesurée dans le produit. Ce composé semble prodeniiruit et ne pas étre lié a une
contamination par les matériaux plastiques en con@e résultat doit toutefois étre confirmé.
Comme perspective a cette étude, nous recommanmh@nsaractérisation plus complete des
pommes de cajou en fonction des zones de produetiales périodes de récolte. En effet
d’'importantes variations de teneurs en vitamind €nesucres ont déja été mises en évidence

a ce niveau.

La microfiltration tangentielle sur membrane cémume de diamétre de pores 0,2 um, a
permis d’éliminer entre 73% et 100% des polyphémitsalement contenus dans le jus de
pomme de cajou. Le jus clarifié obtenu n’est plssiagent. Les sucres, la vitamine C et la
plupart des composés d’arbme ne sont pas reterruka paembrane. Ce procédé permet
d’obtenir un jus limpide non astringent ayant learactéristiques aromatiques et
nutritionnelles proches du fruit frais. Pour unéesse tangentielle de 6 m.st une Ptm de

1,4 bar, la densité de flux de perméat est de f0.m* & FRV 8. Ce flux est intéressant du
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point de vue industriel. La liuéfaction enzymatigavec un mélange de Rapidase et de
Pectinex a la dose de 200 + 200 mg,kpermet d’améliorer la densité de flux de pernuat
plus de 55%. Toutefois en fonction de la compasities jus de pomme de cajou, les densités

de flux varient souvent du simple au triple.

L’étude sur la fraction colmatante du jus de pondrecajou a montré que la résistance de
colmatage due aux colloides est la plus importgate rapport a celles générées par les
fractions insoluble et soluble. Cette affirmatiost gérifiée quels que soit Ptm et FRV. La
fraction colloidale constitue donc la principaladiion colmatante du jus de pomme de cajou.
A la Ptm de 2 bar, elle est responsable de plusO8e du colmatage de la membrane. Pour
approfondir cette étude, des essais sur differgypes de jus contenant des fractions

colloidales variables et bien caractérisées sdra@essaires.

Les résultats obtenus a partir des 2 tests dalfiliié choisis (résistance spécifiqgue de
filtration en configuration frontale sur cellule Aeon et pouvoir de succion capillaire sur
CST-meétre) pour prédire les densités de flux denpat lors des essais en MFT ne permettent
pas de rendre compte du pouvoir colmatant desnMFET. Les résultats ne sont pas corrélés
entre eux. L'étude sur la cellule Amicon a été iséa sur une membrane en acétate de
cellulose qui a le méme diameétre de pore que labreme céramique utilisée pour la MFT
mais qui était constitué d’'un matériau different. gerspective il serait intéressant de réealiser
cette étude avec d’autres types de membrane quinen¢onfiguration proche des membranes
céramiques utilisées pour la MFT et sur plusieypss de jus (orange, ananas, pamplemousse
pomme raisin etc.). Des investigations complémesggasont aussi nécessaires pour mettre au
point d’autres tests simples de filtrabilité afia prévoir le comportement des jus en MFT. La
mise au point de ces tests devra S’appuyer impéragnt sur la compréhension des

mécanismes qui interviennent dans le colmatagengéesbranes.

Concernant la pré-concentration du jus de pommecajeu, la membrane AG-SEPA
d’osmose inverse est la mieux adaptée avec undtélares flux de perméat cumulée de
10 kg.h'.m? & FRV 3 et & 35°C. Elle permet de concentrersedi: pomme de cajou jusqu’a
un ESS de 211 g.Kgavec une rétention totale de I'ESS, de la vitantinet des acides
organiques. Les membranes de nanofiltration test@dsune rétention des solutés d’intérét
comprise entre 72 et 80%. Ce procédé apparait nagiapté car la rétention est imparfaite et

la consommation énergétique n’est pas avantageugegport a 'osmose inverse.
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L’évaporation osmotique a permis de concentrerue e pomme de cajou de 107 a
580 g.kg" d’ESS avec des flux évaporatoires de 1,2 keif. Le jus concentré par EO

comparativement a celui obtenu par traitement tlopren (évaporation sous vide), est
nettement plus proche du jus brut en terme de tgualbrmis pour l'astringence. Nous
observons cependant une perte de 9% de la tenedtaerine C qui serait due a I'oxydation

par 'oxygene de l'air. L'utilisation d’'un gaz interau niveau du bac d’alimentation pourrait
réduire cette perte en protégeant le jus des oxydatLa couleur du concentré n’est pas
modifiée par le procédé. Quant au profil aromatidjest modifié mais est plus proche du jus
initial comparé aux profils aromatiques obtenus paaporation sous vide a différentes

températures.

Quelques perspectives plus générales peuventrépesees a la suite de cette étude.

En vue d’'une future application industrielle dettaw partie du procéde, il reste encore
indispensable d’en valider la faisabilité économigDes informations plus précises sur le
marché des jus de fruits clarifiés doivent égaldamére collectées. Afin de compléter le
procédé, une étape supplémentaire de désaronatishtijus de pomme cajou pourrait étre
envisagée. Le jus obtenu, aromatiguement neutre meturellement riche en vitamine C,

pourrait alors étre plus aisément utilisé danstetilation de diverses boissons.

Enfin pour prévoir I'impact de variabilité la matgepremiere sur les performances de la MFT
ou pour optimiser efficacement les prétraitementsymatiques, la recherche de paramétres
de composition pertinents permettant d’évaluerdavpir colmatant des jus est cruciale. La
complexité et la variété des phénomenes mis endgns le colmatage (transferts par
convection a travers la membrane, rétro-diffusiag®e |la des surconcentrations locales,
entrainement hydrodynamique di aux fortes congaide cisaillement, interactions physico-
chimiques entre la membrane et les constituanente les constituants eux-mémes, etc.)

constituent toutefois une difficulté majeure a oesau.
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RESUME

La pomme de cajou est une matiére premiére qut p&sexploitée en Cote d’'lvoire alors qu’elle prée un potentiel
nutritionnel important. Dans ce contexte, I'étudalisée s'intéresse a la valorisation des pommesjde en jus de fruit.
En partant du jus brut de pommes de cajou, il s@igtudier un procédé qui couple plusieurs techesgmembranaires
pour la production de jus clarifiés et concentriéss températures modérées de traitement doivemhgtee une
meilleure préservation du potentiel vitaminiquesehsoriel de la matiére premiére. Les deux variég&pommes de
cajou étudiées sont riches en acide ascorbiqueg(kg?) et en composés phénoliques (2,9 g)kd\vec un rendement
optimal de 82%, I'extraction du jus par pressiongémére pas de dégradation significative des co@spdintérét.
Toutefois, certains d’entre eux se répartissefémimment dans le jus et les tourteaux de presseliffes 50 composés
d’ardbme identifiés dans le jus de fruit, les essanst quantitativement les plus abondants. Leetraént du jus de pomme
de cajou par microfiltration tangentielle sur meart@s tubulaires minérales (0,2 um, 35 °C) permetlaéfier le
produit sans altérer sa teneur en acide ascorbligufarte rétention des composés phénoliques emder’astringence.
Le prétraitement par liquéfaction enzymatique medds caractéristiques du jus et permet d’amélile® performances
de la filtration. Certaines des préparations enzigyues testées présentent un effet synergiqueeswuddnsités de flux de
perméat (Jp). Lors de la validation du procédééahklle semi-industrielle, des Jp voisines de #0".m? ont été
obtenues & FRV 8. Les performances sont touteféis variables d'un jus a l'autre et ne sont passli@ux
caractéristiqgues des jus mesurées. Les testsoulassde filtrabilité (résistance spécifique errdiibn frontale et temps
de succion capillaire) ne permettent pas non ptuprdvoir le pouvoir colmatant des jus en micradtibn tangentielle.
Une meilleure compréhension des phénoménes quss&i le colmatage membranaire est indispensable po
développer un outil prévisionnel a ce niveau. Ladfiftration tangentielle et 'osmose inverse ot& énsuite utilisées
pour pré-concentrer 2,5 a 3 fois le jus clarifiladmose inverse présente I'avantage de reteniletoent les principaux
solutés pour une consommation énergétique commagaloelle de la nandfiltration. Enfin, I'évaporatiosmotique a
permis de concentrer le jus clarifié environ 6 fe@s en altérer la couleur et en préservant @u80d% de I'acide
ascorbique. Comparé a des concentrés de référemitss tpar évaporation sous-vide, le concentrénobfésente un
profil aromatique moins altéré. Au final, I'intérét procédé proposé est donc vérifié en terme dit@unutritionnelle et
organoleptique. En vue d’une application indudijedon évaluation économique reste toutefois patisable.

Mots clés :Anacardium occidentaleclarification, colmatage, concentration, microétion, nanofiltration, osmose
inverse.

ABSTRACT

The cashew apple is a raw material which is notlcétgal in Cote d'lvoire though it has an importamttritional
potential. In this context, the study dealt witk frocessing of the cashew apple in fruit juicartBtg from the raw juice
of cashew apples, a new process that coupled $ewemmbrane technologies was proposed for the ptmuof
clarified and concentrated juice. Moderate tempreest of treatment should allow a better presermadibthe vitamins
and sensory potential of the raw material. Bothetms of cashew apples studied were rich in ascartid (1.2 g.kg)
and phenolic compounds (2.9 g#ygWith an 82 percent optimum vyield, juice extrantiby pressure did not generate
significant degradation of the compounds of interel®wever, some of them are distributed diffengml the juice and
the press cake. Among the 50 aroma compounds figehin the fruit juice, the esters were the mobtradant.
Treatment of cashew apple juice by cross-flow nfiltration on inorganic tubular membranes (0.2 |8%,°C), clarified
the product without altering its ascorbic acid emtt The high retention of phenolic compounds desad astringency.
Pretreatment with enzymatic liquefaction of juiceproved the performance of the filtration. Sometld enzyme
preparations tested exhibited a synergistic effecthe permeate flux (Jp). During the validatiorthe process at semi-
industrial scale, Jp of 70 I’m? was obtained using a volumetric reduction ratidoHowever, performances were
highly variable from one juice to another and weog related to the measured characteristics oéjuitassical tests of
filterability (specific resistance in dead-endrfition and capillary suction time) did not prediw fouling properties of
juices in cross-flow microfiltration. A better undéanding of the fouling phenomena is absolutelgessary to develop
new predictive tests filtrability. Nanofiltratiomd reverse osmosis were then used to pre-concerratto 3 times the
clarified juice. Reverse osmosis allowed to rettirely the major solutes with an energy consuomptiery close to
nanofiltration. Finally, the clarified juice wasmmentrated 6 times using osmotic evaporation witladtering the color
and preserving more than 90% of ascorbic acid. Gmetpto standard concentrates treated by vacuupoemtion, the
concentrate obtained has a less altered flavoilgrdfhe interest of the suggested process wadiarin terms of
nutritional and sensorial quality. Its economicesssnent remains essential for industrial applicatio

Keywords: Anacardium occidentaleclarification, fouling, concentration, crossflomicrofiltration, nanofiltration
reverse 0smosis.



