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Résumé

Notre recherche fonte sur I’influence du Cleaning In Place sur la qualité de jus pulpeux
orange (Munite Maid Pulpy) au niveau de 1’'unit¢ FRUITAL (Coca-Cola), et I’étude de la
stabilité des parametres physico-chimiques, microbiologiques et organoleptiques de ce jus au
cours du stockage a différents températures ( 4°C, ambiante et 45°C)pour une durée de 40

jours.

Le contrdle physicochimique et microbiologique du CIP, permet de juger I’efficacité¢ de ce

nettoyage en place et leur effet sur le produit fini.

Les résultats physico-chimiques et microbiologiques ont montré I’efficacité du nettoyage en

place, par le contrdle de la derniere eau de ringage qui a donné un résultat significatif.

Les résultats physicochimiques du produit au cours du stockage aux trois températures
montrent une variation dans tous les parameétres physico-chimiques testés (pulposité, degré de
Brix, pH, acidité, densité, vitamine C, et indice de formol) ; ces degrés de variation différent
en fonction des températures. Les variations remarquables sont celles observés a la

température 45°C.

Les résultats microbiologiques du produit fini au cours du stockage, montrent une trés bonne
qualité microbiologique qui est conforme aux normes de la compagnie qui est tenues de TAB,

levures et moisissures et les germes totaux.

Mots clés: Jus d’orange pulpy, Nettoyage En Place, analyses physico-chimiques et

microbiologique, température, stabilité.



Summary

Our research was based on the influence of Cleaning In Place on the quality of pulpy
orange juice at the unit FRUITAL (Coca-Cola) , and study the stability of microbiological and
organoleptic physico-chemical parameters of the juice in the storage at different temperatures

(4°C, ambient and 45°C) for a period of 40 days.

The physicochemical and microbiological control of CIP, can judge the effectiveness of

the cleaning up and their effect on the finished product.

The physico-chemical and microbiological results have shown the effectiveness of cleaning

up, by controlling the final rinse water which gave significant results.

The physicochemical results of the product during storage at three temperatures (4 ° C,
ambient and 45 ° C) show a variation in all physicochemical parameters (pulpiness, degree
Brix, pH, acidity, density, vitamin C, and index formalin), the degrees of variation differ

depending on temperature variations is remarkable that the temperature 45 ° C.

For microbiological results of finished product during storage, show very good
microbiological quality that is consistent with company standards. (TAB, yeasts and molds

and total bacteria).

Keywords: Pulpy orange juice, Cleaning In Place, physico-chemical and microbiological

analyzes, temperature, stability,
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Liste des abréviations

Abs : absence

AFNOR : association frangaise de normalisation
AFSA : agence francaise de la sécurité alimentaire
ATP :adénosine triphosphate

AQR : apport quotidien recommandé

BNE : Brunissement non Enzymatique

°B : degré Brix

°C : degré Celsius

CIP: cleaning in place=NEP : Nettoyage en place
CMA : Concentration Maximal Admissible
CMC : Carboxyle Méthyle Cellulose

CT : coliformes totaux

D : densité

DLC : date limite de consommation

DMA: Density Meter A

DPD: Diéthyle Phényléne Diamine

E : Europeen

EDTA : éthyléne diamine tétra acétique

EFSA :Autorité¢ Européenne de securité des aliments
°F : degré Frangais

FAO: Food agricultural organization

Fig. : figure

GT : germes totaux

H : heure

HMF : hydroxyle méthyle furfural

TAA : industrie agroalimentaire



IF : Indice de Formol

Inlbs : Newton métre.

IR : infra rouge

Kg : kilogramme

L : Litre

LDL: low density lipoprotein

Max. : maximum

M.air.T : code de I’appareil du contréle microbiologique de I’air NG
Moy : moyenne

MTGE : Milieu Tryptone Glucose Extrait de levure
N : normalité

NF : Norme frangaise

NET : noire eriochrome T

NF : norme frangaise

NTU : Unité de Turbidité Néphélométrie

0.D.S : Opérateur De la Station du traitement de I’eau
OGA : Oxytetracycline Glucose Agar

OMS : organisation mondiale de la santé

p : probabilité

pH : potentiel d’hydrogene

PM : poids molaire

ppm : particule par million

S : seconde

Sup / inf : supérieur / inférieur

TA : Titre Alcalimétrique

TAB : thermo-acidophil bacteria :bactéries thermo-acidophiles

TAC : Titre Alcalimétrique Complet.

: Niveau Guide



TDS : taux des sels dissous
TCc : température

Tps : temps

UFC : Unité formant colonie
UV : ultra violet

V : volume

V : volume

% : Pourcentage

uS : micro Siemens
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Introduction

Introduction

Avec I’accroissement de la population mondiale, 1’industrie agroalimentaire a entrepris des
adaptations structurelles pour répondre aux nouvelles exigences des consommateurs (Gurria,
2008). Elle englobe toutes les activités allant de la production des denrées alimentaires brutes
a Papprovisionnement du consommateur (Ait abdelouahab, 2008) ; ces préoccupations ne
sont plus seulement d’ordre quantitatif mais également d’ordre qualitatif (Brangel et al.,

2007).

La qualit¢ d’hygiene est un exigence fondamentale dans les IAA mais de nombreuses
entreprises considérent les procédures de nettoyage comme un mal nécessaire qui prend
beaucoup de temps (Moerman, 2007) car toutes les industries possédent d’énormes
équipements et des machines pour le processus de fabrication ; donc les industries ont besoin
des mécanismes qui peuvent étre de longue durée et trés efficace afin de fournir des produits
de meilleur qualité, les surfaces, les récipients et le matériel en contact avec le produit
alimentaire doivent étre constamment maintenus a un bon niveau de propret¢ (Bonnefoy et
al., 2002). Le systétme NEP (Nettoyage En Place) ou CIP (Cleaning In Place), a I’avantage de
permettre un nettoyage efficace, rationnel qui permet aussi d’économiser la main d’ceuvre, de
simplifier et d’éviter le gaspillage d’eau et de détergent (Weber, 1985), et contribue
¢galement a prolonger la durée de vie des équipements et permet d’économiser sur les frais

d’entretien (Moerman, 2007).

Malgré que I’eau joue un role essentiel dans la satisfaction des besoins humains
hydriques (Le louarn, 2007) car toutes les réactions chimiques et métaboliques se font dans
et avec I’eau (Vierling, 2008), d’autres boissons telles que les jus de fruits permettent
d’associer le besoin en plaisir. En effet, les jus de fruits participent a notre équilibre

alimentaire par son apport nutritif varié tel que les vitamines, les minéraux et les glucides.

Les agrumes ont toujours tenu une place privilégiée au sein des sociétés d’hier et
d’aujourd’hui. Mais bien souvent, leur instinct leur soufflait que les bienfaits de ces fruits
assurent, en réalité, une présence plus longue et une meilleure santé sur Terre (Virbel-Alonso,

2011).
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Grace a sa grande teneur en eau, les jus d’orange pulpy peut étre le siége d’altérations

physicochimiques et microbiologiques lors de la fabrication et au cours du stockage.

Dans cette optique ; on s’est proposé d’étudier I’influence du CIP sur la qualité de jus
d’orange pulpy (Minute Maid) et ainsi 1’étude de la stabilit¢ de ce produit au cours de
stockage ( pendant 40 jours) a différents températures (4°C, ambiante et 45°C) ou des
analyses physicochimiques (teneur en pulpe, Brix, acidité, pH, teneur en vitamine C et indice
de formol), microbiologiques(germes totaux, levures et moisissures et TAB(thermo acidophy!

bactery) et organoleptiques (gout, flaveur et couleur) ont été effectuées.
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I. Généralités sur I’orange et les jus d’orange

Les agrumes appartiennent a la famille des Rutacées, qui comporte environ 900 especes, pour
la plupart ligneuses. Ces plantes sont caractérisées par la présence dans presque toutes ses

parties, de glandes riches en huiles essentielles, aromatiques (Polése, 2005).

Les agrumes comprennent trois genres principaux :Citrus, Fortunella et Poncirus (Polése,
2005), incluant les oranges, les tangerines (clémentine et mandarine), les satsumas, les
pamplemousses, les citrons et les citrons verts. Les deux tiers de la production mondiale

d’agrumes sont constitués par les oranges (Boehnke et Ricupero, 2004)

I.1. Généralités sur I’orange
I.1.1.L’oranger

Ces arbres produisent des oranges douces et des oranges ameres. Tous deux ont pour origine
I’Asie du Sud-Est tropical et subtropicale. Ils sont cultivés depuis des milliers d’années dans tout

I’Extréme-Orient (BABO, 2006).
I.1.2.L.’orange

Fruit comestible du genre Citrus, Citrus sinensis (L.) selon le CODEX STAN 247-2005, Les
oranges sont des fruits agrumes de forme ronde, avec une peau finement texturée qui est bien
entendu de couleur orange tout comme leur chair pulpeuse (Anonyme, 2005). La peau de ce fruit
peut varier en €épaisseur (de tres fine a trés épaisse) (Maribeaux, 2011). L’orange est réputée pour
sa richesse en vitamine C. Elle contient également des fibres, du calcium, du potassium et du
magnésium. C’est un fruit trés nutritif et peu calorique. Tonique, reminéralisante, elle renforce les

défenses naturelles (Lactoste, 2008).
On divise les oranges en trois groupes : les navels, les blondes et les sanguines (Polése, 2005).
I.1.3.Structure et morphologie de I’orange

Le fruit, de forme sensiblement sphérique ou ovoide, est revétu d’une peau composée d’une
fine pellicule coloré ou « flavédo » riche en huiles essentielles et caroténoides, et d’une partie

interne blanche ou « albédo » riche en pectine. La partie interne du fruit est divisée en tranches
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revétues de fine membrane et contenant généralement les pépins (Espiard, 2002). La figure 1

montre les différents constituants morphologiques de 1’orange.

glande5 a essence

epicarpe
mesocarpe

B
/
endocarpe

poils endocarpiques
charnus

pépins

ane

Fig.1: Caractéristiques morphologiques d’une orange (Huet, 1991).
1.1.4.Qualités nutritionnelles de I’orange

L’orange est riche en eau (75 a 85%), en vitamine C (53 milligrammes pour 100 grammes).
(Apfelbaum et Romon, 2009). Moins connu, l'orange est source de calcium (40 milligrammes
pour 100 grammes), de potassium, de vitamines du groupe B, de fibres et des quantités

insignifiantes d'acides aminés et d'acides gras, des sucres de 15 a 18% (Masson, 2004).

I.2. Généralités sur les jus d’orange
1.2.1.Définition du jus

La dénomination « jus de fruits de maniére générale est réservée au produit provenant de la
pression de fruits ou de légumes frais, sains et mirs, non fermentés et ne contenant pas d’alcool
(traces inférieur a 1 degré) (Lefrancq et Roudaut , 2005), possédant la couleur, I’ardme et le
gout caractéristique du jus de fruit dont il provient. Les aromes des fruits, les pulpes et les
cellules provenant du jus sont séparés pendant la transformation peuvent étre restitués (Renaudin
et Prolongeau, 2009). Selon Minceur (2006), le jus de fruit est un : “suc naturel d’un fruit

obtenu par pression ou par centrifugation”.
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La définition du jus de fruits donnée par le Codex est que /e jus est le liquide non fermenteé,
mais fermentescible, tiré de la partie comestible de fruits sains, parvenus au degré de maturation
approprié et frais ou de fruits conserves dans de saines conditions par des moyens adaptés et/ou
par des traitements de surface post-récolte appliqués conformément aux dispositions pertinentes

de la Commission du Codex Alimentarius (Anonyme, 2005).

I.2.2.Classification des jus

1.2.2.1.Pur jus de fruits (ou 100% pur jus de fruits)

Une boisson qui porte cette dénomination ne peut comporter, selon la législation, aucun

additif. Il est obtenu par pression puis pasteurisé¢ avant d’étre conditionné (Cohen et al., 2011).
1.2.2.2.Jus de fruits a base de concentré

Produit obtenu, a partir de jus de fruits concentré, aprés restitution de la proportion d’eau
extraite du jus lors de la concentration, 1’eau ajoutée présentant des caractéristiques appropriées,
notamment du point de vue chimique, microbiologique et organoleptique, de fagon a garantir les
qualités essentielles du jus (Vierling, 2008). Le concentré de jus de fruits est le produit, aprés
¢limination physique d'eau (de ce jus) dans une quantit¢ donnée suffisante pour augmenter le

degré Brix de 50 % ou plus (Anonyme, 1991).
1.2.2.3.Nectar de fruits

IIs sont obtenus, en ajoutant de 1‘eau avec ou sans addition de sucre a des jus de fruits (Amiot-
Carlin et al., 2008). Les nectars sont semblables aux jus de fruits mais sont constitués avec de la
purée ou de la pulpe de fruits. Ils « contiennent souvent au moins 50% de pulpe de fruits diluée
dans 50 a 70 % d’eau, selon la quantité de pulpe présente » (Wu and Pilar Cano, 2012). Dans la
catégorie de nectar, la boisson conditionnée a une teneur plus faible de jus pur, allant de 25% a
99% en fonction des lois de chaque région a travers le monde. Contrairement a jus 100% jus pur,

nectar peut contenir des édulcorants, colorants et conservateurs (Neves et Trombin, 2011).
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1.2.2.4.Jus de fruits déshydraté/en poudre

Le produit obtenu a partir de jus de fruits d'une ou plusieurs espéces par I'élimination physique

de la quasi-totalité de 1'eau de constitution (Mer et al., 2003).
1.2.2.5.Jus de fruit concentré

Ils sont obtenus par élimination physique d’une partie déterminée de 1’eau de constitution.
Leur concentration est d’au moins 50% lorsqu’ils sont destinés a la consommation directe. Les
boissons a base de fruit contiennent de 10 a 49% de jus de fruits. (Branger et al., 2009). Le jus

concentré a été déshydraté avant de I'emballer (L.D., 2007).
1.2.3.Biochimie des jus de fruits :

D’apres Brulé et al. (2007), le constituant le plus abondant d’un jus de fruit est naturellement
I’eau qui représente entre 75 et 90 % de la masse. Les solutés peuvent étre devisés en trois

groupes selon leur importance pondérale.

Dans le premier se trouvent les composés présents de quelques grammes a quelques
centaines de grammes par litre. Ils constituent 1’essentiel de 1’extrait sec de jus et participent a

1’équilibre de sa saveur :

-les sucres solubles (100 4 200 g.L") : glucose, fructose, saccharose dans des proportions

variables selon les fruits ;

-les acides organiques (2 & 15 g. L") : acide citrique dans les agrumes, acide tartrique dans le

raisin, acide malique dans la pomme et le raisin, etc.

Dans le deuxiéme groupe, peuvent étre rassemblés les composés quantitativement moins

abondants mais présentant un fort impact technologique :
-les pectines (0,1 42 g. L") jouant un role dans la stabilité colloidale et la clarification du jus ;

-les composés aminés (0.05 a 0.5 g. L) intervenant dans les réactions de brunissement non
enzymatique suite aux traitements thermiques et certaines enzymes pouvant avoir des effets

favorables ou défavorables sur 1’élaboration du produit et ses qualités organoleptiques ;
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-les composés phénoliques (0,1 & 5 g. L), substrats du brunissement enzymatique et également

impliqués dans I’amertume et 1’’astringence des jus.

Dans un dernier groupe, sont réunis les solutés peu abondants comme les composés volatils et

les vitamines qui participent aux qualités aromatiques et nutritionnelles des jus de fruits.
1.2.4.Définition de jus pulpeux orange

Il s’agit de jus d’orange complétés avec de I’eau et du sucre. La l1égislation impose une teneur

minimale en jus d’orange de 50 %.(Anonyme, 2006).
1.2.4.1.Matiéres premiéres et additifs

1.2.4.1.1.L’eau

C’est le constituant majeur du jus (92%). L’eau est un élément essentiel pour I’organisme
intervient comme agent de dilution d’un concentré. Sa consommation importante implique une
surveillance rigoureuse tant sur le plan organoleptique, physicochimique et bactériologique

(Petitpain-Perrin, 2006).
1.2.4.1.2. Le Sucre

La définition légale du mot sucre désigne le saccharose, mais on en emploie souvent ce mot au
pluriel « les sucres » pour dénommer I’ensemble de glucides a saveur sucré (Debry et Dermally,

1996).

Le sucre ou saccharose vient principalement de la betterave sucricre, de la canne a sucre, de
la séve d'érable et de certaines variétés de mais. Il est extrait sous forme de cristaux, puis raffiné
pour le blanchir et broyé selon la consistance désirée (Soliane, 2010). 11 a un index
moyennement ¢levés (Bourré, 2012). Diholoside non réducteur trés répandu dans le régne
végétal, particulicrement dans la betterave sucri¢re et la canne a sucre. Il est formé d'un résidu
glucosyle et d'un résidu fructosyle, d'ou son nom : a-D-glucopyranosyl (1 — 2) fructofuranoside

(Armand TIBI, 2013).
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Fig.2 : Structure du saccharose (Bellon et al., 1997).

1.2.4.1.3.La pulpe

C’est la partie comestible du fruit ; elle représente 50 a 80% du fruit, elle est formée par
I’endocarpe. Cet endocarpe est constitué par un ensemble de poils ou vésicules renferment le jus
(40 - 55 %) et les maticres insolubles (20 — 30 %) qui sont regroupés en quartiers (Anonyme,

2005)
1.2.4.1.4.Le concentré de jus d’orange

Le concentré de jus est préparé a partir de jus naturel avec une concentration jusqu’a 70% de
la matiere séche, ensuite est rajoutée une quantité d’eau potable égale a celle qu’on avait retiré.
Les jus obtenus par cette méthode doivent porter la mention « jus de fruit a base de concentré
».Le produit obtenu a base de jus concentré doit étre d’apparence de jus d’orange frais, avoir une
trés belle couleur et ne montre aucun signe de coagulation ou de séparation de maticre.
(Anonyme, 2005). Conservé exclusivement par des procédés physiques, obtenu par une

opération de concentration a partir des maticres premieres (Anonyme, 2004).

1.2.4.1.5.1.’additif alimentaire

On entend par additif alimentaire tout substance habituellement non consommée comme
aliment en soi et habituellement non utilisée comme ingrédient caractéristique dans
I’alimentation, possédent ou non une valeur nutritive, et don I’adjonction intentionnelle aux
denrées alimentaires, dans un but technologique au stade de leur fabrication, transformation,
préparation, traitement, conditionnement, transport ou entreposage, a pour effet de devenir elle-

méme ,ou ses dérivés un composant des denrées alimentaires (Multon, 1992). IIs entrent dans
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la composition de quasiment tous les produits de 1’industrie agro-alimentaire (Bremaud et al.,
2006). Dans 1’Union Européenne, les additifs alimentaires sont identifiés par numéro
commencgant par « E » (Anonyme, 2013). Un contrdle inadéquat des additifs alimentaires peut

conduire a des dangers chimiques et biologiques (Lepien, 2001).

Il y’a 24 catégories d additifs alimentaires mais pour ce qui concerne le jus d'orange il s'agit
de:

a) Aromes

Les aromes sont les extraits de fruits, de plantes, etc. utilisés pour conférer un certain gott ou
une saveur a des boissons, denrées alimentaires et autres produits (Aerts, 2006). Ils sont présents

dans les aliments en tres faibles quantités, voire a I'état de traces (Camus et Richard, 2005).
b) Colorants

Les colorants alimentaires sont utilisés pour ajouter de la couleur a une denrée alimentaire,
ou rétablit sa couleur originale (FAO et OMS, 2001). Les colorants alimentaires naturels ou
synthétiques sont identifiés par des codes déterminés par la Communauté¢ Economique
Européenne (CEE), allant d’E100 a E180 (Ben Mansour et LatrachTlemcani, 2009). Ils sont
liquides, en pate ou en gel (Blais, 2013). Certains sont parfaitement naturels et sans danger pour

la santé, d’autres en revanche sont d’une haute toxicit¢ (Angrand, 2009).
¢) Acidifiants

Ce sont les substances qui augmentent 1’acidité d’une denrée alimentaire et/ou lui donnent un
gott acide. IIs contribuent a la conservation des aliments par diminution du pH (Anonyme,
1995). L’acidification des produits alimentaires est un procédé de conservation traditionnel

(Prévost et Guibamd, 2005).
d) Acide citrique : E330

L'acide citrique(CgHgO7), est une substance incolore, se dissolvant facilement dans I’eau et au
golit trés acide. Il est présent dans les agrumes et peut étre produit industriellement par

fermentation d’hydrate de carbone (sucre), utilis¢é comme arome et comme additif alimentaire

[Tapez un texte] 9



Chapitre | Généralités

pour son action antioxydant (Bribosia et al, 2004). Il est fréquemment présent¢ comme
inoffensif, si ce n'est qu'il peut attaquer 1'émail des dents, aphtoses, allergies (sensibilisation), et

autres problémes a hautes doses, il doit &tre consommé en modération (Pauling, 2004).

e) Acide ascorbique : E 300

C’est un acide organique ayant des propriétés anti oxydantes. Il est présent sous la forme
(acide L-ascorbique ou vitamine C) dans les oranges, les jus de fruits et les 1égumes frais
(Anonyme, 1995). Il est tres sensible a I’exposition a ’air et a la lumiére, pour la cuisson selon le

mode utilis¢, en détruit de 30% a 50% (Medart, 2009).

Hi

Fig.3 : Structure de la vitamine C (Bourgeois, 2003)

f).Les émulsifiants

Les émulsifiants sont des substrats permettant de lier des liquides hétérogenes afin de les
rendre homogenes entre eux. Ces additifs alimentaires sont des molécules qui posseédent deux
extrémités, 'une ayant une affinité pour l'eau, et la seconde pour I'huile, permettant une

dispersion équilibrée, I'un dans 'autre, de ces deux liquides, créant une émulsion totale (Riom,

2013).
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g).Gomme arabique ou Gomme d’acacia : E414

La gomme arabique est un polysaccharide acide fortement ramifi¢ qui se présente sous la
forme de mélanges de sels de potassium, de magnésium et de calcium (Anonyme, 2013). Elle est
préparée a partir d'un exsudat de tiges et de branches des arbres sub-Sahariens(de la zone de

Sahel) (Ghabrit, 2012).

La gomme arabique est rapidement soluble dans I’eau froide ou chaude et elle est stable en

milieu acide (Anonyme, 1995).
h). Gomme ester : E445

La résine est obtenue par extraction au solvant ; suivit d'un raffinage au solvant liquide. Se
présente sous forme de solide dur, jaune a ambre clair. La Formule chimique de I’E445 (Gomme

ester) est : C,0H300; (acide résinique) (Anonyme, 1995).
i).Epaississants :

Ce sont les substances ajoutées a une denrée alimentaire, en augmentent la viscosité. Parmi

les épaississants, la pectine (E440) qui est souvent employées a cet effet (Anonyme, 1995).
j)-La pectine : E 440

Les pectines sont des polysaccharides ramifiés comportant une grande proportion de résidus
galacturonate de charge négative, a cause de ces nombreuses charges négatives, les pectines
séquestrent des cations et emprisonnent des molécules d’eau, en donnant un gel(Cooper, 1999).
Les acides pectiques sont les produits complétement diméthyles ; ils deviennent insolubles dans

I’eau, sauf sous forme de sel alcalin (Alais et al., 2003).
1.2.5.Effet des jus sur la santé :

Comme tous produits issus de I’industries agroalimentaire, le jus d’orange pulpeux a des

avantages comme des inconvénients; parmi ces avantages on cite ;
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Les effets bénéfiques sur la santé cardiovasculaire seraient dus a la présence d’hespéridine, qui
est une substance complexe de la famille des polyphénols (Lami, 2010) ayant divers propriétés
telle que la diminution de la perméabilité des capillaires sanguines et I’augmentation de leur
résistance, elle est utilisé dans la prévention des accidents hémorragiques causés par une
hypertension (Nadiya, 2012). Le jus de fruit orange contient des minéraux et des vitamines qui
sont absorbées plus efficacement qu’a partir des gélules. Lors de broyage de fruit pour 1’obtention
de jus on fait éclater la cellulose qui libére des substances thérapeutiques qui facilitent
I’absorption des vitamines et minéraux (Kleiner, 2007). Les jus d’orange contiennent de la
vitamine C, qui est également vitale pour le bon fonctionnement de systéme immunitaire sain,
Aussi la vitamine C est un anti oxydant hydrosoluble primaire dans 1’organisme (Maribaux,
2011) dont I’apport recommandé ne fait exception aucune catégories d’age, par exemple ; AQR
de la vitamine C pour les enfants 1-3ans :60mg, adulte : 100mg, fumeur : 120mg. (Pauling,
2004). Elle augmente la solubilité du fer non héminique, le rendant aussi plus disponible pour
étre absorbé dans le milieu alcalin de I’intestin gréle. (McARDELE , 2004). Un apport de
vitamine C est associ¢ a un risque réduit de cancer de colon (Maribaux, 2011). Elle contribue a
la neutralisation des radicaux libres (Lecerf, 2008). Les jus d’orange pulpeux contiennent des
fibres qui ont un réle dans la réduction de LDL et la prévention du surpoids, de 1’obésité (Gene et

Spiller, 2007). Parmi les inconvénients on cite ;

Caries dentaires et diminution de 1’email dentaire (Roxane, 2010). Les jus d’orange semblent
particuliérement nuisibles aux personnes qui souffrent de fatigue surrénalienne, probablement a
cause de fruit concentré et pesticides lors du traitement de fruit (Wilson, 2001). Certaines
personnes ont des réactions allergénes face aux oranges (Roxanne, 2010). La consommation
excessive de boissons riches en sucres constitue un facteur de risque commun a I’obésité
(Catteau et al., 2011). Les additifs lorsque ne sont pas consommés en modération peut
provoquer : irritabilité, agitation, difficulté a s'endormir, anxiété, dépression, crises de panique,
inattention, difficultés de concentration ou fatigue, retard de langage, des difficultés
d'apprentissage, l'eczéma, 'urticaire et autres éruptions cutanées avec démangeaisons, maux

d'estomac, ballonnements, et d'autres symptomes du colon irritable (Anonyme, 2010).
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1.2.6.Altérations de jus de fruit

1.2.6.1.Brunissement non enzymatique

Le brunissement non enzymatique regroupe un ensemble de réactions chimiques intervenant
lors de la préparation ou le stockage des denrées alimentaires. Ils est responsable de la formation

de composés colorés bruns, de substance volatiles et sapides qui conditionnent la qualité

sensorielle des aliments. (Brulé et al., 2006)
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I1.Généralités sur les CIP

Les opérations de nettoyage et désinfection ont pour but 1’élimination des souillures et la
destruction des micro-organismes et sont parmi les opérations les plus importantes des industries
alimentaires et biologiques, et cela pour divers raisons (Bimbenet et al., 2002). Les zones ou ont
lieu les opérations de transformation devraient étre préservées autant que possible de I’humidité
(Codex alimentarius, 2008), pour cela on utilise un nettoyage en place (NEP) qui repose sur la

circulation d’eau, d’agents de nettoyage et de désinfectant par pompage (Huss, 1999).
I1.1.Définition de CIP

Le nettoyage en place (NEP ou CIP pour Cleaning In Place) est une technique largement
utilisée dans les industries agroalimentaires, pour le nettoyage et la désinfection de systemes
fermés composés de réseaux de connections tubulaires reliant différents équipements et cuves par
la circulation d’eau, de détergents et/ou de désinfectants (Vanston, 2010).Les opérations de
nettoyage se réalisent sans démontage des équipements (Libecq et Marchandise, 2008), afin
d’assurer aux surfaces en contact avec des denrées alimentaires un nettoyage répondant a des
criteres de qualité (nécessaires et suffisants en fonction des produits finis et du process) et de
reproductibilité. Cette fonctionnalité est assurée par la station de nettoyage en place (Vanston,
2010). Le nettoyage en place, NEP consomme une partie importante du temps pendant lequel

I’équipement est improductif et la main d’ceuvre est mobilisée (Alvarez et al., 2010).
I1.2.Les opérations de nettoyage en place
Un cycle de nettoyage comprend en général les séquences suivantes :

Le prélavage, le nettoyage en phase alcaline, le premier ringcage intermédiaire 1'enlévement des
dépots minéraux en phase acide, le deuxiéme ringage intermédiaire, la désinfection, le ringage

final (Anonyme, 2010).
I1.3.Facteurs déterminant I’efficacité du nettoyage

La conduite optimale du NEP nécessite une bonne connaissance des parameétres déterminant

I’efficacité de 1’opération de nettoyage. Ces parametres au nombre de quatre ;
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I1.3.1.Le temps

Le temps global de contact dépend de la longueur des circuits de NEP, I’équipement a nettoyer

et de ’importance de I’encrassement a ¢liminer (Bouix et Leveau, 2005).
I1.3.2.La température

La température de I’eau de lavage des surfaces ouvertes souhaitée est de 50°C a 55°C, pour le
lavage en NEP, plus la température est élevé plus les réactions sont rapides mais des réactions
chimiques indésirables entre le détergent sont possible, les faibles températures, tout en
préservant les équipements, rendent [’opération de nettoyage trop longue et donc
économiquement inintéressante. De plus, en dega d’un certain seuil de température (environ 40 a
50°C), des réactions entre le détergent et les composés de la souillure peuvent conduire a une
gélification de cette dernic¢re et rendre ensuite le nettoyage pratiquement impossible en place

(Bouix et Leveau, 2005).
I1.3.3.Le choix des détergents

Avant de choisir un détergent, il faut déterminer la nature des résidus a enlever, le type
d’équipement a nettoyer et les caractéristiques des matériaux qui le comportent (Vignola, 2002).
Les produits de nettoyage doivent répondre a ces critéres pour assurer un NEP d’efficacité

optimale :

-Solubilité¢ rapide et compleéte dans I’eau ; bon gonflement et donc arrachement aisé¢ des
souillures organiques ; bonne mouillabilité¢ des surfaces ; assurer une bonne dispersion et mise en
suspension des résidus solides; capacité a émulsifier les graisses; action anti-mousse pour les
nettoyages avec circulation de détergent; non corrosif; ringabilité aisée et compléte ; économique;
toxicit¢ minimale. Il existe deux grands types de détergents, les détergents alcalins et les
détergents acides, parmi les détergents alcalins, nous pouvons citer I’hydroxyde de sodium
(soude) ou de potassium, Parmi les détergents acides, nous pouvons citer 1’acide nitrique et

phosphorique (Bouix et Leveau, 2005).
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I1.3.4.Action mécanique

En pratique I’action mécanique va varier avec les conditions de pression et de volume
circulant (débit). Les pressions et débits volumiques dépendent des puissances respectives des
pompes de soutirage et de gavage, du type de jet et de facon générale de la géométrie de

I’installation a nettoyer en frais (Bouix et Leveau, 2005).
I1.4.Agents et solutions de désinfection
I1.4.1.Eau chaude

Selon KORE Coca cola, la désinfection a 1’eau chaude nécessite une alimentation en eau
potable a une température minimale 85°C. L’eau chaude doit étre recyclée pour conserver une
température d’au moins 75°C a la sortie de I’équipement stérilisé. Cette température doit étre

maintenue pendant 15 minutes au moins (Anonyme, 2010).
11.4.2.Vapeur

Selon KORE Coca cola, la vapeur doit avoir un temps de contact minimal de 10 minutes
une fois que 1I’équipement a atteint la température de 85°C. La vapeur ne peut tre utilisée dans

un circuit fermé (CIP) (Anonyme, 2010).
11.4.3.Chlore

Les produits a base du chlore sont les agents les plus couramment utilisés parce qu’ils ont une
bonne solubilité dans 1’eau chaude et froide ; rincage aisé sans dépdt des films ; inodores et non
moussants et a un faible pH (inférieur a 7,5) (Anonyme, 2010). I est peu stable (Meunier,
2006).

11.4.4.1odophores

L’iodophore est un désinfectant treés efficace et, a la différence de javel, peut étre utilisé sans

danger comme un désinfectant sans ringage (Wizard, 2003).

L’activité des iodophores est limitée dans une plage étroite de pH et ne peut donc convenir dans

le cadre d’une usine fabriquant plusieurs produits. (Anonyme, 2010).
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I1.4.5.Composés d’ammonium quaternaire

Les composés d’ammonium quaternaire ont a la fois un pouvoir détergent et une activité

microbicide. Ils sont interdits en industrie laitiere (Bimbnet et al., 2002).
I1.4.6.Acide peracétique et peroxyde d’hydrogéne
Sa formule chimique est CH3-C (=0)-O-OH c'est a-dire (C;H403) ou (CH3-COOOH)

-1l peut étre obtenu par le mélange de 1'acide acétique avec le peroxyde d'hydrogéne selon la

formule suivante :
Acide acétique + peroxyde d'hydrogéne <==> acide peracétique + eau
CH3-(COOH) + H202 <===> CH3-(COOOH) + H20 (Abbara, 2003).

Il est instable, I’acide per acétique chauffé a plus de 110°C donne un mélange détonnant

(Anonyme, 2010).
11.5.Sélection des unités de NEP

Le choix de type d’installation de NEP dépendra de la taille, de la complexité, de I’installation
industrielle, mais également du type d’encrassement. Plusieurs types de station de NEP sont

distingués généralement :
I1.5.1.Le NEP avec utilisation d’un détergent fraichement préparé

C’est le systéme le plus simple et au cout d’investissement le plus faible. Ce type de NEP
comprend en général un bac de lancement, une pompe, des vannes et une injection directe de
détergent et souvent de vapeur pour améliorer I’opération de nettoyage en augmentant la

température. Il n’y a pas de bacs de stockage ni de batteries de vannes (Bouix et Leveau, 2005).
I1.5.2.Le NEP avec réutilisation des détergents

De nombreux tanks, jusqu’a six, peuvent €tre nécessaires. Ils contiennent des détergents
alcalins ou acides, des désinfectants ou encore de I’eau aussi bien pour la pousse a 1’eau que pour

les ringages intermédiaires (Bouix et Leveau, 2005).
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I1.5.3.Les systémes centralisés

Devenant une entité a part enticre le systeme de NEP peut trés bien étre localisé a part de la
zone de production. En revanche, I’éloignement se traduit par un allongement des canalisations,
une augmentation de volume des détergents a préparer du coiit, des pertes thermiques et de la

puissance de pompage (Bouix et Leveau, 2005).
I1.5.4.Les systémes décentralisés

Lorsque les inconvénients cités pour les systémes centralisés sont trop important, il est
souhaitable de multiplier les petites unités de NEP localisées prés de chaque ligne ou groupe de

lignes de traitement de produit (Bouix et Leveau, 2005).
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I11. Processus de fabrication de jus d’orange pulpy : Minute Maid

Est une ligne de production généralement associée au jus d'orange mais maintenant étendue a
toutes sortes de boissons a base de jus de fruits. Elle appartient a The Coca-Cola Company

(Anonyme, 2013).
I11.1.La technologie de fabrication

Un processus de fabrication est la succession de plusieurs étapes dont le but est 1’obtention

d’un produit destiné a la consommation.

A T’unité Fruital, la fabrication de la boisson pulpy est faite par la reconstitution du jus

concentré, tout en passant par les étapes suivantes :
II1.1.1.Contréle de I’eau de process

L’eau utilisée a ’unité de Fruital provient du forage. Dans ce cas il est nécessaire de procéder
a plusieurs filtrations afin d’éliminer des particules de matiéres minérales et organiques. Ces
filtrations n’éliminent pas les microorganismes, il faut les détruire par stérilisation thermique ou
par addition d’agents chimiques a effet bactéricide (chlore) et compléter cette opération par la
désinfection aux rayonnements ultraviolets qui induisent des lésions au niveau de ’ADN des

microorganismes provoquant leur mort. (Brulé et al, 2006).
La station de traitement des eaux comporte :
I11.1.1.1.La filtration

C’est un procédé destiné a clarifier un liquide qui contient des maticres en suspension en les

faisant passer a travers un milieu poreux.
I1I.1.1.1.1.La filtration sur sable

La filtration s’effectue en faisant passer de I’eau brute a travers un milieu filtrant : 3filtre a sable
dont les capacités de traitement de chacun est de 55m? /h, le filtre est le silex qui retient les
matieres solides en suspension présentes dans 1’eau. Le but de la filtration sur sable est
I’¢limination de toutes les impuretés (mati¢res en suspensions) en tenant compte que la masse

filtrante est caractérisée par sa granulométrie qui varie entre 0.9 et 2.5 mm (Anonyme, 2013).
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II1.1.1.1.2.Filtration sur charbon actif

Le filtre sur charbon actif, sert a adsorbé les molécules de chlore libre, il permet de
désodoriser 1’eau provenant des cuves de filtre a sable et d’éviter la décoloration de la boisson
;apres ’eau est destinée soit a I’osmose inverse en passant par les filtres a cartouches ou elle est

destinée vers les adoucisseurs (Anonyme, 2013).
I11.1.1.1.3.Filtration sur filtre a cartouche

Elle repose sur la filtration a basse pression, elle permet de retenir le colloide afin de protéger

la membrane de 1I’osmoseur (Anonyme, 2013).
I11.1.1.1.4.Déminéralisation par osmose inverse

L’osmose inverse est un procédé de séparation en phase liquide par perméation a travers des
membranes semi s€lectives sous 1’effet d’un gradient de pression. Les membranes retiennent 90-
99%de tout I’élément minéral dissous ; 95-99% I’élément organique et 100% des matieres

colloidales les plus fines (Anonyme, 2013).
I11.1.1.1.5. Adoucisseur

Cette opération consiste a ¢liminer I’ion Mg+* et Ca+? ¢léments responsables de la dureté de
I’eau et I’entartage des conduites. L’élément clé qui confére cette séparation est la résine
¢échangeuse de cation R- Na qui retint le cation Mg+ et Ca+> d’une part et libére le cation Na+
de l’autre part, ’eau devient donc prét pour passer a la chaudicre, les laveuses des bouteilles

(Anonyme, 2013).
I11.1.1.1.6.La désinfection par ultra-violet

A la sortie des osmoseurs, I’eau est réservée dans les cuves de stockage,, cette derniére va subir
une opération de traitement de stérilisation par ultra-violet, avant de I’envoyer aux différentes

lignes de production, afin d’éviter tout risque de contamination.

Le digramme suivant (fig.7) englobe les étapes de traitement de 1’eau effectuée a 1’unité Fruital

Coca cola
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Fig.4: Diagramme de traitement des eaux a la station de Fruital (Anonyme, 2013).
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I11.1.2.Les étapes de préparation de la boisson
I11.1.2.1.La préparation du sirop simple

Dans un dissolveur, le sucre est incorporé et mélangé a 1’eau grace a un agitateur de 600
toure/min. En parall¢le, le mélange est chauffé et pasteurisé par un systéme de chauffage a 1’eau
environ 80°C, durant 15min. Le sirop ainsi obtenu est dit « le sirop simple », il passe par un filtre
a pré couche pour retenir tous les débris solides qui peuvent se présenter. Ensuite, il sera refroidit
jusqu’a 14°C puis passera par un deuxieme filtre de sécurité, pour qu’il soit prét a 1’opération

suivante (Anonyme, 2013).
I11.1.2.2.Préparation de pectine

Dans une trémie le sucre (3 sacs de 25Kg) est incorporé, il est mélangé avec la pectine (8
unités) et une quantité d’acide citrique ceci pour augmenter la solubilité de la pectine, en suite le
mélange passe par un entonnoir pour la filtration puis va étre mélangé avec de I’eau chaude, la
température de 1’eau est environ 70°C et la durée de I’opération est de 25a30 min, pour obtenir a

la fin une solution stabilisante homogéne, visqueuse et concentrée (Anonyme, 2013).
I11.1.2.3.Incorporation des concentrés

Une fois le sirop simple prépar¢ il sera acheminé vers la cuve de préparation de sirop fini ou il
sera additionné d’une quantit¢ de concentré de Jus Pulpy orange, et des ardmes orange suivie
par le sirop de pectine le tout sera ajusté avec de 1’eau traité jusqu’a I’obtention du Brix voulu .
Cette préparation sera malaxée durant 30 min a température ambiante (Anonyme, 2013).

I11.1.2.4.Préparation de la pulpe

La pulpe est recue dans des futs, elle est broyée et un peu séche. Pour faciliter le pompage de
la pulpe vers le mixeur, on ajoute une quantité¢ d’eau dans les futs ; Puis on ajoute une quantité
d’eau au mixeur pour faciliter le déplacement de la pulpe dans le tuyau, ensuite on 1’envoie vers

la pulpe doseuse qui est munie d’un systéeme volumétrique (Anonyme, 2013).
I11.1.2.5.Préparation de la boisson jus pulpy orange

Dés I’arrivage du sirop fini a la ligne de production, il sera mélangé¢ a 1’eau préalablement

désaérée sous pression a 1’aide de I’incorporation de 1’azote. Le remplissage se fait apres le
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dosage de la pulpe dans les bouteilles a raison de 3% pour le jus d’orange. Une fois les bouteilles
seront remplies grace a une soutireuse et fermé a I’aide de la bouchonneuse avec un couple de
serrage compris entre 05 et 17 IN LBS, elles seront envoyées vers le tunnel de Pasteurisation

(Anonyme, 2013).
II1.1.2.6.Pasteurisation

C’est une étape indispensable de stabilisation microbiologique, elle correspond a 1’envoi des
bouteilles en verre remplies et fermées au tunnel de Pasteurisation. Elle est constituée de 8 zones
chaque zone a un temps et une température spécifique, dont le temps de passage des bouteilles
dans le tunnel est d’une heure et demi (1h29mn) (Anonyme, 2013). Le tableau 1 montre le temps

et la température de chaque zone

Tableau 1 : Caractéristiques des différentes zones de tunnel de Pasteurisation a 1’unité Fruital

Zones Type d’action Temps Température

1,2,3 Pré chauffage 35 min 37°C, 55.9°C, 78°C

4.5 Pasteurisation 16.1 4 20mn 78°C, 79°C

6, 7,8 Refroidissement 29 min 63°C, 48°C, 35°C
(Anonyme, 2013)

Chaque heure, on vérifie la température des zones de Pasteurisation et toutes les 4heures on fait
passer le baladeur (enregistreur des différentes températures dans le tunnel de Pasteurisation)
dans le pasteurisateur avec les bouteilles et a la fin de pasteurisation, on prend le baladeur et on le

branche sur I’ordinateur et les résultats seront affichés sous forme de graphe (fig.5).
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Fig.5: Variation de température en fonction du temps dans le tunnel de pasteurisation (Anonyme,

2013).
I11.1.2.7.Conditionnement

Apres la sortie des bouteilles verres du tunnel de Pasteurisation, elles passent a I’étiquetage et

codage, puis encaissage et stockage (Anonyme, 2013).

Le produit fini sera commercialisé apres 5 jours, afin d’attendre les résultats microbiologiques et

sous 1’accord du responsable de laboratoire controle qualité. La fabrication de la boisson est

réalisée en sept étapes (Anonyme, 2013).

Le diagramme de fabrication est représenté sur la figure 6
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Fig.6: Diagramme de fabrication de la boisson « jus pulpy orange » au niveau de 1’unité fruital

(Anonyme, 2013).
I11.1.3.Nettoyage et désinfection
I11.1.3.1.Nettoyage en place du matériel

Dans les industries agroalimentaires, le nettoyage et la désinfection font partie intégrante du
processus de la fabrication. Parmi les outils rapides et efficaces, on a le NEP, c’est le Nettoyage
En place du matériel et des conduites sans avoir recours a leurs démontages. Ceci est réalisé par
la circulation d’une fagon successive des liquides de prélavage, de lavage, de désinfection et de

rincage. Le NEP est fond¢ sur quatre principes d’actions, représentés sur la figure 7 :

o Actionmécmigue | Asswréepar | venesie (g0 Adion tenmique |
Ia pressionde |’ eau thermique est |
¢'est=d=dire son débit de indispensable  pour

circulation dans les conduites [caralveer | action de la soude

ce qui permet " entrainer ainsi que la destruction des
tes dechets solides ., MICTOOTEAnismes vivants
i h
1 .l-\. e |
Crest le temps nécessairepour | Réalisée par plusieurs agents

laizser agir le restedes actions | chimique de nettovage, fixés

et pourqu'elles atteignent ‘4 des concentrations précises

3 2N leurs efficacité  'pouravoirle résultat ; =
[ o mx defa maximale  [soubaite | @ Action chimique
durée de contact -

Fig.7: Schéma des quatre principes d’action du NEP (Anonyme, 2013).

Le NEP suivi par I’unité de Fruital est présenté selon le diagramme suivant (figure 8)
Ringage a Solution de soud: Ringage a Eau chlorée Ringage a
I’cautraité ) 2%/80° I’cautrai , 50pp ) I’cautrai

Fig. 8: systtme NEP au niveau de I’unit¢ FRUITAL (Anonyme, 2013).
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Ce NEP commence par le ringage a I’eau en tant que fluide de nettoyage, ce dernier évacue les
déchets solides et dissolve le sucre. L’étape suivante c’est le lavage a la soude dotée d’un bon
pouvoir dissolvant pour les protéines, dégraissant et bactéricide. Cette solution de soude doit étre
ensuite rincée a I’eau pour éviter son interaction avec le chlore et diminuer donc son efficacité.
Aprés ce ringage, il y aura le passage de 1’eau chlorée douée de propriétés décolorante,
désodorisante, et désinfectante, en raison du pouvoir oxydant ¢levé du chlore. En dernier, le

ringage final est indispensable pour éliminer les traces du chlore (Anonyme, 2013).
I11.1.3.2.Lavage des bouteilles

Ces bouteilles subissent 3 étapes : un prélavage, lavage et ringcage
I11.1.3.2.1. Le prélavage

Il correspond au nettoyage mécanique des bouteilles verre retour du marché, en enlevant les
grandes salissures (pailles, bouchons, étiquettes etc.) par de I’eau qui vient des bains de ringages

(Anonyme, 2013).
I11.1.3.2.2.Le lavage

Il existe trois bains de lavage, et chaque bain posséde une concentration de soude et une

température propre a lui sous une pression de 2.5 bars (pompes) comme suit dans le tableau 2

Tableau 2 : Caractéristiques des différents bains de lavage des bouteilles

Bain N°1 Bain N°2 Bain N°3
% NaOH 23 2,5 1,5
T (°C) 60 65 60
(Anonyme, 2013)

Durant I’opération de lavage, il y aura un contrdle de concentration de la soude avant le
démarrage de la production et a chaque 4 heures, en titrant un échantillon d’eau pour chaque bain

avec HCI a IN et en présence de I’indicateur coloré « la phénolphtaléine » (Anonyme, 2013).

I11.1.3.2.3. Le rincage
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I1 correspond également a trois bains de ringage, contenant du chlore a une concentration entre

let 3ppm.

Lors de la sortie des bouteilles par la laveuse, en prenant la premier ligne comprend 42
bouteilles et les vérifiés par I’indicateur coloré la phénolphtaléine pour voir I’efficacité de ringage
et par le bleu de méthyléne, afin de confirmer I’existence ou I’absence des salissures. Ce test se
fait en mettant quelques gouttes de D’indicateur sur les parois internes des bouteilles,

I’observation se fait a 1’ceil nu. L’existence de taches bleues indique le mauvais lavage

(Anonyme, 2013).
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IV. Matériel et méthodes :

Notre étude a été réalisée durant la période de mois avril/mai, 2013, il a consisté a étudier
I’influence de la CIP (Cleaning In Place ) sur la qualit¢ du jus d’orange(caractéristiques
physicochimiques, microbiologiques, et organoleptiques) entreposé pendant 40 jours a différents
températures (4+ 1°C ,ambiante 23+£2°C ,45°£1°C). En parall¢le des analyses physicochimiques,
microbiologiques, sur les mati¢res premieres (I’eau, sucre), produit intermédiaire (sirop simple,

sirop fini) et produit fini sont effectuées.
IV.1.Matériel
Le matériel utilisé est représenté dans le tableau 3 cité dans I’annexe 1.

Les milieux de cultures, les réactifs, les solutions chimiques et les appareils et instruments

utilisés, sont cités dans I’annexe 2.
IV.2.Méthodes :
IV.2.1.Méthode de sanitation :

La sanitation consiste a traiter des surfaces et des équipements propres aprés les avoir
nettoyés; la sanitation se fait par un procédé qui détruit toutes les bactéries pathogenes et réduit

considérablement la population bactérienne.

Avant chaque démarrage de production, un nettoyage des équipements doit se mettre en place

selon la matrice de sanitation.

Au niveau de I’'unité de FRUITAL Cleaning In Place se fait selon les fréquences de saniation.
Lors de fabrication de jus pulpy on doit passer par les cinq étapes avant et apres production car
le jus est un produit tres sensible et pour éviter tout risque de contamination et altération de ce

dernier.
IV.2.1.1.Fréquence de sanitation :
-Apres chaque changement de produit.

-Apres chaque fin de production.
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-Apres un arrét qui dépasse 48 heures.

-Selon les résultats microbiologiques pour le circuit, UV, desaérateurs, carbonater et le circuit

sirop simple :cuve de dissolution, cuve tampon, cuve de stockage.

-Apres chaque intervention sur un équipement qui est en contact avec le produit.
IV.2.1.2.Procédure de nettoyage et sanitation en cinq étapes

-Rincer pendant 10 minutes a ’eau traitée ce qui permet d’entrainer les déchets solides ;
-Faire passer la soude (2% de concentration) pendant 20 minutes en circuit fermé a 85°C ;
-Rincer a I’eau traitée jusqu’a disparition de toute traces de soude ;

-Faire passer 1’eau chlorée a 50 ppm pendant 30 minutes (ou 1’eau chaude a 85°C pendant 15

minutes pour les nouveaux équipements de production) ;

-Rincer a I’eau traitée jusqu’a disparition de toutes traces de chlore dans le cas ou la production

démarre juste apres la sanitaion, dans le cas contraire laisser les équipements avec 1’eau chlorée a

8 ppm.
1V.2.2.Méthode d’échantillonnage :

Le produit fini analysé, a été prélevé a partir d’un échantillon de jus pulpy d’orange « Minute

Maid » fournit par FRUITAL.

L’échantillonnage doit étre représentatif pour que les résultats soit significatif,
I’échantillonnage pour les analyses microbiologique s’effectue d’une fagon alternative et a
différents fréquences (au début, milieu et fin de production) ; pour garantir ces résultats les

prélevements se font aseptiquement en utilisant des matériel et des supports propres, stériles.

Pour les analyses physico chimique, 1’échantillonnage se fait au début et au cours de production

a différents fréquences.
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IV.2.2.1.Plan d’échantillonnage :

Tableau 4 : Démarche expérimentale pour le produit fini.

Durée de|T° de stockage Témoin
stockage |T° 4C Ambiant T° 45°C
10jours [3bouteilles 3bouteilles 3bouteilles
20jours 3bouteilles 3bouteilles 3bouteilles

3bouteilles
30jours 3bouteilles 3bouteilles 3bouteilles
40jours 3bouteilles 3bouteilles 3bouteilles

La démarche expérimentale consiste a prélever chaque 10 jours 3 échantillons pour analyser:
En deuxieme lieu consiste a stocker 1 lot de bouteilles (12bouteilles de jus d’orange) en verre a
une température ambiante 23+£2°C, a température basse 4+1°C et a une température élevée de

45 £1°C pendant 40 jours.
Dans cette partie, des analyses physico-chimiques et microbiologiques sont réalisés sur :
La matiére premiére : eau, sucre, pulpe.
Produits intermédiaires : sirop simple, sirop fini.
Produit fini : jus pulpeux d’orange.
1V.2.3.Analyses physico-chimique

Toutes les analyses physico-chimiques ont été effectuées au niveau de laboratoire Controle de
Qualité selon le Guide Manuel KORE Coca-Cola juin 2013, sauf I’indice de formol (NF V76-
102, Aout 1976).
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1V.2.3.1.Analyse physico-chimique sur le produit de sanitation
a).Ajustement de la soude

L’unit¢ FRUITAL dépose d’une nouvelle installation CIP (présent¢ dans l’annexe) qui
fonctionne automatiquement mais le risque d’erreur existe toujours, c’est pour ¢a que le contrdle

est toujours maintenu au niveau de laboratoire d’analyse physico-chimique.
» Mode opératoire

Prélever 5 ml de I’échantillon (eau prélevé au niveau de I’installation CIP), ajouter 20 ml de
I’eau distillé, en plus rajouter de 3 a 5 gouttes de phénophtaléine ; titrer par H,SO4 (1,25N)

jusqu’a disparition de la couleur rose (point de virage) (Anonyme, 2010)
> Expression des résultats
[ NaOH ]= volume versé de H,SOs.
b).Recherche des traces de soude
» Mode opératoire

On préleve 10 ml de D’échantillon (eau du premier ringage), on ajoute 3 goutes de
phénophtaléine, s’il y’a de changement de couleur de 1’eau et apparition de la couleur rose,
implique présence de soude; aller au titrage par H2SO4 (1.25 N) et lire le volume versé qui
correspond a la concentration de soude présente. Refaire le ringage, une couleur transparente

signifie I’absence de toutes traces de soude (Anonyme, 2010)
c).Ajustement de chlore
» Mode opératoire

Prélever un échantillon d’eau a contrdler de I’installation CIP ; rincer la cuvette du comparateur
avec de I’eau a controler et la remplir de 10 ml de cette eau ; broyer la pastille DPD1(Diéthyle
Phényléne Diamine) dans la premiére cuvette et remplir la deuxiéme cuvette avec la méme eau ;

placer les deux cuvettes dans le comparateur en face d’une source de lumiere et faire tourner le
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disque jusqu’a I’obtention d’une couleur identique ; lire la valeur de concentration du chlore qui

correspond a la couleur (elle doit étre S0ppm) (Anonyme, 2010)
d).Recherche de traces du chlore

Le méme protocole est appliqué que pour les traces sauf que la non coloration indique une

absence totale du chlore. (Oppm)
IV.2.3.2.Matieres premiéres
1V.2.3.2.1.Les controles physicochimiques de I’eau de process:
La fabrication des jus est réalisée par I’eau traitée (eau osmosée).

Les différentes analyses physicochimiques réalisées sont :( Annexe I)
a).Alcalinité Totale TAC (Titre Alcalinité Complet) :

» Principe

Mesure la teneur en alcalins libres, en carbonates et en bicarbonates.
TAC= [OH] + [HCO*] + [C0*]
» Mode Opératoire

Mesurer 100 ml d’eau & analyser dans un erlenmeyer puis ajouter 2 a 3 gouttes de
I’indicateur « méthyle orange » et 2 a3 gouttes de thiosulfate de sodium. Bien agiter et titrer avec
I’acide sulfurique a 0.02 N jusqu'a ce que 1’échantillon vire du bleu vert a jaune., A la titration,

lire le nombre de ml d’acide utilisé et multiplier par 10 (Anonyme, 2010)
» Expression des résultats :

TAC = Vi2s504%10 (ml)
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b).Titre alcalimétrique (TA) :
» Principe

Le principe est basé sur la neutralisation d’un volume d’eau par un acide minéral dilué¢ en
présence d’un indicateur coloré. Le TA mesure la teneur de I’eau en ions hydroxydes alcalins et

la moiti¢ des ions carbonates.
TA= [OH] +1/2[CO¥]
» Mode opératoire

Prélever 100ml de I’eau puis rajouter la phénophtaléine, I’absence de coloration indique un
TA=0, mais si une coloration rose apparait, titrer a 1’acide sulfurique 0.02 N jusqu’a décoloration

(pH=8,3) (Anonyme, 2010)
> Expression des résultats
TA= V m2s04 X10 (ml)
c).Potentiel d"hydrogéne pH
» Principe

C’est le potentiel d’hydrogéne dans une solution, il détermine sa neutralité, son acidité, son

alcalinité.
» Mode opératoire

Premiérement on vérifie ’appareil (sa justesse et 1’état d’¢électrode) ; puis on verse dans un
bécher une quantité de jus dont la température doit étre de 20 °C .On immerge 1’électrode dans
I’extrait a analyser puis on lit la valeur du pH quand I’indicateur de 1’appareil est stabilisé

(Anonyme, 2010)
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d).Turbidité
» Principe

La néphélémétrie indique la mesure de l'intensit¢ de la lumiére incidente diffusée a un

angle de 90°.
» Mode Opératoire

On remplit la cuvette de Turbidimetre a son trait de jauge avec 1’échantillon a analyser.
Nettoyer la cuvette avec I’huile de silicone en utilisant un chiffon sec. Puis mettre la cuvette
dans ’appareil. Allumer I’appareil en appuyant sur la touche Read pour lire la valeur en NTU

(Unité de Turbidité Néphélométrie) (Anonyme, 2010)
e).Conductivité
» Principe

Toute eau est plus au moins conductrice de courant électrique, cette conductivité est liée a la

présence des ions et augmente avec la température et la concentration en sel dissouts.
» Mode Opératoire

Sélectionner la gamme conductivité sur le conductimétre en appuyant sur MODE. Plonger
’¢lectrode dans la solution & mesuré. Puis Lire la valeur donnée parl’appareil en uS; Il faut apres

chaque usage rincer I’¢lectrode et I’immerger dans I’eau distillée (Anonyme, 2010)
f).Taux des sels dissouts (TDS)
» Principe

C’est la capacit¢ de 1'eau a conduire le courant ¢lectrique via les sels minéraux dissout

exprime par le TAC (taux des sels dissouts).
» Mode Opératoire

Sélectionner la gamme TDS sur le conductimétre en appuyant sur MODE. ; plonger

I’¢lectrode dans la solution mesurée puis lire la valeur en ppm.
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Apres chaque usage, rincer I’¢lectrode et I’'immerger dans 1’eau distillée (Anonyme, 2010)
g).Titre hydrométrique (TH)
» Principe

Mesure globale des concentrations calcique et magnésique par le titrage de ces deux ions en

présence d’un indicateur coloré le N.E.T. (Noir d’Eriochrome T)
TH=[Ca™"] +[Mg"]
» Mode opératoire

Ajouter a 100ml de 1’eau adoucie 4ml d’une solution tampon de pH=10 et 4 gouttes du N.E.T
si on obtient une coloration bleue, le TH=0. Si on obtient une coloration rouge, on titre a ’EDTA

(Acide Ethyléne Diamine Tétra-acétique) 0,02N jusqu’au virage au bleu (Anonyme, 2010)
» Expression des résultats :
TH=V titré (°F)
1V.2.3.2.2.Controle physicochimique de sucre :
a).Dosage de SO,
» Principe

Basé sur le titrage d’un volume d’une solution de sucre en présence d’un indicateur coloré
(complexe iode amidon). Le SO, est un pesticide qui peut étre absorbée par les organes de canne

a sucre.
» Mode Opératoire

Vérifier I’apparence du sucre en s’assurant que le sucre ne contient pas de corps étrangers,
dans un erlenmeyer de 250 ml, mesurer 150 ml d’eau distillé ; ajouter 10 ml d’amidon comme
indicateur et 5 ml d’acide chloridrique 3N ; titrer avec une solution d’iode 0,005 N jusqu’a
apparition d’une coloration bleue; peser 50 g de sucre et I’ajouter a la solution dans

I’erlenmeyer. Agiter jusqu’a dissolution compléte du sucre. Au moment de la dissolution vérifier
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I’odeur ; si la coloration bleue persiste, cela impliqué absence de SO2 ; si la coloration bleue

disparait, titrer a nouveau avec la solution d’iode 0,005N (Anonyme, 2010).
> Expression des résultats :
Quantité SO, (ppm)=V (my) iode X0, 005x32, 03x100/50(g)
Normes= La quantit¢ de SO, doit étre inférieure a 6ppm.
V : volume de I’iode versé pour le titrage.
M : masse de sucre =50g
C : concentration de I’iode.=0,5x32x100
50g : Prise d’essai de sucre.
b).Floc test
» Principe

Basé sur la formation de flocs, issus de la liaison des constituants de la boisson aux impuretés

présents dans le sucre.
» Mode Opératoire

Dissoudre 55g de sucre dans 60ml d'eau distillée s'il y'a présence de particules de
charbon ou si la solution n'est pas claire, on filtre par un papier filtre ou équivalent.
Chauffer entre 70-80°C et filtrer sur papier; prélever 89ml du filtre et ajouter Sml d'une
solution de benzoate de sodium a 0,01%; Ajouter 4ml H;PO,4 a 2 N; Compléter a 500ml avec
I'eau gazeuse et fermer ; Mélanger, laisser reposer pendant 10 jours ; Examiner la présence

de floc a travers une lumiere (lampe) (Anonyme, 2010)
1V.2.3.3.Les produits intermédiaires

Les analyses physicochimiques de sirop simple et sirop fini sont
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a).Mesure de la température
» Principe

Le mercure présent dans le thermometre est trés sensible a la variation de la température : il se
dilate lorsqu’elle augmente ou il se rétrécit lorsqu’elle diminue et cela le long de la tige dont il

est a ’intérieur.
» Mode opératoire

Tremper le thermomeétre a I’intérieur de la solution, apres 30 sec lire la température (Anonyme,

2010)
b).Mesure de I’extrait sec soluble (Brix)
» Principe

Le contenu en solide soluble est déterminé par le refractometre, il s’agit de déterminer le

pourcentage en masse de saccharose d’une solution aqueuse.

Le principe de I’appareil est fondé sur I’absorbance de la lumicre a des longueurs d’ondes
particuliere. Cette méthode permet de quantifier la lumiére absorbé qui est proportionnelle a la

concentration de la substance dissoute dans la solution a examiner.
»> Mode opératoire

Introduire une quantité du sirop dans le tube en U du DMA (Density Meter A), puis lire le

résultat sur I’écran digital (Anonyme, 2010)
1V.2.3.4.Produit fini

Les parametres physicochimiques étudiés sont :
1-Détermination du pourcentage de la pulpe.
2-Détermination de degré Brix.

3-Détermination de 1’acidité.
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4- Détermination de la densité relative.

5-Détermination du pH.

6-Détermination de la teneur en vitamine C.

7-Indice de formol.

a).Détermination de la teneur en pulpe (pulposité)
» Principe

La pulpe est la partie en suspension dans la boisson au jus, c’est la mati¢re centrifugeable de

cette derniére.
» Mode opératoire :

Verser le contenu de la bouteille dans un tamis placé dans un agitateur. Allumer 1’agitateur en
réglant le temps d’agitation 2mn. Peser la pulpe (P en mg), et mesurer le contenu dans une

burette (V en ml) (Anonyme, 2010).
» Expression des résultats :
%pulpe=P/V x 100
b).Détermination de degré Brix
» Principe

Le contenu en solide soluble est déterminé par densimétrie, il s’agit de déterminer le

pourcentage en masse de saccharose d’une solution aqueuse.
» Mode opératoire

Introduire une quantité de la boisson, et I’introduire dans le tube U du refractometre DMA,

puis lire le résultat sur 1I’écran digital (Anonyme, 2010).
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c).Détermination de ’acidité titrable
» Principe

L’acidité totale représente la somme des acides organiques et minéraux, elle est exprimée en

fonction de 1’acide dominant.

Cette mesure est importante dans 1’évaluation de la flaveur des denrées alimentaires et elle est

reliée au Brix.
» Mode opératoire :

Commencer par la calibration du pH metre en utilisant les solutions tampons ; peser 20 g
d’échantillon dans un bécher de 500 ml, ajouter 20 ml de ’eau distillé ; plonger le pH métre dans
la solution ; titrer sous agitation magnétique jusqu’a atteindre le pH=8,1 avec la solution NaOH

(0,1N).

»> Expression des résultats :

Acidité totale= Vn,0n%0.1x0.06404%x100/prise d’essaie

Vyaou= le volume titré
0.01= concentration de NaOH (N)
0.06404= le coefficient d’acide
20=la prise d’essai (g).
d).Détection du pH :

Le pH est I'un des parametres chimiques importants lorsqu’il s’agit de déterminer la qualité

d’un échantillon en solution aqueuse.

La détection est réalisée a 1’aide d’une électrode double combinée qui comprend une électrode
de verre et électrode de référence. Elle détecte en réalité les ions H;O" libres en solution (Benaid

et al., 2010).
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» Principe
Utilisation du pH métre électronique. La méthode est donc potentiométrique.
» Mode opératoire

Plonger 1’¢lectrode dans la boisson et lire directement le chiffre indiqué sur 1’écran du pH-

metre (Anonyme, 2010)
e).Dosage de la vitamine C par la méthode iodométrique (titrémétrique) :
» Principe

Une solution contenant de la vitamine C en concentration inconnue, on ajoute lentement une
solution d’iode de concentration connue. Une molécule d’iode réagit avec une molécule de

vitamine C.
Réaction d’1ode avec la vitamine C:

CeHsOg + I, —» C¢HsOg + 2HI. Lorsqu’il n’y a plus de molécules de vitamine C, les molécules
d’iode vont s’accumuler dans la solution. Cette accumulation indique la fin du titrage et est mise
en évidence par la formation d’un composé bleu de grande intensité. Ce composé est formé par

I’iode et I’amidon (MULTON, 1991).
» Mode opératoire

Prélever 50ml de jus dans un béche on ajoute 3ml H,SO4 a 0.1 N plus quelques gouttes
d’empois d’amidon a 0.5 % puis titrage avec I’iode 0.05N jusqu’a apparition d’une couleur verte

(V) (Anonyme, 2010)
» Expression des résultats :

[Vit.C]= Vx20x4.4 (mg/l).
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f).Densité relative

La densité d’un corps correspond au rapport de sa masse spécifique a celle de I’eau pure
mesurée dans les mémes conditions et a température égale a 20° C, elle est équivalente au poids

en kg d’un litre de I’échantillon a analyser.

La densité¢ est déterminé¢ a 1’aide d’un refractométre électronique de type DMA (PAAR
modele : 450).

» Mode opératoire

Injecter a 1’aide d’une seringue une quantité de I’échantillon a analyser préalablement désaéré
par une pompe sous vide.

Le résultat est obtenu par lecture directe dans I’écran de I’appareil (Anonyme, 2010)

L’indice de formol (NF V 76-102, Aout1976).
» Mode Opératoire

Pipeter 25,0 ml de la solution d’échantillon (jus d’orange) dans un bécher en verre sur
I’agitateur et le mettre en route et neutraliser avec NaOH jusqu’a pH = 8,1 avec NaOH 0,1 mol/I.
Addition de 15 ml de la solution de formaldéhyde, tout en maintenant I’agitation ; temps
d’attente de 60 s ; effectuer a un deuxiéme titrage potentiométrique par la méme solution de

NaOH jusqu’a pH = §,1.
> Expression des résultats
L’indice de formol est donné par la formule suivante :
IF = (V/V)*25*100
Tel que :
V : volume versé de la solution de NaOH

Vy : volume de la prise d’essai en ml.
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IV.2.4.Analyses microbiologiques :

Le but de cette procédure est de vérifier la production du produit dans des bonnes conditions

bactériologiques selon les normes de la compagnie Coca-Cola.

Toutes les opérations et manipulations concernant les analyses microbiologiques ont été
réalisées dans des conditions d’asepsie assurées par la stérilisation du matériel, le flambage, la

désinfection a I’alcool et ’utilisation de la hotte microbiologique.
IV.2.4.1.Recherche et dénombrement des différents germes

Les germes recherchés sont préconisés par les normes entreprises de Coca-cola. Ces germes

son recherchés selon le plan suivant.
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T ableau 5 : Germes recherchés dans différents échantillons

Eau de process Germes totaux
Coliformes totaux
E-COLI

Sirop Levures et moisissures

Air ambiant Germes totaux
Levures et moisissures

Coliformes totaux

Avant Levures et moisissures

Pasteurisation

(Anonyme, 2010)
» Recherche microbiologique par méthode de filtration

Pour toutes les analyses microbiologiques effectuées au laboratoire de Fruital Coca-Cola, on

réalise I’ensemencement d'apres les étapes suivantes :

a)-stériliser le matériel de la rampe puis le placer a I’intérieur de la hotte microbiologique
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b)- placer aseptiquement les membranes filtrantes 0.45um millipore dans la rampe de filtration

pour 1’eau et les boissons et les filtres a membranes de 1.2 um pour le jus.

¢)- filtrer le volume appropri¢ de 1’échantillon sur la membrane stérile 0,45um ou 1.2um a I’aide

de la rampe liée a une pompe a vide. (Présenté dans 1’annexe).

d)-retirer le filtre avec une pince préalablement flambée et la déposer sur le milieu de culture

coulé¢ dans les boites pétri. Selon guide manuel KORE Coca-Cola juin 2010.Les étapes de

recherche des germes par la méthode de filtration sont représentées dans la figure 9.

Retirer le couvercle

de I’entonnoir

Verser le volume de la
solution a examiner

Pince
Tuyeére liée a

la pompe a
vide

Fiole stérile

Récupération de la
membrane a I’aide
d’une pince stérile

' Entonnoir
D
Membrane filtrante stérile
isc métallique
Base

Déposer la membrane

@ sur le milieu de culture

Fig.9 : Recherche et dénombrement des différents germes par la méthode de filtration
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On utilise cette méthode pour chercher les germes dans 1’eau, solution de sucre sirop simple

et sirop fini et le produit fini.

Le tableau 5 présente les différents milieux de culture et la durée ; température d'incubation

avec le volume d'échantillon pour chaque germes recherché par la méthode de filtration.

Tableau 6 : Les différents milieux de culture ; la durée et température d'incubation avec le

volume d’échantillon pour chaque germes recherché par la méthode de filtration.

Germe recherché Milieu de culture Durée et température | Volume
d’incubation d"échantillon
Germe totaux TryptonGlucoeextrakt | 72h 4 35+2°C Sml
Agar
Coliformes totaux Dicto m endo Agar 24h 4 354+2°C 100ml
Levure et moisissure | M-GreenV 120h 4 25°C 20ml
TAB TAB Agar 120h a445°C 20ml
(Anonyme, 2010)

» Meéthodes de prélévement des échantillons d’eau
D’abord il faut stériliser les bouteilles de prélévement a 121°C pendant 20min.
L'analyse a été réalisée sur :

L’eau de Forage ; L’eau de filtre a charbon actif ; L’eau de cuve de stockage (I’eau

osmosée) ; I’eau d’osmoseurs et 1’eau de ringage d’emballage.

On ouvre le robinet et on laisse 1’eau s’écouler, puis on ferme le robinet et on rince les parois
du robinet avec 1’alcool; Flamber les parois a 1’aide d’un chamineau, flamber la bouteille et

I’ouvrir pour pouvoir la remplir. Le remplissage de bouteille se fait devant le chamineau.
» Meéthode préparation de solution en sucre

La préparation s’effectue a I’intérieure de la hotte microbiologique, préalablement stérilisée

par sa lampe UV et essuyée a ’alcool. Les 10g prélevés sont mis dans un flacon stérile, puis on
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ajuste  jusqu’a 100ml a P’eau stérile. On ferme et on agite jusqu’a ce que le sucre soit

complétement dissous.
I11.2.4.2.Les analyses microbiologiques de ’ambiance
Dans les analyses microbiologiques de I’air ambiant on recherche :
Les germes totaux, les levures et moisissures et les Coliformes totaux
» Principe/ Mode opératoire

Consiste a aspirer a 1’aide de I’appareil M.AIR.Tun volume important de I’air environ 500
litres pendant 5 mn qui permet donc de concentrer les germes présents dans I’air sur la cassette
préalablement coulée par le milieu de culture concerné (MTGE pour les germes totaux et OGA
pour les levures et moisissures, Difco-DRBC Agar pour les Coliformes). Cette méthode
d’aspiration facilite la captation des microorganismes et permet donc d’avoir un résultat plus
fiable sur la flore aérienne par rapport a la méthode classique de controle microbiologique de
I’air par sédimentation. Les étapes du controle microbiologique de 1’air par aspiration sont

présentées par la figure 10.

Détacher Fermer Récupérer

Fig.10: Les étapes du controle microbiologique de I’air par aspiration (Anonyme, 2010)
> Expression des résultats

Comptage direct des colonies présentes dans chaque cassette
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Les analyses microbiologiques des équipements de production (cuve pectine et entonnoir,
cuve pulpe et systeme d aspiration, systéme d aspiration partie jus, cuve sirop fini, pulpe doseur,

soutireuse).
Les analyses microbiologiques du matériel de production sont :
Recherche des ATP par ATP métre (bioluminescence)

» Principe

L’ATP métrie est une technique de dosage instantané de I’ATP (Adénosine Triphosphate),
molécule de stockage d’énergie présente dans les organismes vivants. La technique, basée sur le
principe de bioluminescence, est une réaction enzymatique traduisant une quantit¢ d’ATP en
quantité de lumiere. Elle met en ceuvre 1’oxydation d’un substrat «luciférine » par I’enzyme «
luciférase » pour libérer un photon qui est donc I’équivalent d’une molécule d’ATP, et sachant
qu’une cellule microbienne présente environ 5x10-16 g d’ATP, I’ATP métre permet donc de
quantifier l'intensit¢ de lumicre dégagée par la réaction et la convertir en nombre de
microorganismes présents dans 1’échantillon analysé. Donc c’est un outil d’autocontréle rapide
du nettoyage désinfection, permettant de réaliser une surveillance et de décider d’actions
correctives immédiates. On peut ainsi garantir au produit une sécurité optimale. Il est appliqué
ainsi au nettoyage désinfection (CIP) et permet la détection de résidus alimentaires et de

développement microbien (Anonyme, 2010).
» Mode opératoire

A la fin de CIP (cinq étapes), a I’aide d’écouvillon spécifique d’ATP meétre préalablement
mouillé a Ieau de rincage des éléments du matériel et imbibé a la solution du complexe
luciférine-luciférase, il est introduit dans ’ATP métre. Les différentes étapes de I’ATP métre se

résume dans la figurell.

[Tapez un texte] 47



Chapitre IV Matériel et Méthodes

1)- Retirer le stylo de son capuchon et 2)- Placer le stick échantillonneur sur
prolonger le stick échantillonneur dans un support dur et, en maintenant

un liquide a analyser. Les stries doivent une pression constante, I’enfonce tremper
entiérement dans ce liquide. dans le compartiment en le

maintenant a la verticale.

Mg
ﬁ T
{ E;'-.,__- el

L \
i ¥ .“

3)-Tourner en for¢ant dans le sens des aiguilles 4)- Afin de bien mélanger les
d’une montre la partie supérieure du stylo réactifs secouer le stylo

contre la partie inférieure de celui-ci. Energiquement au minimum

La chambre des réactifs est ainsi ouverte et 10 fois ; il doit apparaitre
permet a la luciférine/luciférase d’étre libérée. une coloration jaune avec

formation de mouss

Fig.11: les étapes de I’ensemencement de I’ATP métre (Anonyme, 2010)

> Expression des résultats

Le résultat affiché sur I’écran de I’ATP métre exprime le nombre d’ATP détecté.
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IV.2.5.Les analyses organoleptiques

Ces analyses ont pour objectif la vérification sensorielle des produits utilisés dans la production

afin d’assurer la bonne qualité. Elles se font sur 1’eau de process, sirop et la boisson finie.
IV.2.5.1.Eau de process
» Mode opératoire

Prenez un bécher sec et stérile. Prenez une quantit¢ d’eau de chaque cuve. Observer

I’apparence, sentir I’odeur et gouter (Anonyme, 2010).
» Expression des résultats
L’eau ne doit présenter aucun gout, ni odeur étrangers, elle doit étre transparente
IV.2.5.2.Le sucre
1)-Apparence
» Principe
Le sucre doit étre en cristaux blancs sans matiéres étrangeres.
» Mode opératoire

Peser 500g de sucre, étalé sur papier blanc, évaluer la présence de particules étrangeres

(Anonyme, 2010).
> Expression des résultats
Aucune particule étrangere ne doit étre présente.
2)-Le gout
» Principe

La présence d’un gout étranger influe sur la qualité du produit. Donc le sucre utilis¢é ne doit

présenter aucun gout étranger.
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» Mode opératoire

On prépare une solution de sucre a 50°B, agité jusqu’a dissolution; prélever 20ml de cette

solution et compléter a 100ml avec I’eau traitée (Anonyme, 2010).
» Expression des résultats
Gouter et noter toute présence de golit anormal.
3)-L’odeur
» Principe

Une odeur anormale dans le sucre est un indicateur de la mauvaise conservation, ce qui

provoque une qualité¢ inadéquate pour la production.
» Mode opératoire

Remplir a moiti¢ un flacon avec du sucre (flacon avec bouchon). Chauffer a 50°C dans une étuve

ou un bain marie (Anonyme, 2010).
» Expression des résultats
Sentir et noter la présence d’odeur anormale.
1V.2.5.3.Boisson au jus d orange stockée

Le laboratoire controle qualité de I'unité Fruital vérifie les caractéristiques organoleptiques

de boisson au jus d'orange en goutant le jus.
» Mode opératoire

Prenez un bécher sec et stérile. Prenez une quantité de jus de chaque bouteille celle stockée
a 4°C et celle de température ambiante et de 45°C, Observer I’apparence, sentir 1’odeur et

gouter (Anonyme, 2010).
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IV.2.6.Analyse statistique
IV.2.6.1.Notion d’analyse de la variance (ANOVA)

L’analyse de la variance a pour but de comparer de comparer des ensembles de deux ou

plusieurs moyennes. Elle constitue un des principaux outils de I’inférence statistique (Droesbeke

etal., 1997).
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Chapitre V : Résultats et discussion

V.1.Résultats des analyses statistiques

V.1.1.Effet de CIP sur la qualité du produit fini
Tableau 7 : Effet de CIP sur la qualité du produit fini

Le tableau 7 représente les résultats de 1’effet de CIP sur la qualité du produit fini

M+ET Normes de la compagnie

Coca-Cola

Pulpe 2,9310,10 310,5

Brix 11,85+0,00 11,80+0,5

pH 3,0040,00 3+0,5

acidité 0,33+0,00 Max 0,366"%

[Vit.C] 275,73+5,29 Min 200 mg/L

Densité 1,04£1,90 /

IF 27,92+0,58 Max 30

Les résultats de I’effet du CIP sur la qualité du produit fini sont traduits par les parameétres de
pulposité, de Brix, de pH, d’acidité, de concentration de vitamine C, de densité relative et
d’indice de formol. D’apres les résultats obtenus dans le tableau 7, les parametres de qualité
du produit fini sont conformes aux normes exigées par la compagnie Coca-Cola, ce qui

signifie que le CIP était efficace.

D’apres 1’analyse statistique ANOVA, (tableau rapporté en annexe 1I1X) nous remarquons
que la probabilité p< 0.001, donc ’effet de traitement (CIP) sur la qualité du produit fini est

trés hautement significatif.
V.1.2.Effet de température et la durée de stockage sur la qualité du produit fini

Les résultats de I’effet de température et la durée de stockage sur la qualité du produit fini

est mentionné sur le tableau 8.
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Tableau 8 : Effet de la température et la durée de stockage sur la teneur en pulpe du produit

fini.

PARAMETRE T°C TPS Moy
A T1 t1 2,92
A T1 t2 2,94
A T1 t3 2,95
A T1 t4 2,96
A T2 t1 2,99
A T2 t2 3,00
A T2 t3 3,02
A T2 t4 3,03
A T3 t1 3,09
A T3 t2 3,10
A T3 t3 3,14
A T3 t4 3,19
B T1 t1 11,86
B T1 t2 11,89
B T1 t3 11,91
B T1 t4 11,95
B T2 t1 11,88
B T2 t2 11,99
B T2 t3 12,00
B T2 t4 12,03
B T3 t1 11,92
B T3 t2 11,96
B T3 t3 12,18
B T3 t4 12,33
C T1 t1 3,00
C T1 t2 3,03
C T1 t3 3,05
C T1 t4 3,08
C T2 t1 3,03
C T2 t2 3,03
C T2 t3 3,08
C T2 t4 3,09
C T3 t1 3,02
C T3 t2 3,06
C T3 t3 3,08
C T3 t4 3,08
D T1 t1 0,33
D T1 t2 0,32
D T1 t3 0,30
D T1 t4 0,29
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Parameétres T°C TPS Moy
D T2 t1 0,33
D T2 2 0,33
D T2 t3 0,32
D T2 t4 0,31
D T3 t1 0,33
D T3 12 0,33
D T3 t3 0,32
D T3 t4 0,30
E T1 t1 272,80
E T1 2 272,80
E T1 13 270,27
E T1 t4 268,13
E T2 t1 267,73
E T2 2 267,73
E T2 t3 235,53
E T2 t4 235,27
E T3 t1 261,20
E T3 2 234,67
E T3 t3 221,60
E T3 t4 190,67
F T1 t1 1,05
F T1 t2 1,04
F T1 3 1,05
F T1 t4 1,05
F T2 t1 1,04
F T t2 1,05
F T t3 1,05
F T2 t4 1,05
F T3 t1 1,04
F T3 2 1,05
F T3 t3 1,05
F T3 t4 1,05
G T1 t1 29,17
G T1 2 28,92
G T1 13 28,75
G T1 t4 28,17
G T2 t1 28,17
G T2 2 27,92
G T2 3 27,17
G T2 t4 25,92
G T3 t1 26,42
G T3 12 26,58
G T3 3 27,58
G T3 t4 27,75
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A : teneur en pulpe /B: degré de Brix / C: pH / D: acidité / E: densité relative / F:

concentration en vit.C / G : indice de Formol

Les résultats de I’effet de la température et la durée de stockage sur la qualité du produit fini
sont traduits par les paramétres de pulposité (A), de Brix (B), de pH (C), d’acidité¢ (D), de

concentration de vitamine C (E), de densité relative (F) et d’indice de formol (G).

D’apres le test ANOVA, (Tableau rapporté en annexe 1IX) nous remarquons que 1’effet de
la température sur la qualité du produit fini est significatif (p<0.01). Pour I’effet de la durée

de stockage sur la qualité du produit fini est non significatif (p<0.05).

V.2.Résultats des analyses physico-chimiques :

V.2.1.L’eau de sanitation

Les résultats des analyses physicochimiques de sanitation sont représentés dans le tableau 9.

Tableau 9 : Résultats des analyses physico chimiques de I’eau de sanitation

ET1 NaOH ET2 Cl ET3
Concentration -- 2,20% 0% 50ppm |0 ppm
Température
(°C) o ss -- 85 -
Temps (min) - - 20 -- 15 --

ET1: eau traitélse considére comme un pré-lavage
NaOH: soude caustique

ET2: eau traité2 du deuxieéme ringage

ClI: chlore

ET3: eau traité3 du dernier ringage

D’apres les résultats obtenus de 1’analyse physico-chimique on a remarqué que le nettoyage
en place était fait dans les bonnes conditions dont les concentrations des détergents,
température, et le temps étaient respectés et compatibles aux normes de la compagnie selon

KORE Coca-Cola.
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V.2.2.L’eau de process :
» Eau de forage :

Les résultats des analyses physicochimiques de I’eau brute sont représentés dans le tableau

10.

Tableau 10: Résultats des analyses physicochimiques effectué sur 1’eau de forage (eau brute).

Produit Tests Résultats Normes de la
analysé compagnie
Coca cola
TAC 260 mg/1 -mg/l
Eau brute pH 7.21 -
(forage) TDS 442 ppm - ppm
Turbidité¢ | 0.22 NTU <0.5 NTU

Les résultats des paramétres recherchés (TAC, TDS, pH, turbidité) répondent aux normes
aux normes de la compagnie Coca-Cola, ce qui montre le bon fonctionnement des pompes

placées au forage.
» Eau filtre a sable

Les résultats des analyses physicochimiques de [’eau filtre a sable sont représentés dans le

tableau 11

[Tapez un texte] 56



Chapitre V

Résultats et discussion

Tableau 11: Résultats des analyses physicochimiques effectuées sur 1’eau filtre a sable.

Produit analysé | tests Résultats Normes de la
compagnie
Coca cola
TAC 249 mg/l -
Eau filtre a Cllibre | 1.50 1-3 ppm
sable Turbidité | 0.18 <0.5 NTU
pH 7.18 -

Pour la teneur en chlore, le résultat présente une quantité de 1,50 ppm ce qui est conforme

aux normes. En ce qui concerne la turbidité,

le résultat était satisfaisant (0,13 NTU par

rapport a 0,5 NTU), cela indique le bon fonctionnement du filtre a sable. Le TAC est

conforme aux normes de la compagnie Coca-Cola, ce qui signifie que le filtre a sable a

emprisonné les métaux lourds en suspension.

Le pH répond également aux normes.

> Eau filtre a charbon

Les résultats des analyses physicochimiques de I’eau filtre a charbon sont représentés dans le

tableau 12.
Tableau 12: Résultats des analyses physicochimiques effectuées sur I’eau filtre a charbon.
Produit analysé | Tests Résultats Normes de la
compagnie Coca
cola
Eau filtre a Cltotal |0 0 ppm
charbon TAC 241 - mg/l
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On observe que le TAC de ’eau du filtre a charbon est de I’ordre de 237 mg/l, il répond

aux normes de I’entreprise Coca-Cola (<400mg/1).

La teneur de cette eau en chlore libre devra étre nulle, ce qui est conforme aux résultats,
Cela confirme le bon fonctionnement du filtre a charbon qui a adsorbé tout le chlore.
Pour conférer ce bon fonctionnement, le filtre doit étre lavé a ’eau a contre courant chaque
72h pour évacuer le chlore en surcharge, responsable a la saturation du filtre qui conduit a

son disfonctionnement. Ce lavage permet d’allonger la duré de vie du filtre.
> Eau adoucie
Les résultats d’analyse physicochimiques de 1’eau adoucie sont représentés dans le tableaul3.

Tableau 13: Résultats des analyses physicochimiques effectuées sur I’eau adoucie.

Produit analysé | Tests Résultats Normes de la
compagnie
Coca cola
Eau adoucie TH 0 <1°F
pH 7.16 -

Le résultat présente un adoucissement conforme a la norme, exprim¢é par un TH nul, cela

: : . L . . ++ ++
veut dire que les ions de sodium contenant dans la résine ont fixé tous les ions Mg et Ca .
» Eau osmosée

Les résultats des analyses physicochimiques de 1’eau osmosée sont représentés dans le

tableau 14.

Tableau 14: Résultats des analyses physicochimiques effectuées sur I’eau osmosée.
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Produit analysé | Tests Résultats Normes de la

compagnie Coca cola

TAC 12 <85 mg/l
Conductivité 104,5 -uS

Eau osmosée Turbidité 0,14 <0.5NTU
TDS 54,9 <500 mg/1
pH 6,28 >4,9

Les valeurs de TAC (12mg/l), TDS (54,9 ppm), conductivité (104,5 uS), turbidité (0.14
NTU) et le pH sont tous performants par rapport aux normes cibles fixées par Fruital Coca
Cola. On déduit que les osmoseurs sont bien fonctionnels et élaborent une eau purifiée et

minéralisée suffisamment.
V.2.3.Sucre
Les résultats des analyses physicochimiques de sucre sont représentés dans le tableau 15.

Tableau 15: Résultats des analyses physicochimiques de sucre.

Tests Résultats Normes de la

compagnie Coca

cola
Flocs test abs Absence
SO, 2 <6 ppm

Le résultat obtenu apres le dosage de SO, (2ppm) était inferieur a 6 ppm, ce qui est

satisfaisant et indique 1’absence des pesticides. Le test floc montre I’absence de flocs dans les
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échantillons de sucre analysé, donc absence d’impuretés dans le sucre ce qui facilite la
dissolution de ce dernier. D’apres ces résultats, le sucre importé au niveau de ’unité Fruital

¢tait de bonne qualité.
V.2.4.Produit intermédiaire
V.2.4.1.Sirop simple

Les résultats des analyses physicochimiques de sirop simple sont représentés dans le tableau

16.

Tableau 16: Résultats des analyses physicochimiques de sirop simple.

Cuve de stockage Norme
(tampon) de la compagnie
Essais Résultats Coca cola
Parameétres
Température (°C) 22 <30°
Brix (°B) 65 >60°B

D’apres les résultats du tableau 16, les valeurs de la température et le Brix du sirop
simple sont respectivement de I’ordre de 22°C et 65°B, les valeurs sont en accord avec les
cibles exigées par I’entreprise. Cela est du au respect des quantités de sucre et de I’eau
utilisés.

V.2.4.2.Sirop fini :

Les résultats des analyses physicochimiques de sirop fini sont représentés dans le tableau 17.

Tableau 17: Résultats des analyses physicochimiques de sirop fini.
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Cuve de stockage (tampon) | Norme de la
Essais Résultats compagnie
Parameétres Coca cola
Température (°C) 24 <30°
Brix (°B) 41.40 Entre 41-43°B

Le résultat pour le sirop fini est compatible avec la cible prescrite par la compagnie.
V.2.5.Produit fini avant soutirage

Les résultats des analyses physicochimiques du produit fini avant soutirage sont représentés

dans le tableau 18.

Tableau 18: Résultats des analyses physicochimiques effectuées sur le produit fini avant

soutirage.
Ligne de production Normes de la
Essais Résultats compagnie Coca cola
Paramétres
Brix (°B) 11.85 12 +0.5

Le degré Brix est de I’ordre de 11.85°B, ce qui est conforme aux normes de 1’entreprise.

Nous remarquons la différence de Brix entre le sirop fini et le produit fini avant soutirage :
il passe de 41.40 a 11,85, cela est du a I’addition de 1’eau désaérée (ajustement du Brix final)
au sirop fini pour diminuer le Brix et obtenir le produit fini avec un Brix qui est dans

I’intervalle prescrit par la compagnie.

V.2.6.Résultats des analyses physicochimiques du produit fini au cours du stockage a

différents températures
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V.2.6.1.Evolution de la pulposité au cours du stockage

Les résultats de I’évolution du pourcentage de la pulpe en fonction de température et la

durée de stockage sont représentés dans la figurel2.

3,4
3,3
3,2
3,1

3
2,9 -
2,8 -
2,7 -
2,6 -
2,5 -

m4°C

pulposité (%)

HAmb
45°C

0 10 20 30 40

les jours

Fig.12 : Evolution de la pulposité au cours du stockage a différents températures.

Théoriquement la pulpositée reste constante au cours du stockage a différents températures
mais pratiquement on observe une 1égére augmentation dans la température "4°C" par rapport
au témoin ou la teneur en pulpe était 2,93%. Cette augmentation varie d’une moyenne de
2,92% a 2,96% avec un écart type qui oscille de 0,05 a 0,15 et une moyenne variant de 2,99%
a 2,03% avec un écart type de 0,00 a 0,05 pour la température ambiante, donc on peut
considérer cette augmentation comme non significative, et peut étre di aux erreurs de
manipulation. Pour la température 45°C on observe une augmentation qui varie avec une
moyenne de 3,03% a 3,19 % avec un écart type oscille de 0,04 a 0,08 ; cette augmentation
peut étre également due aux difficultés de séchage de la pulpe car elle atteint son point de

saturation.

D’apres les résultats obtenus, la teneur en pulpe des trois températures (4°C, ambiante et
45°C) en fonction de la durée de stockage est conforme aux normes de la compagnie Coca-

Cola qui sont de I’ordre de 3+0,5.

V.2.6.2.Evolution du degré de Brix au cours du stockage
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Les résultats de I’évolution du degré Brix en fonction de la température et la durée du

stockage sont présentés dans la figure 13.
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Fig.13 : Evolution du degré Brix au cours du stockage a différents températures.

D’apres la figure 13, comparant tous ces résultats obtenus par rapport au témoin ou le
degré de Brix était de I’ordre 11,85°B, on a observé une augmentation de degré de Brix pour
les jus stockés a 4°C, allant de 11,86°B jusqu'a 11,95 avec un écart type de 0,03 a 0,08 apres
40jours. Pour ceux qui étaient stocké a la température ambiante on observe aussi une
augmentation assez significative de degré de Brix (11,88 a 12,03°B) et un écart type variant
de 0,00 a 0,08 apres 40 jours. Une augmentation significative du degré de Brix pour les jus
stockés a 45°C, qui a était ¢levée passant de 11,92 a 12,33°B avec un écart type de 0,04 a
0,08. A partir de ces résultats de la figure 10, on peut coclure que les résultats obtenus sont

pas conformes aux normes de Coca-Cola qui exige un Brix de 11.80+0.5°B.

Cette augmentation peut étre di a I’hydrolyse du sucre du saccharose (PM=342,99), car ['un
de ses propriétés fondamentales est sa grande solubilité dans I’eau dont la structure de la
molécule de saccharose favorise la formation des liaisons hydrogeénes avec les molécules

d’eau.

L’hydrolyse de saccharose en présence d’un acide appel€ inversion de sucre provoque la
transformation du saccharose en un mélange équimoléculaire de glucose et fructose selon la

réaction suivante :

CioH2011: H O  ——3 CH 1206+ CsH 1206
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Le sucre inverti (glucose+fructose) a un pouvoir sucrant supérieur a celui du saccharose

qui provoque une augmentation du degré de Brix.

Nos résultats sont conformes avec les résultats menés par des nombreux auteurs. Ainsi selon
Mathlonthi (1998) la solubilité croit significativement avec la température et d’aprés Siarc

(1995), le milieu agit sur le jus d’orange en modifiant le degré de Brix du jus.

En effet, les jus qui sont exposés aux températures élevées sont plus sucrés que ceux

entreposés dans les zones froides.

La fig.14 représente 1’action corrective lors de I’inversion du sucre de sirop.

Cible normale

Aprés 24h Correction

2 Maintenir le rapport
Rechercher .

la cible Brix

boisson

Cible supérieure
Brix conforme Brix supérieur a la norme

Changer le rapport

Fig.14 : Schéma de ’action corrective lors de I’inversion du sucre de sirop
V.1.5.3.Evolution du pH au cours du stockage

Les résultats d’évolution de pH en fonction de la température et la durée du stockage sont

présentés dans la figurelS5.
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Fig.15 : Evolution du pH au cours du stockage a différents températures.
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Le pH est le potentiel d’hydrogéne dans une solution, il détermine sa neutralité, son acidité,

son alcalinité.

D’apres la figure 15, comparant tous les résultats obtenus par rapport au témoin (produit
non stocké) ou la valeur de pH était de I’ordre de 3,00. On remarque une augmentation

remarquable dans la température 4°C (3,00 a 3,08) avec un écart type de 0,01 a 0,02.

A la température ambiante, on observe aussi une augmentation remarquable de pH qui
varie de 3,03 a 3,09 et un écart type de 0,00 a 0,03. De méme, a la température de 45°C, une
augmentation assez remarquable du pH allant de 3,02 a 3,08 et un écart type de 0,00 a 0,03.

D’aprées les résultats obtenus, le paramétre pH montre que les moyennes de différentes

températures présentent des petites différences.

Le changement de température modifie également 1’équilibre ionique de tous les acides et

bases faibles présents dans un échantillon.

Ce changement de pH peut étre dii a la présence des acides dans le jus tel que 1’acide

citrique, malique qui s’exprime par un pH entre 3,00 et 3,05 (Nagy et Shaw, 1990)

Les résultats obtenus lors des analyses effectués sur chaque échantillon aux différentes
températures sont conformes aux normes de Nagy et Shaw (1990), et sont également

conformes aux celles exigés par la compagnie Coca-Cola qui exige un pH de 3+0,5.
V.1.5.4.Evolution de I’acidité au cours du stockage

Les résultats d’évolution de 1’acidité en fonction de la température et la durée du stockage

sont présentés dans la figure 16.
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Fig. 16 : Evolution de I’acidité au cours du stockage a différents températures.
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L’acidité titrable de la boisson est trés peu variable durant le stockage. On observe une
diminution de [D’acidité titrable par rapport a I’acidité initiale (0,33%)dans les trois

températures testés (4+ 1°C ,ambiante23+2°C ,45°+1°C).

Les résultats obtenus pour ’acidité et le pH montrent une relation nette et claire qui existe
entre ces deux parametres ; plus le pH est élevé, plus ’acidité est faible. Se sont les mémes

résultats rapportés par Chftel, 1990.

L’acidit¢ de jus d’orange est due principalement aux acides citrique et malique et a
moindre mesure, a 1’acide succinique. Cette acidité généralement entre 0,5 et 1,1 grammes
d’acide citrique/litre de jus, se traduit par un pH entre 3,00 et 3,05 (Nagy et Shaw, 1990. ;
Rangan et al., 1983), Hormis son réle fondamentale dans la saveur acidulé du jus d’orange,
I’acidité a une influence remarquable sur la perception sensorielle des composés volatils du

jus.

D’aprés Cantarilli (1979), cette diminution est le résultat de la transformation des acides

organiques en acides volatiles sous I’effet de la chaleur.

D’aprés Coseteng et al. (1989), les trois acides du jus d’orange, il produit I’intensité la plus

¢levé car il est le plus abondant et il a le poids moléculaire le plus élevé.

Ahmed et al. (1978): ont observé que l’acidit¢ malique et citrique, & une concentration
similaire a celle d’un jus d’orange provoquant une augmentation du seuil de détection du d-
limonene (I’'un des composés volatiles les plus abondants dans le jus d’orange) dans I’eau
environ 30%. L’acide citrique est une molécule hautement polaire qui contient trois
groupements carboxyliques et un groupement hydroxylé, sa forme dissociée dans des

solutions aqueuse est considérablement réactive vis-a-vis des composés volatiles.

Nos résultats rejoignent ceux rapporté par les auteurs cités ( Nagy et Shaw, Rangan et al.,
Cantarilli, Coseteng et al.et Ahmed et al.). La diminution de 1’acidité est due a I’augmentation

de pH et la transformation des acides organiques en acide volatiles.
Les résultats obtenus de 1’acidité sont conformes a celle de KORE Coca-Cola (Max 0.366 %).
V.1.5.5.Evolution de la densité relative au cours du stockage

Les résultats d’évolution de la densité relative en fonction de la température et la durée du

stockage sont présentés dans la figure 17.
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Fig.17 : Evolution de la densité relative au cours du stockage a différents températures.

D’apres la figure 17, comparant ces résultats a 1’analyse initiale (1,04), on remarque une
modification légere de la densité en fonction de durée de stockage et de température. Ces

résultats varient de 1,04 a 1,05 avec un écart type de 0,00 a 0,02.

Cette augmentation peut étre due a par la formation des pigments bruns dans la boisson
stockée, qui sont le résultat de la dégradation de 1’acide ascorbique, ainsi que de la réaction de
Maillard qui implique les acides aminés et les sucres réducteurs, ainsi peut étre due aux

variations de degré de Brix au cours du stockage.

La couleur est I’'un des facteurs le plus attractifs des jus et des boissons a base de fruits et

légumes ; une perte de cette derniere correspond a une altération du produit.

Les densités optiques obtenues lors des analyses effectuées sur I’ensemble des échantillons

sont conformes a la norme de la compagnie Coca-Cola (2013).
V.1.5.6.Evolution de la vitamine C au cours du stockage

Les résultats d’évolution de la vitamine C en fonction de température et la durée du stockage

sont présentés dans la figure 18.
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Fig.18 : Evolution de la vitamine C au cours du stockage a différents températures.

La vitamine C est stable a 1’état solide, a I’abri de la lumiére et de I’humidité. Par
contre, en solution aqueuse, elle s’altére trés rapidement au contact du dioxygene de 1’air : le
dioxygéne est un oxydant alors que la vitamine C est un réducteur, d’ou réaction
d’oxydoréduction. un stockage prolongé des aliments et une cuisson excessive, détruisent

cette vitamine.

Selon Noémie et Téodora (2008), la présence d’une lumiére artificielle provoque une

décomposition de la vitamine C malgré une exposition de durée inferieure.

D’apres les résultats obtenus par la figure 18, comparant tous ces résultats a I’analyse
initiale de la concentration de la vitamine C (275,73mg/1), on remarque une modification non
significative pour le 4°C avec une moyenne de 272,70 a 272,20 mg/I et un écart type de 0,00 a
0,14. Cette diminution non significative peut étre due a la présence de la lumiére artificielle.
Selon Antonio et al. (2007), des pertes d'acide ascorbique entre 29% et 41% ont été
observées dans différents jus de fruit commerciaux stockés dans des récipients fermés a la

température ambiante pendant 4 mois.

La température ambiante a diminué significativement de 267,57 a 234,53 les teneurs en vit C
avec un écart type de 0,05 a 0,09. Cette diminution significative peut étre dii a I’augmentation
légere de la température de ’ambiance a la présence des lumicres artificielles (spectre de la

lumiere blanche complet) qui provoque la décomposition de la vitamine C.

A température 45°C, la concentration de la vitamine C est diminuée considérablement en
fonction du temps et température passant de 259,20 mg/l a 193,30mg/l et un écart type de

0,05 a 0,19. Cela est di a I’effet de la température ou les coefficients augmentent en valeur
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absolue avec I’augmentation de la température, ce qui traduit une diminution plus rapide de la

quantité de vitamine C dans le jus d’orange.

Le chauffage des jus de fruits (en particulier lors de la pasteurisation ou du flash
pasteurisation) est responsable de la dégradation d’une partie de 1’acide ascorbique

(Grandazzi, 2002).

La température et la lumiére sont bien des facteurs accélérant la décomposition de la

vitamine C.

Les résultats obtenus de la concentration de la vitamine C sont conformes aux normes de
KORE Coca-Cola pour le 4°C et ambiante et non conformes a 45°C d’ou I’industrie exige une

concentration au moins 200mg/I de vitamine C.
V.1.5.7.Evolution de I’indice de formol au cours du stockage

Le dosage de petites quantités d’acides aminés libres dans les jus de fruits/boissons aux jus de

fruits. Copier dans la discussion

Les résultats d’évolution de I’indice de formol en fonction de température et la durée du

stockage sont présentés dans la figure 19.
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Fig.N°19 : Evolution de I’indice de formol au cours du stockage a différents températures.

Bien que l'indice de formol ne soit pas tres spécifique, il est employé pour estimer toute la
teneur en acides aminés dans un jus, et pour estimer en partie sa pureté. Il dépend de la

matiere premicre utilisée et des conditions de fabrication. Les fruits miirs donnent des valeurs
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plus hautes que les fruits non mirs. Pendant le raffinage du jus, il y a une réduction de l'indice
de formol, di a I'¢limination de la pulpe et de I'écorce, qui sont plus riches en acides aminés

(Esteve et al., 2005).

D’apres la figure 19, comparant au témoin ou I’indice de formol était 27,17. Ainsi, a la
température de 4°C, I’indice de formol diminue de 29,17 a 28,17 avec un écart type de 0,12 a
0,47. Cela peut étre dii la libération des ions H par le formaldéhyde qui se combine avec les

groupements NH; des acides aminés libre qui se trouve dans le jus de fruit.

A la température ambiante, on observe une diminution assez significative de 1’indice de
formol aller de 28,17 a 25,92 avec un écart type de 0,12 a 0,94. Cette diminution peut étre di
a la participation des groupements amines dans la réaction de Maillard (réaction de Maillard
résulte d’une condensation entre la formation amine d’un acide aminé libre et le groupement

carbonyle d’un aldé¢hyde).

A la température de 45°C, on observe une augmentation de 1’indice de formol de 26,42 a
27,75 et un écart type oscille entre 0,10 et 0,94. Cette diminution peut étre di a I hydrolyse
des chaines protidiques, due aux pH, stade phrénologique de I’oranger et a la chaleur (malgré
a des faibles quantités) qui libére des acides libres qui rentrent par la suite dans des réactions

de Maillard (brunissement non enzymatique).

D’apres les résultats obtenus dans la figure 15, I’indice de formol obtenu dans les trois

températures n’a pas dépassé la norme qui est de 30.
V.2. Résultats des analyses microbiologiques
V.2.1. Eau de sanitation

Les résultats des analyses microbiologiques concernant 1’eau de sanitation sont représentés

dans le tableau 26.
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Tableau 26 : Résultats des analyses microbiologiques sur 1’eau de sanitation

o Normes de la
Germes recherchés Eau du dernier ringage _
companie
Levures et moisissures |abs 10 UFC/ 100 ml
Germes totaux abs <25 UFC/1ml
Coliformes Totaux abs OUFC/100ml

Abs : absence
UFC : Unité de Formant de Colonie

D’apres les résultats obtenus, nous remarquons une absence totale des germes totaux, de
coliformes et de levures et moisissures. Cela est dii a 1’utilisation respective des détergents et
le respect de température et le temps de contact de ces derniers avec le matériel, ce qui permet

d’¢liminer touts les souillures et de tuer tous les germes existants.
V.2.2. Eau de process

Les résultats microbiologiques concernant 1’eau de process sont représentés dans le

tableau 27.
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Tableau 27 : Résultats des analyses microbiologiques sur I’eau de process

Germes totaux

Coliformes totaux

Norme de la
Norme de la compagnie :<25 UFC/1ml compagnie:0UFC/100ml
Essai Essai Essai Essai Essai Essai
Echantillons 1 M=ET |1
Eau brute 2 1+0,82 abs abs abs
eau du filtre a
sable 1 0,66+0,47 abs abs abs
Eau du filtre a
charbon 0 0,66+0,47 abs abs abs
Eau osmosée |0 0,33+0,47 abs abs abs
Eau désinfectée
au UV abs abs abs - abs abs abs

M=ET : Moyenne+ Ecart Type

UV : Ultra Violet

Les germes totaux sont admis a un taux inferieur a 25 UFC/ml, nous remarquons que tous

nos résultats répondent aux normes.

La présence de Coliformes totaux méme a 1UFC/ml entraine un arrét immédiat du filtre, et

on doit procéder immédiatement au lavage et stérilisation, nous remarquons une absence

totale des coliformes totaux et nos résultats sont compatibles aux normes.

V.2.3.Sucre

Les résultats des analyses microbiologiques concernant le sucre sont représentés dans le

tableau 28.
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Tableau 28: Résultats des analyses microbiologiques sur le sucre.

Germes Essai 1 Essai 2 Essai 3 Normes
recherchés dela
compagnie
Coca
cola
Germes 0 0 0 200
totaux UFC/10g
Levures et|0 0 0 10UFC/10g
moisissures

Les analyses microbiologiques relatives au sucre présentent I’absence totale des germes

totaux et des levures et moisissures.

V.2.4.Produit intermédiaire

Les résultats des analyses microbiologiques concernant le produit intermédiaire sont

représentés dans le tableau 29.

Tableau 29: Résultats des analyses microbiologiques sur le sirop simple et le sirop fini.

Sirop simple Sirop fini Normes de
la
Germes Essail Essai2 Essai3 Essail Essai2 Essai3 .
compagnie
recherchés
Coca cola
Levures et |0 0 0 0 0 0 1 UFC/5ml
moisissures

Les analyses microbiologiques relatives aux produits intermédiaires présentent une

absence totale des levures et moisissures, ceux ci peut €étre du a la température €levée du sirop

et I’efficacité¢ du Nettoyage En Place.
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V.2.5.Résultats microbiologiques de I’ambiance :

Les résultats des analyses microbiologiques concernant I’ambiance sont représentés dans le

tableau30.

Tableau 30: Résultats des analyses microbiologiques de 1’ambiance.

Points de|Levures et|Cibles |Coliformes|Cibles |Germes |Normes de
prélévement moisissures totaux |la
compagnie
Coca cola
Salle 0 <1UFC |0 OUFC |0 <6UFC
microbiologique
Siroperie 0 <150 0 OUFC |- -
UFC
Station des
traitements des
3 <200 0 OUFC |- -
eaux
UFC
Sortie laveuse |0 <200 0 OUFC |- -
bouteilles UFC

Les résultats microbiologiques indiquent que 1’ambiance de I’entreprise représente un
milieu aseptique pour la production du jus, car on remarque que le nombre de
microorganismes est inferieur aux normes exigées par la compagnie, il est de ’ordre de 3
UFC par rapport a 200 UFC pour les levures te moisissures, et nul pour les Coliformes et les

Germes totaux. Les résultats obtenus peuvent étre di aux bonnes pratiques d’hygiéne.
V.2.6.Résultats microbiologiques des équipements de production

Les résultats microbiologiques concernant 1’équipement de production sont représentés dans

le tableau 31.
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Tableau 31 : Résultats des analyses microbiologiques de matériels de production.

Cuve | Pulpe | soutireuse | Normes
Lieu Cuve Cuve pulpe | Systéme sirop | doseur de la
pectine et | et systeme | d’aspiration fini
Gerthes entonnoir | d’aspiration | partie jus compagnie
Coca cola
germes
0 0 0 0 0 0 1UFC/50ml

D’apres le tableau 30, nous remarquons une absence de I’ATP dans

le matériel de

production qui est un indicateur de 1’absence totale des germes (principe de I’ATP meétre).

Cela peut étre di a I’efficacité¢ des détergents de nettoyage qui ont détruit tous les germes

présents dans 1’équipement de production et le respect du temps de sanitation, action

mécanique et température.

V.2.7.Résultats des analyses microbiologiques du produit fini au cours du stockage.

Résultats des analyses microbiologiques sur la boisson au jus d’orange « jus pulpy orange » a

différentes températures (4°C, ambiante 234+2°C et 45°C) pendant la durée du stockage (0, 10,

20, 30 et 40 jours) représentés dans le tableau 32.
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Tableau 32 : Résultats des analyses microbiologiques du produit fini au cours du stockage a

différents températures.

Normes de la
Temperatres ;
0) Durée de stokage (jours) Copagnie  Coca
Cola
0 10 20 30 40
4 0 0 0 0 0
0 UFC/20 ml
TAB
ambiante 0 0 0 0 0
45 0 0 0 0 0
4 0 0 0 0 0
Levures et
0 UFC/20ml
moisissures [ ambiante 0 0 0 0 0
45 0 0 0 0 1
4 0 0 0 0 0
Germes
<25 UFC/1ml
totaux ambiante 0 0 0 0 0
45 0 0 0 0 0

Il y a absence de la variation de la flore microbienne du point de vu qualitatif et
quantitatif et levures et moisissures durant les 40 jours et pour les trois températures, ce qui
confirme 1’efficacité du traitement thermique( la pasteurisation ) appliqué et le nettoyage en
place qui a éliminé la contamination du produit fini.

V.2.8. Résultats des analyses organoleptiques du produit fini
Les résultats des analyses organoleptiques sur la boisson au jus d’orange « jus pulpy
orange » a différentes températures (4°C, ambiante 23+2°C et 45°C) pendant la durée du

stockage (10, 20, 30 et 40jours), sont représentés dans le tableau 33.
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Tableau 33: Résultats des analyses organoleptiques sur la boisson au jus d’orange « jus

pulpy orange ».

Jus d’orange
4°C ambiante 45°C
10jours Gout * * wk
Flaveur |- - --
couleur + + ++
20jours Gout * * Fkk
Flaveur |- - -
Couleur |+ + +++
30jours Gout * ok wkok
Flaveur |- - —
Couleur |+ ++ +++
40jours Gout * ok Fkk
Flaveur |- - -
couleur + ++ +++

Couleur

+ couleur est acceptable ; ++ couleur est 1égérement sombre et +++ couleur est sombre
Le goiit

*le gout est acceptable ;** le gout est amer, *** le gout est cuit

Flaveur

- acceptable ; -- 1égérement accentué et --- Plus accentué

La couleur de jus de citron et orange apres 10jours.

D’apres les tests visuels, on observe qu’a la température 4°C la couleur, flaveur et le gout

sont acceptables.

A la température ambiante la couleur, gott et le flaveur sont acceptable mais a partir du
trentiéme jour de stockage, la couleur est devenu légérement sombre, le gout devenu ameére et

le jus présentent une odeur légerement accentué.
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A la température 45°C, la couleur est 1égérement sombre, le gout est amer et la flaveur est
légérement accentuée ; mais a partir du trentiéme jour de stockage, la couleur est devenue

plus sombre, flaveur plus accentuée et le jus présentant un gout de cuit.
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Conclusion

Le CIP (Cleaning In Place), assure la sécurité et ’efficacité, empéche la contamination des
produits et réduit au minimum la recontamination du procédé¢ suivant. Il permet de garantir la
qualité¢ hygiénique du produit alimentaire. En effet une bonne qualit¢é microbiologique du
produit fini peut prolonger la durée de stockage de ce dernier.

Les produits alimentaires se difféerent en durée de conservation, tout depend de processus

de fabrication, de la composition, des traitements et les conditions de stockage de ces

produits.

Nous avons évalué la stabilité physicochimique, microbiologique et organoleptique d’un jus
pulpy orange au cours de stockage a différent température 4°C, ambiante et 45°C pendant 40

jours.

D’apres les résultats obtenus, nous avons constaté que la température et la durée de stockage

influent sur les caractéristiques physicochimiques et organoleptiques du jus.

Une forte diminution en vitamine C a été observée, cette diminution est due essentiellement
aux propriétés thermosensibles et photosensibles de cette vitamine. Une 1égeére augmentation
en pH, et en parall¢le une diminution de I’acidité titrable, le résultat de la transformation des

acides organiques en acides volatiles sous I’effet de la chaleur ont été observés.

Une augmentation en degré de Brix, due a I’inversion de saccharose qui se dégrade en

glucose et en fructose qui ont un pouvoir sucrant plus fort, a été¢ également noté.

La variation de 1’indice de formol serait due aux acides aminées libres engagés en présence

des sucres réducteurs dans les réactions de Maillard.

Le test descriptif organoleptique réalisé démontre, que les boissons stockées a température

4°C et ambiante préservait en mieux leur caractéres organoleptiques.

Les résultats microbiologiques du jus pulpy orange demeurent conformes aux normes de la
compagnie au cours du stockage ; cela est du aux bonnes pratiques d’hygiénes lors de la

fabrication et I’efficacité du CIP.

Au terme de cette étude, nous réitérons la recommandation suivante : la boisson conditionnée

en verre doivent étre stockée au froid et a I’abri de la lumiére et soleil.
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Annexe I : analyse de 1’eau a I’unité Fruital

Désignation Test Normes et fréquences Résultats
Eau brute Gout Pas de mauvais goiit
Odeur /aspect Néant
TAC /
pH /
TDS /
Turbidité /
Eau de filtre a Goiit Pas de mauvais goiit
sable Odeur /aspect Néant
TAC (mg/l) /
Chlore libre 1-3ppm
Turbidité 0.5NUT
pH /
Eau filtre a Odeur/aspect Néant
charbon Chlore total Oppm
TAC (mg/l) /
Eau osmosée Goiit Pas de mauvais goiit
Odeur/aspect Néant
TAC (mg/l) <85mg/1
Conductivité (us) 0.5NUT
Turbidité <500ppm
TDS (ppm) >4.9

pH




Annexe II : Méthode filtration sur membrane

1-Stériliser la rampe 1-Stériliser la rampe

3-Filtrer I’échantillon 4-Déposer les membranes sur les boites de Petri



Annexe III : Composition chimique des milieux de cultures utilisés

Milieu plate count Agar (pour controle des germes totaux de I’air)

CASCINIC. ..ottt e e e
EXtrait de 1eVUre. .. ..o.oiui
DEXIIOSE ...ttt
GlOSE ..ttt
Milieu DRBC (pour levures &moisissures de I’air)
Peptone de protéose 13 e
DEXIIOSE ..t
Phosphate MmonopOotasSIqQUE. ......oueeniintt ittt e e eeeaeae
Sulfate de MagnesIUML..........oiiiiiii i
DiIchloran. ...
Rose bengale........c.ooiuiiiiii e
Chloram phénicol....... ..ot e
G 153 (0] P
Milieu m Endo agar Les (pour coliformes de la boisson et I’eau)
Extrait de [eVUre. ... ...ooviiuiii i 1.2g
L 13 10} 1 < J 3.7g
5300 0] ] () U< 3.7¢g
50 01101 7.5¢
 I3E2 Tt 0 9.4¢g
Phosphate bipotassique. ........ooveiriiniiiii e 3.3g
Phosphate monopotassique. .........vvuieieiiii i, lg
Chlorure de SOAIUML. . ......oieiiiieeiieeciie et e eeeaee e 3.7¢g
Fuchsine basique.........o.oiuiiiiii e, 0.8g
GO .ttt 0.05¢g
Désoxlycholate de sodium...........coooviiiiiiiiii e, 0.1g
Laurysulfate de sodium............cooiiiiiiii e 0.05¢g

Sulfite de SOdIUM ..ot 1.6g

5g
2.5g

15¢g

5¢g
10g

0.5g
2mg
25mg
0.lmg
15g



Milieu Tryptone Glucose Extract Agar(pour les germes totaux de la boisson et

P’eau)
Extrait de boeuf ..o, 3g
50 0170 1< Sg
D10 Q3 4] PSR g
GO .ttt 15g

Milieu M-Green (pour levures et moisissures)

Extrait de [eVUure........ooeiiii 9¢g
Dextrose (Aanhydre)........o.oouiiniiiii i 50g
Degestion peptique de tissuanimal................ocooiiiiiiiiiiiien. 5¢g
Degestion pancieatique de Caseine .........oovvevreeeirierieeieenneanneanns. 5S¢
Sulfate de magnesiumML.........c.oviiiiii i e 2.1g
Phosphate de potassium............ooeiiiiiiiiiiiii i 2g
DT ] T 0.05¢g
ThIAMINE. ..ot 0.05¢g

Vert de bromocrésol.........ooovniiii i 0.026¢g



Annexe IV : Préparation des milieux de culture
» Préparation du Trypton Glucoeextrakt Agar pour analyser les germes
totaux :
Mettre 24g de poudre en suspension dans un litre d’eau purifiée, bien mélanger et
chauffer sous agitation et laisser bouillir pendant une minute de maniere a dissoudre
parfaitement la poudre.
Autoclaver a 121°C pendant 15mn.
» Préparation du M-Green V et M Schaufus-pottinger pour analyse de
levures et moisissures :
Mettre 7.3g de poudre en suspension dans 100ml d’eau purifiée, bien mélanger et
chauffer sous agitation pendant une minute jusqu’a une parfaite dissolution de la
poudre.

Autoclaver a 121°C pendant 10mn.

» Préparation de I’Agar pour comptage sur plaque (contréle d’air) pour
analyse de germes totaux :

Mettre 18g de poudre en suspension dans un litre d’eau purifiée, bien mélanger et
chauffer sous agitation et laisser bouillir pendant une minute de maniere a dissoudre
parfaitement la poudre.
Autoclaver a 121°C pendant 15mn.

» Préparation TAB Agar pour le jus :
Ajouter 29¢g de poudre en suspension a un litre d’eau purifiée, bien mélanger et
chauffer sous agitation jusqu’a ébullition et dissolution compléte.
Passer a I’autoclave de 15mn a 121°C.
Refroidir entre 45°C-50°C, ajuster le pH a 4.00+0.2 en ajoutant 1.7ml H,SO4 a 1N,
bien mélanggé.

» Préparation de Difco-DRBC agar (Coliforme air) :

Mettre 31.6g de poudre en suspension dans un litre d’eau purifiée.
Bien mélanger. Chauffer sous agitation fréquente et laisser bouillir pendant une
minute de maniére a dissoudre parfaitement la poudre.

Autoclaver a 121°C pendant 15mn.



Annexe V : matériel et réactifs utilisés au niveau de laboratoire

Tableau 3: Matériel et réactifs utilis¢é pour les analyses physicochimiques et

microbiologiques

Appareil Marque

§ Balance ¢électronique KERN.PRS4200g

E pH métre ULTRA BASIC

g Turbidimétre HA CH2100P TURBIMETRE

'=: Densité metre DENTECH METER DMAA4S.
Conductimétre EUTECH instruments Cyber Sber Scanconl 1.
Comparateur Palintest comparator.

Tamis (20 méches).

Matériels

Plaque chauffante

VELP SCIENTIFICA

Rampe de filtration
Hotte microbiologique

Autoclave
Etuves
Appareil de controle

microbiologique de I'air

Ecouvillons
ATP metre

Bec Bunsen
Réactifs :

Eau stérile.

Matériels microbiologique

Eau distillée.

Ethanol 95°.

MILLIPORE
TELSTAR MINI-V/PCR
SUBTIL CREPIEUX

BINDER, MEMMERT

M-Air-T

SYSTEMII




Annexe VI : Démonstration de la formule de la vitamine C
La teneur en vitamine C est exprimée par la formule suivante :
La teneur en Vit C =20*4.4*V (jo¢ey enmg/l

Niode *V iode =Nuiitc *Viic

[Vit C]1= (N e * Bqg VitV *1000) /V jus
Eqgviic = M/ Ngg

Donc : [VitC] =(0.05 * 88 * V jo 1000)/ 50
[VitC] =4.4%20 *V g



Conductimeétre ) . Turbidimeétre

Thermomeétre

Materiel en verre



Bec Bunsen

Etuves

Rampe de filtration Appareil M-Air-T



Pompe aspiratrice Epistolier pour flambage

Boites de Pétri

15410-47-ALR Cartons adsorbants



Membrane filtrante 0.45 pm

Comparateur Tamis

Densité meétre ATP-metrie



Armoire chimique Hotte chimique

Réfrigérateur de 4°C

Radiateur

o EVAPORATION

&) conpensaTmion P e AT R Tt ]

EAU

Chaudiére



Unité du CIP Cleaning In Place



Resultats des analyses microbiologig

.

Jus Minute Maid pulpy apres 40 jours



Tableau 19 : Evolution de la pulposité au cours du stockage a differents

temperatures.

Tableau20 : Evolution du degré de Brix au cours du stockage a differents

temperatures.

Annexe VII

jours M+ET M+ET M=+ET
10 2,910,073 |2,99+0,045 | 3,090,045
20 2,94+0,056 |2,99+0,004 |3,10+0,036
30 2,95+0,146 |3,02+0,030 |3,14+0,049
40 2,95+0,054 |3,03+0,040 |3,19+0,077
Analyse 2,92+0,10
initiale

température/ | 4°C Ambiante [45°C
jours M=ET M=zET M=ET
10 11,860,031 11,88+0,00|11,91+0,07
20 11,89+0,06|11,98+0,08 | 11,96+0,04
30 11,91+0,07 | 12+0,00 12,18+0,08
40 11,95+0,06(12,03+0,03|12,33+0,03
Analyse 11,84+0,00
initiale




Tableau 21 : Evolution du pH au cours du stockage a differents temperatures.

temperature/ | 4°C Ambiante |45°C
jours MZET MZET M+ET
10 340,01 3,02+0,02 |3,0210,03
20 3,03+0,02 |3,03+0,00 |3,06%0,00
30 3,04+0,02 |3,07+0,02 |3,08%£0,00
40 3,07+0,01 |3,09+0,00 |3,08+0,01
Analyse 3,00£0,00
initiale

Tableau 22 : Evolution de I’acidité au cours du stockage a differents temperatures.

temperature/ | 4°C Ambiante |45°C
jours M=ET M=ET M=zET
10 0,32+0,0 |0,33+0,00 |0,32£0,00
20 0,31+0,01 {0,32+0,00 |0,3340,01
30 0,30+0,04 |0,31+0,00 |0,31+0,04
40 0,93+0,04 |0,30+0,01 |0,2940,04
Analyse 0,33+0,00
initiale




Tableau 23 : Evolution de la densité relative au cours du stockage a differents

temperatures.

Tableau 24: Evolution de la concentration de la vitamine C au cours du stockage a

temperature/ | 4°C Ambiante |45°C
jours MZET M<ET M+ET
10 1,05+0,00 |1,04+0,02 |1,04+0,00
20 1,04+0,00 |1,05+0,00 |1,05+0,00
30 1,05+0,00 |1,05+0,02 |1,05+0,00
40 1,05+0,00 |1,05+0,00 |1,05+0,00
Analyse 1,04+0,04
initiale

differents temperatures.

température/ | 4°C Ambiante [45°C
jours MzET M<ET M=+ET
10 272,843,59|267,7+£0,32(261,2+4,24
20 272,8+3,39|267,5£0,89 | 234,6+1,69
30 270,2+3,58 | 235,5+0,57|221,6+1,65
40 268,1+3,29|235,2+1,97|190,6+4,14
Analyse 275,7345,29

initiale




Tableau 25 : Evolution de I’indice de formol au cours du stockage a differents

temperatures.

temperature/ | 4°C Ambiante [45°C
jours MzET M+ET M=+ET
10 29,17+0,12|28,17+0,12 | 26,42+0,10
20 28,92+0,47|27,92+0,94 | 26,58+0,94
30 28,75+0,35|27,17+0,12 | 27,58+0,31
40 28,17+0,12 | 25,92+0,24 | 27,75+0,35
Analyse 27,92+0,58

initiale




Annexe IIX

Tableau 7 : Résultats d’analyse statistique de 1’effet de CIP sur la qualit¢ du produit

fini.

source

Sum-of-Squares df F-ratio

traitements

187604,92 19 1,05

91.849

error 6613.116 72

Tableau 8 : Résultats d’analyse statistique de 1’effet de temps et temperatures sur la

qualité du produit fini.

source Sum-of-Squares df F-ratio
Parametres 609148,64 6 1105,35
T°C 585,55 2 3,18
TPS 335.99 3 1,22
error 6613.116
72
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