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Résumé

Le présent travail s’inscrit dans le cadre d’un projet de fin d’étude réalisé au
sein du laboratoire d’analyse de la société ALF AL Maghreb (fabrication d’aliments
composés pour volailles et bétails).

L'objectif de ce projet est I'optimisation des deux méthodes d’analyses
complémentaires L'indice de Dispérsibilité des Protéines (I'IDP) Eindice de
Solubilité des Protéines dans le KOH a 0,2%. Casx dmalyses permettant le
contréle de la qualité des tourteaux de soja. Liappion de la méthodologie des
plans d’expériences, nous ont permis de mettrdaare prapidement, un réglage des
parameétres des ces deux méthodes d’analyses afirésidtats comparables a ceux

obtenus par un laboratoire de référence.

Mots clés plan dexpérience, Plan de Plackett et Burman, Lihdice de
dispérsibilité des protéines (I'IDP), Indice de saibilité des protéines dans le

KOH a 0,2%, qualité de cuisson du tourteau du soja.
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Dans la formulation d’aliment pour bétails et vid le tourteau de soja et I'élément principale.
La qualité nutritionnelle de cet aliment est exaéeipar deux tests :

+ L’indice de dispérsibilité des protéines I'IDP
+ Indice de solubilité des protéines dans le KOH230,

La societé ALF AL Maghreb s’est inscrit ces deuxtimées pour le contréle de la qualité du
tourteau de soja. Elle utilise des protocoles arpEntaux normalisés. Toutefois, les résultats
trouvés par le laboratoire de la société ALF AL Miadp présentent un écart important comparés a
ceux d'un laboratoire de référence.

Dans le cadre de ce travail, nous nous somme®§#&s a examiner les paramétres de ces deux
meéthodes d’analyses, afin de minimiser cet écart.

A ce sujet nous avons choisi la méthodologie dassptl’expériences.

Dans un premier temps nous allons présenter enlarsbciété, le procéde et la méthodologie,
ensuite nous allons présenter les travaux effectiaés le cadre de ce stage de projet de fin
d’études.
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Chapitre I :
Présentation de la société ALF AL Maghreb et ses
activités

. Présentation de la société :

La societée ALF AL Maghreb, est I'une des princgsal entreprises agricoles a Fes, qui se
spécialise dans la fabrication et la commerciatisatles aliments de bétails et volailles, c’est une
société anonyme crée en 1974 par le groupe Cha@iidlaBRAHIM a Fes avant de se déplacer au
nouveau site, situé au lotissement ENNAMAE au dgeramdustriel BEN SOUDA. La société se
décompose en 3 grandes unités :

» La production : pour la fabrication d’aliments camsps équilibrés, présentés sous forme de
farine, miettes ou granulés et adaptés pour chiggeed’animal.

> Le laboratoire : pour les analyses physicochimiaianicrobiologiques

> Le prémix : pour la fabrication d’'un prémélange elpgrémix ; ce sont des concentrés d'oligo-
éléments, de vitamines et de minéraux. lls soriciss en faible pourcentage aux différentes
matiéres premiéres pour constituer l'aliment cobtgplgestination du bétalil.

|.1. Fiche techniques de la société :

Raison sociale Sociétée ALF AL Maghreb
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Forme juridique Société Anonyme (S.A).
Date de création 1974
Capital 50.000.000.00 DH
Patente 13245830
Identification fiscale 04500755
Tél (212)5.35.72.80.95
Fax (212) 5.35.65.56.08
Siége social Lotissement Ennamae Quartier, Industriel Ben sdtgda
MAROC
Superficie 6000 m2, dont 2500 m2 couverts
Activités Fabrication d’Aliments composés pour Bovins, Owhs
Volailles
Capacité de production 700 tonnes.
Destination des produits fermes propres a 'entreprise, Revendeurs et Etsveu
Effectif 144 permanentes

52 temporaires

Certification ISO 9001 version 2008 et OHSAS 18001

|.2. Organigramme de la socied&F AL MaghrebVoir I'annexe.

lI. Alimentation animale et processus de production :

Les animaux doivent trouver dans leur alimentatitas apports quotidiens en énergie, en
protéines, en vitamines, en minéraux et en fibrégétales. lIs les trouvent dans les aliments
composés ou les différentes matieres premiéresassemblées en fonction de ce qu'elles apportent
dans un dosage équilibré. Pour tous les animauevd@e, les céréales constituent la base
énergétique de la ration alimentaire. Elles repréesg en moyenne prés de 50% des matieres
premiéres mises en ceuvre dans les aliments composés
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[I.1. A chaque animal son aliment compos

Les besoins nutritionnels des animaux dépendetiesigece, de I'age, du sexe et de ce qu'ils
produisent. En fonction de ces besoins, le forneulatcompose pour chacun une recette adaptée :
un assemblage spécifigue de matieres premiéres..licrerd nutritionnellement équilibré doit
aussi étre facile a consommer. Pour cela les famscadaptent la forme de présentation de
l'aliment: farine (poussin, poule), miette (vol@)ll petit ou gros granulé (porc, bovin) sont
distribués aux animaux en fonction de leur taitldesleur morphologie.

Pour élaborer des aliments équilibrés pour tousatesaux, en fonction de leur spécificité, les
fabricants doivent trés bien connaitre :

> les besoins des animaux. Cette connaissance toirés détaillée et tres précise

» la composition des matiéres premiéres, en allasgu@ chaque nutriment en qualité et en
guantité.

[1.2. Contrble qualité au laboratoire thesociété :

Le controle de la qualité fait partie des bonneatipues de fabrication ; il concerne
I'échantillonnage, les spécifications, le contrééénsi que les procédures d'organisation, de
documentation et de libération qui garantissent lggeanalyses nécessaires et appropriées ont
réellement été effectuées et que les matieres presiet les produits finis ne sont pas libérés pou
l'utilisation, la vente ou I'approvisionnement sgaos leur qualité n'ait été jugée satisfaisante.

La qualité des matieres premieres et des prodinis ést contrélée en permanence. Ces
contréles peuvent porter sur la qualité des prediniis, ou celle des matieres premiéres utilisées,
les différentes analyses de contrdle de qualit@looratoire sont les suivantes :

lI.2.a. Les analyses physico-chimiques

Pour chaque matiere premiére et produit fini leviserqualité définit des paramétres d’'analyse
(humidité, température, activité d’eau..) qui vigevaleur nutritionnelle du produit, accompagnée
des fréquences d’analyse pour les comparer avecade®es prédéfinies.

> Détermination de I'humidité:

Apres broyage et conditionnement éventuels, la atiethconsiste a un séchage du produit a une
température de 103°C(ou autre selon le produityigeinquatre heures.

> Dosage des cendres brutes:

On entend par cendres brutes, le résidu obtents apcenération dans les conditions de la
norme. La teneur en matiere minérale d’'une substa@st conventionnellement le résidu de la
substance apres incinération dans un four pendaheares a une température de 550°C.

Faculté des Sciences et Techniques - Fés
[=] B.P. 2202 — Route d’'Imouzzer — FES
8 212535608014 ;Fax:2125356082 14



Université Sidi Mohammed Ben Abdellah
Faculté des Sciences et Techniques
www.fst-usmba.ac.ma

> Détermination de la teneur en protéine brute sédométhode de
Kjeldahl:

La méthode Kjeldahl consiste a doser la teneupretéine brute aprés une minéralisation
effectuée a l'aide d'un exces d'acide sulfurigueentre, en présence de catalyseurs pour acceélérer
la réaction de décomposition.

Aprés minéralisation, tout I'azote se trouve danwinéralisat sous une méme forme minérale,
Apres une l'alcalinisation des produits de la iéagbuis distillation, I'azote est ensuite dosé yae
solution titrée d'acide sulfurique.

La détermination des protéines par la méthode Kfdld'effectue en trois étapes :

Etape 1 : minéralisation de I'’échantillon

Pendant I'étape de la minéralisation, 'azote poui€ est transformé en azote ammoniacal par
oxydation de la matiére organique dans l'acide usigfie concentré a haute température, en
présence d’'un catalyseur.

L’acide sulfuriqgue concentré a pour but d’'oxydemtatiere organique et de transformer l'azote
protéique en ammoniaque NH3. Il sert égalementégegpi'ammoniac gazeux sous la forme de
sulfate d’ammoniac, par action de la base aveakac

Protein (C, H, O, N) + bBO;  — > CQ+ H0 + (NH,),SOy

Etape 2: distillation de 'ammoniac

Avant de distiller 'ammoniac a la vapeur d’eau, dawit libérer l'ammoniac sous la forme du sel
(NH4)2S04 par I'addition d'une solution concenteeNia OH en exces.

(NH,),S0; +2NaOH 2N+ NaSOs+ 2H,0

L’ammoniac est ensuite distillé par la vapeur d’e@apiégée dans une solution d’acide borique.
L’ammoniac réagit avec I'acide borique pour forrdes sels borates d’ammonium :

NHs+ H3:BOs NH4+ +H,BOs

Etape 3 : titrage de 'ammoniac

L’ammoniac sous la forme de borates d’ammoniumtiggt directement a 'aide d’'une solution
standardisée d’acide sulfurique,&D,) :

2NH4Jr +2H,BO3 +H,S 0O, 2H3B03+ (N H4)2SO4

On fait un essai a blanc en mettant tous les féasauf I'échantillon, pour soustraire 'ammoniac
contenu dans les réactifs de 'ammoniac contens dachantillon.

Calcul du % de protéines dans I'’échantillon
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(Ve —Vb) = N = 0,014 = 100 = 6.25

m(&chantillon)

V a: volume du titrage en ml de I'échantillon testlon la méthode Kjeldahl.
V b : volume du titrage en ml du test en blandiséaselon la méthode Kjeldahl.
N : la normalité de la solution du titrage danmiéthode Kjeldahl.
m : la masse de la prise d’essai en g.
Le facteur 6.25 est utilisé pour convertir 'azdeKjeldahl en protéines brutes (100 g de protéines
brutes égale a 16 g d’azote de Kjeldahl).
100g de protéine brutes 16 g d’azote de Kjeldahl 6325¢
X :: 1g d’azote de Kjeldahl —>
0,014 : 14(la masse molaire d’azote) multiplié @&01(pour convertir l'unité du volume en litre)

> Dosage de la matiére grasse

C’est la méthode de référence utilisée pour lardétation de la matiere grasse dans les
aliments solides déshydratés. C’est une méthodeinggtrique qui consiste a une extraction
préliminaire a I'éther de pétrole de la matieresgeades échantillons.

> Détermination de I'activité de I'eau

La méthode Consiste a déterminer I'eau libre d@&abéntillon & I'aide d’un activimétre.
I1.2.b. Les analyses bactériologiques :

> Recherche des moisissuresa méthode consiste a un dénombrement
de moisissures en ensemencant des échantillondasgélose Sabourand des différentes
dilutions préparées dans I'eau péptonée.

> Recherche des salmonelte®n procede a la recherche de salmonelle
par la méthode classique en passant par le préhegssément dans I'eau péptonée tamponnée et
enrichissement dans le bouillon sélénite, puisskgnencement sur le vert brillant.

Il.2.c. Les analyses de sérologie :

> Recherche des mycotoxinese sont des métabolites secondaires
hautement toxiques produits principalement par deampignons des especes Fusarium,
Aspergillus, et Penicillium. Ce sont des petitedéooles de durée de vie dans l'aliment bien
plus longue que celles des champignons les ayarthétysés. Elles sont chimiquement et
thermiquement stables. Le laboratoire de la soc@tééresse a la recherche de trois types de
mycotoxine : L'aflatoxine Total ou AFT, Le déoxyalénol ou DON et Fumonisine FUM.
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: . Champignon . . :
Mycotoxine Denrées PIg Conséquences de l'ingestion
producteur
Mais, Aspergillus Potentiellement  cancérogénes  chez

Aflatoxine Arachides I'homme. Effets néfastes sur divers animaux
et en particuliers les poulets

. Blg, Mais et | USarum Intoxications humaines. Toxiques pour es
Déoxynivalénol culmorum . .
Orge animaux et en particulier les porcs
Mais Fusarium cancérogéne chez 'homme. Toxique pour

. monoliforme . ,
Fumonisine les porcs et les volailles. Responsable d’une

maladie mortelle pour les chevaux.

Les mycotoxines dans les grains et graines de base.

Principe du test:

Le test ELISA est une technique immuno-enzigna de détection, qui permet de visualiser
une réaction antigene-anticorps grace a une ré@acborée produite par l'action sur un substrat
d'une enzyme préalablement fixée a I'anticorps.

La technique ELISA en compétition utilise une pimé a rechercher, immobilisée sur un
support plastique et un anticorps spécifique cargug une enzyme, qui est révelé par I'addition
d’'un substrat qui se colore. Ce systéme de révélagst mis en compétition par une mise en
présence préalable d’un échantillon a doser awttitorps conjugué. Ce dernier est alors bloqué
par la protéine recherchée et n’est donc pas ré&uglée support plastique. Ce systeme fonctionne a
'envers dans le sens ou plus il y a de protéigsegmte, moins il y a de coloration.

[1.3. Processus de fabrication :

Le processus de fabrication des aliments composés g8 décomposer en plusieurs étapes
principales : la réception des matieres premideebrication et I'expédition. Elles sont précédée
d'une étape de recherche et de formulation poerméier les besoins alimentaires des animaux et
les caractéristiques des matieres premieres sgourgusement étudiés dans les laboratoires et les
centres de recherche afin d'assembler les ingrédiams des proportions adaptées.

[1.3.a. Formulation et recherche de lallen@re recette :

Les animaux doivent trouver dans leur alimentatitas apports quotidiens en énergie, en
protéines, en vitamines, en minéraux et en fibrégétales. lls les trouvent dans les aliments
composeés ou les difféerentes matieres premieresasseinblées en fonction de ce qu'elles apportent
dans un dosage équilibré. C'est cet assemblagesmainlement dosé et proportionné, qui constitue
I'étape de la formulation, c'est & dire la déteatiam de la meilleure recette possible.
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Pour tous les animaux d'élevage, les céréales itwmrdt la base énergétique de la ration
alimentaire. Elles représentent en moyenne présSO8e des matiéres premieres mises en ceuvre
dans les aliments composés.

H Cereales B Tourteaux d'oleagineux
M Graines proteagineuses B Co-produits des industries cerealieres
BFourrages deshydrates EMineraux et vitamines

La Enelasse debeterrave M Tuile et graissevegetales

composition moyenne d'un aliment

11.3.b. réception des matieres premiexesein de I'entreprise :

D'origines variées, aussi bien locales, qu'intéonates, ces matieres premieres, a leur arrivée,
sont pesées et font I'objet d’'un prélevement d'dtihaen destiné au contrdle de leur qualité. Ces
échantillons sont conservés pendant trois moisgessite et permettent une tracabilité complete des
produits finis.

Les matiéres premieres livrées sont déverséesdinfosses equipées de tremies qui dirigent
les matiéres premiéres au moyen d'élévateur a godats des silos de stockage rigoureusement
identifiés, pour empécher les mélanges de diffésentatieres premiéres entre elles.

I1.3.c .Le broyage et le prémélange :

Apres un passage dans I'une des deux bennes peskaspiantité de matiere premiere définie
selon la formule de l'aliment a fabriquer, rejoimt broyeur a marteaux permettant ainsi de réduire
la taille de la matiére premiére a une granuloraémius petite afin de réaliser des mélanges
homogeénes , apres passage sur des grilles qui pyentnée calibrer la taille du grain, les matiéres

premieres rejoignent le mélangeur.
11.3.d .Le mélange :

Apres avoir été pesées, broyées et prémélang&enalgeres premieres sont dirigées vers une
mélangeuse qui permet, suivant la formule a réaliseldition de compléments, des aditifs et des
liquides nécessaires tels que : I'huile, la chglméthionine, et vitamines.. Cette étape d'uneuré
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de quatre min constitue une étape essentielle penmbed’ obtenir une homogénéité parfaite du
produit.

Si la composition du produit nécessite I'ajout délamse, le mélange obtenu passe par un
meélasseur qui assure I'ajout de mélasse de bettesglon la formule. La fabrication des produits
utilisés sous forme de farine se termine a cettpectla fabrication de granulés nécessite une étape
supplémentaire de pressage pour I'obtention desitfrs.

1I.3.e. Fabrication des granules :

La farine est dirigée, vers une presse thmnslle est injectée de la vapeur d’eau pour abten
une pate a 85°C. Cette pate est ensuite pousseaiveanneau d'acier perforé de petits trous qui
permet a la pate de sortir sous forme de batomuetsont ensuite cassés en morceaux de quelques
mm et refroidis, ce sont les granulés. Le tamisiggegranulés est I'ultime étape avant le stockage
permettant d’éliminer les différentes poussieres.

[1.3.f. L'acheminement de 'alimentqu&n élevage :

Les aliments sont chargés dans des camions, acgoémal'une étiquette ou d'un bon de
livraison sur lesquels on retrouve obligatoireméntcomposition de l'aliment, ses garanties
nutritionnelles, le mode d'emploi et tous les élémmale tracabilité permettant de remonter a la
formule fabriquée et aux matiéres premieres inaE&gEm

/ Chapitre I1 : \

: La partie bibliographique [
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| .La méthodologie des plans d’expériences :

[.1.Introduction :

La modélisation statistique doit étre différencdiela modélisation physique. Dans le second
cas les physiciens (c'est aussi vrai pour les cté®sj les biologistes, ou tout autre scientifique),
cherchent a construire un modele explicatif d'uanamene, qui est soutenu par une théorie plus
générale décrivant comment les phénomeénes onétieaxploitant le principe de causalité. Dans le
cas de la modélisation statistique, le modéle k@ @&instruit a partir des données disponibles, sans
aucun a priori sur les mécanismes entrant en j@ex.type de modélisation s'appelle aussi
modélisation empirique. Bien entendu, compléter oralélisation statistique par des équations
physiques (souvent intégrées dans les prétraitandestdonnées) est toujours positif.

Un modéle est avant tout un moyen de relier unengp Y a des variables explicatives
Xi, par une relation fonctionnelle :
Y = F(Xi)

A partir de ce modele les expérimentateurs peudétgrminer les valeurs des facteurs influents
et prédire une réponse dans le but d'optimisedéesx méthodes d’analyses.

l.2. Historique :
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La méthode des plans d'expériences n'est pas cim@dae nouvelle. Elle date en fait du début
du siécle avec les travaux de FISHER (1925). Lemars utilisateurs de ces méthodes furent des
agronomes qui ont vite compris l'intérét des pldexpériences et, notamment, la réduction du
nombre d'essais lorsqu'on étudie de nombreux pamsneEn effet, les essais en agronomie
nécessitent beaucoup de parametres, I'étude demamd d'un blé nécessite la prise en compte du
type de terrain, des différents traitements, desdéeillement.

De plus, dans ce type d'expérimentation, il faigralre un an avant de connaitre les résultats.

Il était donc indispensable de réduire le nombesgdliis sans perdre en précision et d'étre
capable de planifier d'une facon formelle la campad'essais. Mais cette technique est restée
relativement confidentielle et n'a pas réussi aépén de facon significative les industries
occidentales avant les années soixante dix.

Une des raisons de ce manque d'intérét des inelgspour la méthode était probablement
l'aspect trop théorique de I'approche proposéefdllu les travaux du Docteur TAGUCHI dans les
années soixante au Japon pour que les plans dexges pénétrent les usines. TAGUCHI, avec le
pragmatisme qui caractérise les japonais, a su lifienpet clarifier I'utilisation des plans
d'expériences. Son apport est considérable efflesidin a grande échelle de ses travaux aux Etats-
Unis date de la fin des années soixante dix.

Aujourd'hui, les plans d'expériences représenterdutil indispensable & tout industriel, du plus
petit au plus grand, soucieux d'améliorer la géala ses produits.

Au cours de ces derniéres années, la méthode aes glbxpériences s'est imposée a I'ensemble
des industriels. Autrefois confidentielle, elle oait aujourd’hui un développement spectaculaire.
La précision des résultats obtenus, la pertinerese idformations apportées par cette méthode
contribuent a son développement actuel dans teuselgeurs d'activités.

La méthode, une fois comprise, constitue une éra@eersible dans la carriere du technicien
gui ne pourra plus envisager de réaliser des esaassutiliser un plan d'expérience.

[.3. Terminologie :

Les utilisateurs de plan d’expérience pratiquenvaceabulaire propre au domaine et il convient
d’expliciter les termes utilises avant de préselgeeste du projet.

|.3.a. Notion d’expérience :

Epreuve ou essai réalise dans le but d’étudiethém@mene.

Plan d’expériences est le plan qui résume tous essassaires pour effectuer cette etude.il
donne pour chaque expérience les conditions opératsuivant lesquelles on I'exécute.
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[.3.b. Facteurs :

On appelle facteurs, les causes supposes ou @tqin agissent de fagon significative sur
le phénomeéne. Les facteurs peuvent étre qualitatifguantitatifs, continus ou discontinus,
contrblables (ou non contrdlables).

|.3.c. Réponse :

Une réponse expérimentale est une manifestatiorunalgle, observée lorsque I'on fait
varier les facteurs étudiés.

1.3.d. Matrice d’expérience :

La matrice d’expérience est un objet mathématiquie pgésente, sous forme codée ou
normée, I'ensemble des expériences a réaliser.t Qiastableau constitue de N lignes
correspondant aux N expériences a réaliser et Knoels, correspondant aux K facteurs a
étudier. L'élément Xij de la matrice ainsi formé&mrespond a la valeur du niveau que prend la

jeme variable ala’ieme expérience.
|.3.e. Domaine expérimentale :

Un domaine de variation est défini pour chaqueeiact l'intérieur duquel il peut prendre
différentes valeurs ou niveaux.

On appelle « domaine expérimental » I'ensemble rdesaux que peut prendre chacun des
facteurs. Il faut avant toute expérimentation, miéftorrectement sa taille, sa forme, ses postbili
d’extension, ses éventuelles discontinuités.

|.3.f. Effet d’'un facteur :

L’effet d'un facteur X correspond a la variation lderéponse Y lorsque X passe d’'une valeur —
X a une autre valeur +X comme présenté sur ladig@raphiquement, plus I'effet est important, ce
qui peut déja donner des indications.

l. 4. Les plans d'expériences : Un outil pouougse un probleme :

La démarche expérimentale reste la méthode impertiacquisition des connaissances dans le
domaine industriel. De facon naturelle, I'hnommed®sa démarche d'acquisition des connaissances
en avancant progressivement, puis il réorienteegpgriences en fonction des résultats obtenus. I
recherche en général a augmenter la productivites@ssais.

Les difficultés de l'expérimentateur ne s'arréteas$ a la planification et a la réalisation des
essais. Une fois, ceux-ci réalisés, il faut intétgr les résultats et il n'‘est pas rare de seuetro
devant une pléthore de mesures et de ne pas abautiquelconque résultat. C'est a ce moment la
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gu'on se dit souvent " les essais que j'ai reabs@s$ inutiles, par contre jaurais d0 faire desitr
expérimentations ".

Une bonne démarche d'acquisition des connaissal®esit aboutir & des résultats aisés a
interpréter. lls devront étre également aisés areneh ceuvre aussi bien par des spécialistes que pa
des non spécialistes.

Tous les industriels connaissent ces interrogatianssi, il est courant de se poser quelques
guestions :

= Quelle stratégie d'essais adopter pour arrivedeapéent aux résultats attendus?

= N'existe-t-il pas de meilleures stratégies quetceéa?

= Quel est le nombre minimum d'essais qui doivend é#alisés pour arriver aux
résultats ?

= Ne peut-on pas éviter de réaliser des essaisanfil

= Comment améliorer la précision de mes résultats ?

La méthode des plans d'expériences apporte uneodudtigie pour répondre a ces questions.
Cette méthodologie sans équivalent permet d'atieinthe meilleure connaissance du systeme
observé par la réalisation d'un " minimum " d'esg&iun maximum de preécision.

1.5. les paramétres responsables des variatioservées dans un systeme :
La méthode des plans d'expériences est un outleddal'amélioration de la qualité.

Vous étes confrontés a un probleme complexe. Ddiptad paramétres sont susceptibles
d'influer sur le systeme étudié. La performance ues cherchez a atteindre est caractérisée par
une ou plusieurs réponses.

Ce type de probleme peut étre schématisé par Uteermre que I'on cherche a "éclaircir” pour
mieux en comprendre le fonctionnement et en op#imises performances. La démarche est
expérimentale : I'information sur le phénoméne obsest acquise a partir d’essais préalablement

planifiés.
‘L\ Aléas
_),

;’ Boite noire %
—_— Réponse (5)
Parameétres

Faculté des Sciences et Techniques - Fés
[=] B.P. 2202 — Route d’'Imouzzer — FES
8 212535608014 ;Fax:2125356082 14



Université Sidi Mohammed Ben Abdellah
Faculté des Sciences et Techniques
www.fst-usmba.ac.ma

Le plan d'expérience sert a mettre en évidencegegatifier l'influence des parametres pris en
compte, lorsque vous devez mettre en ceuvre une déssais physiques ou une série de calculs
numeriques.

+ Domaines d'application :
Les plans d'expériences s'appliquent aux cas dsivan

= Etudes techniques avec détermination des cotagibimdérances.
= Optimisation de processus.

= Etude des moyens de fabrication.

= Essais de mise au point.

= Essais d'endurance.

» Essais de laboratoires.

|.6. Avantages des plans d’expériences :

Les avantages de la méthode par rapport a une deéthexpérimentation traditionnelle sont :

* Moins d'essais.

= Précision et optimisation des résultats.

= Stratégie d'essais : essais planifiés.

= Interprétation graphique simple.

= Réveélation d'interactions entre les parametres.
= Conclusions fiables.

Capitalisation du savoir-faire.

|.7. Categories des plans d’expériences :
Les plans sont répartis en différentes catégories :
> Plans de criblage :

Ces plans sont congus pour déterminer les factesigglus importants affectant une variable de
réponse. La plupart de ces plans utilisent detdiasta deux niveaux uniquement. Ces facteurs
peuvent étre quantitatifs ou qualitatifs. Parmigks proposés : plans factoriels a 2 niveauxigla
factoriels & niveaux mixtes et plans factorielgti@naires.

> Plans en surface de réponse :

Le probléme consiste a connaitre en n'importe gaelt du domaine expérimental la valeur
d'une ou plusieurs propriétés. L'objectif est dever des conditions expérimentales optimales pour
une propriété étudiée ou de déterminer une zoneodwromis acceptable entre les objectifs sur
différentes propriétés (jusqu'a 20). Cette recheepdsse par l'utilisation d'un modéle mathématique
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empirique pour représenter chaque réponse dansntaide expérimental. Le modéle polynomial
retenu est soit du premier degré soit du seconcédeg

Ces plans utilisent au minimum 3 niveaux pour kestdurs expérimentaux. Parmi les plans
proposeés : plans centrés composites, plans deBshaken, plans factoriels a 3 niveaux...

> Plans de mélanges : adaptés aux facteurs dépendants

L'objectif de ce plan est de choisir les combinasajui permettent de couvrir I'espace
expérimental de facon adéquate.

> Plans factoriels complets/fractionnaires :
. Plans factoriels complets : toutes les combinaisigs niveaux de
facteurs sont présentes.
. Plans factoriels fractionnaires : tous les nivedexchaque facteur sont
présents, mais pas toutes les combinaisons passiblEacteurs.

1.8. Démarche méthodologique :

La mise en ceuvre d'un plan d'expérience pour étudisurface de réponse d'un systeme
expérimental et trouver un optimum peut se résigalen la procédure suivante:

. Définir le probleme a étudier.

. Sélectionner la réponse et les facteurs comtda

. Définir le domaine expérimental, en fixant légeaux des facteurs sélectionnés.

. Choisir un modele.

. Choisir un plan d'expérience tenant compte daditions propres au probleme a traiter.
. Réaliser les essais.

. Traiter les données par un logiciel adéquat.

. Interpréter la validité du modeéle postulé eitmificativité des coefficients.

© 00 N oo 0o b~ w N Rk

. Sélectionner les coefficients significatifseshhodéle est validé.
10. Prédire les niveaux des facteurs a I'optimum.

11. Faire un essai complémentaire en appliquantdisirs optimales des facteurs pour valider
les conclusions.

1.9. Matrices et plans d'expériences :
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De trés nombreuses matrices d'expériences sonbggep en fonction :

des caractéristiques du probléme.

du degré du polynéme.

des objectifs préférentiels de I'expérimentateur.
des contraintes spécifiques de I'expérimentation.

[.10. Conclusion :

La démarche des plans d’expériences est expérilaertmformation sur le phénomeéne
observée est acquise a partir d’'essais préalabted&fimis. Ces plans apportent justement une
solution permettant de réduire considérablemenidmbre d’expériences a réaliser en gardant
presque autant d’'informations efficaces.

ll. Les indicateurs de contrble de la qualité dsson du soja :

Il.1. Graine de soja, ses qualités et méthdtearaction :
II.1. a. Graine de soja :

Le soja, ou soya, est une plante grimpante claasg ld catégorie des Iégumineuses, proche du
haricot, largement cultivée pour ses graines olgages qui fournissent la principale huile
alimentaire consommée dans le monde. Le tourteau,
issu de la trituration des graines de soja estitecipale
matiere riche en protéines employée en alimentatio w-“-‘-ﬂ-h-
animale.

Il en existe plus de 100 variétés différentes qui s
distinguent par la taille, la couleur, la teneur en
protéines et la consistance huileuse. La varigéime
jaune est la plus fréequemment utilisée car elldienh
une combinaison optimale de protéines, lipidesoét.g
Le soja est cultivé a grande échelle aux Etats;Unis
Brésil, en Argentine et en Chine.

Avec une production mondiale de 221 millions dentm en 2007/08, le soja domine et
continuera a dominer le marché mondial des hullele® protéines végétales : il représente plus de
50 % en masse de la production mondiale d'oléaginEn tant qu'oléoprotéagineux, le soja
constitue une matiere premiére de choix pour unkitome d'industries utilisatrices de la graine
entiére de soja, de sa composante protéique daude |
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[I.1. b. La composition nutritionnelle de la graide soja :

En plus d'étre une plante respectueuse de I'enmé@orent, le soja, grace a sa composition
nutritionnelle unique dans le monde végétal, esaliment de choix pour tous ceux qui souhaitent
une alimentation saine et équilibrée. Les atoutstimnnels des aliments de soja sont nombreux :

% Une richesse en protéines végétales inéqgalée :

Le soja est particulierement riche en protéines,lssi 20 acides aminés que contiennent les
protéines dans la nature, 8 sont dits essentielst-a-dire que I'organisme n’est pas capable de le
fabriquer. Il faut donc les trouver dans l'alimeita et éviter toute carence. Le soja présente la
particularité de les contenir tous les 8. De plies, protéines du soja présentent une valeur
biologique supérieure aux autres protéines vegetilesi elles sont caractérisées par leur grande
digestibilité.

% Des lipides de qualité :

Les graines de soja contiennent peu d’acides @grasés (dont notre alimentation est souvent
exceédentaire et dont les effets négatifs sur l#&seardio-vasculaire sont reconnus) et apportent en
revanche des acides gras insaturés et polyinsatdoéd les acides gras omeégas 3, que notre
organisme ne sait pas fabriquer et dont notre aliati®n est souvent déficitaire.

#+ Des isoflavones:

Ce sont des antioxydants faisant partie de ladgrdamille des polyphénols, naturellement
présents dans les fruits et légumes. Les étudegser que les isoflavones du soja contribueraient
au maintien du capital minéral osseux et auraierdftet positif sur le fonctionnement vasculaire.

II.2. Les tourteaux de soja définition et préseaptat

[1.2.a. Définition :

Les tourteaux sont les résidus solides obtenussaprtraction de I'huile des graines ou des
fruits oléagineux. Ce sont les sous-produits deitiaration, c’est-a-dire l'industrie de fabriiat
de I'huile.

L'huile est utilisée a 85-86% pour la consommatiomaine. Elle est également utilisée dans
l'industrie (savons, détergents, peintures, ludmif, cosmétiques, encre...).

Les tourteaux sont utilisés en alimentation aninedleonstituent la 2éme classe d’aliments la
plus importante apres les céréales. En effet,ejgésentent la principale source de protéines en
alimentation animale.
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[1.2.b. Obtention des tourteaux apres eximaw des huiles :

Par trituration, les graines sont transformées e lde soja et en farine pour I'alimentation
humaine ou en tourteaux pour I'alimentation animles de 130 millions de tonnes de soja par an
sont triturées mondialement. Comme pour chaqueépibdl'extraction d'huile a partir de graines
oléagineuses, trois étapes principales sont esfieatdans la trituration des graines de soja : le
broyage, la cuisson et la séparation. Il existexdgands procédés pour extraire I'huile :

[1.2.b.i. Par pression continue a chau

Un préchauffage des graines jusqu'a environ 90°Cré&alisé. Les graines sont ensuite
introduites dans une vis sans fin, souvent appefpeler. La température va alors s'élever jusqu'a
120°C. Le rendement est meilleur, les tourteauxuontaux résiduel de matieres grasses de l'ordre
de 4 & 6%.

[1.2.b. ii. Par extraction :

Les lipides sont extraits par solubilisation dares dsolvants organiques (I'hexane). Les
extracteurs, de type continu, sont constitués tbmg caisson dans lequel les graines broyées
avancent sur un tapis roulant. L'extraction se pait lavage par percolation a contre-courant du
solvant chauffé a 50-60°C pendant 4 a 5 heuregniseella (mélange d'huile et de solvant) est
distillé pour séparer : I'huile et I'hexane.

Les tourteaux sont désolvantisés par chauffage5al20°C sous aspiration puis par injection
de vapeur dans un toaster. Les vapeurs du toastecendensées pour réecupérer entrainé. Dans ce
procéde, il y a donc également élévation de la éatpre (cuisson) du tourteau. C'est le procédé
qui possede le meilleur rendement, les tourteawxunntaux résiduel de matiére grasse de l'ordre
de 0,5% a 2,5%. On parle alors de tourteaux dé&shail de tourteaux d'extraction.

[1.3 .Le soja : Un aliment incontournable péas animaux :

Grace a sa richesse en protéines et en huile,alaegde soja constitue un bon compromis
alimentaire pour fournir simultanément les acidesngs et I'énergie dont I'animal a besoin.
L’extraction industrielle de I'huile laisse un pratiappelé tourteau qui représente 80 % du poids
des graines. Ce tourteau, qui est la principalméoutilisée par les animaux, contient jusqu’a 48%
de protéines digestes et bien pourvues en lyssgucen fait un produit incontournable pour les
élevages intensifs.

Ces graines constituent une matiére premiére de poar I'alimentation animale. Elle présente
un certain nombre d’avantages, teneur élevée dgaipes, en lysine, mais aussi des inconvénients :
présence de facteurs antinutritionnels principatgméectines, facteurs anti-trypsiques. A I'état,c
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le soja est tres mal toléré. La cuisson permetdtiner en grande partie les lectines et les Adeet
le rendre mieux utilisable.

[1.3.a .Optimisation des qualités des pmoés de soja par traitements
technologiques :

Les graines de soja contiennent de nombreux fectentinutritionnels dont la plupart sont
thermolabiles. Les graines mdres de soja sont iprpsoa la consommation animale. Elles ont une
faible valeur nutritionnelle. Les produits a baseptdotéines de soja exigent un traitement thermique
pour éliminer les inhibiteurs de protéases, les tgidmaglutines et autres composés
antinutritionnels thermolabiles, ainsi que pounsfarmer les protéines brutes en des formes plus
facilement digestibles.

Différents procédés industriels, basés sur I'édbment de la graine broyée ou non, permettent
d'abaisser la teneur de ces facteurs antinutrigisni©n distingue 2 principaux types de traitement
du soja : cuisson simple ou toastage et extrusion :

» Toastage Traitement thermique par chauffage direct et impectle vapeur d’eau entre 110-
130°C pendant un temps assez long jusqu’a 30 mn.

» Extrusion: Traitement mécanique (compression et cisaillemem¢sapressions entre 30 et
80 bars) et thermique (130 a 150°C) pendant ungdnég court pendant 10 a 30 secondes, obtenu
par entrainement de la matiére premiére par ungusieurs vis vers une filiere. La chaleur peut
étre obtenue par friction et par chauffage du faur Ce traitement, s’il est bien conduit, est
supérieur au toastage : meilleure digestibilité.

D’autres traitements peuvent étres utilisés tets:qu

> La torréfaction: les graines non broyées sont chauffées durandugse minutes a 160-180
°C par conduction dans un cylindre (cuisson sgche

» Le floconnage les graines sont cuites en milieu humide a mdsm400°C et pendant 10 a
20 minutes, puis elles sont aplaties a chaud edidis.

» La micronisation: les graines entiéres ou broyées passent sousampEe a rayonnement
infrarouge, chauffée au gaz ou a I'électricité (faam 45-90 secondes, a 120-145 °C).

Bien que le traitement thermique des graines da sojt nécessaire, un chauffage excessif
provoguera une perte de qualité nutritionnelleréetuisant le Coefficient d'Efficacité Protéique, et
en diminuant les qualités fonctionnelles, notammienrofil de solubilité des protéines. Le
traitement thermique du soja ne doit pas nécessaireviser la destruction compléete des composeés
indésirables, mais l'inactivation des facteurs phss thermorésistants, tout en maximisant la
rétention de nutriments. Un compromis entre livation des facteurs antinutritionnels et la
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conservation de la qualité nutritionnelle et degppétés fonctionnelles des produits est toujoers |
plus important mais aussi les plus difficiles aeoit

[1.3.b .Les substances anti-nutritionaslpréexistantes dans les graines de
soja :

[1.3.b. i. Définition de facteurtarutritionnel :

On appelle facteur antinutritionnel une protéinateaue dans un ingrédient alimentaire qui en
diminue la digestibilité. Il peut s’agir par exeraples inhibiteurs de la trypsine, des lectinesest d
glucosinolates. Par exemple, a I'état brut, lesngiade soya entiéres contiennent un inhibiteur de
la trypsine, c’est-a-dire une substance qui dimifualigestibilité de la protéine. Il faut donc
détruire cet inhibiteur en traitant thermiquemensdya pour éviter une baisse de la performance de
'animal.

11.3. b. ii. Les facteurs anti-nutritifs du soja :

La graine de soja contient des facteurs antinoinitels dont les plus importants et les plus
étudiés pour leur impact sur la physiologie sont:

% Facteurs anti-trypsiques

Les facteurs anti-trypsiques sont des protéinequla propriété d'inhiber les protéases. Dans
le tube digestif, elles forment des complexesgdtables avec la trypsine et la chymotrypsine, ¢e qu
inhibe l'action digestive de ces enzymes. Ces cexegl riches en acides aminés soufrés, sont
excrétés intacts, ce qui :

» augmente les pertes endogenes de protéines
» diminue fortement la digestibilité des protéines
» accentue la carence en acides aminés soufrésgiesifeeuses

La baisse de la concentration d'enzyme dans fintgséle conduit, a une hypersécrétion de
trypsine, ce qui provoque une hypertrophie du pEasr Ces facteurs trés sensibles a la chaleur,
provoquent de forts retards de croissance et im@uwtion des performances zootechniques.

% Lectines ou phyto-hémagglutinines
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Les lectines sont des glycoprotéines assez répandaas le regne végétal. Elles sont
caractérisées par leur affinité pour les sucresst@ette caractéristique qui est responsableule le
propriété d'agglutiner les hématies d'ou leur nenpliyto-hémagglutinines.

Ces phyto-hémagglutinines ont la faculté de ser faue niveau des cellules de la muqueuse
intestinale et d'empécher ainsi I'absorption degles aminés, de la vitamine B12 et des
polysaccharides. Elles sont thermolabiles et praeaq:

> des retards de croissance, des anémies ou desscolit
» une inflammation des cellules épithéliales ded$tin

« L'uréase

Cette enzyme contenue dans la graine de soja cetreep de transformer l'urée en gaz
carbonique et en ammoniac. La consommation decsojan quantité importante dans des rations
enrichies en urée pour les ruminants peut condaies intoxications ammoniacales, la flore
microbienne ne pouvant assimiler la totalité defteoniac produit.

II.3.c. Tests indicateurs de la quatigcuisson :

Dans la plupart des aliments destinés a l'aliméeriadnimale, le tourteau de soja constitue la
principale source d’acides aminés alimentaires. ¢ddmséquent il est primordial d'utiliser, un
tourteau de trés bonne qualité. Ces tourteaux dbitee traité par la chaleur afin de diminuer ou
d’éliminer la présence de facteurs anti-nutritidiese Ce processus de traitement par la chaleur est
déterminant pour la qualité du produit. En effettaarteau qui n’a pas été suffisamment chauffé
comportera de grandes quantités de facteurs aritiomomels. En revanche un tourteau soumis a une
chaleur excessive peut voir sa teneur en acidé@séandigestibles, plus spécifiquement en lysine,
considérablement réduites. Il est donc essentielilider des tourteaux chauffés de maniéres
adéquates.

C’est pourquoi il est nécessaire de disposer de pesmettant de juger la qualité de la cuisson :
optimale, sur-cuisson ou sous-cuisson. Les testglls couramment utilisés sont :

» L'indice de la solubilité des protéines dans leHK.2%.
» La mesure de l'indice de dispersibilité des prasin

La qualité des protéines de tourteau de sojaé@staila réduction des facteurs antinutritionnels,
et l'optimisation de la digestibilité des protéinésanalyse directe des deux spécifications est
difficile dans les opérations de routine. Il eshdoemplacé avec des tests indirects comme l'uréase
I'IDP et la solubilité des protéines dans la soude.

[I.3.c. i. Indice de solubilité dpsotéines dans la soude :
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Il a été suggéré que la solubilité dans le KOH el'atoffe d'alimentation est bien corrélée a la
digestibilité de protéines. La procédure impliqagitation d’'une prise d’essai dans une solution de
KOH 0.2% pendant 20 min a température ambiante.efpette agitation, I'échantillon est
centrifugé et le surnageant est analysé pour laesdration en azote. La teneur en azote dans le
surnageant est considérée comme indigeste poim#lhet, par conséquent, la digestibilité ou la
guantité de protéines digestibles peut étre calcoldme la différence entre la protéine dans
I'échantillon et la protéine dans le surnageant.

[1.3.c.ii. Indice de dispérsibilit&sl protéines ou IDP :

Un autre moyen d'évaluer l'adéquation du traitensag graines de soja est lindice de
dispérsibilité des protéines. Cet indice a étésél dans l'industrie de l'alimentation depuis prés
d'un quart de siecle, mais a récemment attiréeefiitin en tant que meéthode pour distinguer la
gualité du tourteau de soja pour l'alimentationrehé, I'IDP permet de mesurer la quantité de
protéines de tourteau dispersé dans l'eau aprés ragtangé la prise d’échantillon dans de l'eau
dans un mélangeur a haute vitesse.

Tableau n°1: Les différentes spécifications concamni les tests pratiqués sur le soja

Critéres
% IDP % sol. KOH
Soja cru 85 90 a 99
Soja insuffisamment cuit 30a70 Sup. a 85
Soja correctement cuit 15a30 75 a 85
Soja sur-cuit inf. a 15 inf. a 70
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Chapitre 111 :
Mise en place et optimisation de la méthode de détermination des

Indicateurs de cuisson du soja par la méthodologie des plans

d’expériences
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|. Les indicateurs de contrOle de qualité de lasom des tourteaux du
soja :
Parmi les méthodes d’analyse de la qualité desanigdes tourteaux de soja :

» L’indice de dispérsibilité des protéines ou IDP.
» La solubilité des protéines dans la solution degsd a 0.2%.

Ces deux méthodes site dans le guide AOCS offroi@hode, ou méthodes officielles et
pratiques recommandés de 'AOCS (American Oil Ck&sniSociety). Ces méthodes sont utilisées
dans plusieurs laboratoires sur les six continents.

Ces meéthodes officielles définissent: L'indice diepérsibilité des protéines ou IDP et la
solubilité des protéines dans le KOH 0.2% commethotd®e permettant de déterminer la protéine
dispersibles dans les produits du soja dans ledittams de I'essai.

l.1.Solubilité des protéines dans le KOH 0.2%
l.1.a. Champs d’application :

Méthode applicable aux graines de soja broyéestauieaux et grits de soja dégraissés, ainsi
gu’a la farine de soja.

1.1 .b. Appareillage :

» Un agitateur magnétique

» Une centrifugeuse tournant a 2700tr/min, garnitudes de 50 ml ou équivalent
» Une balance analytique

» Un équipement Kjeldahl standard

|.1. c. Réactifs :

» Solution d’hydroxyde de potassium KOH 0.2 %
» Les réactifs standards de la méthode Kjeldahl panalyse des protéines

|.1.d. Mode opératoire :

» Placer environ 1,5 g d'échantillon dans un béclees0 ml, puis ajouter 75 ml de la
solution d’hydroxyde de potassium KOH 0.2 %

> Agiter le mélange pendant 20 minutes a 75% deitksse maximale de I'agitateur
magneétique avec un barreau de 3,6 cm de longueur
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» Au bout de 20 minutes, environ 50 ml de liquide estueilli dans des tubes de
centrifugation. Puis centrifuger a 2700 tr/min gent 10 minutes.
» Avec la pipette, prélever 15 ml du surnageant etelser dans un matras de Kjeldahl et
suivre la procédure de Kjeldahl afin de détermlagquantité d’azote.

I.1.e. Expression de résultats :

La solubilité des protéines est calculée en podagendu total de I'échantillon original.
Le pourcentage de protéines soluble dans la potasse

-y .. VxNx0.014x100x6.25
La solubilité des protéines dans la potasse 03

Avec :

V : volume du titrage en ml de I'échantillon tes&don la méthode Kjeldahl.
N : la normalité de la solution du titrage danséthode Kjeldahl.

Le facteur 6.25 est utilisé pour convertir I'azdeKjeldahl en protéines.

0, 3 en gramme c’est la quantité du produit damsl tle KOH a 0, 2 %

1,59 — 75ml —n X= 0,3g
X —15ml

. ey s L. \ U proteines solubles dans KOH 100
L’indice de solubilité des protéines dans KOH 02 P

U proteines totales

|.2.Indice de dispérsibilité des protéines IDP :

[.2.a. Champs d application :

La méthode est applicable aux graines de soja brayg flocons entiers ou flocons non
dégraissés moulus ou flocons obtenus par extracdisntourteaux et grits de soja dégraisses, ainsi
gu’a la farine de soja.

[.2.b. Appareillage

> Un malaxeur Hamilton Beach Drink master

» Un ensemble couteau dont les lames peuvent étre@digles a partir de deux éléments
d’acier inoxydables de 60 mm de long sur 12.5 an®dhe largeur au centre et 0.6 mm a la pointe.
Les pointes d’'une lame sont courbées a 90° vehnswé, les pointes de l'autre étant pliees a 30°
vers le bas. Les deux lames sont positionnées pdiqaairement I'une a I'autre en formant une
croix a angle droit 90°.
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» Un bol malaxeur de capacité de 1 litre.

Une centrifugeuse tournante a 2700tr/min, garnieides de 50 ml ou équivalent.

Une balance analytique.

Une minuterie avec alarme.

Un équipement Kjeldahl standard.

VVVY

|.2.c. Réactifs ;

» L’eau distillée et les réactifs standards de lahoéé Kjeldahl pour I'analyse des protéines.

|.2.d. Mode opératoire :

» Peser 20+£0.1g de I'échantillon

» Prendre le flacon mélangeur de 300 ml et le rendpdiau distillée a 25+1°C, verser 50 ml
de cette eau dans le bol malaxeur, puis transtéar@guantité d’échantillon pesée dans le bol
malaxeur. Bien mélanger avec une spatule de faginedhir une pate, ajouter le reste de I'eau sur
les parois du bol malaxeur, puis mettre le bol @sitppn de malaxage.

» Malaxer I'échantillon pendant 10 min a 8500 tr/min.

» Retirer le bol du malaxeur et verser la barbotimmsdun bécher de 600 ml. Aprés
séparation de la barbotine, laisser décanter dé¢yenéune partie de la couche supérieure a la
pipette et la verser dans un tube de centrifugat®B0 ml, puis centrifuger a 2700 tr/min pendant
10 min.

» Avec la pipette, prélever 15 ml du liquide excéedéntet le verser dans un ballon de
Kjeldahl afin de déterminer la quantité d’azoteoadh méthode Kjeldahl.

|.2.e. Expression de résultats:

. : . (Fa—Vb)xNx0.014x100x6.25
Le pourcentage de protéines en dispersion dans ¥e& 70

Avec :

V a: volume du titrage en ml de I'échantillontéeselon la méthode Kjeldahl.
V b : volume du titrage en ml du test en blandiséaselon la méthode Kjeldahl.
N :lanormalité de la solution du titrage démséthode Kjeldahl.
m :la masse de la prise d’essai en g.
Le facteur 6.25 est utilisé pour convertir 'azde Kjeldahl en protéines brutes.

. e . 9% protei di ion dans 1’ eaux100
L’indice de dispérsibilité des protéines (I P,‘@m .

& proteines totales
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[.2.f. validation des résultats:

£ L’'écart entre les résultats de deux analyses émliséparément dans un méme laboratoire
ne peut excéder 4.375.

+ Accord entre laboratoire : I'écart entres les riegslde deux analyses réalisées séparément
dans des laboratoires différents ne peut dépasie4.9

ll. Optimisation de la méthode de détermination dedicateurs de
cuisson des tourteaux de soja par la méthodologie gdlans
d’expériences.

II.1 travaux préliminaires :

Lors des analyses effectuées au laboratoire aciétéoALF AL Maghreb, nous avons constaté
un écart important, entre les résultats des amalgisela solubilité des protéines dans le KOH a
0,2%, de I'indice de dispérsibilité des proteinekes résultats d’un laboratoire de références.

% Solubilité des protéines dans le KOH 0.2%

Nous avons effectué 6 essais et nous présentosdeltableau ci-dessous la moyenne des résultats.

Tableau n°2 : Solubilité des protéines dans le KOE2%

Solubilité des protéines dans le KOH 0.2 Solubilité des protéines dans le KOH 0.2%
(laboratoire ALF AL Maghreb) en (% (laboratoire de référence) en (%)
30,82 79,2

Les résultats que nous avons obtenus au laborateile société ALF AL Maghreb montrent un
écart a ceux du laboratoire de référence.

+ Indice de dispérsibilité des protéines IDP

La encore nous avons effectué 6 essais et nousnioés dans le tableau ci-dessous la moyenne
des résultats.

Tableau n°3 : Indice de dispérsibilité des protén@DP)

L'IDP (laboratoire ALF AL Maghreb) en (% L'IDP (laboratoire de référence) en (%)

8,28 19,7
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De méme les résultats d’'Indice de dispérsibilite pi®téines trouvés au laboratoire de la société
ALF AL Maghreb montrent un écart a ceux du laboratoire de réééren

Afin de remédier a cette problématique et cherdberréglages des paramétres de ces deux

méthodes d’analyses pour minimiser I'écart entie Maleurs trouvées au laboratoire ALF AL

Maghreb et celles du laboratoire de référence, nous awtmési la méthodologie des plans
d’expériences.

II.2. Objectif de I'étude :

Dans le cadre de la validation des méthodes d’amalytilisées au laboratoire ALF AL
Maghreb, il s’est avéré que les méthodes d’analgeesuisson des tourteaux de soja nécessitent
une optimisation.

En effet, ces méthodes utilisées jusqu’'a présenna@ut des résultats différents a ceux du
laboratoire de référence.

Afin de remédier a ce probleme, nous avons dans @tide optée pour son optimisation. Cette
derniere consiste a trouver les conditions op&esoqui garantissent des résultats fiables et
comparables a ceux du laboratoire de référence.

A ce sujet, notre choix s’est porté sur l'utiligatide la méthodologie des plans d’expérience.
Nous avons choisi de faire un criblage.

II.3.Résultats de I'étude de criblage :
[1.3.a. Solubilité des protéines dans le KORPO :

[1.3.a.i. Choix des facteurs et du domaine de viana

En concertation avec le responsable du laboradi@ra société ALF AL Maghrebnous avons
choisi les facteurs susceptibles d’influencer liéemtre les résultats trouver par le laboratoité-A
AL Maghreb et celle du laboratoire de référencelalanéthode d’analyse. Nous avons aussi
déterminé les domaines de variation de chaque gdiram

Nous regroupons dans le tableau ci-dessoustesngtres retenus ainsi que leurs domaines de
variations.

Tableau n°4: Domaine expérimentale
Facteurs Nombre de Niveaux Niveaux

Ul Vitesse d’agitation 2 70
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u2 Temps d’agitation 2 15
u3 Durée de conservation des produl 2 1

u4 Température 2 15
25

U5 Volume NaOH 2 80
114

11.3.a.ii. plan de criblage :

Le plan de criblage consiste a rechercher de fgoossiere et tres rapide quels sont les facteurs
potentiellement influents et ceux qui le sont dffeament, dans un domaine expérimental fixé.

Ainsi, le but recherché par le plan de criblage désstimer le <poids > de chacun des facteurs
étudiés.

11.3.a.iii. Modele mathématique :

Nous avons retenu cing parametres. Nous utiliseqsan de plackett et burman. Ce plan exige
huit essais pour étudier cing parametres a deurani. Le modele mathématique postulé est un
modele de premier degré sans interactions :

Y= DbO+Dbl*X1+b2*X2+Db3*X3+hbd*X4H5*X5

Y=% de S.P dans le KOH 0,2%

X1= Vitesse d’agitation

X2= Temps d’agitation

X3= Durée de conservation des produits
X4= Température

X5=Volume NaOH

1I.3.a.iv. Matrice d’expérience :
La matrice d’expériences est représentée ci-dessous
Tableau n°5 : matrice d’expériences

N°Exp X1 X2 X3 X4 X5

Faculté des Sciences et Techniques - Fés
[=] B.P. 2202 — Route d’'Imouzzer — FES
8 212535608014 ;Fax:2125356082 14



S, Université Sidi Mohammed Ben Abdellah
y: Ly Faculté des Sciences et Techniques
www.fst-usmba.ac.ma

1 1 1 1 -1 1
2 il 1 1 1 il
3 -1 -1 1 1 1
4 1 -1 -1 1 1
5 il 1 -1 -1 1
6 1 -1 1 -1 il
7 1 1 -1 1 -1
8 -1 -1 -1 -1 -1

[I.3.a.v. la réponse étudiée :

La réponse que nous allons étudier est le pouagente la Solubilité des protéines dans le
KOH 0.2%.

I1.3.a.vi. Plan d’expérimentation :

En remplacant les variables centrées redyiéesles variables réelles on obtient le plan
d’expérimentation représenté dans le tableau Gales:

Tableau n°6: plans d’expériences

N°Exp Vitesse Temps Durée de Température| Volume
d’'agitation d’'agitation | conservation des NaOH
produits
unité % min jours °C mi
1 100 25 7 15 114
2 70 25 7 25 80
3 70 15 7 25 114
4 100 15 1 25 114
5 70 25 1 15 114
6 100 15 7 15 80
7 100 25 1 25 80
8 70 15 1 15 80

[1.3.a.vii. Matrice des résultats :

Apres la réalisation des essais, nous avons ol@smésultats dans le tableau ci-dessous :
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Tableau n°7: Plan d’expérimentation avec résultatssociés

N°Exp Vitesse Temps Durée de conservation dg Température,  Volume Solubilité des protéines
d’agitation d’'agitation produits NaOH dans KOH

unité % min jours °C mi %
1 100 25 7 15 114 83,70
2 70 25 7 25 80 82,44
3 70 15 7 25 114 80,24
4 100 15 1 25 114 99,58
5 70 25 1 15 114 83,04
6 100 15 7 15 80 80,44
7 100 25 1 25 80 7,07
8 70 15 1 15 80 6,94

[1.3.a.viii. Les résultats obtenus :

L’analyses des résultats mentionnés dans le grdgheffets (figure n°1) montre clairement que :

- La vitesse d’agitation, le temps d’agitation etdenpérature ont des effets tres faible voir
négligeable.
- La durée de conservation des produits et le voldendaOH ont un grand effet positif.

vitesze
temps
dures
temperatu

wolum

-24.00

1200 0.00

12.00

24.00

b1

b2

b3

b4

b5

1. 36545000

2. 26625000

1,907 25000

1627375000

21.208F5000

Figure n°1 : Graphe des effets moyens

L’analyse des graphes de Pareto individuel et cédmmiontre que les facteurs les plus influents
sur la réponse sont :

- Le volume de NaOH
- La durée des conservations des produits
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temperatu b4

temps bz

Figure n°2 : graphes de Pareto individuel et cumulé

Pour optimiser ce procede d’analyse nous avon®mréglvolume de NaOH et la durée de
conservation des produits a leur niveaux haut @éurme de NaOH: 114ml, la durée de
conservation des produits : 7jours). Nous avong figs autres paramétres aux niveaux bas.
Cependant la température, n'ayant pas d’effetal®ratoire de la societé ALF AL Maghreb
préfere dela régler a 25°C.

L’essai n°1 du tableau ci-dessous montre un lécgent @ celui du laboratoire de référence. Ceci
gui nous a poussés a diminuer le volume de NaObtd. 9

Les résultats trouvés (I'essai n°2) du tableauesisdus montrent que I'écart s’est nettement
minimisé, et les résultats trouvés sont conformeux du laboratoire de référence.

Tableau n°8: les expériences de vérification

N°Exp Vitesse Temps Durée de Température | Volume de| Résultats Y
d’agitation d’agitation conservation NaOH
des produits.

unité % min jours °C mi %
1 70 15 7 25 114 80.20
2 70 15 7 25 95 79,10

I1.3.b. Analyse de l'indice de dispersibilité desofgines dans I'eau avec un
malaxeur de type Hamilton Beach Drink master :

[1.3.b.i. Choix des facteurs et du domaine de Viama:

En concertation avec le responsable du laboradigira société ALF AL Maghrebnous avons
choisi les facteurs susceptibles d’influencer liéemtre les résultats trouver par le laboratoité-A
AL Maghreb et celle du laboratoire de référencelalanéthode d’analyse. Nous avons aussi
déterminé les domaines de variation de chaque gdiram
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Nous regroupons dans le tableau ci-dessous lemptes retenus ainsi que leurs domaines de
variations.
Tableau n°9: Domaine expérimentale
Facteurs Nombres Niveaux Niveaux
Ul Vitesse d’agitation 2 8500
14000
U2 Temps d’agitation 2 5
10
U3 Durée de conservation des produits 2 1
7
U4 Température 2 20
30
us Volume NaOH 2 80
114

[1.3.b.ii. plan de criblage :

Nous avons choisi un plan de criblage de plackditianan

[1.3.b.iii. Modele mathématique :

Nous avons retenu cing parametres. Nous utiliseqsan de plackett et burman. Ce plan exige
huit essais pour étudier cing parameétres a deuwsani. Le modele mathématique postulé est un

modele de premier degré sans interactions :

Y= bO+Dbl*X1+Db2*X2+b3*X3+b4d*X4H5*X5

Y=%d’IDP

X1= Vitesse d’agitation

X2= Temps d’agitation

X3= Durée de conservation des produits
X4= Température

X5= Volume NaOH

11.3.b.iv. Matrice d’expérience :
La matrice d’expériences est représentée danblkataci-dessous.

Tableau n°10 : matrice d’expériences

N°Exp X1 X2 X3 X4 X5
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1 1 1 1 -1 1
2 -1 1 1 1 -1
3 -1 -1 1 1 1
4 1 -1 -1 1 1
5 -1 1 -1 -1 1
6 1 -1 1 -1 -1
7 1 1 -1 1 -1
8 -1 -1 -1 -1 -1

I1.3.b.v. la réponse étudiée :

La réponse au quelle nous nous intéressons esuutegntage de l'indice de dispersibilité des
protéines dans I'eau

I.3.b.vi. Plan d’expérimentation :

En remplacant les variables centrées redyiéesles variables réelles on obtient le plan
d’expérimentation représenté dans le tableau Gales

Tableau n°11: plan d’expériences

N°Exp Vitesse Temps d’agitation Durée de Température Volume
d’'agitation conservation des NaOH
produits

Unité | tours/min min jours °C mi
1 14000 10 7 20 114

2 8500 10 7 30 80
3 8500 5 7 30 114
4 14000 5 1 30 114
5 8500 10 1 20 114

6 14000 5 7 20 80

7 14000 10 1 30 80

8 8500 5 1 20 80

[1.3.b.vii. Matrice des résultats :

Apres la réalisation des essais, nous avons ol@smésultats dans le tableau ci-dessous :
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Tableau n°12: Plan d’expérimentation avec résultatssociés

N°Exp Vitesse Temps Durée de Température | Volume | % d'IDP
d’'agitation d’'agitation | conservation des NaOH
produits

Unité tours/min min Jours °C ml %
1 14000 10 7 20 114 11,29
2 8500 10 7 30 80 9,84
3 8500 5 7 30 114 8,74
4 14000 5 1 30 114 9,50
5 8500 10 1 20 114 8,50
6 14000 5 7 20 80 8,02
7 14000 10 1 30 80 12
8 8500 5 1 20 80 6,92

[1.3.b.viii. Résultat obtenu :

L’analyses des résultats mentionnés damgdphe des effets (figure n°3) montre clairement
que :

- Lavitesse d’agitation, le temps d’agitation etdmpérature ont un grand effet positif.
- La durée de conservation des produits et le voldenBlaOH ont des effets tres faibles
voir négligeable.

-0.00

T
la witezze d'agitation =3} D.EiS‘I 25000

|a tempz d'agitation (=4 i‘l JOEE2ZR000

durée de conservation des bz 012125000 !

|
la temperature b4 0.EESFE000
|

015625000 |

wolurne de MalOH bS i

Figure n°3 : Graphe des effets moyens

L’analyse du graphe de Pareto individuel et cunmatintre que les facteurs les plus influents
sur la réponse sont :

- Le temps d’agitation
- Lavitesse d’agitation
- Latempérature
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51 i 100 i} 25 50 s 100

la temps d'agitation bz 4795 B2 47 a5

la witesze d'agitation b1 b1 7a.10

la temperature bd b4 ag.3z2
volume de MalH b5 b5 99.37
durée de conservation des b3 b3 100.00

Figure n°4 : graphes de Pareto (individuel et cum)

Les résultats de ce plan d’expérience montrentiegiedeux parametres qui influe a la limite de
80% (temps d’agitation, vitesse d’agitation) s@# tauses principales de I'écart entre les résultat
du laboratoire de la société ALF AL Maghreb et cealix laboratoire du référence. Ces deux
parametres sont directement lies au malaxeur (letasse vitesse).

Nous avons constaté que nous nous somme pas apticeite méthode par ce matériel. Nous
avons proposé au responsable du laboratoire geitilin autre malaxeur.

[1.3.c. Analyse de l'indice de dispersibilité dasfgines dans I'eau avec un malaxeur
de type Waring Blender :

Nous avons choisi un autre malaxeur de type WaBhender nous avons appliqué le méme
protocole expérimentale pour l'indice de dispelgéides protéines. Les résultats trouvés sont
mentionnées dans le tableau ci-dessous :

Tableau n°13 : résultats des analyses de I'IDP

IDP % TS 44 II,DP,% (laboratoire de
référence)
Agitation pendant 10 min
22000tr /min| 18000tr /min 19,7 )
L’analyse des résultats du tableanf13
montre clairement 13 50,29 39,58 encore qu’il y ait un
écart entre les résultats trouvés au laboratoire

ALF AL Maghreb et le laboratoire de référence. @ mpus a poussés a optimiser et mettre au
point un nouveau réglage des parametres de cetthode Notre choix s’est porté sur la
méthodologie des plans d’expériences

[1.3.c.i. Choix des facteurs et du domadeevariation :

Nous regroupons dans le tableau ci-dessous lemptes retenus ainsi que leurs domaines de
variations.
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Tableau n°14: Domaine expérimentale

Facteur Nombre Niveaux Niveaux
Ul Vitesse d’agitation 2 18000
22000
u2 Temps d’agitation 2 3
6.50
u3 Durée de conservation des produits 2 1
7
u4 Température 2 20
30
us Volume NaOH 2 80
95

11.3.c.ii. Plan de criblage :

Nous avons choisi un plan de criblage de plackditieman

[1.3.c.iii. Modele mathématique :

Nous avons postulé a priori un modele de premigrédsans interactions.
Y = bO+bl*X1+b2*X2+b3*X3+b4d*X4b5*X5
Y =%d'IDP
X1= Vitesse d’agitation
X2= Temps d’agitation
X3= Durée de conservation des produits
X4= Température
X5=Volume NaOH

I1.3.c.iv. Matrice d’expérience :
Nous représentons dans le tableau ci-dessous lendexperience.

Tableau n°15 : matrice d’expériences

N°Exp X1 X2 X3 X4 X5
1 1 1 1 -1 1
2 -1 1 1 1 -1
3 -1 -1 1 1 1
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[1.3.c.v. La réponse étudiée :

-1

-1

La réponse que nous allons étudier est le pourgerdel’indice de dispersibilité des protéines

dans l'eau.

11.3.c.vi. Plan d’expérimentation :

En remplacant les variables centrées rédpigesles variables réelles on obtient le plan
d’expérimentation représenté dans le tableau Gales:

N°Exp Vitesse

d’'agitation

unité tours/min
1 22000

2 18000

3 18000

4 22000

5 18000

6 22000

7 22000

8 18000

[1.3.c.vii. Matrice des résultats :

Temps

d’'agitation

min

6.50

6.50

6.50

6.50

3

Durée de
conservation
des produits

jours

7

7

Tableau n°16: plan d’expériences

Température

°C

20

30

30

30

20

20

30

20

Volume

NaOH

ml

95

80

95

95

95

80

80

80

Apres la réalisation des essais, on a obtenu $estags suivants (tableau n°17) :

Tableau n°17 : Plan d’expérimentation avec résubassociés

N°Exp Vitesse

Temps

Durée de

d’'agitation | d’agitation | conservation de!
produits

Température, Volume
NaOH

%
d’'IDP
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unité tours/min min jour °C mi %
1 22000 6.50 7 20 95 42.66
2 18000 6.50 7 30 80 33.13
3 18000 3 7 30 95 22.81
4 22000 3 1 30 95 28.55
5 18000 6.50 1 20 95 30.47
6 22000 3 7 20 80 25.71
7 22000 6.50 1 30 80 44
8 18000 3 1 20 80 1.28

[1.3.c.viii. Résultat obtenu

L’analyses des résultats mentionnés damgdphe des effets (figure n°5) montre clairement
que :

- le temps d’agitation, La vitesse d’agitation ontgnand effet positif.
- La durée de conservation des produits, la tempé&a&tule volume de NaOH ont des
effets tres faibles vomégligeable

000 5000 000 .00 1000
1 1 1 I 1

Witezze d'agitation bl : ; E.BR37H000]
Temps d'agitation b | : 8.9887R000
Durée de conservation des b3 ! 2.5 éEDDD
Température b4 : 3.54:525000

Yolurne MalH b5 | 2.545?5000

Figure n°5 : Graphe des effets moyens

Les résultats de I'analyse des graphes de Paréiadoel et cumulé montrent que seuls deux
parametres ont une influence :

- Le temps d’agitation
- Lavitesse d’agitation
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Ces deux paramétres influent sur les résultatsuéebr de 83%. D’aprés le graphe des effets
ces deux parametres augmentent la réponse, et @ogmentent I'écart entre les résultats des deux
laboratoires.

?5. w.D o 25I 50. ?5I 1 D.D
Temps d'agitation b2 R373 b2 53.732
Witesse d'agitation b1 b1 8317
Température b4 b4 91.53
Wolumne MalOH b5 [=15] 95.84
Durée de conservation des b3 b3 100.00

Figure
n°6 : graphes de Pareto individuel et cumulé

Pour trouver le meilleur réglage il a fallu prendes deux paramétres a la leurs niveaux le plus
faible et fixer les autres parametres (qui infllartgeu) au niveau qui arrange le laboratoire.

Ci-dessous nous regroupons les résultats des eldsaisnisation.

Tableau n°18: Essais d’optimisation

N°Exp Vitesse Temps Durée de Température Volume | Résultats Y
d’agitation d’agitation conservation NaOH
des produits

unité tours/min min jour °C mi %
1 18000 3 7 30 95 21.50
2 18000 3 7 30 80 21.01
3 18000 25 7 30 95 19.80
4 18000 2,5 7 30 80 19.45

Les résultats d’optimisation mentionnés dans letain°18 montrent :

Pour les essais let 2 ils étaient effectués sasrrdcommandations du plan de criblage en
fixant les deux facteurs influents (le temps d’angn, la vitesse d’agitation) au niveau le plus ba
(3min, 18000tr /min). Les autres ils étaient réglemiveau qui arrange le laboratoire de la séciét
ALF AL Maghreb.

Les résultats obtenus montrent une diminution netde I'écart entre les résultats trouvés par le
laboratoire ALF AL Maghreb et ceux du laboratoieeréférence. Cependant il reste un léger écart
gui sanctionne cette méthode.
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Nous avons essayé d’agir sur le parametre tempugtatian en le diminuant. Afin de réduire
'écart. Les résultats mentionnés dans le mémedabl{essai n°3 et 4) montrent que cette fois-ci
I'écart est presque nulle. La méthode est maintecrforme.

Dans le cadre du projet de fin d’études, réadida société ALF AL Maghreb, nous avons
travaillé sur le contrble et I'optimisation des sleméthodes clés pour le contréle de qualité du
tourteau de soja.

» l'indice de dispérsibilité des protéines L'IDP
» Indice de solubilité des protéines dans le KOH230,

En effet les méthodes utilisées jusqu'a présdat société ALF AL Maghreb, donnent des
résultats trés différents de ceux trouvés parderioire de référence.

Nous avons utilisé, pour ces deux méthodes, lnadélogie des plans d’expériences pour
contrbler leurs parametres. Les résultats des plargiblage réalisés dans ce projet ont permis de
minimiser I'écart entre les résultats trouvés dassleux laboratoires.

Nous avons ainsi mis a disposition du laboratoiee la société ALF AL Maghreb deux
meéthodes alternatives pour le contrdle de la qudlittourteau de soja.
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Cependant, pour une utilisation réglementée il Yailitler statistiguement ces deux méthodes.
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