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Résumé

Ce projet a pour objectif 'optimisation de granuiétrie du sucre de I'appareil a cuire R3, afin de
minimiser le coefficient de variation de la distriton granulométrique.

De par la complexité des phénomenes physicochesignis en jeu lors d’une cristallisation
industrielle, il est nécessaire de développer yppeEaeche de modélisation. Cette approche permet
de contréler et de maitriser la granulométrie duresgranulé. Nous avons pour cela axé notre étude
sur la modélisation du coefficient de variation fgabais d’'un plan d’expériences.

En effet, nous avons mené un plan de criblage Hohjectif est de sélectionner les facteurs
potentiellement influents sur le CV. Il s’agit dairgtude préliminaire devant servir a préparer un
plan d’optimisation. Un tel plan permet de détereniles réglages des facteurs jugés influents
donnant un coefficient de variation optimal. Ldews minimale du coefficient de variation est
obtenue dans le cas ou la durée de grossissentesibassée de son niveau moyen a son niveau
bas. De la méme maniere la valeur du CV diminuendua durée de broyage tend vers le niveau
bas. Une quantité de semence au niveau moyen g’agarvenable pour minimiser le coefficient de
variation.

Ce travail est original de deux points de vueuttd’abord par I'expérimentation industrielle
associée, intégrant I'appareil a cuire R3 ; enquatde choix de la démarche expérimentale.

Mots clés Appareil a cuire,granulométrie, coefficient de variation, cristalien,
optimisation, plan d’expériences.

Faculté des Sciences et Techniques - Fés
[=] B.P. 2202 — Route d’'Imouzzer — FES
8 212 (0)535602953 Fax:212 (0)5 356082 14



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

SOMMAIRE

INtrOAUCHION . ..viiiietecceececece e
Chapitre préliminaire : présentation de ’établissement d’accueil................ 3
I. Présentation de COSUMAR ......cooooviiieviieieeceeeceeete e 3
1. Situation géographique.........cccoeviiviniviviiiiiiicciiine e 3
2. HIStOTIQUE. ..ottt 3
3. MAtiere PremICre . .oviiiiiiiiiecreeieereeereeereeeteeeeeesreeereeereeeseeeaneeeneennes 3
4. Produits de [a COSUMAR ......ooovivieeticieeceeeeceeeteeeeeee e, 4
5. OfGaNIGIAMIME. ...vviiiiiiriiiiciie e 4
I1. Processus Raffinetrie. . ..coiivieeeeeeieiiciicieccteccee et 5
1 .Généralités sur les plantes Sacchariferes........coovvvniiiccnaaes 5
A ]2 CANNE A SUCTE wrvevveiieeieeetre ettt et eereeeteeeaeeeaneeareennas 5
D Ja DEELIAVE oottt ettt e eae v eae s ene 5
2 .Composition du suCre brut ......ccccccciiivivinirieiciccccciirnenens 5
3 .Processus de fabrication .....cooeeeeveeereeceecieciecece e 6
A ANAZE ... §
b .CArDONATATION .evveevieeeeteceeeete ettt eae e enee 6
¢ Filtration mécanique .......coeevvueuiicciiiinininiiicccccce 7
A . DECOLOTATION ..ttt ettt eaeereeere e ene e 7
¢ . EVAPOTAtION....cuiiiiiiiiiiciiiccc e 7
f L CTISTALISATION tovvviiericiecereccteecee ettt et ere e ae e e eteenre e 8
Z-Malaxage ......ccciiiiiiii s 8

Faculté des Sciences et Techniques - Fés
[=] B.P. 2202 — Route d’'Imouzzer — FES
8 212 (0)535602953 Fax:212 (0)5 356082 14



Université Sidi Mohammed Ben Abdellah
Faculté des Sciences et Techniques

www.fst-usmba.ac.ma
h TULDINAZE .o 8
7 .Séchage et refroidiSSemMent.......ocociviivivirivinicicicciiininiriens 8
Partie I : ETUDE BIBLIOGRAPHIQUE......ccoooiiviiiieieieeieees 10
Chapitre I : Notions théoriques sur la cristallisation.........cccceeveeeininenes 11
J FoN 0 Ye 10 Tei Lo} o VRS 11
I. Solubilité et SUSATULAtION c.uvivuveeviirieeteeceee ettt see e v eaeeas 11
TI. NUCIEAIONS wevivviieieiietieeeeeetee ettt ettt e et e esreeeeaeeeas 14
1.Nucléation primaire homogene et hétérogene........oveueinnnnenes 15
2 NUucléation SECONAALE . ....cueevviiveiieeiecieceeeeeeeeeeee et 16
II1. Croissance CriStallINe .......coveeeveiiveviiieieciiceieceee et 17
IV. Forme du CriStal ....oooueieiieeiieieieeeeeeee et 18
V. Evolution des SYStEMES ..c.couevevererieueeeririereeninieicenineereeneseeseeneenesenen. 18
1. AGEIOMELAtION ...ttt 18
2 BIISULC vttt ettt ettt et e eaae e ere e evesebeeenaeeens 19
3 INCIUSION ittt 19
4 . Murissement d’OStwald .....cc.oovvvevieiiiiieiieeeeeeeeeee e 19
(@0 ) s Ted L8 1] T3 s WU SRS 20
Chapitre II :Cristallisation du sucre en milieu industriel ...........c.c.c........ 21
J FoN 0 e 10 Tei (o) o VRN RRR 21
I. Atelier de cristallisation de ]a COSUMAR .....ccooevvivvivviiiiiriennens 21
I1. Cristallisation €N tro1S JELS ..cccvereeririrueiririereiisieeeeere e 22
II1. Appareil a cuire en diSCONTNU....oveveveueeierirerirerierererereeeeerereeeenenene 23
IV. Les différentes phases d’une cristallisation........c.cccccevevrerereeuenenen 24
1. Formation du pied de CUIte.....ccccuvverereerererereiiiirirreeereieceaes 25
2 GLAINAGE ..ottt 25
3 .Grossissement deS CIISTAUX ..vevvvvevreeeeeeeeeieesreeereeeeeeeeereesreesseeas 26
%\ (o3 s L e ol e (S - 10 L O 26
5 .Serrage de 1a CUIE ...c.oiiviviveeeeieiccccie e 26
6 .Coulage et lavage de 1a CUIte .....coevevveeeeeecreicciiiirceecccae 26

Faculté des Sciences et Techniques - Fés
[=] B.P. 2202 — Route d’'Imouzzer — FES
8 212 (0)535602953 Fax:212 (0)5 356082 14



Université Sidi Mohammed Ben Abdellah
Faculté des Sciences et Techniques

www.fst-usmba.ac.ma
7 BEvolution des parametres......coveeciiininininininieceecceen, 27
V. Parametres physiques affectant la cristallisation ...........cccccvuenee. 27
7. SULSATULATION .ttt ettt ettt 27
2. VISCOSIEE .ottt sttt sttt ettt s sbe s 27
3. AQItAtION . e 27
4. TEMPELAtULE ...ovviiiiiiiiicce e 27
5 .Présence de cristaux en SUSPENSION .....cccccvveriririrverererereeceneenn. 28
G PULCLE .ttt 28
CONCIUSION ..ttt 28
Partie I1 : OPTIMISATION DE LA CRISTALLIATION ......cccocceuenee. 29
Chapitre I : Notions sur la distribution granulométrique............cc....... 30
INtrOAUCHON. .t 30
. Expression des réSUltats .......covveeeereeeereninnenneiereneeeiseneneenenenene 31
I1. Parametres de la diStribution....c.ccceveeeeernececcnnecrrnecereeceene 32
1. Coefficient de VArIaAtioN. oo eecrereeuererereereenineereesesiereeseeeeseseneenenes 32
2. OUVELTULE MOYVEIIE wuveuevirenrenrerenienreneeresreteneeressesesessessesseseesennes 32
II1. Les facteurs qui influencent la granulométtie.......cccccevvrurevnenenee 32
1. Conduite de la cristalliSAation ......c.ccceeveeveerneerenenirieecrinineccneeaenes 32
2. Qualité de 12 SEMENCE..cveuiriiriririiieieireieeeeese e, 33
3. Présence d'IMPUurEtes.....ommememerereeniririrerereerererereieeeesesessenesenene 33
CONCIUSION ..ttt 34
Chapitre II : Notions sur les plans d’eXpériences ......cvvvererereeecrerennnee. 35
INtrOAUCHON. .t 35
I. La méthode des plans d’eXpEriences ......oovvvveereverercerererereneenenens 35
1. Préparation de I'expérimentation ........cceeueueeererererereererererenceencs 36
2. Analyse des rESUIALS.....ccuvrueuiriririeeririeicerrcceeee e, 36
3. Acquisition pregressive des CONNAISSANCES .....cvveeeurererervererenene 36
IT. TerminolO@ie. ... 37
1. ODBJECHES vttt 37
2. REPOMSE vttt 37
3. FACLEULS ettt 37

Faculté des Sciences et Techniques - Fés
[=] B.P. 2202 — Route d’'Imouzzer — FES
8 212 (0)535602953 Fax:212 (0)5 356082 14



Université Sidi Mohammed Ben Abdellah
Faculté des Sciences et Techniques

www.fst-usmba.ac.ma

4. Domaine expérimental.........cccoceeiviininniniicicccininnens 38

IT1. Modélisation mathématiqUe........c.eeueueeerirerererrerererereeenereneenenenene 38

Chapitre III : Optimisation de la cristallisation a COSUMAR............... 40

INtrOAUCHON. .cveeieiieietcee e 40

I. Formalisation du probleme.........cccooviiiiiiiiiiiiien, 41

1. Objectifs assignés au plan d’eXpériences .......ccovvvveveuercucuaes 41

2. FACTEULS ..ttt ettt st 41

a .Durée de broyage de la semence.......cccoevueuccciinininininnnnee 41

b . Sursaturation au EralNage........coevviueiririereininieeinnsneesissenenes 41

¢. Quantité de SEMENCE ..covevereererirreriereirieiereereeeetee et 41

d. Température des platulaires........ccccovvviiiciccinnnnnnnnen 41

¢. Durée de grossissement .........coccceeivivinininiciecccininnnenens 41

IT. Plan de cfiblage ...c.c.cevininininieieieiccciiieeeeecee e 42

1. Construction de la matrice d’eXpEriences ......cocvmrmrrrrererereucunes 42

2. Inteprétation des réSultats ........coeeevererererereerererereeeninireneeeenenenene 44

IT1. Plan d’OptimiSAtiON ...c.cceeeeeeeeuevereremeeeiiirireseeeerenereseeeseeseseseesenenene 46

1. Construction de la matrice du plan composite centté............ 46

2. Inteprétation et validation des résultats ........ccceeevvvrererereenennen 47

a . Calcul des coefficient et influence des facteurs .................. 47

b . Analyse de 1a régression......covveeevevereueeeereninrereeeeeeeaes 48

¢. Distribution des résidus .....ecuvririrenirenieinireieeseeseeeenne 49

d . Test de validation expérimentale .........coceveeevvininnerennenenen 51

3. Représentation des surfaces de réPonse......ooeeveverevrvnerereneennen 52

4. Optimisation du coefficient de variation ..........ccceceeveerererereenenen 53

Conclusion de Pétude......uveneirirenieiririeieieeresieeeeseeeeesieen 55
CONCLUSTON ..ottt

REFERENCES BIBLIOGRAPHIQUES
ANNEXES

Faculté des Sciences et Techniques - Fés
[=] B.P. 2202 — Route d’'Imouzzer — FES
8 212 (0)535602953 Fax:212 (0)5 356082 14



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

INTRODUCTION

L’industrie sucriére est I'une des plus ancieninesistries agro-alimentaires. Cette
industrie mobilise d'importants secteurs industri@lotamment les sucreries qui
produisent le sucre brut a partir de betteraveeuathne a sucre et les raffineries qui
transforment le sucre brut en sucre raffiné .

Pionniere au Maroc dans ce secteur d’activitérempgere entreprise de la filiere
sucriere, la COMPAGNIE SUCRIERE MAROCAINE DE RAFFNSE —
COSUMAR- produit depuis 80 ans, du pain de sucre.ptbduit riche en valeurs
traditionnelles, dont les habitudes de consommagisinséculaire et fidele a cette
tradition, COSUMAR s’est installée dans la modénén proposant toute gamme de
sucre, adaptée aux habitudes de consommation dralhaii.

Dans un cadre de compétitivité COSUMAR se voitaddans 'obligation d'assurer
sa mise a niveau par l'optimisation de ses moyansaims, techniques et matériels,
en vue d'asseoir sa compétitivité dans un contexteseuls les plus performants
seront viables.

C’est dans ce cadre que la société COSUMAR a ljmisative de maitriser la
distribution des tailles des granules du sucreestfdrmes extérieures des cristaux.
Cette distribution granulométrique est a I'heuré¢ualle un argument commercial
dont l'importance se rapproche de celle des cstede pureté a maintenir
évidemment a un trés haut niveau.

C'est pour cette raison que nous avons décidédiétet de maitriser les parameétres
de la cristallisation, en vue de produire des auistuniformes et de taille réguliére.
Dans cette optique 5 facteurs ont pu étre étudiésepbiais d’un plan d’expériences
afin de prévoir et de maitriser la granulométriestigre issu de la I'appareil a cuire
R3.

La démarche traditionnelle pas a pas est baséle savoir-faire et le bon sens de
I'expérimentateur. Cela engendre de nombreux essmisco(t et un temps
considérable pour atteindre parfois des résultaficidment interprétables.

Cependant, les exigences du client sur le plantquetl goat d’'une part et la course
des entreprises vers des réductions des codts delogdpement d’autre part,
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nécessitent l'utilisation d’'une approche scientibqent rigoureuse, a savoir, les
plans d’expériences

Notre choix des plans d’expériences est baséestail que ces derniers peuvent
constituer un outil capable de répondre a toutesexagences dans un laps de temps
le plus court possible. L'objectif du plan d’exmdrces est donc de répondre a nos
guestions en proposant des méthodes mathématiceresefpant d’organiser un
nombre réduit d’essais expérimentaux dont les taswont exploitables.

Notre mission au sein de la COSUMAR consiste aatiger les effets de 5 facteurs
sur la cristallisation en vue dmntrdler et demaitriser la granulométrie du sucre
granulé issu de d&ppareil a cuire R3 et d'offrir un produit a la fois constant et de
haute qualité dont lecoefficient de variation -C.V- de la distribution
granulométrigue ne dépasse pas 30%

Ce travail est original de deux points de vueut wyabord par I'expérimentation
industrielle associée, intégrant I'appareil a cuR® ; ensuite par le choix de la
démarche expérimentale.

Dans ce mémoire, il sera question de présenter smement I'établissement
d’accuell et le procédé de fabrication du sucreean de COSUMAR.

Dans un premier temps nous allons présenter désnaofondamentales de la
cristallisation en solution et les reégles physiéaitues qui régissent ce phénomene.
Les cinétigues de cristallisation y sont décritemétique de nucléation, cinétique de
croissance cristalline et cinétique d’agglomératidous proposons aussi dans cette
premiere partie des notions pratiques sur la disgion, une description de la
cristallisation discontinue, et une description Latelier de cristallisation de
COSUMAR.

Dans une deuxiéme partie, il sera question deeptés I'étude que nous avons
menée au sein de COSUMAR qui touche a difféererieds de I'optimisation de la
granulométrie du sucre allant de la présentatiomahcept des plans d’expériences
jusqu'a la discussion de l'effet de chacun desctetas sur le coefficient de variation
de la granulométrie et la proposition des réglatggsant un coefficient de variation
optimal (minimal) permettant a COSUMAR de remédar problémes liés a
I'nétérogénéité de la granulométrie du sucre.

CHAPITRE PRELIMINAIRE: PRESENTATION DE
L'ETABLISSEMENT D’ACCUEIL
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|- PRESENTATION DE COSUMAR

La COSUMAR (unité de Casablangast une société anonyme au capital de 41910576@ ot
I'objectif est le raffinage du sucre brut, le caiminement et la commercialisation du sucre raffiné

1- Situation géographique

Elle est située au quartier industriel des RochegeN ; et s’entend sur une superficie de 20
hectares, laissant au Nord I'océan atlantiquekst lle quartier Ain Sebaa, au sud hay Mohammedi
et a 'Ouest les Roches Noires.

2- Historique

Fondée erd929par la société Saint-Louis de Marseille sousdeesSCOSUMA.

En 1967, I'état marocain devient actionnaire a 50 % duitehmle la COSUMA d'ou le nom
COSUMAR.

En 1985 prise de contrble du capital COSUMAR par le geo@NA et introduction en bourse.
En 1993 fusion de la raffinerie avec les sucreries delBala (Sidi Bennour et Zémamra).

En 2003 certification ISO 9001 version 2000 par I'orgamesfrancais AFAQ.

En 2005 acquisition des 4 sociétés sucrieres ex publigBeggA, SUNABEL, SURAC et
SUCRAFOR.

3- Matiere premiére

L’autosuffisance du Maroc en sucre représente , 4% 55% sont importés du Brésil, de
I'Australie et 'Amérique du sud.

4- Produits de la COSUMAR
La COSUMAR commercialise un tonnage de 727 38Bto2nes de sucre raffiné par an, dont
52,75% de pain de sucre, 33,25% de sucre granete sucre en lingots ou en morceaux.
® pains de sucre de 2KG en sacs de

64K G, ou en carton de 20 et 24 KG.

® Sucre en lingot et morceaux en boite
de 1KG, ou en fardeaux de 5KG.

® Sucre granulé en sacs de 50 KG ou en
sachet de 1 et 2 KG.
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5- Organigramme

Directeur
Directenr Genéral Adjoint charge du chargé du Directenr Général Adjoint charge du
i raffinage et ; - - .
Développement maintenance financier et controle de la gestion
l l Dirsctaur Ditectaur chargs Dirsctaur chargé Directaur Dirscteur des
Commetcizl du Raffmzge ot i} Informatiqus Rezzouress
Directzur Etudes Directaur des Mamtenanee Condrtionnement Humzmes
¢t Ingemenies SUCTRIES
- Départzment Usine Départzment ar
Chef Département Disctett Amont ;112'=Lu= (oulés ":}Lu=P='Lu= P
shngatrira Anmten|a HECTELL AN = ; - -
]_;Luf:t\.-u'\. ﬂ wIlTI‘uL ;\gﬂ:c]e Du‘eﬂm{!ur—lne |ent
Diépartzment Lmgots, S_Iecurne 4
Worezzux ot Granules CMM Euviromzmant

—— NI I VAL S WM T WA LU WA T LR B o

a- La canne a sucre

On distingue 3 parties : la tige, les racines stf@uiilles. La tige forme un tube d'écorce dur
remplie de fibre plus tendre, ou se trouve le suCedte tige peut atteindre 4 a 5m de long poar 4
6cm de diameétre, elle est constituée d'une suasess nceuds et d’entre-nceuds ou est stocké le
saccharose.

b- La betterave

Se présente sous la forme d’'un bambou pouvaihdte la hauteur de 1Im 50 a 3m,de 2cmab
cm de diametre. Le sucre formé s’accumule dareciae.

2- Composition du sucre brut

sa saveur est douce, il est trés soluble danseFgthne peut entrer en fermentation alcoolique
gu’'apres inversion en glucose. Cette propriépéasente un grand avantage pour sa conservation.
Les cristaux de saccharose fondent a une tempérd¢ut 60 °C, si cette température est maintenue,
il y aura altération et transformation en glucose.

Tableau 1 : Caractéristiques du SACCHAROSE
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Saccharose
Formule chimique C12H22011
Densité 1.6
P.M 342 ¢
Température de fusion 160°C
Aspect Cristaux blanc
Odeur Indore
PH 7
Indice de réfraction Np™'= 1,33299
Solbilité 1970g/1 dans 'eau 15°C

Sous le nom de glucose sont désignés I'ensen@slesacres réducteurs ou encore les sucres non
cristallisables. lls résultent de l'inversion ducaaarose. lls sont donc aussi appelés les sucres
invertis.

Le non sucre organique ou matieres organiques i@ment :
v des acides organiques libres ou composés aux trasérles des sels ;
v des produits de la décomposition du saccharosepamk de la fabrication du sucre brut ;
v’ des gommes, des résines et de cellulose ;

v des bactéries (ou source d’inversion, moisisswgedg matiéres colorantes.

Le sucre renferme de I'eau dont le pourcentages\arire 15 et 20%.
3- Processus de fabrication

Le sucre brut (sucre roux) constitue la matierenpgee de la raffinerie, il est stocké dans les
grands magasins "silos" dont la capacité est d@@ &ihnes.

a- AFFINAGE

L’affinage permet d’enlever le maximum de colamat(impuretés externes des cristaux). Cette
premiere étape vise a décaper une gangue (comgosgriretés externes), se trouvant autour des
cristaux de sucre par frottements. Elle consisteééanger dans des empéteurs le sucre brut avec
I'égout riche 'empattage.

Le sucre brut dégagé de sa gangue donne le afficie, mais I'affinage n’a aucune action sur les
impuretés incluses dans le systéme cristallin. Rttaguer ces impuretés, il faut défaire le systeme
cristallin. Cette opération se fait en dissolvanslicre affiné dans une quantité d’eau sucréeixa Br
25 a 50) sous saturée, ne contenant pas de satsammnsolubles. Le sirop de la fonte obtenu est
appeléCommune non carbonatée
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b- CARBONATATION

Le principe de la carbonatation repose sur I'aphutlait de chaux pour former un précipité de
carbonate de chaux au moyen du gaz carboniquee Gpéfration est effectuée dans une série de
trois appareils appel&haudieres a carbonater

L’hydroxyde de calcium se combine avec l'acideboaique pour former un précipité carbonate
de calcium CaCO3 qui absorbe les matieres colsaptécipite les sels minéraux et joue un réle
d’adjuvant dans la filtration.

CaD + H,0O —_— Ca(OH)»
Chaux Eau Lait de chaux
COs + H-0 > H-CO:
Gaz carbonique Eau Acide carbonique
Ca(OH): + H.COs » CaCO, +  2H,0
Lait de chaux  Acide carbonique Carbonate de calcium Eau

A la sortie, le sirop obtenu est appeténmune carbonatée.

c- FILTRATION MECANIQUE

Cette étape permet I'élimination du reste desui@jgs internes, qui ne se sont pas précipitéss lor
de la carbonatation, par séparation liquide sadidaide de filtres. L'objectif de la filtration e$a
production d’un sirop carbonaté limpide.

1L IE| ,

T I 1115

Figure 2 : Filtres Diasters
d- DECOLORATION

La commune filtrée bien qu’elle est limpide etimk pureté de plus de 99%, la cristallisation ne
donnerait pas encore de cristaux parfaitement blarcause des matieres colorantes n’ayant pu étre
enlevées par la carbonatation ou retenues parltiatiin. C’est pourquoi, I'on procede a la
décoloration de cette commune filtrée par son ggssatravers des résines anioniques fortement
basiques.

Apres cette étape on obtient iaifinat non concentré.
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e- EVAPORATION

Cette étape a pour but de concentrer et augmienBaix du sirop venant de la décoloration en le
réchauffant et I'évaporant pour le préparer a pétauivante qui est la cristallisation. Autremeint d
il est intéressant dans un souci d'économie d'@édt§vaporer le sirop décoloré afin d'augmenter
son Brix de 63 a 74 avant de commencer la cristdion.

La COSUMAR dispose de trois stations de condit@mnent, selon le produit fini désiré. La station
du sucre granulé, la station des pains turbinda station des pains coulés. Le sirop évaporé est
partagé donc sur ces 3 stations. Nous présentanks gaite le processus de la station du sucre
granulé.

f- CRISTALLISATION

La cristallisation est une opération de sépanatiode purification. Elle a pour but d’extraireea
un rendement aussi élevé que possible, le sucsewtisdans le sirop sous forme cristallisée. Les
non sucre sont concentrés dans une solution épuia@eclasse La cristallisation se fait dans des
appareils a cuire appelésites fonctionnant sous vide, ou la raffinade circuleglées tubes et la
vapeur de chauffage circule dans I'espace intelaiteu

g- MALAXAGE

L'étape du malaxage permet de continuer le psosede cristallisation pour avoir le maximum de
sucre possible, c’est a dire épuiser I'eau meresithp, il faut refroidir la masse cuite sortie de
cristallisoir avant de la turbiner en agitant auee vitesse convenable. Cette opération se fag dan
des appareils appelésalaxeurs

h- TURBINAGE

Pour séparer les cristaux de sucre de I'eau msgeeuse, on utilise l'action énergétique de la
force centrifuge.

Durant I'essorage, I'égout pauvre est progresEmeichassé de la masse cuite, quand cette phase
est terminée, il reste une fine pellicule d'égalhiéaant a la surface des cristaux. Pour obtenir une
surface parfaitement blanche, on élimine cetteiquddl par claircage, ou on arrose la masse de
cristaux avec de lI'eau chaude, cette eau traversdcke contenu dans la centrifugeuse et dissout la
couche d'égout adhérente pour former un égout gahest chassé hors de la masse de sucre.

i- SECHAGE ET REFROIDISSEMENT

Dans lesécheurtambour le sucre est séché a contre courant pporaa I'air de séchage, grace a
la rotation du tambour.

A I'extrémité du tambour, le sucre séché tombesdantamiseur situé dans le caisson de décharge
ou les grumeaux sont séparés par criblage.

A l'intérieure durefroidisseur, le sucre est fluidisé a l'aide de I'air de refliesement puis évacué
a travers l'écluse a roue cellulaire disposéesibttie. L'écluse a roue cellulaire jette le susgehé
et refroidi dans le transporteur a godet qui caniéusucre vers la bande de conditionnement.
Les différentes étapes du processus de fabricatiorsucre sont présentées sur le schéma ci-
dessous.
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ETUDE
BIBLIOGRAPHIQUE

CHAPITRE | : NOTIONS THEORIQUES SUR LA
CRISTALLISATION

Introduction

La cristallisation est une opération unitaire daigechimique. C’est un changement d'état qui
conduit, une phase gazeuse ou liquide, a une udisie appelée cristal, de structure réguliere et
organisée.
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Nous ne distinguons généralement que trois tgpegistallisation selon que celles-ci aient lieu e
phase gazeuseen bain fondu et en solution. Les mécanismes fondamentaux de ces trois
cristallisations sont cependant similaires, a Jadeux étapes essentielles dans l'apparition du
solide. La premiere étape,acléation est celle, au cours de laquelle les cristaux appiaraitre et
la seconde étape est celle de lmaissance les cristaux vont alors se développer dans latisol.

Les cristaux produits a I'échelle industriellevamt répondre a des spécifications bien déterrsinée
comme la pureté, la taille, la solidité, etc. it desnc nécessaire d'avoir de bonnes bases thésrique
sur les processus de nucléation et de croissangeapeeliorer le produit final. Les parametres de
base sont la concentration et la sursaturation.

I- Solublilité et sursaturation

Une solution ayant une concentration en soluiigure a sa solubilité (dans la solution) pourra
dissoudre ce soluté a I'état solide. Une solutiertancentration en soluté supérieure a sa sokibilit
n'est pas a I'équilibre et aura tendance a évatercédent de soluté sous forme solide. Nous
pouvons ainsi constater que dans le cas d’uneiqueéinfiniment lente d’évacuation du soluté en
exces, I'expérimentateur aura I'impression d’obsemwne solution a I'équilibre, une telle solution
est ditemétastable L'ajout d’'un cristal dans la solution métastaléclenche I'évacuation du
soluté qui s’y trouve en exces. Cet apport de gemiséallin aura pour conséquence de faire tendre
la concentration de ce soluté dans la solution stedtée vers sa solubilité. La solubilité est sotiven
une fonction croissante de la température, et déestas pour le systeme eau — saccharose (12),
(figure 3)
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Figure 4 : solubilité du systéme eau — saccharose

Cette courbe de solubilité du mélange de sacshatans I'eau délimite la zone sous-saturée et la
Zone sursaturée.

La formation de cristaux de soluté dans la sofusiursaturée résulte d’'un retour nécessaireat I'ét
d’équilibre. Cet état d’équilibre se situe a lantiére des deux zones sur la courbe de solubiléé.
cristallisation d’'un soluté requiert I'état de satrgation de la solution (11). De ce fait, I'esttioa
de la solubilité du soluté est une étape nécessaais non suffisante a la réalisation d'une
cristallisation contrélée.

Dans notre cas, I'estimation de la solubilité dackarose est complexe. Elle dépend de plusieurs
facteurs (1), (12), (18), (19) :

v la nature du solvant (eau),

v’ la nature du soluté (saccharose dissous),
v la composition en impuretés de la solution,
v la température.

On utilise un coefficient de saturati@sde la solution qui permet de déterminer l'influeies
impuretés sur la solubilité du sacchar@@8caractérise donc I'effet global des impuretés en
présence dans la solution sur la solubilité dulsacse.
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Ms: masse de saccharose
Mg : masse d’eau

Le rapport massique du saccharose sur I'eawlatian saturée impure, noté (ms,
mE)impure est égal au rappariassique du saccharose sur I'eau en solution sapure, notéms/

mE)pure multiplié par lecoefficient de saturatio@S. Cela signifie que la solubilité du saccharose
en milieu impur estégale a la solubilité du saccharose dans I'eau gréed d’'un facteur
multiplicatif. Ce facteurest généralement inférieur a l'unité pour des smhst de saccharose
provenant de la cannesacre. La présence d'impuretés diminue ainsi latslié des solutions
techniquesndustrielles (6), (7), (12), (17).

La sursaturation est exprimée communément ertifonde la différence de concentratia@, ou
en fonction du rapport de la sursaturati&n,et quelquefois en fonction d’une quantité appelée
sursaturation absolue ou relative, Si C est la concentration du soluté dans la solutionCé&tsa
solubilité a une température donnée, ces grandemtiéfinies par :

AC=C-C
C
S =—
C
o= 'ﬁf =5-1
C
Et la différence de potentiel chimique est défée :
C
Au=kT.In—

Avec :

k: constante de Boltzmann [1,38 10-23 J.K-1]
T : température [°K]

C* : concentration a saturation [kg.m-3]
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C : concentration [kg.m-3]

[I- Nucléations

En cristallisation industrielle et plus spécialemen solution, la nucléation est I'étape géndeant
germes. Il est important de maitriser cette étdjpedee prévoir et de contréler la granulométrie
finale du produit cristallisé, la morphologie, larpté, etc.

Le processus de nucléation est la formation devesmux cristaux dans une solution contenant ou
pas des cristaux. L'état de sursaturation est ondition nécessaire mais non suffisante pour que la
cristallisation commence au sein de la solutiofl. a été possible de déterminer, par I'étude de
divers phénomenes physiques, que l'apparition dessawx dans une solution sursaturée de
saccharose procede d'une organisation prélimidasenolécules sous forme d'agrégats ou essaims,
au cours d'une période de latence. Ces essaimgisquetits agrégats moléculaires présents a un
moment donné dans la solution et qui, par le hadasdcollisions moléculaires, ne donneront pas
forcément naissance a dascléis ou bien ils seront captés par des protonucléidesunucléis, ou
bien ils se briseront en molécules simples pouwureer en solution. Les protonucléis sont quant a
eux des agrégats moléculaires ou essaims priviégyi§ en fonction des conditions d'état de la
solution (forme du récipient, agitation etc.), deront naissance a des nucléis. L'idée que I'on peut
se faire de la structure des protonucléis et, dfagen générale des essaims de la solution, est
l'association par des liens hydrogéne des moléaneg-elles et avec des molécules de solvant
(eau). La derniere étape du processus est cele deissance des nucléis pour former finalement
les cristaux. Divers mécanismes peuvent amenerf@raation de germes, et I'on distingue donc
plusieurs types de nucléationg(re 4).

Faculté des Sciences et Techniques - Fés
[=] B.P. 2202 — Route d’'Imouzzer — FES
8 212 (0)535602953 Fax:212 (0)5 356082 14



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

NUCLEATIONS

- Primaire : - homogéne
- hétérogéne

Rapport massigue
PP SIE q - Secondaire

-~

Zone
labile

NUCLEATIONS

- Primaire hétérogéne

- Secondaire

Zone

Zone sous-saturée

métastable

PAS DE
NUCLEATION

Température (°C)

Figure 5 : Différentes zones de sursaturation epgs de nucléation

La zone métastable est présentée comme le lieldétdés ou la solution est sursaturée et ou
cependant la nucléation n’apparait pas spontanémétat est thermodynamiqguement instable, le
systeme tend a revenir a I'équilibre, mais avec ainétique tres lente. En fait, il existe autant de
zones métastables qu'il y a de processus de nimié@). Pour notre part, nous en avons retenu
trois, lesnucléations primaireshomogéeneethétérogene et lanucléation secondaire

1- Nucléation primaire homogene et hétérogene

Dans le cas de la nucléation primaire, l'apparities germes se fait dans un milieu ou n'existe
encore aucun germe et aucun cristal.
v' Si les germes se forment dans le volume de laispluta nucléation est ditprimaire
homogene;

v/ Si, au contraire, ils se forment sur les parois aesallisoirs, sur les agitateurs ou sur des

particules solides présentes dans la solution,utdéation est ditgprimaire hétérogéne
(22).

La nucléation primaire, débute par le regroupemmaiéculaire sous forme d'agrégats ou
d'essaims, qui permet de former des groupementsotiicules comme décrit plus tét. L'association
de ces groupements provoque la création de madassirpportantes, qui deviennent assez
volumineuses pour excéder la barriere énergétiggeise a la nucléation. Lorsque la solution
possede une énergie suffisante (sursaturatioeyolgation des molécules est favorisée au dépend
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de la dissociation et les groupements seront apgetgossir a une taille suffisante, leur perméttan
de demeurer stables dans le milieu sursaturé.idteexine probabilité, selon la concentration en
soluté et I'énergie de la solution, que quelquesiggments deviennent assez volumineux pour
atteindre la taille critique du nucléi (16). Un gp@ment possédant une taille inférieure a cette tai
critigue est habituellement dissocié tandis qulunead'une taille supérieure sera appelé a creitre
devenir un nucléi stable. Dans cet ordre d'idéepent comprendre que le taux de nucléation
demeure faible tant que les molécules ou les graepés n'‘ont pas franchi la barriere d'énergie.
Apres avoir vaincu cette barriere, la nucléatiowiglg beaucoup plus rapide et tend méme a
devenir spontanée.

La nucléation primaire est absente des procéni@nas, sauf cas exceptionnels ou l'on aurait des
augmentations locales importantes de la sursaturattn procédés discontinus, la nucléation
primaire est contrdlée, voire évitée par I'enseragrant.

Néanmoins, l'apparition spontanée des premierdaaxspeut se faire par un processus de
nucléation primaire hétérogene. En effet il esfialié d'éviter la présence de poussieres ou de
particules résiduelles de I'opération de cristalis précédente et I'agitation elle-méme indug ce

effets externes par rotation (14).

2- Nucléation secondaire

Deux phénoménes peuvent entrainer une nucléatoomdaire :
v lorsqu'il y aensemencement les cristaux introduits peuvent avoir des midsiaux collés
a leur surface,

v lorsqu'il y abrisure des cristaux au cours de I'agitation du mélangeefaiattrition).

En effet, lorsque la suspension est dense, lessaoboite cristaux libérent des particules de taille
microscopique qui peuvent se mettre a croitre. H wlors nucléation secondaire. Ce type de
nucléation n'existe pas en phase vapeur mais peut @ne importance considérable en solution

(22).

La nucléation secondaire peut se produire a tésdef sursaturation (13), puisque ce sont les
germes introduits dans la solution qui vont génékes cristaux. Dans les suspensions a forte
densité de cristaux, les chocs peuvent égalemératieer un phénoméne de nucléation secondaire
(brisure, attrition, etc.).

La cristallisation secondaire est un phénomenes'qpere en présence de cristaux déja en place
dans un milieu sursaturé. Elle peut étre généréeegaux collisions entre les cristaux et d'autres
composés agissant comme catalyseur (autres crist@arois du récipient, palle servant a
I'agitation). L'énergie causée par les collisioaatgngendrer soit la production de petits fragment
qui seront amenés a Leur tour a grossir et a eatreollision ou soit favoriser I'adsorption ori&at
de couches de cristaux, formant ainsi des embrgensille stable dans la solution. La nucléation
secondaire n'a pas été observée dans des liguiagsants et ne pourrait pas avoir lieu. Ce

Faculté des Sciences et Techniques - Fés
[=] B.P. 2202 — Route d’'Imouzzer — FES
8 212 (0)535602953 Fax:212 (0)5356082 14



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

mécanisme de nucléation devient important lorsqususpension de cristaux existants est agitée
mécaniquement. Le degré de sursaturation influsi aus la multiplication des cristaux.

La cristallisation secondaire se produit souante au fait que les cristaux existants possedent
guelques défauts de structure. En pratique, iBrpas de cristaux parfaits ou toutes les molécules
sont régulierement arrangées en ordre suivantdes directions de I'espace. Il existe toujours des
défauts d'ordonnancement, des lacunes ou desnsdiEgulaires vacants qui sont a l'origine des
dislocations. Ces dislocations, qui viennent torgose terminer a la surface du cristal, sont a
l'origine des propriétés des cristaux, en paricutie leur faible dureté (un cristal de saccharose
parfait posséderait une dureté considérable). @#scdtions sont des sites actifs en surface ou
peuvent s'accrocher soit de nouvelles moléculesadeharose (grossissement des cristaux), soit des
molécules étrangéres au réseau (incorporation diebgs dans le réseau). Un état cristallin parfait
correspond a un minimum d'énergie. Toute inclusiome impureté dans le réseau entraine donc
généralement une augmentation de I'énergie duregst&i une molécule étrangeéere (impureté) et
une molécule de saccharose se présentent en mémps f@ur l'incorporation dans le milieu
cristallin, le choix se fait donc toujours en favelu saccharose de telle sorte qu'au cours de la
cristallisation, tout se passe comme si le rése@mtaliin opposait une barriére énergétique a
L'incorporation des impuretés qui demeurent doncselution. En ce sens, la cristallisation
constitue une des meilleures purifications possible

En milieu industriel, I'objectif de la sucreristede faire de gros cristaux, d’une taille comprise
entre 50Q0m et 80@m. Or, pour contrbler la taille, il faut maitriser nombre de cristaux formes.
Ainsi la formation des cristaux en sucrerie, egfdors réalisée par ensemencement de fins cristaux
dans le sirop sursaturé jusqu'a I'état métastahleimermédiaire. Cette étape s’appelle le «
grainage ».

l1I- Croissance cristalline

Pour tendre vers l'état de plus grande stabilésystéme thermodynamique constitué par la
suspension doit franchir la barriere d’énergie cuirespond a la formation des premiers cristaux.
Le soluté en excés va étre incorporé aux cristaixant donc voir leur volume augmenter : c’est
la croissance cristalline Trois étapes se produisent successivement lork dgoissance des
cristaux dans la solution (9) :

v le soluté est transféré depuis la solution justpBurface du cristal (étape de transfert),

v le soluté est intégré au réseau cristallin au nmivdain site de cristallisation (étape
d’intégration),

v’ la chaleur de cristallisation libérée par I'inté&gpa est dissipée.

Ce dernier processus est de moindre importancé liaite rarement le taux de croissance des
cristaux (5). Par contre, 'une ou l'autre des daukes étapes est généralement limitante. Dans le
cas d'une vitesse de transfert du soluté faibleawss de la vitesse d’intégration, on parle de
limitation diffusionnelle, la croissance est dit®issance diffusionnelle. Dans le cas contraire, on
parle de limitation par I'intégration.

L’incorporation sur le site d'adsorption provogeechangement de phase réel de la molécule, ce
qui produit un excédant de chaleur a la surfacaudléi. En réalité, pour passer d'un état a l'autre
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chaque molécule doit vaincre une barriere d'éngugtentielle au moyen d'une certaine énergie
d'activation. Si I'énergie d'échange libérée pa mmolécule de saccharose s'insérant dans le réseau
cristallin (chaleur de cristallisation) permet adeuautre molécule en solution de surmonter cette
barriére d'énergie potentielle, le phénomene peuirsduire en chaine a une vitesse d'autant plus
grande que la différence entre I'énergie d'échaigé&nergie d'activation est grande. C'est le cas
des que les solutions dépassent la sursaturation.

En sucrerie le grossissement des cristaux esnholppar diffusion du saccharose dans la couche
limite entourant ceux-ci puis, par réaction de tatisation. Compte tenu des températures qui
regnent dans les appareils a cuire, le facteutdimhila vitesse de grossissement des cristawaest |
diffusion du saccharose dans la couche limite.stl gonc important d’assurer une trés bonne
agitation de la masse cuite afin de réduire I'é&mmis de la couche limite. Cette agitation est
obtenue par le maintien d’'une bonne ébullition dassappareils a cuire et par I'installation d’'un
agitateur. Il parait souhaitable de réaliser lataliisation a la température la plus élevée ptessib
(ce qui permet d’obtenir une augmentation de lausivité et une diminution de I'épaisseur de la
couche limite). Toutefois, les sirops étant trescemtrés en sucre (Brix de plus de 83 %), ils sont
tres thermosensibles et il est préférable de Imhatéempérature a 80°C.

V- Forme du cristal

Le saccharose cristallise dans le systeme marnigaé qui comprend un axe de symétrie binaire et
un plan de symétrie perpendiculaire a cet axeristat est coupé par deux troncatures sur lessaréte
qui se trouvent dans le plan de symétrie. Ces tlemxatures sont paralléles au plan de symétrie et
constituent les faces les plus étendues du cristafait le sucre se dépose sur les différentessfac
du cristal a des vitesses différentes. Pratiquenmmamir évaluer la vitesse de grossissement des
cristaux, on se réfere le plus souvent a la vitebakbongement de celui-ci dans une direction
déterminée.
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Figure 6 : Forme du cristal de saccharose

V- Evolution des systémes
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1- Agglomération

En cristallisation industrielle, I'agglomératidas cristaux constitue un phénomeéne trés important,
surtout dans les réactions de précipitation. Ifagbrisé par :
v’ les cinétiques de cristallisations élevées

v’ les sursaturations importantes

v’ I'agitation

v’ la présence d'impuretés (surtout organiques)
v la taille des cristaux.

On distingue deux types d'agglomération, classiquemésignés par primaire et secondaire.

Agglomération primaire : Elle concerne les micros particules de taille emégdl inférieure a 1
pum. Elle est dépendante de trois types d'interagtion
v’ les forces d'attraction de London - Van der Wagls sont dues aux dipbles permanents des

particules polaires ou aux dipdles induits desi@ads polarisables (cette interaction est
toujours attractive et dépend de la solution, dailke des particules et de leur distance),

v les forces coulombiennes de répulsion, qui conceres particules possédant une double
couche électrique,

v les forces d'interaction, dont l'origine est liéeaistence de couches adsorbées a la surface
des particules.

Quatre mécanismes sont invoqués pour expliquegldageration primaire des cristaux :
v le collage des cristaux par rapprochement des deushes de diffusion autour des cristaux

en cours de croissance : ce processus est prédunaisarsaturation élevée,

v" la nucléation spontanée sur les faces en croissance

la nucléation primaire simultanée de plusieurs @srau méme endroit,

v la croissance anormale des cristaux sous formeeddriies, agrégats ou bien croissance
parallele (superposition de germes).

<\

Agglomération secondaire :Elle est provoquée soit par le mouvement brownies ghrticules
soit par les forces de cisaillement de la suspendiges aux conditions d'agitation. Le premier
mécanisme s'adresse a des particules de tailléailds (taille des colloides), alors que le second
affecte les cristaux de taille plus grande, supéei@ 1um.

2-Brisure

Ce phénoméne mécanique concerne essentiellemearridesix de taille supérieure a 206. Ces
derniers se disloquent en petits cristaux suitesaathocs contre les parois du cristallisoir, ldepa
de I'agitateur ou par cisaillement de la solution.

3-Inclusion
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Si la croissance est trop rapide, le cristal eropnge des portions de solution qui déposent le
soluté dans la cavité du cristal. Le solvant réslidonstitue alors une impureté.

4-Mdarissement d’Ostwald

Pour mieux comprendre le phénoméne de mdarissenoentpeut discuter I'évolution de la
sursaturation dans une opération de cristallisatiote soluté consommé par les cristaux n'est pas
compenseé par un apport extérieur.

Pour que la cristallisation ait lieu, il faut datd que la sursaturation atteigne un niveau suiffjsa
(10) ce qui est réalisé au point A defigure 6. Si la nucléation n'est pas trop importante, la
sursaturation peut encore augmenter, passer pamaximum, puis chuter trés rapidement. La
nucléation peut donc se poursuivre jusqu’en B, salgue la croissance qui commence
immédiatement aprés A se poursuit jusqu’en C. Lasaément peut débuter en D, avant méme que
la croissance ne soit entierement terminée. Saedueét aller bien au-dela du point C selon les
conditions du milieu.

i \

-
Temps t

Figure 7 : Evolution de la sursaturation au coursuhe opération de cristallisation

La solubilité d'un cristal de taille est supérieure a la solubilité d'un cristal déetanfinie. En
effet, la valeur C* de la solubilité correspond a un équilibre entre aalution et des cristaux de
tres grande taille (dans la pratique, on peut cigmer que des cristaux de 0,1 a 1 mm ont une taille
infinie). Pour la particule de rayon il y aura donc une concentration C r.> C* pour laquelle
cette particule est stable. Une particule de rayom. croit puisque, pour elle, la solution est
sursaturée. Inversementrsir, la particule va se dissoudre puisqu'elle auesbin d'une solution
de concentratiorC r. > C* pour étre stable ou grossir.

Il'y a donc une sursolubilité des petits cristalaxs une solution qui est globalement a I'équilibre
de concentratiorC*. Dans cette méme solution, les plus petits crstsont condamnés a se
dissoudre. Le soluté ainsi généré va étre récuparéles plus gros cristaux qui vont croitre.
Théoriguement, ce processus ne s'arréte que sléswsistaux ont rigoureusement la méme taille
ou s'il ne reste qu'un seul cristal en solution.
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Conclusion

La cristallisation est une opération unitairegé@ie chimique complexe qui met en jeu un certain
nombre de mécanismes et de processus élémentdizebelle moléculaire. Il ne faudrait pas croire
cependant que les différentes étapes de la csst#bn soient entierement déconnectées les unes
des autres. La nucléation se poursuit tant queitsaturation se maintient a un niveau suffisant.
Pendant ce temps, les cristaux croissent, ce quriboe a diminuer la sursaturation. Il peut en
résulter des changements de phases et des tramtiforsn polymorphiques bien avant que la
solution ne soit entierement revenue a I'équilibree dernier stade, le systéme peut encore évoluer
par marissement, processus qui aboutit a une dtinmweonsidérable du nombre de cristaux par
dissolution des plus petits et par croissance hlesguos.

CHAPITRE 1l : CRISTALLISATION DU SUCRE EN
MILIEU INDUSTRIEL

Introduction

Dans la production industrielle du sucre, latatisation est l'ultime phase de I'extraction &t I
purification donnant un produit a I'état solidecifament stockable et transportable.

La cristallisation a partir d’'une solution est wygération de purification mais devient de plus en
plus une opération reconnue de mise en forme, @ansesure ou le produit obtenu devra étre
filtrable, séchable, manipulable, ne dégageantdeapoussiere. La maitrise de la distribution des
tailles des particules et des formes extérieures alistaux est a I'’heure actuelle un argument
commercial dont 'importance se rapproche de adiecriteres de pureté a maintenir évidemment a
un tres haut niveau.

Il est donc indispensable de maitriser 'opératie cristallisation a la fois en ce qui concerne :

1- les bilans de matiére et thermique des cristathsoi

2- les bilans de population, destinés a prédire la difbution des tailles des particules;

3- son intégration dans I'ensemble du procédé, eomaigs effets des impuretés sur la forme
des particules, qui nécessitent un contréle deékction et des recyclages, en raison
également de la tres forte influence de la formdeeta taille des cristaux obtenus sur le
reste de la chaine de traitement et de conditioenendu solide (filtration, séchage,
manipulation, stockage, ensachage, etc.).

Dans ce chapitre nous nous attacherons a décerenahiere plus détaillée le procédé de
cristallisation en milieu industriel.
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. Atelier de cristallisation de la COSUMAR

L’atelier de cristallisation est généralement ¢né de plusieurs cristallisoirs montés en cascade
pour assurer un épuisement optimal en saccharoseatude sucre issu de I'atelier d’évaporation
(2), (3), (4), (15). Le sirop est une solution imgpdont les composantes sont I'eau, le sacchatose e

hY

les impuretés appelées aussi non-sucres. L'objeetifla cristallisation consiste a extraire le
maximum de saccharose de ce sirop.
Le chantier de cristallisation de STG2 est I'@s @hantiers les plus développé technologiqguement
au sien de la COSUMAR, il comprend :
» 7 appareils a cuire discontinus ;

* 1 VKT (appareil a cuire continu) pour jet de hapteeté ;

» Divers malaxeurs de coulée, malaxeurs distributelppompes a masse cuite ;
» 10 centrifugeuses B1750 ;

» linstallation de séchage et de refroidissemestudee ;

* 1 refondoir de sucre ;

* Equipements pour la production de la semence ;

» Equipements pour la condensation.

Plus le milieu est impur et visqueux, plus il @gficile d’obtenir un cristal pur. En croissantrda

un milieu impur, le cristal se charge en impurgigssentes dans le sirop. Il convient d’arréter la
cristallisation avant que le milieu ne devienngtimpur et visqueux. En pratique, pour épuiser au
maximum une solution de son sucre, il faut procédene cristallisation fractionnée. Généralement,
on admet une configuration en trois phasesas jets.

II. Le procédeé industriel de cristallisation en trois gts

La solution appelée liqueur standard » alimentant chaque jet de cristallisation esekultat du
mélange de différents produits. Dés que I'on espesence de cristaux en suspension dans un
sirop, on parle de masse cuite» et le sirop prend le nomdeau-mere » car c’est lui qui nourrit
le cristal. Lors de I'essorage de la masse cuiter péparer les cristaux, I'eau-mere est tout d@bor
évacuee et prend le nonmd“@gout pauvre ». Puis la surface des cristaux est lavée papshtion
d’eau chaude, on parle dectaircage ». Cette étape entraine une légere redissolutoBudre
cristallisé et le sirop issu du lavage est donten&tnt plus pur que le précédent égout, d’ou son
nom «d’égout riche ».

La production de sucre s’effectue en difféereréiteges de cristallisation consécutives a partir du
sirop issu de l'atelier d’évaporation. En effetslgue la teneur en cristaux d’'une massecuite devien
supérieure a 50%, 'augmentation de la viscositéndieu entrave le phénomene de diffusion des
molécules de saccharose vers les cristaux. Laaltisstion consiste a centrifuger la massecuite
devenue trop visqueuse pour séparer les cristauba diggueur mere. La liqueur mere dont la
concentration en saccharose est encore élevéépeisee lors des étapes suivantes. Elle est ainsi
utilisée comme égout d’alimentation au cours dehlase de croissance de I'étape suivante. Lorsque
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ces étapes sont répétées trois fois, il est gitoeédé des trois massecuitesu cristallisation en
trois jets ».
Ce procédé comprend trois cycles complets de bigstiion. Chaque cycle comprend trois étapes
principales, lacuisson le malaxageet I'essoragell commence avec la formation des cristaux dans
la solution sucrée, et se termine par la séparatsrphases solide et liquide.

» Lacuisson: la cristallisation du saccharose a I'état liquahns la solution par le procédé de

cristallisation ;

* Le malaxagequi permet d’épuiser au maximum la liqueur merelganise en pratique du
procédeé de cristallisation par refroidissement ;

» L’essoraggou turbinage, ou centrifugation), qui est I'étage séparation des cristaux
contenus dans la massecuite.

Les ligueurs meéres successives s’appauvrissergogharose dissous.

1.  Appareil a cuire en discontinu

La cuite s’effectue dans des cristallisoirs geuyent étre continus ou discontinus. L'appareil a
cuire en discontinue est une cuve fabriquée em am&ydable et constituée d’'un corps cylindrique
fermé par un déme et par une base circulaire ceniGette géométrie particuliere de la base du
cristallisoir facilite I'écoulement de la suspemsitrés visqueuse qu’est la massecuite en fin de
cristallisation figure 7)
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Figure 8 : Représentation d’un cristallisoir discaimu

Le cristallisoir est doté dans sa partie bassa thisceau (a) qui sert a la circulation de laewap

La hauteur de ce faisceau représente prés d'undesta hauteur totale. La calandre présente en son
centre, un puits (b), qui permet la recirculatianld solution. Les pales d’'un agitateur mécanique
(c) sont positionnées a l'intérieur de ce puitseluche d’entrée (d) du fluide caloporteur est
prévue sur la paroi latérale de la calandre. Untiese) est prévue pour I'évacuation des gaz
incondensables. On y trouve aussi des sortiesu{fpermettent I'évacuation des eaux condensées
contenues dans la calandre. La bouche d’évacu@)ote la massecuite en fin de cuite se situe au
point le plus bas de la calandre.
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Le déome est muni d'une sortie (h) permettant léxdion des vapeurs d’eau émises lors de la
concentration de la solution. Un désucreur (i)pdasté juste au-dessous de la bouche d’évacuation
des vapeurs. Cette vapeur d’eau émise lors deskallisation entraine avec elle de fines partisule
de suspension, dont le saccharose a l'état liquZke.désucreur présente une large surface
métallique poreuse congue pour permettre I'évacoate la vapeur d’eau.

Les gouttelettes d’eau contenant du saccharosétat liquide, s’agglutinent sur la surface du
désucreur puis retombent dans la massecuite sftet lu champ de gravité.

La cristallisation par évaporation est initialiggg une solution contenant des micros cristaux de
sucre, appelée semence. Cette semence est intraliuis le mélange a I'état sursaturé, par une
conduite qui aboutie au puits central de la cakende situant juste au-dessus des pales de
'agitateur (j). De cette maniére, la semence égartie dans la solution sursaturée, d’une facon la
plus homogene possible.

La croissance des cristaux de saccharose nécassipport de matiére contenant du saccharose a
I'état liquide. En cristallisation, les égouts @aéntation empruntent une conduite (k) qui plonge,
elle aussi dans le puits central de la calandreericire, I'agitation mécanique répartit les sohsio
d’alimentation dans la suspension. L’agitation ocwe de la massecuite permet d'assurer
’homogénéité de la sursaturation de la solution,de faire I'hypothése que la vitesse de
cristallisation est aussi homogene. Apreés la dlisaétion, I'ouverture d’'une bouche d’aération (1),
placée juste en dessous du déme, permet le retawprassion atmosphérique.

Des arrivées de vapeur (m) sont disposées ddrautedu corps cylindrique de la cuve. On utilise
de la vapeur sous pression pour le rincage du siispentre deux cristallisations. Des hublots de
verre (n) disposés sur la surface latérale du coypsdrique, permettent aux cuiseurs d’observer
l'intérieur de I'appareil et de voir 'aspect etleveau de la massecuite lors de la cristallisation

V. Différentes phases d’'une cristallisation

bY

La production des cristaux a partir de germestallins est toujours réalisée de maniere
discontinue. Les appareils a cuire dit « continuge>font que I'étape de grossissement de cristaux
qui ont déja une taille (ouverture moyenne) dedrerde 20(m.

Le principe de la formation des cristaux dans ppageil a cuire est le suivant. Une fois le vide
établi dans I'appareil, on prépare lepied de cuite». Pour cela un volume de liqgueur standard,
suffisant pour recouvrir I'échangeur de chaleut,isoduit et la liqueur est concentrée jusqu’a ce
gu’elle soit dans sa zone métastable correspondanhe sursaturation variable selon le jet
considéré. Puis, le grainage est effectué en emsg@mela liqueur mére sursaturée avec de tres fins
cristaux (d’'une taille de I'ordre de 5 a,ifl). Le sucre de I'eau-mére diffuse alors vers testaux
du fait de la sursaturation. Le maintien de laawnstion est obtenu par évaporation d’eau et appor
supplémentaire de sucre par de la liqueur stan@atie phase constitue lanontée de la cuite»
car le niveau monte dans l'appareil a cuire. Lesawration est un parameétre important, son
instabilité peut générer des effets néfastes :

* apparition spontanée de cristaux pour une sursetanaop élevée ;

» dissolution des cristaux pour une sursaturation fatle.

Une fois I'appareil rempli, I'extraction du sucre eau-mere est poursuivie par simple évaporation
jusqu’a ce que la compacité de I'ensemble fasstechavitesse de cristallisation en dessous d’une
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valeur minimum. Cette phase constitue kewage». La cuisson se termine enfin par laokléex»
et le «lavage» de 'appareil.

1- Formation du pied de cuite

La premiere étape au démarrage d’'une cristabiisadst la mise sous vide de l'appareil (250
mbar). A cette pression de vide la températureudliélon des sirops est maintenue en dessous de
80°C.

Théoriqguement, le volume introduit dans la cuvd decouvrir le faisceau de tubes de la calandre
pour éviter les problemes de caramélisation. Celaespond en général a 30 % du volume de
'appareil.

Le sirop est concentré par évaporation isothermigsgu’a l'obtention de la valeur de la
sursaturation favorable a la nucléation cristalfiae ensemencement. La vapeur d’eau émise par la
solution en ébullition est aspirée par I'action@@ression réduite.

2- Grainage

C’est la phase la plus délicate du cycle de istailisation, car elle génere la population india
des microcristaux. La masse totale de cristauxypteen fin de cristallisation dépend de la qualité
de cette population initiale.

L’ensemencement ou le grainage du meélange corssisteoduire une guantité de semence dans la
solution sucrée sursaturée. Il s’agit de la phasplus rapide du cycle de cristallisation, pendant
cette phase les microcristaux de saccharose sgperdés dans la solution de fagon mécanique par
agitation. Cette dispersion des microcristaux péume homogénéisation et une répartition spatiale
identique des particules de saccharose en tout geila solution.

La semence est un mélange de sucre blanc finelmeye et d’alcool isopropylique. Le
saccharose, non soluble dans cet alcool, estaireddri des dissolutions partielles qui favorisknt
formation d’'agglomérats. La présence d’agglomérdésmis une semence comme dans une
massecuite est préjudiciable a la qualité finake aestaux et a la production maximale de cristaux.
Les agglomérats en interaction avec les cristascphrois du cristallisoir et les pales de I'agiiat
sont sujets aux brisures. Leur présence dans ldéi@olfavorise I'apparition de micros cristaux (les
fines) dans la massecuite qui passent au travermdeles du tamis des centrifugeuses et tendent a
augmenter la pureté de la mélasse (diminution ddenment).

En pratique, la vapeur de chauffage de I'app&ilréduite au minimum pour éviter la dissolution
des cristaux et un temps de stabilisation est cheant de poursuivre.

Nous privilégions I'ensemencement pour initiecriatallisation afin de maitriser le mieux possible
la croissance et la dimension finale souhaitée alistaux. L'ensemencement ne permet pas de
contréler le nombre de germes mais permet de denti@vantage la croissance du cristal, surtout
en début de cristallisation, et la dimension destaux en fin de procédé. Il est donc possible par
cette technique d'améliorer l'uniformité de latatisation, ce qui est plus que souhaitable.

3- Grossissement des cristaux (phase de maturation)

L’ensemencement doit étre suivi d’'une période @bibksation, c’est-a-dire de maintien de la
sursaturation autour de la valeur du point d’ensermment. Il est nécessaire que pendant cette «
période de maturation » les germes s’organisent en cristaux. C’est wmtgnt pendant cette
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premiére période d’organisation des cristaux qudl danger denaclage ou d’agglomérationdes
cristaux. Le danger est faible si la sursaturagsh basse ; il est par contre tres grand si la
sursaturation atteint les valeurs trop élevéeszdess intermédiaires ou labiles. Il est nécessaire
gue, pendant cette phase de maturation, qui dure @el5 minutes selon les jets, les débits de
vapeur et d’alimentation soient réduits.

4- Montée de la cuite

La phase de montée permet la croissance des métearx dans la solution. Une croissance
cristalline optimale nécessite une sursaturation vddeur constante en zone métastable.
L’évaporation se poursuit en provoquant une augatiemt de la sursaturation qui doit étre
compenseée par I'apport de solution de saccharose.

Au fur et a mesure que les cristaux grossissantmdsse de sucre cristallisée par unité de temps
augmente, et par la méme, la quantité d’eau a éeapour maintenir le degré de sursaturation.
Aussi, on peut diminuer I'apport de sirop et seeamwin la cuite.

Quand le pied de cuite est convenablement sermotdée de la cuite demande peu d’attention. Le
volume de la masse cuite provoque une augmentad@da hauteur de produit au-dessus du faisceau
alors que sa viscosité augmente. Cette combinagsuraine une décroissance rapide de la
circulation de la masse cuite et du transfert ddeth. La vitesse de cristallisation diminue aletrs

le procédé ralentit.

5- Serrage de la cuite

Quand le niveau maximum est atteint, I'alimetatdu sirop est arrétée, et I'évaporation de la
masse cuite est poursuivie pour maintenir la ctensie de celle-ci.

L’indicateur de serrage maximum est en générauiasance consommeée par I'agitateur mais on
peut aussi faire référence a la nécessité de mainiee distance minimale entre cristaux pour
eviter tout risque d’agglomération entre eux.

6- Coulage et lavage de la cuite

Une fois I'appareil remis a la pression atmosph#rigt I'agitateur arrété, la trappe de vidange est

ouverte et la masse cuite s'écoule dans un malaxdercoulée ». De I'eau chaude ou de la vapeur

est ensuite pulvérisée pour nettoyer I'apparedvitier que des cristaux demeurent et ne grossissent
ultérieurement en donnant des cristaux en dehola plage admissible.

7- Evolution des parameétres

Durant le cycle de la cristallisation, la pressite vide) est en général maintenue a une valeur
constante. Le besoin de vapeur de chauffage estriam durant la formation du pied de cuite car
nous cherchons a réaliser cette étape le plusamgidt possible. La pression de vapeur agissant sur
son deébit est ensuite maintenue a une faible valetant le grainage et au départ du grossissement
des cristaux. En fin de cuite, il est parfois néage de disposer d’une vapeur de pression plus
élevée afin de vaincre la chute du coefficient @adfert de chaleur avec I'augmentation de la
hauteur de masse cuite dans I'appareil. Au furraeaure, le taux de sucre cristallisé augment et |
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densité de la masse cuite suit la méme évolutiongéhéral, les consignes sont toutes fixées en
fonction du volume (niveau) de la masse cuite.

Le paramétre essentiel de contrble de la cristdibn est la sursaturation. Cette sursaturation es
directement fonction de la pureté et du Brix. C@sic le Brix de I'eau-mere qu’il faut mesurer et
maitriser. Plus la mesure sera précise et meillpawsront étre le contrdle et 'automatisation de
I'étape de cristallisation.

V. Parametres physiques affectant la cristallisation

La cristallisation est un phénoméne tres complguegest régie par plusieurs lois et qui peut étre
affectée par plusieurs paramétres différents. Leiscipaux parametres peuvent étre résumeés
comme suit:

1- Sursaturation

Une sursaturation élevée augmente la croissancerggaux tant que la viscosité ne prédomine
pas, mais une sursaturation trés élevée risqueralmquer des faux grains. La sursaturation a
maintenir au cours de la cristallisation du su@pehd de la pureté de la solution.

2- viscosité

L’augmentation de viscosité fait baisser la vitedseristallisation car elle ralentit le déplacemen
des molécules vers le cristal, donc la quantitéuibee qui se fixe baisse par unité de temps.

3- Agitation

L’agitation mécanique ou thermique de la masseecdiéplace les cristaux, ceci permet de
renouveler la couche d'eau mere autour d’eux. Bmoueelant I'eau mere, nous amenons
continuellement des molécules de saccharose ampitéxides cristaux, ce qui accélere leur
grossissement.

4- Température

Une augmentation de la température provoque ucélaation de la croissance des cristaux, a
condition de rester a la méme sursaturation.

5- Présence de cristaux en suspension

Si des cristaux sont présents dans un siropupanauvais traitement ou une refonte du produit
par exemple, des résultats non souhaitables pewsgrmenir. La solution de saccharose aura
tendance a cristalliser de fagcon grossiére, cdtagésuétant pas escompte, et la distribution de la
taille des cristaux résultants ne pourra étre yctble.

6- Pureté

La vitesse de cristallisation diminue fortememe@la diminution de la pureté, c'est pourquoi il
faut plus de temps pour cuire les bas-produitspque les premiers jets.
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Conclusion

La cuisson est une étape critique pour la cqualii sucre final. En effet, a ce stade les
caractéristiques internes du cristal du sucre définies. En général les cuissons rapides et les
cuissons lentes sont a éviter. Dans le cas de oruisgpide, I'augmentation du débit horaire
d’évaporation peut provoquer la montée brutale adlsursaturation de I'eau meére, la nucléation
spontanée peut avoir lieu et le taux de fines densucre final augmente. Par ailleurs,
'augmentation brutale de la température de cuissmelere la formation des colorants et facilite
leur incorporation dans le sucre. Contrairement@uigsons rapides, les cuissons lentes nécessitent
des températures relativement faibles. Ceci pedmetallier les difficultés décrites dans le cas des
cuissons rapides mais conduit a l'allongement déstacx du sucre. Un tel allongement se
répercute sur la granulométrie du sucre. Il estcdimportant de maitriser la cuisson afin de
prévoir et de controler la granulométrie finaleptaduit cristallisé.
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Introduction

La granulométrie est I'étude de la distributianld taille des particules d’une farine. En raigen
la forme irréguliere des particules, le résultalalenesure est exprimé par le diamétre qu’aurait la
sphére théorique se comportant de la méme manigrdagparticule considérée pour la technique
utilisée. Une telle sphére est appelée sphére @guite. La finesse de la farine est caractéris@s al
par un parametre de positionodverture moyenne(OM) qui correspond a la rétention de 50 %
de la masse de cristaux et I'hétérogénéité grangtibgue par un parametre de dispersion : le
coefficient de variation (CV) qui détermine la dispersion.

La granulométrie et la distribution granulométeqsont des criteres qui, parmi d’autres
déterminent 'appréciation du sucre par les utiéises. En effet, le sucre est mieux apprécié lasqu
ses cristaux sont uniformes et de taille réguli&e.Amérique du Nord, les sucres fins ont la
préférence des consommateurs. En Europe, les sdergganulométrie moyenne sont les plus
recherchés. Dans les pays arabes, I'Afrique centtal Asie de I'est, les gros cristaux de sucnet so
souvent les plus demandés.

Pour les utilisateurs industriels, le sucre dtustune matiére premiere pour I'élaboration de
nombreux produits. Suivant I'application, le réke ldngrédient sucre est différent et les exigences
des utilisateurs sont plus ou moins difféerentesidla cas ou le sucre doit étre dissous pour pouvoi
étre utilisé, les sucres fins sont plus rechergaése qu’ils se dissolvent rapidement. Au contraire
lorsque le sucre est utilisé pour améliorer la gméstion d’'un produit, les sucres formés de gros
cristaux sont plus demandés.

Pour les fabricants de sucre, le contrble de rEnuométrie et surtout de la distribution
granulométrique est souvent un objectif en lui-méiEe effet, la maitrise de celle-ci permet
d’optimiser de nombreux criteres de qualité, a saacteneur en impuretés et la stabilité du sucre
au cours du stockage.

L'importance de la granulométrie n’est pas seul@nmessentie au niveau de la qualité et de la
stabilité finale du sucre mais aussi au cours delecation. En effet, au cours de la cristallizat
la non maitrise de la nucléation spontanée abgétitéralement a une masse cuite de densité
importante. Le turbinage de celle-ci est souverd tache difficile et n'arrive pas a éliminer la
totalité de l'eau mere piégée entre les cristauad. drésence de cette eau meére engendre
généralement la formation d’agglomérats de cristuxir présence dans le sucre est souvent un
vrai probléme pour le fabricant du sucre. En eféig diminue la densité (kgAret par conséquent
augmente le volume occupé par un kilogramme deestitant donné que les emballages de sucre
sont congus pour contenir une masse bien prédida,sasse du sucre occupe un volume plus
important que prévu, le sucre ne peut étre embadig@arésence d’agglomérats constitue également
un probléme pour la qualité. En effet, la présateéraces de liqueur mere a la surface des cristaux
agglomérés augmente la coloration et le taux ddresn

. Expression des résultats

Déterminer la taille d’'une seule particule dlah s’avere non seulement difficile mais de plus
inefficient et non souhaitable pour décrire 'hégnéité de ce lot. Toutes les techniques de mesure
operent donc sur un grand nombre de particulescogmiposent une population. Le résultat est
représenté sous forme d’histogrammes appeléshdistns granulométriques. La population est
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divisée en classes de dimensions (en abscissegues proportions relatives exprimées en
fréequences (en ordonnée).

Proportion (%)

25
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13

10 H

|
0,25 0,50 1,00 2,00 4.00
Quverture de tamis {mm)

Figure 10 : Expression de la distribution des ta8 des particules.

L’histogramme décrit comment une propriété lida &aille des particules est distribuée a travers
la population. Si par exemple, par une techniquea@piée, nous comptons les particules contenues
dans des classes granulométriques définies, nadesmis une distribution en nombre. Le fait de
peser les particules contenues dans ces mémee<lgsmulométriques au lieu de les compter
permet d’obtenir une distribution en masse. Nonawreénasse sont ensuite exprimés en fréquences
(axe des ordonnées). Le choix de I'un ou de I'ad&eend a la fois de la technique utilisable et du
but poursuivi. Un tamis ne permet que d’appréherdedistribution en masse, tandis qu’un
compteur a variation de résistance permet de meleunembre de particules d’'une classe donnée.

II. Parametres de la distribution

Les distributions sont difficiles a utiliser a Bétbrut : nous somme amené trés tét a synthétiser
information par des parametres qui décriveneladance centrale et la dispersion des distributions
a savoir :

1- Le coefficient de variation

Le coefficient de variation de la granulométriesdcristaux est une mesure de la dispersion
relative : il se calcule comme le rapport entrediétype et la moyenne.

CV = écart-type de la distribution / moyenne
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2- L’ouverture moyenne

L'ouverture moyenne est un critére qui exprimaifaension moyenne des grains. L'ouverture
moyenne partage I'effectif de la population de ipaleés en deux parties de masses égales, c'est a
dire que 50% de la population ont un diameétre édent supérieur ou 50% inférieur au diametre
médian.

1. Les facteurs qui influencent la granulométrie

1- Conduite de la cristallisation

Le premier parametre a considérer lors de la domddiune cristallisation est I'apparition
spontanée de germes cristallins. Cette derniepecgiit dans la zone dite labile et peut étre évité
dans la zone dite métastable. La premiére estesau® 35 de sursaturation alors que la deuxieme
est située entre 1 et 1,2 (20). Sur le plan prafiguest difficile de maintenir la sursaturatioa d
'eau mére a une valeur constante pendant towtarke de la cristallisation. En général, celleeci n
peut étre controlée qu’avant le grainage et quslgménutes aprés. En effet, au cours de la
croissance cristalline la sursaturation ne dépersdspulement de la vitesse de cuisson mais aussi de
la vitesse d’intégration des molécules de saccbatlass le réseau cristallin. Pour une vitesse de
cuisson constante, la vitesse d'intégration n’estlp méme selon qu’on est au début ou a la fin de
la cristallisation. Cette derniére est faible aunmeat du grainage et croit avec I'accroissemenade |
surface cristalline du sucre. Autrement dit, poantodler la nucléation spontanée des cristaux il
faut, avant tout, maitriser la sursaturation au mangdu grainage. Plus cette derniere est basse plus
le risque d’apparition spontanée de germes estefalbn taux de sursaturation de 1,15 est en
général considéré optimal pour obtenir un sucréalee distribution granulométrique. La valeur
est optimale pour qu’il n’y ait ni production deagrs fins secondaires, ni de risques trop impaostant
de refonte des grains de semence lors de la dimulde la masse au travers du corps de chauffe.

2- Qualité de la semence

Lorsque l'apparition spontanée de germes estrisest et les conditions de mélange dans le
cristalliseur sont parfaites, la cristallisation fat que grossir les cristaux introduits lors de
'ensemencement avec la méme vitesse. Si ces deguat uniformes, théoriguement les cristaux
du sucre final le sont. Au contraire, si la semeant®duite est constituée de cristaux de difféent
tailles, le sucre final possédera la méme varigbgranulométrique. Un essai de schématisation de
l'influence de la distribution granulométrique @gedemence sur la distribution granulométrique du
sucre final est donné par la figure 9.

Faculté des Sciences et Techniques - Fés
[=] B.P. 2202 — Route d’'Imouzzer — FES
8 212 (0)535602953 Fax:212 (0)5356082 14



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

Temps —

Temps —

Figure 11 : Effet de la distribution granulométrigel de la semence sur celle du sucre final

La semence ne doit pas étre laissée au repassanpréparation et son entrée en cristallisatien.
récipient de stockage doit étre muni d’un dispbditigitation efficace afin de limiter au maximum
la décantation et 'agglomération des fines paltisde sucre.

La granulométrie de la semence utilisée varieagctfon du temps de broyage. Les germes de
dimension inférieure a 2-3 micrometres disparaisaenmoment de I'introduction en cuite quelle
gue soit la sursaturation a cause de la fragilige.semence a deux ou trois heures de broyage
contient une quantité modérée de germes de dinrendirieure a 2,um, elle est donc idéalement
préconiseée.

3- Présence d’'impuretés

Globalement, les impuretés influencent la granéii® du sucre de deux fagons : elles diminuent
la vitesse de croissance cristalline et modifiarfokme des cristaux.
» Effet sur la croissance cristalline

Le ralentissement de la croissance cristallerelgs impuretés est dU a leur effet sur les étdpes
la diffusion et d’intégration. Au niveau de la diion, ils interviennent soit en réduisant la force
motrice de la diffusion par diminution du niveausigsaturation soit en augmentant la viscosité du
milieu. Au niveau de lintégration, le ralentissamheest surtout obtenu en rendant les sites
d’intégration inaccessibles par la contaminatiorceltaines faces de la surface cristalline.

» Effet sur la morphologie des cristaux

Le cristal peut prendre des apparences différesutes I'influence de certaines impuretés :
1- cristaux allongés bien connus en présence de oa#in
2- cristaux d’aspect triangulaire (la face a prenfbfane d’'un trapéze) dans les masses cuites
de bas produits, en présence de fortes concemisatio sucres réducteurs et en matieres
minérales (en raffinerie notamment) ;
3- cristaux tres plats observés dans les sucres abtepartir de masses cuites de trés haute
pureté.
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Conclusion

Ainsi, il apparait que la sursaturation et la Igéade la semence sont les deux facteurs
responsables en grande partie de la qualité dstwxi de sucre obtenus en fin de cristallisation.
Les conditions de préparation de la semence doéteatcontrdlées rigoureusement. Des particules
de semence trop fines (24/n) peuvent se dissoudre, entrainer la créationudation spontanée
et un C.V. élevé. Une quantité de semence insuatfisau une agitation inadaptée peuvent donner
des conglomérats. Enfin, la qualité des cristaumt ga/oluer apres la cristallisation dans les
malaxeurs, les turbines ou l'atelier de séchagerditionnement.

CHAPITRE Il : NOTIONS SUR LES PLANS
D'EXPERIENCES

Introduction

Dans toutes les sciences expérimentales, unaisag@n optimale des essais est visée de facon a
obtenir des informations intéressantes et fialwas ¢n minimisant le nombre d’essais et donc leur
colt. Les plans d’expériences sont une méthode anigmint par des statisticiens. Le but premier
est de limiter et d’optimiser le nombre d’essaikesta I'aide de méthodes logiques rigoureuses.

. Terminologie
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1- Obijectifs

Si les expériences sont effectuées sans une dudtigoe rigoureuse il est fort probable qu’elles
vont soit conduire a des impasses (résultats imeat® etc...) soit a des résultats de qualité
décevante. L’objectif principal de la méthode diesp d’expériences peut étre résume par la devise

« Obtenir un maximum d’information
o en un minimum d’expeériences » _
Une autre vision du 2s pour toutes les variables
controlées afin, une n en un minimum d’essais.
Une telle problématique est primordiale dans leiemilindustriel ou minimiser le nombre
d’expériences a réaliser est synonyme de gainrdpget de productivité. Réaliser des productions
de la meilleure qualité possible au codtle plus éstsde plus une quéte universelle pour tous les
fabriquants.

2- Réponse

Nous qualifions de réponse la grandeur qui estrgbsepour chaque expérience réalisée (le
coefficient de variation dans notre étude). Il appat aux spécialistes du phénomeéne éudié de
cerner au mieux ce qui les intéresse et de folentype de réponse étudié ainsi que I'objectif
souhaité vis-a-vis de celle-ci. Cet objectif estglia plupart des cas une recherche d’extremum.

3- Facteurs

Nous qualifions de facteur toute variable, olibgy@ment contrdlable, susceptible d’influer sur la
réponse observée.

Un facteur ne varie pas dans de larges propartibious définissons toujours, en fonction des
besoins de I'étude, une valeur inférieure et urlewasupérieure. Les variations du facteur sont
donc limitées par deux bornes. La borne inférigatenue par I'expérimentateur est appeliéeau
baset la borne supérieureiveau haut Nous avons 'habitude de désigner par le signes{e) le
niveau bas d’'un facteur et par le signe gfyjsson niveau haut.

4- Domaine expérimental

Le domaine expérimental est défini par les nixdaauts et les niveaux bas de tous les facteurs et
eventuellement par des contraintes entre les fecteu

Pour fixer les idées, prenons lI'exemple de I'étudlane réaction chimique pour laquelle
'expérimentateur cherche a connaitre l'influence ld température et de la pression sur le
rendement. Construisons d’abord une représentggomeétrique. Le premier axe d'un systéme
d’axes cartésiens est attribué a la températute stcond a la pressiofigure 11). Le domaine
expérimental est le plan température x pressiors daquel toutes les pressions et toutes les
températures sont possibles. Mais, en généralxpérienentateur limite les variations des facteurs
étudiés. Ici, par exemple, la température varieee@0 °C et 80 °C, la pression entre 1 et 2 bar.
Donc le domaine expérimental rassemble tous leg$de la surface délimitée par les niveaux bas
et haut de chaque facteur.
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Figure 12 : Définition du domaine expérimental

II. La méthode des plans d’expériences

Le bon usage des plans d’expériences doit sinesdans une méthode logique et rigoureuse dont
la mise en ceuvre est de la responsabilité de lrerpétateur. Si I'on considére le schéma
d’acquisition des connaissances (figure 11), orstata que la premiere étape consiste a définir le
systeme que I'on se propose d'étudier, puis derpesequestions pour lesquelles on désire des
réponses.
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Processus d'acquisition
des connaissances
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— | Choix d'une méthode d'expérimentation
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progressive Expérimentation
des résultats ‘

T

Analyse des résultats

!

Connaissance du systéme &tudié
Figure 13 : Schéma d’acquisition des connaissances

1- Préparation de I'expérimentation

La préparation de I'expérimentation consiste ee réflexion préalable effectuée soit seul, soit en
groupe, et permettant :
» de préciser avec soin les réponses qui serontistréss a chaque essai ;

» de rechercher tous les facteurs pouvant influetesprocessus étudié ;

» de définir les domaines d’étude de chacun desuexte

» d’envisager les erreurs systématiques possiblesg@mntuellement s’en affranchir ;
» de prévoir les contraintes expérimentales possjbles

» d’'organiser des essais supplémentaires pour évauamur expérimentale.

Cette réflexion préalable peut durer plusieurs é&au cours desquelles se dégagent avec précision
les principaux €léments a prendre en compte p@aniser au mieux les essais. Il est ensuite facile
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de choisir les plans qui conviennent le mieux ambl@me posé : nombre de facteurs, ordre des
essais, confusion a éviter, etc...

2- Analyse des résultats

Lorsque I'on possede les résultats des essé@aitis’assurer, avant d’entreprendre les calculs :
e qgu’il n’y a pas de résultats aberrants ou faux ;
e que les niveaux ont bien été respectés au codrsxggrimentation;
* que le modéle mathématique retenu a priori reptédsan les résultats d’expériences;
e que I'on a bien évalué les risques d’ambiguité.

Etant sOr de la qualité de ses résultats, I'expgmiateur va pouvoir procéder aux calculs et a
l'interprétation. En fonction des conclusions, dusa s'il a atteint pleinement son but ou s'il doit
envisager une nouvelle série d’essais pour comp@éteinformation.

3- Acquisition progressive des connaissances

Si I'expérimentateur n'a pas toutes les répomgpsquestions posées ou si les premiers résultats
soulevent de nouvelles questions, il va entrepeedds essais supplémentaires. Les conclusions du
premier plan lui permettront d’orienter les nougslinvestigations. En particulier, il saura :

» sile domaine d’étude retenu contient les répogsesintéressent ; si oui, il le conservera ;
sinon, il saura dans quelle direction il faut apjeur trouver ce qu’il cherche ;

» s'il doit envisager un modéle mathématique difféqawur expliquer les résultats des essais ;
le modele du premier degré est parfois insuffissindes expériences complémentaires
devront étre entreprises pour établir un modelsetiond degré ;

e s'il faut prévoir des essais ou des plans compléames pour lever les éventuelles
ambiguités.

L’'organisation des expériences au départ de I'éestetelle que les nouveaux essais viendront
s’intégrer harmonieusement aux premiers, évitansidoute perte de temps ou d’argent. Les

premiers résultats, s’ils ne répondent pas entiéntraux questions posées, serviront a orienter le
choix des nouvelles expériences.

1.  Modélisation mathématigue

En I'absence de toute information sur la fonctian ke la réponse aux facteurs, couramment,
nous utilisons des équations analytiques pour nsmEtéain systeme ou phénomeéne physique.

y=f (xl,x2,x3,...xn)
Ou yreprésente la réponse du systeme mod&lis&?2, x3,...xn les différents facteurs sur lesquels
I'utilisateur peut agir etf () la fonction mathématique reliant la réponse diesys aux différents
facteurs.

Cette fonction est trop générale et il est d'usdige prendre un développement limité de Taylor-
Mac Laurin, c’est-a-dire une approximation. Le déppement précédent prend la forme d’'un
polyndme de degré plus ou moins élevé :
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» y estla grandeur a laquelle s'intéresse I'expériatent ; c’est la réponse ou la grandeur
d’intérét,

e Xi représente un niveau du facteur

* Xj représente un niveau du factgur

* a0, ai, aij, aii sont lescoefficientdu polynéme.

Ce modele est appelé le modealepriori ou le modélepostulé Les modeéles établis sont des
modeles de prévision valables dans le domaine déétdomaine que I'on doit toujours préciser.

CHAPITRE Ill : OPTIMISATION DE LA
CRISTALLISATION AU SEIN DE LA COSUMAR

Introduction

A T'échelle industrielle, I'optimisation des panatres pouvant influencer la granulométrie et la
distribution granulométrique du sucre concerneiguament la conduite de la cristallisation, et la
préparation de la semence. En effet, pour avoirquadité de sucre optimale, il faut veiller d'une
part a 'emploi d’'une semence homogéene et d’auairt @u contréle de I'apparition spontanée de
germes de cristaux. Il est donc important de nsaitria cuisson afin de prévoir et de contréler la
granulométrie finale du produit cristallisé.
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C'est dans cette perspective que 5 facteurs anétpe étudiés par l'intermédiaire d’'un plan
d’expériences pour maitriser la cuisson afin deqréet de maitriser la granulométrie du sucre issu
de l'appareil & cuir®3 (cuite R3).

* Durée de broyage de la semence;
* Quantité de la semence,

e Température des platulaires;

* Brix au grainage;

» Durée de grossissement.

Afin, dans une étape ultérieure, d’optimiser (imiser) le Coefficient de Variation —C.V— du
sucre issu de la cuite R3, nous avons fait uneeépudliminaire permettant de trouver (cribler),
parmi 'ensemble des facteurs, ceux dont la vamaéntraine une variation de la réponse étudiée.
Un modéle mathématique du premier degré a étéagevigar le biais d’'uplan de criblage

En deuxieme approche, nous avons effectuéplan d’optimisation (basé sur un modele
mathématique du deuxiéme degré). L'intérét de pe tie plan est de permettre, une optimisation
plus fine et plus fiable de la granulométrie dursussu de la cuite R3. Nous avons conservé alors
gue les facteurs jugés les plus influents et affiééude dans la zone ou semble se situer la Epon
optimum.

Le choix des facteurs entrant dans le plan d’B&pée et leurs bornes respectives nécessitent
néanmoins une bonne connaissance des regles tietl’'ane large discussion avec I'équipe de
pilotage de la cristallisation.

Autrement dit, nous avons proposé la démarcivasie :

» Réalisation d’'urplan de criblageafin de sélectionner les facteurs potentiellemefitiénts
sur le coefficient de variatiorC-V- du sucre granulé issu de la cuite R3;

» Reéalisation d’'unplan d’optimisation afin de déterminer les réglages des facteurs jugés
influents donnant des bons résultats.

. FORMALISATION DU PROBLEME

1- Objectifs assignés au plan d’expériences

1- Le criblage des facteurs potentiellement influents sur le fadeht de variation €.V- du
sucre granulé au niveau de la Cuite R3 ;

2- L’optimisation du CV du sucre granulé issu de ldecR3.

2- Facteurs
a-Durée de broyage de la semence
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Plus la durée de broyage augmente plus le nombifieeeaugmente. Les fines introduites dans la
semence sont généralement dissoutes et dispataassgrainage.

Rqg : une étude démontre la fragilité des germes deewision inférieure a 2-3 micrometres qui
disparaissent au moment de l'introduction en ceiteeci quelle que soit la sursaturation. Des
particules de semence trop fines peuvent se disspedtrainer la création de nucléation spontanée
etun C.V élevé.

b- sursaturation au grainage (Brix au grainage)

D’une cuite a l'autre, la phase de grainage setdaijours a une méme valeur de Brix 80. Pour
contrbler la nucléation spontanée des cristawault,f avant tout, maitriser la sursaturation au
moment du grainage. Plus cette derniére est bassdeprisque d’apparition spontanée de germes
est faible.

C-Quantité de semence

Cette quantité dépend du volume final de léecei de la granulométrie du sucre .La quantité de
semence utilisée est d’environ 0,25 L

d-Températures des platulaires

Les platulaires sont des échangeurs de chaleacggphvant la cuite dont le rble est la fonte des
cristaux qui peuvent entrer avec le sirop d’alirainh et perturber la maitrise de la granulométrie
de la cuite.

Une augmentation de la température provoque ucél@aation de la croissance des cristaux, a
condition de rester a la méme sursaturation. Lgésature des platulaires est de 85°C.

Rq : 'augmentation de la température aboutit & unmerdition de la viscosité

€-Durée du grossissement

Les microcristaux de la semence grossissent agwerlans le plus petit volume disponible. La
durée est de 900 secondes.

II. Plan de criblage

L’objectif de I'étude est de sélectionner lestéacs les plus influents sur le coefficient de a&oin
du sucre granulé issu de la cuite R3. Il s’agitng’'@tude préliminaire devant servir a préparer un
plan d’optimisation. Il s’agit donc d’'une étude aélage faisant intervenir 5 facteurs.

Iy a 6 inconnues a déterminer : la constaajeet les 5 effets principaux. Il faut donc au madins
essais. Le plan classique le plus proche est undgadaPlackett et Burman (ou HADAMARD) de 8
essais.

Les plans de Plackett et Burman sont des plansxguyermettent de déterminer que les effets
principaux des facteurs. lls ne permettent pasaliér les interactions. Toutes les interactiong son
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donc supposées nulles avant méme I'expérimentgd8pnLe modele mathématique adopté au
départ de I'étude est un modele du premier degré:

y = ag+ » ax
Ou:
& -effet moyen ;
a. effet du facteur i ;
Xi représente un niveau du facteur

1- construction de la matrice d’expériences

La construction du plan se fait comme suit :
* Rechercher le premier essai du plan dans la tehl=afiré rouge);

» Générer les n-2 essais suivants par permutatidigagc,
* Pour le dernier essai, mettre tous les facteurs\aau -1 ;
* Retirer éventuellement les colonnes superfluesag@nécvert).

Tableau 2: Tableau de construction de la premiéignle de la matrice

N | Premier essai du plan d’un plan de Plackett et Burman

4 -1 +1 +1

8 +1 +1 +1 -1 +1 [1 —1||

12 +1 41 -1 41 +1 +1 -1 -1 -1 +1 -1

16 +1 +1 +1 +1 -1 +1 -1 +1 +1 -1 -1 +1 -1 -1 -1

20 +1 41 -1 -1 +1 +1 +1 +1 -1 +1 -1 +1 -1 -1 -1 -1 41 +1 -1

24 +1 41 41 41 41 -1 +1 -1 +1 +1 -1 -1 +1 +1 -1 -1 41 -1 +1 -1 -1 -1 -1

Donc la matrice d’expériences est la suivante :

Colonnes superflues

Durée . Qnt. de :
Brix au T°. Durée
(o]
NPexp de rainage la latulaires | grossissement 2 23
broyage g ¢ | semence | P g
1 1 1 1 -1 1 -1 7
2 4 | 1 | 1 | 1 1 T R |
3 -1 -1 1 1 1 -1 1
4 1 -1 -1 1 1 1 -1

Faculté des Sciences et Techniques - Fés
[=] B.P. 2202 — Route d’'Imouzzer — FES
8 212 (0)535602953 Fax:212 (0)5 356082 14



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

5 -1 1 -1 -1 1 1 1

6 1 -1 1 -1 -1 1 1

7 1 1 -1 1 -1 -1 1

8 -1 -1 -1 -1 -1 -1 -1
: Permutation

-y

Les niveaux des facteurs (domaine Expérimental) sumés dans le tableau :
Tableau 3 : domaine expérimental de I'étude

o p
Durée de Brix au Qnt. de la T . D.uree
Facteur . o platulaires grossissement
broyage (h) grainage (°) semence (L) °C) )
N ”;_";; bas 3h 77.5 0,1 86,5 300s
N”% baut | 3 30min 80 0,2 90 900s

Le plan réalisé a pour objectif de connaitre lporése (coefficient de variation) observée en
fonction de la variation des différents facteurbaQue facteur varie comme illustre sur le tableau
ci-dessous.

Tableau 4 : Tableau du plan d’expérimentation (ctémge)

N°.Ex Durée de Brix au Qnt. de la T°. Durée (on%
"EXP broyage grainage semence platulaires | grossissement (%)
1 3h30 80 0,2 85 900 36
2 3h30 80 0,2 85 900 35
3 3h 80 0,2 86,5 300 35
4 3h 80 0,2 80,5 300 36
5 3h 77,5 0,2 80,5 900 34
6 3h 77,5 0,2 86,5 900 36
7 3h30 77,5 0,1 80,5 900 35
8 3h30 77,5 0,1 80,5 900 35
9 3h 80 0,1 85 900 34
10 3h 80 0,1 85 900 33
11 3h30 77,5 0,2 85 300 36
12 3h30 77,5 0,2 85 300 35
13 3h30 80 0,1 86,5 300 31
14 3h30 80 0,1 86,5 300 33
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N.B : chaque expérience a été réalisée 2 fois afimodir a un bon criblage.
Le modele mathématique postulé est un simple haga@ynomial ne faisant intervenir que les
termes du premier degré :

y = b0 + b1x1l + b2x2 + b3x3 + b4x4 + b5x5

Une fois la réponse connue, nous pouvons alorgpréter les résultats obtenus, afin de visualiser
l'influence de chacun des facteurs.

2- Interprétation des résultats

Les résultats ainsi que l'interprétation de cenpl&xpériences doivent nous conduire a connaitre
les facteurs prépondérants qui influent sur le faweht de variation. C’est la connaissance de ces
influences qui nous permettra d’optimiser ultéregnent le CV en fonction des facteurs considéreés.
Ce plan nous a conduits a la visualisation dedtedsisous la forme d’un diagramme en baton.

-0.00
I ]
Durée de broyage b1 I
Brix au grainage b |
[Ant. de la zemence b3 !
T°. platulaires ot}

I
I
Durée arozsizzement b5 I
I

Figure 14 : Diagramme en baton du plan de criblage

Cette visualisation nous permet d’observer simplantes effets du passage d’un facteur d’'un état
milieu (niveau 0) a un état haut ou & un état bas.

L’effet de la durée de grossissemest le plus élevé. Une variation de la durée desigsement
du niveau 0 au niveau 1 abouti a une augmentatigooitante du coefficient de variation. De
méme, une augmentation de la température desaitatil de la quantité de la semence, et du Brix
au grainage entraine une élévation du coefficientvdriation. Cependant la durée de broyage
influence sur le CV dans le sens négatif, celaifsgggue c’est le passage du niveau 0 au niveau bas
gui conduit a une augmentation du CV.

Une observation du diagramme permet d’'un coupldteise rendre compte de I'importance de la
durée de grossissement, qui est un fagtetentiellementinfluent sur le CV, et de I'importance de
la quantité de la semence et de la durée de braydg®nt des facteurasoyennementinfluents.
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C’est donc ces facteurdurée de grossissement, durée de broyage et quaéatile semengequi
vont étre les plus efficaces pour approcher ouralte I'objectif et qui seront retenues pour réalis
le plan d’optimisation. Les autres facteurs jougmtdle mineur sur le CV.

A travers ce plan, nous voyons tout I'intérét dplan de criblage qui élimine tous les facteurs dont
I'effet est secondaire et conserver les facteugggues plus influents afin d’affiner I'étude per |
biais d’une optimisation

[l1l. Plan d’optimisation

Le modeéle dordre un étudié, ne permet pas togjade rendre compte correctement du
phénomeéne étudié. Il existe en effet des situatminsde tel modéle va s’avérer trop pauvre,
principalement parce qu’il ne comporte pas de termgtes a traduire une "courbure” dans la
réponse étudié.

Afin de pallier ce type de probleme il est poksityajuster un modele polynomial complet de
degré deux (contenant un effet moyen général, flets dinéaires, des effets d’'interactions mais
aussi des effets quadratiques) permettant une boodélisation du phénomeéne étudié. Un tel plan
est ditplan pour surfaces de réponse
Ce choix a été motivé par le fait que notre batsestout d’optimiser le coefficient de variation.
L’optimisation impose ['utilisation d’un plan de $ace de réponse qui est fortement dépendant du
choix du modeéle polynomial, en l'occurrence un medte 2% degré incluant aussi les effets dits
quadratiques;a &> etas. Ce modele est donc donné explicitement par :

Y = by + biXq + 0pXo + X3 + DyoXaXo+ DiaXaXatoaXoXs + briXaz + poXo2 + b3 Xa2
Avec :
b0 : effet moyen
bl : effet de la durée de grossissement
b2 : effet de la durée de broyage
b3 : effet de la quantité de semence
b12 : interaction entre grossissement et broyage
b13 : interaction entre grossissement et quantitgetnence
b23 : interaction entre broyage et quantité de seme
b1l : effet quadratique de grossissement
b22 : effet quadratique broyage
b33 : effet quadratique quantité de semence
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Du fait de l'intervention de trois facteurs fasitent modulables, un plaomposite centréparait
tout a fait approprié. Ce plan d’expérience esistitué par un total d&7 expérienceset permet
I'estimation des 10 parameétres inconnus du modele.

Le plan d’expériences ainsi choisi est optimuirpermet, en effet, d’estimer les effets principaux
et les interactions pressenties sans ambiguite.

1- Construction de la matrice du plan composite centré

Un tel plan d’expérience est qualifié de composde il est constitué de trois parties différentes
utilisables pour divers types d’ajustements. Lampéee partie (expériences 1 "a 8) est la partie
factorielle constituée par les 8 sommets du culité.uma seconde partie (expériences 9 "a 14) est la
partie axiale constituée par des points sur les dxerepére utilisé. Chacune de ces 6 expériences
utilise donc pour un des facteurs des niveaux tlessvaleurs de fonctionnement usuelles. Enfin la
derniere partie du plan composite (expériencesalb/) est constituée par une triple répétition de
'expérience qualifiée de centrale (avec tous kdtdurs fixés a leur niveau moyen). Dans un
contexte statistique il est intéressant de réepdiesieurs fois certaines expériences car la nature
aléatoire du phénoméne va entrainer que les répohservées ne seront pas égales.

Le logiciel nous permet de générer la matrice epoadante au plan avec ajout de 3 points au
centre.
Tableau 5 : Plan d’expériences et plan d’expérimatibn (optimisation)

Matrice d’expériences Plan d’expérimentation Réponse
N° Durée de Durée Qnt. De Du.rée de chireee Qnt. De CV
grossissement de semence | 8rossissement broyage semence (%)
broyage &) (h) L)
1 -1 -1 -1 300 3h 0.1 33
2 1 -1 -1 900 3h 0.1 35
3 -1 1 -1 300 3h30 0.1 32
4 1 1 -1 900 3h30 0.1 33
5 -1 -1 1 300 3h 0.2 31
6 1 -1 1 900 3h 0.2 32
7 -1 1 300 3h30 0.2 35
8 1 1 900 3h30 0.2 33
9 -1 0 300 3h15 0.15 33
10 1 0 0 900 3h15 0.15 34
11 0 -1 0 600 3h 0.15 34
12 0 1 0 600 3h30 0.15 35
13 0 0 -1 600 3h15 0.1 34
14 0 0 1 600 3h15 0.2 34
15 0 0 0 600 3h15 0.15 35
16 0 0 0 600 3h15 0.15 35
17 0 0 0 600 3h15 0.15 35

2- Interprétation et validation des résultats
a. Calcul des coefficients du modéle et test d’influendes facteurs
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D’apreés les résultats obtenus par le logiciel NEMIR®sont présentés ci-dessous
Tableau 6 : Tableau des coefficients du modéle

Nom Coefficient F.Inflation Ecart-Type t.exp. Signif. %
b0 34.775 0.173 201.55 < 0.01 **+*
bl 0.300 1.00 0.128 2.35 4.96 *
b2 0.300 1.00 0.128 2.35 4.96 *
b3 -0.200 1.00 0.128 -1.57 15.9
b1l -1.106 1.54 0.246 -4.49 0.302 **
b22 -0.106 1.54 0.246 -0.43 068.2
b33 -0.606 1.54 0.246 -2.46 4.25 *
b12 -0.500 1.00 0.143 -3.51 0.991 **
b13 -0.500 1.00 0.143 -3.51 0.991 **
b23 1.000 1.00 0.143 7.01 0.0291 ***

Les coefficients du tableau permettent d’écerenbdele du coefficient de variation :

CV=34.775 + 0.3 X; + 0.3 X, -1.106 X, 2 -0.606X;3 2 -0.5 X, X, -0.5 X, X; + X,X;

D apres ces resunats:

» les facteurs,durée de grossissemenet durée de broyage influencent de maniere
significative le coefficient de variation ;

* les interactions grossissement X broyagegrossissement x quantité de semenost
broyage x quantité de semencgemblent étre significativement influents ;

» les effets quadratiques dedarée de grossissemengt de laguantité de semencent un
effet significatif sur le CV

b. Analyse de la régression

Les résultats obtenus par le logiciel NEMRODW gmésentés ci-dessous :
Un tableau donnant les résultats de I'analyse darfiance et un autre donnant les résultats des
estimations statistiques des coefficients.

Tableau 7 : Tableau de I'analyse de la variance

Source de Somme des Degrés de , .
. . 3 Carré moyen Rapport Signif
variation carrés liberté
Régression 24.3914 9 2.7102 16.6701 0.0931 ***
Résidus 1.1380 7 0.1626
Total 25.5294 16

Tableau 8 : Estimations statistiques des coeffidestatistiques

Ecart Type de la réponse

0.403
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R2 0.955
R2 A 0.898
R2 pred 0.389
PRESS 15.609
Nombre de degrés de liberté 7

Le coefficient de corrélation linéaire multipleantifie de maniére claire la tres bonne qualité de
I'ajustement (puisque? = 0.955~ 1).

v' Ce coefficientR? qui est le rapport entre 8xmme des carrés des écarts entre les valeurs
calculées et la moyenne des valeurs / somme desréardes écarts entre les valeurs
expérimentales et la moyenne des valeufSCM/SCT) c’est-a-dire24.3914/25.5294 est
égal a 0,955. Ce coefficient nous permet de coactjre notre modéle postulé permet
d’expliquer 95,5% du phénomene étudié. Les 4,5%més sont dus aux résidus.

v De méme le coefficierR?s qui est égal & 0,898 donne une idée sur I'ajustecie modéle.
Dans notre étude, I'ajustement du modeéle est d&28@e qui traduit une bonne qualité de
I'ajustement de I'estimation des coefficients dmgliation.

v Le test de signification montre que notre modeélgligue significativement le coefficient de
variation a un seuil de0931 %.

c. Distribution des résidus

Le logiciel peut éditer letdbleau des résidus(donné ci-dessous) permettant de juger de maniere
plus précise, c'est-a-dire expérience par expéeienie la qualité de I'ajustement réalisé. La
comparaison entre les colonneéeXp” (réponses mesurées) etcalc’ (réponses prédites par le
modele) confirme que I'ajustement est de trés bajuadité (21). Les autres colonnes proposées par
ce logiciel évaluent la difféerence entre les régsnsmesurées et preédites (colonb&férence’) et
font subir un certain nombre de transformationesiv@leurs afin de les rendre statistiquement plus
faciles "a interpréter (par exemple tout résidu”gitidentisé” supérieur "a 2 en valeur absolue
traduit un défaut d’ajustement important).

Tableau 9 : Tableau des résidus

o , Student R-
N°Exp | Yexp. | Ycalc. Différence | Normée dU R Student D-Cook
1 33.000 32.558 0.442 1.097 0.795 2.421 5.555 2.269
2 35.000 35.158 -0.158 -0.391 0.795 -0.863 -0.846 0.289
3 32.000 32.158 -0.158 -0.391 0.795 -0.863 -0.846 0.289
4 33.000 32.758 0.242 0.601 0.795 1.326 1.419 0.681
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31.158 -0.158 -0.391 | 0.795 | -0.863 -0.846 0.289
31.758 0.242 0.601 0.795 1.326 1.419 0.681
34.758 0.242 0.601 0.795 1.326 1.419 0.681
33.358 -0.358 -0.887 | 0.795 | -1.958 -2.696 1.485
33.369 -0.369 -0.915 | 0.515 | -1.315 -1.403 0.184
10 34.000 | 33.969 0.031 0.077 | 0.515 0.110 0.102 0.001
11 34.000 | 34.369 -0.369 -0915 | 0.515 | -1.315 -1.403 0.184
12 35.000 | 34.969 0.031 0.077 | 0.515 0.110 0.102 0.001
13 34.000 | 34.369 -0.369 -0.915 | 0.515 | -1.315 -1.403 0.184
14 34.000 | 33.969 0.031 0.077 | 0.515 0.110 0.102 0.001
15 35.000 | 34.775 0.225 0.559 | 0.183 0.618 0.589 0.009
16 35.000 | 34.775 0.225 0.559 | 0.183 0.618 0.589 0.009
17 35.000 | 34.775 0.225 0.559 | 0.183 0.618 0.589 0.009

Si linterprétation a été bien faite, le modéleitcbien représenter les réponses mesurées (R2
proche de 1). Il est important de regarder comnhesitrésidus se répartissent en fonction des
réponses prévues. Les résidus d’'un bon modéle ntodiee distribués aléatoirement autour de zéro
et ne pas dépendre de la valeur de la réponsee ldpalyse des résidus ne fait pas apparaitre des
dispositions remarquables (des résidus de plususréfevés lorsque la réponse augmente).

A éziduz
L *

032 1

016 1

YEaIn::ng’-.
- - - - - £
AMAE 398 2276 3356 3438 3516

0.00

016 1 + *

032 1

] *

Figure 15 : Analyse des résidus (nuage de points)
Ceci peut étre vérifié par la droite d’'Henry @3 résidus d’un modeéle fiable doivent suivre une
distribution normale. Dans notre modeéle L’analysmis permet de dire que les résidus sont
distribuésnormalement selon une droite de Henry.
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Figure 16 : Analyse des résidus (droite d’Henry)

Donc nous pouvons dire que Imodele mathématique associé a |'étude du
coefficient de variation est validé statistiquement

d. Test de validation expérimentale du modeéle mathématue

Avant de faire des propositions, pour optimigecdefficient de variation, il est bon de réalides
expériences de contrdle pour confirmer les prémsiol faut réaliser donc trois essais de
validation. Pour cela nous avons choisi au hasargaint au domaine expérimental, dont la valeur

du coefficient de variation est connue (préditeljpatiermédiaire du modéle mathématique).

Ce point expérimental correspond aux réglages stiiva

» Grossissement: 450 s

* Broyage: 3h15

» Semence: 0,15L
. Grace aux modeéles établis, nous avons calcul@m@essions du coefficient de variation pour les
conditions opératoires données. La valeur du Cifgéar le logiciel est de 34,35.
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CV=34,35

Expérimentalement 3 cuites R3 ont été régléesedfagon a respecter ces conditions, et nous

L

21

Durée de brovage

Loy

il
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34.50 3450 3}.50
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\\
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.00 | .00
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T T | g
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hY

avons mesuré le CV du sucre granulé issu de cesgesc

N° d’essai Du'rée de Durée de Qnt de semence CV
grossissement broyage

1 450 s 3h15 0,15L 34

2 450 s 3h15 0,15L 34

3 450 s 3h15 0,15L 35

Donc la valeur moyenne du coefficient de variativesuré est de :

Nous comparons les prévis

CVimoy = 34,33

gue aux mesures effectuées.

Nous constatons un bon accortle modéle que nous avons établi explique bien éiltats
expérimentauxLe modele est donc validé

3- Représentation des surfaces de réponse
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Notre objectif est de trouver les conditions pdtarg d’atteindre le coefficient de variation

minimal. Pour ce faire, nous avons effectué au maltelogiciel NEMRODW I'étude graphique de

la variation du CV en faisant varier les factelirsexemple choisi montre I'influence de taurée de

grossissementt de ladurée de broyagesur le CV, sous condition que la quantité de semaoit

maintenue constante.

Ciurée de brovage A e
L
2107 3450 s 3450 T}a0
338
0.50
51
195 — ' . "
1400 -0.50 .00 0.50 a0
331
\ - 050
180 — \G
| I ™
300 B0 00
Grossizzement
Figure 17 : La représentation en 2D du CV dans lerdaine expérimental : Grossissement x
Broyage
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Figure 18 : La représentation en 3D de la réponsang le domaine expérimental : Grossissement
x Broyage

Les courbes indiquent un coefficient de variatiomimal qui se situe dans le quart inférieur
gauche, c’est-a-dire aux faibles durées de grassisst et aux faibles durées de broyage.
A I'examen des deux surfaces de réponse nous amrsaté que notre objectif peut étre atteint. Les
conditions optimales sont les suivantes :

» La durée de grossissement sera réglée au niveaest-a-dire a une valeur de 300 secondes ;

» La durée de broyage sera fixée au niveau -1, &elte & 3h de broyage de semence.

4- Optimisation du coefficient de variation

L’étape finale consiste a rechercher les condtioptimales pour le probleme posé, c’est-a-dire
les valeurs de la durée de grossissement, de &e dle broyage ainsi que la quantité de semence
amenant a minimiser le CV.
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La valeur minimale du coefficient de variation et obtenue dans le cas ou la durée de
grossissement est abaissée de son niveau moyen ra rIsgeau bas. De la méme maniére la
valeur du CV diminue quand la durée de broyage tenders le niveau bas. Une quantité de
semence au niveau moyen s’'avére convenable pour niniser le coefficient de variation.

5- Conclusion de I'étude

Comme nous avons pu le constater d'apres le#tatssabtenus précédemment le meilleur modele
permet d”"ecrire le coefficient de variation scagdrme :

CV=34.775 + 0.3 X; + 0.3 X, -1.106 X, 2 -0.606X;3 2 -0.5 X, X, -0.5 X, X; + X,X;
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Ce modele a été volontairement simplifié par élamtion des effets jugés non significatifs dans
'analyse précédente. Ceci permet de manipuler faagement cette expression réduite tout en
gardant une qualité d’ajustement quasiment similair

Le coefficient de variation de la distributionagulométrique du sucre issu de la cuite R3 est
surtout influencé par la durée de grossissemenapfiarait que les conditions expérimentales
optimales, c’est-a-dire celles permettant de misénile CV du produit sont obtenues pour les
réglages donnés ci-dessous :

Durée de grossissement 300 s
Durée de broyage 3h
Quantité de semence 0,15 L

CONCLUSION

La confection du sucre repose sur des principgsipochimiques de cristallisation du saccharose
qui demeurent encore aujourd'hui plutdét obscurgestidonc absolument nécessaire d'effectuer la
caractérisation des effets des parametres de &ibncsur la cristallisation si lI'on veut étre en
mesure de controler le procédé de fabrication dadfrid' un produit a la fois constant et de haute
qualite.

Ce projet avait pour objectif principal I'optinaiion de la granulométrie du sucre de la cuite R3.
Plus précisément, il était visé de bien cerner centrfa variation des facteurs, principalement ceux
dont I'effet est jugé significatif, influencent t@emportement du coefficient de variation.

C'est dans cette optique que cing facteurs dallisation ont pu étre étudiés par le biais d’lamp
d’expériences, soient la durée de broyage de l&ses la quantité de la semence, la température
des platulaires, le Brix au grainage et la durégrdssissement. Il a été possible de visualiser les
effets de ces parametres sugitanulométrie et ladistribution granulométrique du sucre.

La modélisation du coefficient de variation esebrique essentielle dans l'optimisation de la
distribution granulométrique du sucre en milieuusitiel. Pour cela, nous avons tout d’abord
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identifié les facteurs significativement influentdin de déterminer, dans une étape ultérieure, les
réglages permettant de minimiser le CV.

Le présent travail a permis de faire le point teut I'aspect théorique entourant la confection de
sucre, soit la cristallisation du saccharose. empremier temps, nous avons étudié I'influence des
5 facteurs sur le coefficient de variation de largdiométrie du sucre granulé issu de I'appareil a
cuire R3. L’étude a permis de sélectionner lesefars potentiellement influents sur le CV par
intermédiaire d’un plan de criblage. Les réswdtabtenus ont permis de discerner 3 facteurs (durée
de grossissement, durée de broyage et quantitgndense) dont la variation entraine une évolution
du coefficient de variation.

Dans un deuxiéme temps, nous avons abordé I'éadmes 3 facteurs via un plan d’optimisation
(plan composite centré). Ce plan a permis de faipoint d’'une maniere plus raffinée sur I'effet de
chaque facteur et sur les effets quadratiques. sNwons porté ensuite un intérét tout particulier
aux différentes interactions entre les 3 facteurs.

A I'aboutissement de ce projet, nous avons obtlsaurésultats satisfaisants et le modéle élaboré
montre de bonnes performances. D’'une part les paramestimés ont permis de minimiser le
coefficient de variation, et d'autre part le modéaboré a été validé statistiqguement et
expérimentalement.
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