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Introduction

Introduction

Le malt constitue la matiére premigre principale de la fabrication de la biére et conditionne sa
qualité finale. Les tendances actuelles de la malterie sont de mieux maitriser le procédé afin
de répondre aux exigences accrues du client et aux particularités des cahiers des charges

établis:

La fabrication du malt représente I'un des premiers procédés alimentaires développés depuis
plus de 6000 ans (Briggs, 1998). Au fil des sigcles, les techniques se sont améliorées en
passant de la production artisanale & la production industrielle. Cependant, malgré de récents
progres technologiques, la fabrication du malt est restée aux mains du « savoir faire ». Bien
que de nombreuses recherches d’ordre sensoriel (Fliss M, 1996) ou d’ordres qualitatifs sont
entreprises dans le domaine de la malterie, peu d’approches scientifiques de I’optimisation de

ce procédé ont été constatées.

En tant que premier exponatéur mondial de malt, la France se doit de produire un malt de
qualité physico-chimique et sanitaire correspondant aux nouvelles attentes de ses clients
internationaux. Le malteur frangais, pour répondre & ces nouvelles normes, devra maitriser et
contrdler rigouréusement son approvisionnement et son procédé. Sur le marché du malt, seuls
les faibles cofits et la différenciation par la qualité permetient aux différents acteurs de

conserver leurs marchés actuels, sans pour autant en gagner de nouveaux.

Une démarche de recherche et d’optimisation du procédé de maltage devient ainsi un moyen
de se différencier de la concurrence par une meilleure connaissance du procédé. Ceite maitrise
passe par une limitation de la variabilité de la qualité du malt produit. Pour obtenir un mait de
qualité homogeéne, on doit &tre en mesure de prendre en compte la variabilité des variétés

d’orge utilisées et celle du procédé de production appliqué.

Le maltage se déroule en trois étapes principales : la trempe, la germination et le touraillage.
L’orge est tout d’abord trempée pour augmenter sa teneur en eau, puis elle subit une phase de
germination pour développer les principales enzymes responsables de la désagrégation de
I’endosperme et de I"amidon. Enfin, I’orge est touraillée pour arréter la croissance du germe,

développer les arbmes et la couleur de la biére finale et aboutir & un produit stable.



Introduction

La trempe est une opération essentielle dont la conduite déterminera le déroulement de toutes
les opérations ultérieures au maltage. Ainsi, I’optimisation de cette opération est-elle tout 2

fait justifiée dans la maitrise de la qualité du malt.

L’intitulé exact de ce programme d’étude est «Etude et modélisation de la trempe en
malterie ». Ce travail a été réalisé au sein du Laboratoire des Sciences du Génie Chimique
(LSGC), en collaboration avec les malteurs de France et I'TFBM (Institut Frangais des

Boissons, de 1a Brasserie et de la Malterie).

L objectif de ce travail est d’améliorer les connaissances des phénoménes impliqués dans la
trempe et de mieux maitriser les paramétres opératoires de ce procédé pour optimiser la

qualité du malt.

L’acquisition de nouvelles connaissances sur 1’action de trempage est indispensable 2 la
maitrise de la qualité physico-chimique du malt. Cette majtrise nécessite cependant, de
disposer d’outils performants permettant 1’optimisation de ce procédé. Pour cela, de
nombreuses techniques sont couramment utilisées, mais leur application est souvent limitée
par les nombreuses contraintes rencontrées. Le choix des expériences & réaliser revét une
importance considérable lors d’une démarche d’optimisation puisque le temps et les colts
consacrés & la phase expérimentale ainsi que la qualité des informatior

dépendront directement.

Le principe du projet repose sur un ensemble de résultats menés a trois niveaux, un niveau
industriel, en micromalterie et en cuve de laboratoire. Dans ce contexte, ce projet a pour but

de maitriser la trempe en :

u Identifiant I’impact de I’aération des trempes en malteries industrielles et en laboratoire

sur la qualité finale du malt,

o Optimisant le diagramme de trempe et en caractérisant i’effet de chaque phase de ircuipe

sur la qualité du malt.

Ce travail a fait ’objet d’une étude 4 la fois expérimentale et théorique et se décompose en

trois parties.
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La premiére partie est consacrée & une étude bibliographique approfondie, constituée de deux
chapitres. Elle contribue & une meilleure connaissance des données disponibles tant au niveau
du procédé de maltage qu’au niveau des principales modifications qui accompagnent la
production du malt. Elle détaille ensuite la méthodologie appliquée a la planification

d’expériences, la modélisation et I’optimisation des performances.

La-deuxiéme partie présente I'efiseriible dés techniques ufilisées et est scindée en deux
chapitres. Le. chapitre 3 décrit les matériels et méthodes expérimentaux appliqués &
I’évaluation de la qualité du malt au cours et apreés sa production. Le chapitre 4 décrit I outil
d’optimisation utilisé pour construire les  plans d’expériences optimaux et pour la

détermination des conditions optimales de la trempe.

La troisieme et derniére partie présente les principaux résultats obtenus. Le chapitre 5 est
consacré aux résultats obtenus & I'échelle industrielle et & I’échelle laboratoire et présente
I'impact de I’aération des trempes sur la qualité finale du malt. Le chapitre 6 détaille les
résultats de la planification expérimentale, les modéles établis ainsi que les diagrammes de
‘trempe optimaux obtenus a partir de ces derniers. Ce chapitre présente également la

validation des résultats précédents.

Enfin une conclusion résume les résuitats obtenus et est suivie des principales perspectives &

ce travail.
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PREMIERE PARTIE
Chapitre 1

De ’orge au malt

Afin de situer ’étude de la trempe dans la technologie de la malterie et son effet sur la qualité
du malt, il est utile, en premier lieu, de résumer les différentes étapes qui, de 1’orge, nous
conduisent au malt. La malterie est une industrie qui transforme 1’orge sélectionnée, aux
caractéristiques botaniques, biologiques et biochimiques bien déterminées, en malt matiére

premiére essentielle dans la fabrication de la biére.

1. Le marché mondial de ’orge, du malt et de la biére

La consommation de biére s’est mondialement accrue depuis les années 1950. En 25 ans,
celle-ci a plus que doublé, passant ainsi de 650 millions d’hectolitres en 1970 & 1200 millions
en 1992. La production de biére est de 1400 millions d’hectolitres en 2001. Les 12 leaders

mondiaux représentent environ 52 % de la production mondiale de la bi¢re (tableau L.1).

Cette évolution implique & son tour une augmentation des besoins en orge de brasserie de
qualité et donc en malt. La production mondiale du malt est de I'ordre de 16 millions de
tonnes, dont 94% est destinée & la production de la biére, 4% & la fabrication du whisky et 2%

4 I'alimentation humaine.
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Tableau 1.1 : Classement des 12 premiers brasseurs (Bios, mars 2002).

Brasseurs Production (millions hi) Axes de développement

Anheuser-Busch (Etats Unis) 155 Europe, Amérique du Sud et la
Chine

Interbrew (Belgique) 90 Monde

Heineken (Pays-Bas) 88 Monde

AmBev (Brésil) 63 Amérique du sud

S.AB (G.B) 60 Afrique, Europe Centrale, Chine
et Amérique

Carlsberg (Danemark) 54 Europe Centrale et 1'Europe

. d’Ouest

Miller (Etats Unis) 52 Etats Unis

Scottish & Newcastle (G.B) 37 Europe Centrale et I’Europe de
I"Ouest

Modelo (Mexique) 36 Mexique

Kirin (Japon) 35 Asie pacifique

Foster’s (Australie) 29 -

Guiness (Irlande) 27 -

Contrairement a la biére qui est brassée dans 130 pays, la production de malt est limitée a 49
pays ol les conditions climatiques sont favorables 2 la culture de I'orge. Approximativement,
30 pays participent & I’exportation de malt. Le nombre de maiteries dans le monde est estimé
a 450 usines, dont 155 situées dans les pays de la CEE. Les 12 premiers malteurs
représentent environ 54 % de la production mondiale (tableau 1.2).

a France, premier exportateur mondial de mait depuis pius de 25 ans, fournit les brasseries
du monde entier. Actuellement, des malteries Soufflet, sont a la téte des principaux
producteurs Frangais de.malt avec une capacité de production de 1 273 000 tonnes, suivie par
Malteurop et Grande Malteries Modernes, respectivement avec une production de 946 000 t et

750 000t.
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Tableau 1.2 : Classement des 12 premiers malteurs (Bios, mars 2002).

Malteries Production estimée en tonnes (2000-2001)
Soufflet (France) 1273 000
Cargill (Etats Unis) 1250000
Conagra (Etats Unis) 1 240 000
Malteurop (France) 946 000
IMC (France) 750 000
Greencore (Irlande) 660 000
Rahr (Etats Unis) 530 000
Weissheimer (Allemagne) 510000
Heineken (Irlande) 450 000
AmBev (Brésil) 410 000
Anheuser-Busch (Etats Unis) - 400 000
GMC/Ningbo (Chine) 400 000

II. L’orge de brasserie

11 est possible de faire de la bitre avec toutes les céréales contenant de 1’amidon. Cependant
Porge présente des avantages qui font d’elle une céréale idéale pour la fabrication de cette

boisson.

I1.1. Taxonomie et histologie

L’orge appartient au régne végétal, & I’embranchement des Anthophytes, & la classe des
Monocotylédones, & la sous-classe des Commelinidae, & I’ordre des Cyperales, a la famille
des Poaceae, et au genre Hordeum. Les orges brassicoles appartiennent essentiellement & deux
grandes especes ; les orges a deux rangs (Hordeum distichum), dont seul I’épillet central est

Fovtila at la o A aiv ow
1 O

fertile et les orges 4 si (Hordeum polystichum), dont toug les épillets sont

1gs {(Hordeum
orges & deux rangs sont généralement des orges de printemps (2RP) et les orges 2 six rangs
des orges d’hiver (6RH) mais il existe plusieurs variétés d’orge & deux rangs d’hiver (2RH) et
a six rangs de printemps (6RP). Une des particularités intéressantes de I’orge est d’€tre un
grain vétu. Les glumelles adhérent au grain et ne s’en séparent pas au battage. Les figures I-1,

1-2 et I-3, présentent des coupes longitudinale et transversale de différents tissus du grain.
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Aleurone Endosperme
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Systéme vasculaire  Péricapeettesta r?\%d!ﬁée "

Figure I-1 : Coupe longitudinale d’un grain d’orge (MacLeod, 1979).

Endosperme

Pasols Matrica Granules
celulsires  profdique  damidon

Figure I-2 : Coupe transversale des enveloppes, de la couche 2 aleurone et de

I’endosperme amylacé d’un grain d’orge (Palmer, 1989).

A~ Couche d'aleurovie

B - Albumen (endosperme)

T~ Celiutes vides

Dw Epithdling.

B~ Scutelium.

F - ‘Gaine.de plumuie

G- Plumule

M~ Tigeile

[ — Rodicule

J — Coiffede la radicule

K« Enveloppe, péricarpe et.
testa

Figure I-3 : Embryon d’un grain d’orge (Palmer, 1989).
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Actuellement, les variéiés cultivées en France sont des orges a six rangs de type pallidum
(épi lache), des orges 2 deux rangs de type nutans (€pi lache) et erectum (épi compact) (figure
1-4). La compacité de I’épi affecte la forme de la base du grain, qui présente, chez les types
nutans et pallidum un point d’attache en biseau, chez le type erectum un point d’attache en

bourrelet.

Gt btérat stenin s

ORGE 46 RANGS : once +% RaNGS.

Figure I-4 : Nombre d’épillets fertiles par article de rachis (x 5) (Moll, 2000).

11.2. Composition du grain d’orge

La structure physique du grain joue un rdle important sur la vitesse de modification du grain,
et donc sur 'efficacité du maltage et la qualité finale du malt. En fait, les grains different dans
la taille et le détail structurel. Ce manque d'uniformité est une source principale de
Phétérogénéité du malt. Le grain d’orge est une matiére complexe contenant : une plantule
compléte (Pembryon), une réserve de matiéres nutritives (I’endosperme), une couche
périphénque de celiuies capabics de former des enzymes hydrolytiques (ia couche aleurone),
une membrane semi-perméable (le péricarpe-testa), et une paroi extérieure pailleuse. La

composition biochimique en poids sec d’un grain d’orge est donnée dans le tableau 1.3.

11.2.1. L’embryon

La graine d’orge est constituée d’un embryon arrangé principalement sur la face dorsale du
g g

grain, et d’une couche amylacé limitée extérieurement par plusieurs assises successives.
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L’embryon est séparé de I"endosperme par le scutellum, qui a une fonction de sécrétion et
permet la diffusion des enzymes hydrolyriques de I’embryon vers I’endosperme. L’embryon
et I’endosperme se sont développés de maniere indépendantes et ont donc une composition
chimique différente. L’embryon qui représente le siége des activités vitales du grain, en
particulier grace aux enzymes, contient un substrat respiratoire qui est le saccharose, des

lipides et des protéines de structure.

Tableau 1.3 : Composition biochimique de I’orge et du malt (Allosio-Ouarnier, 1999).

Constituants biochimiques ORGE MALT
Teneur en % du poids sec  Teneur en % du poids sec
Glucides 7885 79-88
Amidon 63-65 58-60
Saccharose 1-2 3-5
Sucres réducteurs 0,1-0,2 3-4
Polysaccharides solubles 1-1,5 2-4

dans I’eau (gommes)

Polysaccharides solubles

dans les solvants organiques 8-10 6-8
(hémicelluloses)
Cellulose 4-5 5
Autres 1 2
Lipides 2-3 2-3
Protéines 8-11 8-11
Albumine 0,5 2
Globuline 3 N
Hordéine 3-4 2
Glutéline 3-4 3.4
Acides aminés et peptides 0,5 1-2
Acides nucléiques 0,2-0,3 0,2-0,3
Sels minéraux 2 2,2
Autres dont lignine... 5-6 6-7
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Le saccharose et le raffinose sont les principaux sucres de I’embryon et représentent un quart
du poids de la matiére seche de I’embryon. Les protéines de I’embryon d’orge sont en grande
partie des albumines et globulines. Au cours du maltage la plumule grandit de la surface
dorsale du grain, vers la face ventrale. L'embryon pendant sa croissance produit des hormones
(acide gibbérellique GA), qui traversent la couche de l'extérieur du grain (I'aleurone). Les
enzymes stimulées par les hormones vont €tre formées et sécrétées de l'aleurone vers

I'endosperme.

11.2.2. 1.’endosperme

L’albumen (endosperme) est constitué de 65 % d’amidon, de 7 2 12 % de protéines, de 6 2 8
% de gommes et de matériels cellulosiques dans les parois cellulaires (70 % de B-glucanes, 20
% de pentosanes, 5 % de protéines, 2 % de glucomannanes, 2 % de cellulose, 0,5 % d’acides
phénoliques et 0,5 % d’acides uroniques), et de 2 & 3 % de lipides. L’albumen représente
I’organe de réserve de l'orge. Il est constitué de cellules mortes remplies de granules

d’amidon entourés de protéines.

Une hydrolyse acide ménagée de cet organe met en évidence trois niveaux de résistance. On
observe des zones amorphes tendres, des zones amorphes plus dures et des zones cristallines
acidorésistantes. Les graines d’orge sont caractérisées par des différences structurelles au

niveau de ’endosperme, ol on peut trouver des secteurs farineux et des secteurs durs. Les

granules d’amidon dans une matrice de protéines dense (Chandra et al, 1999).

L’amidon est le constituant majeur de I’endosperme de I’orge et représente 50-70 % du poids
sec du grain. Il est constitué de deux polyméres, 25 % d’amylose et 75 % d’amylopectines.

I’amylose est un polymare lindaire de 500 3 2500 unités glicases lides

H wopes X un L = o8

par des liaigong a-1-4

L’amylopectine est éga par des laisons ¢-1-4 mais avec des
ramifications partant de liaisons o-1-6. Les chaines sont de 20 a 25 unités glucose entre
chaque ramification. Le poids moléculaire élevé suppose une structure trés ramifiée
comprenant de 10 000 & 100 000 glucoses. A maturité, I’endosperme de I’orge est constitué
de deux types de granules d’amidon, qui ont une structure semi-cristalline. Les gros granules

d’amidon (Type-A), de diametre compris entre 10 et 25 um représentent 10 % du nombre de
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granules et 90 % du poids de I’amidon (Figure I-5). Ils ont une température de gélatinisation
de 61-62°C. Les petits granules d’amidon (Type-B), de diamétre compris entre 1 et 5 pm
représentent 90 % du nombre de granules et 10 % du poids de 1’amidon, et ont une
température de gélatinisation de 75-80°C. La température d’empesage est de 60°C. Cette
température, basse par rapport 4 "amidon de pomme de terre (65°C) ou de mais (75°C),

facilite la saccharification qui a lieu au cours du brassage (Macleod, 1979).

Figure L5 : Structure des granules d’amidon (Palmer, 1989).

Les autres polysaccharides sont essentiellement les constituants des parois cellulaires, les B-
glucanes et les pentosanes. Les B-glucanes sont constitués d’enchainements de 3 ou 4 unités
glucose liées par des liaisons. 8-(1-4). séparés. par-tne- lidison B-(1-3).- Les pentosanes -ou

arabinoxylanes sont des polymeres de xylose.

La composition protéique de 1’orge dépend de ces particularités génétiques et des conditions
environnementales de la culture. Les protéines influencent non seulement la flaveur de la
bigre et la stabilité de la mousse, mais elles affectent aussi la turbidité et la filtration du modt.
Il y a 4 types de protéines d’orge : I’albumine ou leucosine (4 % des protéines totales) soluble

dans 1'eau, globuline ou édestine (31 % des protéines totales) soluble dans les solutions
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salines, prolamine ou hordéine (36 % des protéines totales) soluble dans I’alcool & 70 % et

glutéline (29 % des protéines totales) soluble dans la soude.

Les lipides d’orge sont de quatre types: triglycérides (69 %), lipides polaires (27 %),
diglycérides (2 %) et acides gras libres (2 %). Les granules d'amidon contenant des quantités

plus petites de lipides polaires seront plus faciles & dégrader par les enzymes.

11.2.3. La couche a aleurone

La couche # aleurone renferme, dans sa partie la plus externe, de ’amidon et des protéines, et
dans sa partie interne, des lipides (30 %), des protéines (20 %), de 1'acide phytique, des
vitamines du groupe B, de la cellulose et des pentosanes, mais. pas d’amidon. La couche &
aleurone est constituée de 3 ou 4 assises de cellules vivantes riches en matiéres azotées et en
globules lipidiques. Pendant le développement du grain, ces cellules vont se différencier. Les
plus internes vont permetire la synthése de protéines et & amidon. Les plus externes sont les
cellules & aleurone. Les cellules & aleurone renferment de petits organes subcellulaires riches
en protéines, acide phytique et sucres. Elles sont spécialisées dans la synthése, lors de la

germination, d’enzymes hydrolytiques qui vont solubiliser les polymeéres dans I’endosperme.

11.2.4. Les glumelles

La glumelle dorsale ou lemma posséde une paroi épaisse, alors que la glumelle ventrale ou
palea a une paroi plus fine. Les glumelles protégent la plumule qui va se développer au cours
de la germination et constituent donc un avantage pour 1’orge par rapport a d’autres graines
qui n’ont pas d’enveloppes. Les glumelles sont trés riches en celluloses et hémicelluloses, et

représentent 10 4 20 % du poids sec de la graine.

11.2.5. Le péricarpe-testa

T A PPy SRy S PR | alacin A ina ~atinha sirar
Le péiicaipe est séparé de P'enveloppe par une couche cireuse et est sou testa par une

couche de cellules & parois lignifiées. Le péricarpe est composé majoritair
(20 %) mais contient également 6 % de protéines, 2 % de cendres, 0,5 % de lipides et de
pentosanes. La testa est constituée de deux bondes superposées composées de matériaux
cireux et lipidiques. L’ensemble péricarpe-testa est semi-perméable (perméable 2 ’eau mais
constitue une barriére pour de nombreux solutés) et attribue la capacit€ sélective de

I’absorption du grain. Cette imperméabilité diminue avec le temps de trempage. La testa
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contient beaucoup de substances phénoliques telles que les proanthocyanidines qui sont

impliquées dans le trouble colloidal de la bi¢re.

11.2.6. La paroi externe

La paroi externe entoure completement le grain sauf aux 2 extrémités. Elle doit &tre intacte

pour permettre une absorption d'eau homogene lors du trempage, pour protéger I'embryon

des infections pendant la germination. Elle représente + 3- % du poids du grain et entoure la
totalité du grain. Elle posséde une fonction protectrice, et assure par capillarité la distribution
d’eau sur la surface du grain. La graine est sélectivernent perméable ; elle empéche non
seulement la sortie des sucres et des acides aminés du grain, mais aussi l'entrée des
microorganismes. Les dégradations fortuites par ces parois permettent la perte de substances
nutritives, la croissance microbienne dans les tissus et la perte de la force mécanique. Dans

des cas extrémes, elles peuvent méme empécher la germination de l'embryon.

I1.3. Qualités requises pour le maltage

Les propriétés analytiques, agronomiques et physiologiques des orges de maltage sont bien
définies. Analytiquement les grains d'orge doivent €tre viables (au moins 95 %). L’aptitude

d’une orge a répondre a cette exigence dépend essenticllement de son état physiologique

de la maturité et de la masse des grains, et de la tempéréture et durée de stockage (Carreck et
al, 1997). Le stockage 4 faible hygrométrie stimule une germination rapide et donne des malts
dont T'activité de I’a-amylase est élevée (Bourne er al, 1985). D’aprés Parker (1993), I’orge
viable présente une grande quantité d’ATP par rapport & [’orge non viable. Cette quantité

d’ATP est accrue en augmentant I’humidité du grain.

La qualité de ’orge de brasserie doit prendre en compte sa teneur en protéines, €lément de sa
qualité tééhnélogi;’.ju;:. En affét, une tensur tro.pr dleviée e proi€iues eniralne un mauvals mait,
avec un extrait- faible, puis des problémes de tenue de mousse et de troubles dans la biére
(Brisson, 1998). Les protéines servent de nourriture & la levure pendant la fermentation et sont
les principaux facteurs du mousseux et moelleux. L’excés de protéipes diminue le rendement
en salle 2 brasser, et provoque un trouble lors de la conservation de la biére par précipitation
des complexes protéines-tanins. De plus, une orge trés riche en matiéres azotées se désagrege

plus difficilement. L’excés de protéines freine la pénétration de I’eau, les grains restent durs et
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la qualité du malt est abaissée. Les orges doivent donc étre ni trop riches (< & 11,5 %), ni trop
pauvres en protéines (> 9 %). La teneur en protéines est un facteur variétal mais dépend des
conditions climatiques et des techniques culturajes. La maitrise de la fertilisation azotée est

déterminante pour la production d’une orge brassicole.

La variété, par son extrait, son énergie germinative, la finesse de son enveloppe, la nature et la
richesse de ‘ses protéines, intervient-a toutes les €tapes de maltage et de la fabrication de la
‘bitre. La pureté variétale joue un rdle important sur les vitesses de modification et sur
I’homogénéité du malt. Le contrdle de la pureté de la variété, qui doit dépasser 93 % est
généralement réalisé par identification visuelle basée sur les caractéristiques morphologiques

du grain ou electrophorese.

L’orge utilisée pour le maltage doit &tre séche (teneur en eau doit étre inférieure & 15 %), sans
maladies, d’une coloration raisonnable, sans débris incluant la poussiére, sans mauvaises
herbes, sans grains étrangers ou cassés, et d’une taille uniforme. Le choix d’une variété
contenant moins d’oxydases et un bon potentiel d’antioxydants (substances phénoliques),

permet de réduire I’effet d’oxydation des biéres et améliorer sa saveur (Boivin, 2000).

Les agriculteurs ont une préférence pour l'orge a six rangs pour son rendement plus élevé et sa
période de croissance plus 1

I'utilisation des orges a six rangs permet aux malteurs de limiter les cofits d’énergie et
d’augmenter le rendement de malt (Home ef ai, 1981). Pour une méme variéié, la richesse du
grain en amidon est proportionnelle & sa grosseur, la grosseur du grain conditionne donc le

rendement du malt au brassage.

111 Le procédé de maltage

Le maltage et le brassage sont pratiqués depuis au moins 6000 ans (Briggs, 1998). Il est
possible de produire du malt & partir de blé, de seigle, d’avoine, de triticale, de mais, de
sorgho, et de riz. Mais la majeure partie des malts sont produits & partir d’orge. Le maltage
peut étre défini comme une germination limitée sous des conditions particuliéres et
contrdlées. Deux éléments essentiels doivent étre associés au maltage. Il faut tenir compte,

'une part de la dormance des grains en ne les maltant que quelques semaines apres la récolte,

d’autre part de leur « post-maturation » qui les modifie biochimiquement aprés la récolte. Le
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but du maltage est de bien modifier les grains d'orge et d’éviter au maximum les problémes

1iés 2 la variété et au procédé. Parmi ces problémes, on peut indiquer :

a L’hétérogénéité de la germination de I’orge,

o des différences de la production ou de la réponse 2 la stimulation d’hormones de

croissance (acide gibbérellique),

'@ Tendosperme inégalement hydraté, et,
0o . des enzymes. qui attaquent les divers substrats ne sont pas produites en quantité

suffisantes, ou n'atteignent pas leurs substrats.

II1.1. Nettoyage et calibrage

Le bon état sanitaire du grain, sa faible humidité et de bonnes conditions de stockage (il est
conseillé de disposer de systémes de ventilation et de réfrigération de ’orge) feront que cette
orge conservera sa capacité germinative. L’orge, aprés contrdle a la réception des critéres
qualitatifs (pureté spécifique et variétale, calibrage, humidité, taux de protéine, pouvoir
germinatif), est déchargé au silo et classée suivant ces caractéristiques. Dans le silo, I"orge est |
préalablement nettoyée et débarrassée des impuretés les plus importantes (cailloux, débris

végétaux, pailles, petites graines et poussiéres) sur des appareils appelés séparateurs.

Avant la mise en trempe, le grain est débarrassé des corps étrangers, des grains cassés, des
autres graines et des poussiéres par tamisage et aspiration. Les grains de taille inférieure a 2,5
mm sont séparés et utilisés pour 1’alimentation animale. Apres la préparation et le nettoyage
de ’orge, le maltage se déroule en trois principales étapes : la trempe, la germination et le

touraillage. Le schéma I-6 décrit succinctement les différentes phases du maltage.
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Figure I-6 : Schéma des opérations en malterie
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II1.2. Le trempage

La trempe est une opération essentielle dont la conduite déterminera le déroulement de toutes
les opérations ultérieures du maltage. Selon un adage «Das Malz wird in der Weiche
gemacht », en d’autres termes, «le malt se fait & la trempe ». En fait, Pexpérience tend 2
prouver qu’aucune intervention ultérieure ne. peut compenser une mauvaise trempe. Pour

_ produire un malt homogene il est nécessaire d’obtenir des grains dont I’eau d’imbibition est

repartie uniformément. Le but de 1a trempe est d’amener I’humidité du grain de 12-15 % 2 42-
45 % de fagon A initier la germination du grain qui se traduit par 'amplification des
phénoménes respiratoires. En plus de I’hydratation de I'orge, la trempe permet 1’élimination
en surface du grain des impuretés, microorganismes, et des inhibiteurs afin de garantir une
meilleure -homogénéité du malt. Les parametres essentiels de la trempe sont la teneur en
humidité du grain (degré de trempe), la température de I’eau, le diagramme de trempe,
Pemploi de différents additifs, I’agitation, I’aération et naturellement la variété de I'orge
utilisée (variété, taille, dureté, sensibilité & I’eau, énergie et capacité germinative, teneur en

protéines...).

II1.2.1. Importance de ’hydratation de ’endosperme du grain

la production des
I’endosperme. De plus, la quantité d’eau absorbée par le grain doit permettre une modification
homogene des tissus tout en minimisant la croissance et la respiration de I’embryon (Chapon,
1960). Dans le grain sec, I’embryon et le reste du grain ont une teneur en eau similaire, égale
a 14 % en moyenne. Dés le début de la trempe, le grain s’imbibe trés rapidement, puis de plus
en plus lentement (Urion, 1948). L. embryon et les enveloppes absorbent I’eau beaucoup plus
rapidement que !’endosperme. Les mécanismes d’absorption peuvent &tre décomposés en 2
phases (Brookes et al, 1976) : ]

u t;lt pliase Vd'absorpi.ion rapide de i'eau par i’embryon due & un simple phénoméne
physique, et,

a Une phase de prise d’eau consécutive de la progression du métabolisme du grain. Durant

cette. ‘deuxieme phase, la prise en eau semble régulée par I’embryon, du fait de son

développement.
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L’hydratation du grain d’orge pendant le trempage passe de 10-15 % & 38-48 % avec des
périodes sous eau (phases d’immersions d’orge) et sous air (phases de repos). Le diagramme
de trempage avec les périodes sous eau’/ air doit-étre adapté aux variétés d’orge. La durée de
ces phases joue un role essentiel sur la qualité du malt. Le piquage de I'orge est obtenu
généralement aprés 36 heures. Les orges se distinguent par la quantité d’eau qui leur est
nécessaire pour germer. Aucune n’est capable de germer 4 moins de 30 % d’humidité
(Gibbons, 1983), et les plus exigeantes ont besoin de 50 % d’eau. En général, I'humidité
requise varie de 42 & 46 %. Selon De Clerck, 1980, une teneur en eau supérieure &4 50 %
entraine un développement trop important de la plumule qui finit ‘par percer I’enveloppe du

grain. Ces grains sont qualifi€ de « hussards ».

La vitesse d’absorption de ’eau par le grain est principalement liée 2 sa structure (variété,
taille) et & la température de I'ean de trempe (Urion, 1948 ; Morgan et al, 1983). Selon De
Clerck en 1965, ’aération de la trempe n’a aucun effet sur la vitesse de pénétration d’eau. Les
taux de protéines et de B-glucanes élevés limitent 1’absorption d’eau (Brookes et al, 1986 ;
Gibbons, 1983), de méme que la structure interne du grain et la taille du grain (Palmer, 1977 ;

Bathgate, 1989). En effet, les petits grains fixent plus rapidement I’eau que les gros grains.

Les caractéristiques de dureté de I’endosperme semblent étre d’une grande importance. Les
endospermes farineux, donnant des malts de bonne qualité, possédent une structure ouverte

fissurée et les granules d’amidon sont peu liés 3 la matrice protéique. L’ean pénétre donc dans

ce
ce

L’entrée d’eau est ralentie par les couches externes imperméables du grain et notamment le
péricarpe. Dans une graine intacte, I'eau pénétre préférenticllement dans la région
embryonnaire, plus lentement a extrémité distale et dans des proportions moindres dans la
région ventrale (Axcell, 1983). Par contre, une abrasion ou une scarification du péricarpe

facilite Vimbibition, De tels traitements ont été appliqués pour améliorer la rapidité de la

Le type de décuvage peut influencer I’embryon et la vitesse de respiration, et peut entrainer
une surpression au niveau du germe (Palmer, 1989). Le décuvage humide entraine une chute
importante de la vitesse de respiration (Yoshida, 1979). Pendant le décuvage a sec, la vitesse

de respiration continue de croftre linéairement.
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La germination est totalement inhibée par une pression supérieure & 2 bars. Notons aussi que
Peffet négatif de la pression dépend du développement embryonnaire, de la vitalité du grain et
du mode de trempage. En ce'qui concerne la pression exercée par la hauteur de colonne d’eau
en trempe sur le grain, celle-ci peut entrainer des différences importantes sur le malt final

(extrait soluble faible).

Durant la trempe, les modifications du grain résultent essentiellement de la dissolution. La
testa étant une enveloppe semi-perméable, les sels minéraux contenus dans I’eau ne peuvent
pas pénétrer dans I’albumen. L’action dissolvante ne peut donc se produire qu’a 'extérieur de

la testa et se limite a I"enveloppe (Urion, 1948).

Pendant cette premiére €tape du maltage et en particulier pendant les six premiéres heures, le
grain perd de 0,6 & 1,5 % de sa matiere séche. Les substances dissoutes sont de natures
diverses: matiéres colorantes, tanins, matiéres azotées, gommes, sucres, et dans des
proportions moindres des matiéres minérales. La trempe marque le démarrage des réactions

enzymatiques qui se poursuivront pendant Ja germination.

111.2.2; La température des eaux de trempe

La température de I’eau de trempe est un paramétre trés important. Elle agit sur la vitesse

d’imbibition et par conséquent sur la durée de cette premiére étape du maltage. Selon Fliss en

1996, les. températures de I’eau et de l'air n’ont pas d’influence
paramétres analytiques du malt. Une trempe a basse température (10-12°C) nécessite de
rallonger la durée de cette phase (Hudson, 1986). La vitesse d’absorption d’eau par le grain
est d’autant plus rapide que la température de I’eau est élevée et la période de découvert plus
longue (Chapon, 1960). Une trempe & I’eau chaude (45 a 50°C) réduit la durée de trempe,
facilite la désagrégation et limite le développement des micro-organismes. De telles
températures présentent cependant des risques pour I’embryon. En outre, un fel travail
favorise une désagrégation hétérogene et trop importante. La trempe 3 I’ean chande ne s’est
pér conséquent pas répandue dans les malteries industrielles. On peut également diminuer la
durée de la trempe en pratiquant le « Squeeze malt ». Les grains d’orge sous trempe sont
légérement comprimés par passage entre deux rouleaux métalliques, ce qui facilite 1’entrée
d’eau. Cependant, un tel procédé provoque souvent des modifications hétérogénes au cours de

la germination (Northam, 1985).
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La vitesse et I’efficacité de formation des enzymes en germination sont limitées par le choc
thermique provoqué par une trempe & une température supérieure & 20°C et une germination
conduite & 15°C (Narziss, 1970b). La B-glucanase y est particulierement sensible. Le
développement des enzymes responsables de la solubilisation des protéines de stockage et des
parois cellulaires (endopeptidases, B-glucanases) est réduit par la trempe chaude (Baxter et al,

1980a). L activité carboxypeptidase ne semble pas sensible aux variations de températures.

111.2.3. Disponibilité de ’oxygéne en trempe

Lorsque orge entre en phase de respiration ou de germination, ce qui se fait en fin du
remier sous eau, la demande en oxygéne devient primordiale. Pour apporter cet oxygéne
nécessaire au grain, les cuves de trempes sont équipées de sur-presseurs d’air. Au début du
trempage, Moll (2000) préconise un débit d’air de 10 m*/t/h, ce débit devant augmenter au

cours du trempage pour atteindre 180-250 m*/t/h 2 Ia fin de cette opération.

La premicre eau de trempage qui sert a nettoyer 1’orge s’enrichit rapidement en matiéres
organiques ou minérales et I’oxygene dissous disparait. Dés que I’embryon devient actif la
respiration de celui-ci commence et augmente progressivement en transformant les réserves
d’orge en énergie, CO2 et eau. En absence d’oxygene, I’embryon devient incapable de
respirer. En favorisant la fermentation avec production de CO2 et alcool, la concentration de

ce dernier augmente et devient toxique (Hough, 1985).

La pénétration d’oxygéne est entravée quand le grain est plongé dans I’eau pour une durée
prolongée. Cette constatation a conduit les malteurs & appliquer une immersion interrompue
par des périodes « sous air ». De plus, il arrive que de I'air ou de I'oxygene soient incorporés
dans I’eau de trempe. Ces périodes sous air permettent I’élimination du dioxyde de carbone et
de I’éthanol qui pourrait inhiber la germination.

Bien que 'oxygéne soit indispensable & la respiration de ’embryon et & la synthése des
enzymes de dégradation de I’endosperme, il n’est pas indispensable pour la poursuite des
modifications du grain. Les enzymes restent pleinement actives méme si elles sont totalement
privées d’oxygéne, alors que le germe est tué. Notons de plus, qu’une fois formées, les
enzymes peuvent continuer 2 agir avec une humidité qui est bien moindre que celle qui est

nécessaire & la continuation de la croissance du germe. Il paralt essentiel non pas d’aérer au
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maximum les phases sous eaux de trempe, mais d’éviter I’accumulation du dioxyde de

carbone en trempe et surtout apres le démarrage de la germination.

Les études menées par Powell ez al (1993) ont montré I’effet positif d’une trempe aérobie sur
tous les parameétres qualitatifs du malt, sauf sur les taux de B-glucanase et la couleur du mofit
qui accusent des diminutions respectives de 13 et 9 % quand I’eaun de trempe est enrichie en
oxygéne. La trempe aérée accélere 1activité physiologique de la germination et maximise le
développement des enzymes. Selon le méme auteur, il semble que le développement de Ja B-
amylase n’est pas nécessairement inhibé par le taux de CO2. Une faible concentration
d’oxygene lors de la germination inhibe le développement de I’a-amylase et de la peptidase,

réduit I’extrait et la fermentabilité et augmente la viscosité.

Suite & des essais d’agitation et d’aération en micro-malterie, Kelly et Briggs (1992) n’ont pas

observé d’ amélioration significative de I’homogénéité de I’hydratation du grain.

Au cours de 'la germination, 1’activité respiratoire de l'orge colonisée par la microflore
augmente avec le niveau d'oxygene en air, et le mécanisme de compétition entre 1’orge et la
microflore pour I’oxygéne se fait par une interaction entre cette microflore et les métabolites

de I’orge (Van Campenhout en 1999).

Chapon (1960), a souligné I’effet des conditions défavorables d’oxygénation en trempe, qui

retardent la germination de I’orge et provoquent une hétérogénéité du malt.

Une aération trop poussée de la trempe provoque une formation de hussard a la germination et
une augmentation de la freinte (Chambers et Lambie cité par De Clerck en 1965). La présence

du CO; en forte quantité dans ’eau de trempe provoque un effet de retard de la germination.

111.2.4. Matériels de la trempe

La trempe s’effectue dans des cuves cylindro-coniques (figure I-7), de contenance de 40 a 50
tonnes. Cette limitation de taille est due au fait que des capacités supérieures engendreraient
des pressions trop fortes sur les couches inférieures. Les diagrammes de trempe souvent
appliqués dans ce genre de cuves, comportent généralement trois phases de sous eau séparées

par des phases de sous-air aérées. Les longs sous-airs aérés dans de telles cuves peuvent
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mener a4 un rapide accroissement des concentrations de dioxyde de carbone et de la
température de grain. Les aérations dans les cuves cylindro-coniques de trempage sont

d’environ 0.5 2 3.0 m*/min/tonne (Bathgate, 1989).

Entrée d’oree

Niveau de P'orge Q§

J—
Tubes d’aération =

valve )

|

: ,
Vidange de ’orge

Sortie d’eau

Figure I-7 : Cuve de trempe cylindro-conique (Hough, 1985).

Il existe également des trempeurs ventilés 4 fond plat (Figure I-8). Leurs capacités peuvent
atteindre 250 tonnes. L’épaisseur du lit de grains y est uniforme, 1’aération trés bonne et
Pextraction du CO2 efficace. Généralement, dans ce genre de cuves, des diagrammes en deux
SOus gau avec unllong sous-air intermédiaire et aéré sont aussi possibles. En effet, car de telles
cuves ont une excellente aération (8-17 m3/min/t0nne) etil n’y a aucune limitation de la durée
du sous-air.
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Figure I-8 : Cuve de trempe a fond plat (Hough, 1985).
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D’aprés les études menées par Cantrell ef al en 1981, le type de cuve de trempe (cuve & fond
plat et cuve cylindro-conique) et la profondeur dans la méme cuve peuvent influencer
I’homogénéité des grains en trempe et peuvent présenter certaines variations des niveaux de
pH, température, % d’oxygéne dissous, CO2, et éthanol. Cependant, dans ces conditions
environnementales différentes, la qualité du malt issue des différentes cuves de trempe ne

Z

présente aucune variation significative. Cette héi€rogénéité incitée pendant la trempe est

éliminée par I’étape de la germination.

I11.2.5. Eau de trempe

La présence de certains ions métalliques, telle que As™, Cr”, Ag”, Ti* et V*, peut inhiber

totalement la germination du grain et limiter la fermentabilité des mofts (Fukui, 1971). Une
eau de trempe calcaire et alcaline est préférable 4 une eau douce et permet 1’élimination du
dioxyde de carbone (Urion, 1948 ; Kauert, 1955). Des substances telles que la soude ou la

potasse peuvent &tre utilisées.

De plus, on ajoute parfois des antiseptiques comme de ean oxygénée ou du formol pour
£liminer la flore bactérienne. Il est également possible de pulvériser sur 1’orge en transfert
vers les cuves de germination des solutions de Geotrichum pour améliorer la qualité sanitaire
du malt en inhibant le développement de la flore toxicogéne et la synthése de mycotoxines

(Boivin et Malanda, 1993,1997 ; Haikara et al en 1993).

Cette flore est inhibée aussi par 'usage du SO2, ou de acide lactique (Hull er al, 1996 ;
Pérez et al, 2001). Divers agents chimiques peuvent étre ou ont été employés en trempe, ou au
cours du transfert vers le germoir, et ceci dans le but d’améliorer la vitesse de modification du
grain ou de réduire le développement de la microflore. Dans ce but, I’emploi de formaldéhyde
(0,1 %) ou d’alcalins, tels que I'hydroxyde de sodium (0,1 %) ou la potasse (0,1 %), a permis

de limiter le développement des microorganismes. Une amélioration de la stabilité colloidale

de la biére peut en étre la conséquence.

Les pertes au maltage ont été limitées par I'utilisation du bromate de potassium a des
concentrations de 100 & 2000 ppm. Ce produit a la particularité de bloquer la synthése des

enzymes protéolytiques, d’inhiber la respiration de I’embryon et la croissance des radicelles.

Il est pulvérisé au moment du décuvage sur le grain & des concentrations allant jusqu’a 200
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ppm. D’une maniére comparable, le persuifate d’ammonium a été employé 2 des
concentrations de 125 a 500 ppm. L’emploi du peroxyde d’hydrogéne a permis de lever la
dormance de certaines orges. Il en est de méme pour I’acétate. Une concentration équivalente
a 100 ppm permet de lever la dormance de certains grains. Cependant, une concentration
supérieure & 250 ppm retarde, voire inhibe la germination. Une acidification de I'orge en
cours de maltage a également permis des améliorations qualitatives et quantitatives. Par
ailleurs, une améljoration conséquente de la qualité du malt peut é&tre obtenue par
pulvérisation d’enzymes exogénes sur le malt vert et plus particulierement d’hémicellulase ou

de B-glucanase.

Actuellement, seul I’acide gibbérellique reste autorisé en France. Son utilisation permet
également de limiter les effets négatifs dus ¥ la pression dans le cas d’un décuvage hurrﬁde.
L'action de la trempe est normalement achevée aprés 2 jours dans la plupart des malteries
modernes. Les grains sont transférés de préférence a sec afin d’éviter les dégits aux embryons

vers les salles de germination, au cours de laquelle, ils vont subir différentes modifications.

111.3. La germination

La germination est une étape trés importante du procédé de maltage, elle est & 1’origine des
principales modifications qui apparaissent au sein du grain au cours du maltage. Elle
représente  une amplification .des transformations physiologiques du grain avec

développement du germe, des enzymes et des radicelles (Mac Grégor, 1991 ; Debourg, 1998).

I11.3.1. Modalités de la germination

L’absorption d’eau va permettre le déclenchement de la synthése enzymatique au cours de la
germination et favoriser la diffusion des enzymes de la couche & aleurone vers I’albumen.
L’action de ces enzymes pendant le brassage permet une hydrolyse de I’amidon et des
protéines de I’orge pour produire respectivement des sucres et des acides aminés. Ces acides
aux sucres, ils seront utilisés dans la voie des pentoses-phosphates et dans le cycle de Krebs
pour I'apport d’énergie, avec I’oxygéne absorbé par le grain comme accepteur final d’électron

au niveau de la chalne respiratoire.
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La membrane plasmique du scutellum activé développe un systéme de transport qui permet la
pénétration des peptides et des acides aminés dans le scutellum dans la direction contraire &
leur gradient de concentration. Le taux maximal de pénétration est atteint aprés 3 jours de

germination.

Le complexe B-glucanases-pentosanases attaque le réseau de membranes cellulosiques qui
perd de sa rigidité.. Les protéines. matricielles- sont- alors hydrolysées ce qui permetla
libération de granules d’amidon. Ces derniers sont alors désolidarisés et il apparait des zones
de moindre résistance dans la substance interstitielle. Ce phénomene porte le nom de

« désagrégation » (Enari, 1981).

Au cours de la gemﬁation, il se produit une désagrégation physique du grain qui se traduit
par un changement de structure qui devient friable, et une désagrégation chimique due a des
modifications des substrats biochimiques complexes de I'orge (Munck er al, 1981). Cette
désagrégation commence dans la région adjacente au scutellum et se propage depuis
I’extrémité proximale vers P'extrémité distale du grain dans un plan relativement paraligle &
I"épithélium du scutellum (Figure I-9). Comme le scutellum est incliné dans le grain, la
modification de I’endosperme amylacé est plus avancée dans la partie dorsale. Cette

désagrégation de I'endosperme a lieu environ 18 heures apreés le début de la germination. Le

DLIFvsian scutellum < t: 1 ‘indicaters

length/tLms zlsurons e 0% enzyBe potentigl

Figure I-9 : Modgle de la modification du malt (Schildbach, 1981).
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La formation et la migration des enzymes au cours de la germination permettent une

modification des principaux constituants de I’orge (tableau 1.4).

Tableau 1.4 : Les principales modifications biochimiques au cours du maltage.

Constituants diminution augmentation
Amidon % 10 % -
Saccharose - X2
Protéines totales % 5% . -
Protéines solubles % - X4
Azote g-aminé % - X 4
B-D-glucanes % 90 % -
Pentosanes % - -
B-amylase - X4
a-amylase (DU) - X35

11.3.2. La respiration de i’embryon

La respiration de I’embryon se traduit par la perte de la matiére séche, une absorption
d’oxygene, un dégagement de dioxyde de carbone et une formation d’eau. La respiration et la
croissance de l’embryon doivent étre limitées. En effet, toutes les réserves consommées
constituent des substrats non utilisables dans les étapes ultéricures de la fabrication de la
bigre. Pour assurer son développement, I’embryon a besoin de substances de croissance
(matiéres azotées, hydrocarbonées, et minérales) et de substances énergétiques (glucides,
lipides). Ces nutriments vont étre puisés dans les réserves de I’endosperme. Les réserves
utilisables sont insolubles et insérées dans une matrice protéique et des parois cellulaires
ceilulosiques. Elles doivent donc &tre préalablement solubilisées et les parois rendues

pour

perméables, pour pouvoir atteindre le germe. Tout cela est réalisé grice 3 des enzymes, qui

diffusent 4 travers le scutellum et pénetrent dans I’endosperme.
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D’un point de vue physioclogique, 'embryon synthétise des gibbérellines (Macherd, 1979).
L’acide gibbérellique (GA3) stimule la synthése de nombreuses’ enzymes par la couche i
aleurones du grain (Atanda, 1970; Palmer, 1979; Mc Leod, 1967). Les attaques
enzymatiques successives permettent la solubilisation et la libre circulation des substances
nutritives nécessaires 2 la croissance de embryon. Les cellules de ce dernier se trouvent alors
abondamment irriguées et se multiplient, ce qui se traduit par la sortie et la croissance rapide
des radicelles. On dit que le grain « se pique ». Ce phénoméne intervient dés la fin de la
trempe et au premier jour de la germination. Au troisieéme jour les radicelles « fourchent ».
Parallélement la plumule se développe sous les enveloppes sur la partie opposée au sillon. Si

la germination dure trop longtemps, la plumule sort du grain et est alors appelée « hussard ».

" I11.3.3. Paramétres de la germination

Tous les mécanismes biochimiques nécessaires 2 initier la germination sont entiérement
présents dans l'embryon, une fois que l'on permet l'exposition & I'eau et l'air et que l'état de
repos est imposé par la structure embryonnaire ou par l'environnement du grain. Les deux
processus fondamentaux intervenant lors de la germination (hydrolyses enzymatiques dans
I’amande et synthése dans le germe) sont fortement influencés par la température, I’aération,

la durée et I’ humidité régnant au cours de cette étape.

111.3.3.1. Influence de Phumidité du grain

L’embryon pour qu’il puisse poursuivre sa croissance pendant la germination, récupére une
partie de 1’eau présente dans I’endosperme entrainant ainsi un desséchement progressif du
grain (environ 0,5 % d’humidité est perdue par jour de germination, Narziss, 1970a). 1l est

nécessaire de maintenir 1’humidité du grain autour de 45 %.

111.3.3.2. Influence de la température de I’air

La température de la germination est un paramétre difficile & optimiser. En effet des bases
températures permettent de bonnes activité€s enzymatiques alors que les hautes températures
permettent d’accélérer la germination et la production d’enzymes au début de cette étape.
Cependant ces dernieres sont dénaturées par la suite. Il est donc nécessaire de trouver un

optimum entre 16 et 20°C.

37



Etude bibliographique — De I’orge ay malt

II1.3.3.3. Aération

L’aération agit sur la respiration et donc sur les resyntheses. Il faut par conséquent la limiter si
on veut limiter la freinte (pertes de matiéres). La consommation d’oxygéne est de 2 A 3 fois
plus rapide en germination qu’en trempe (Dalshstrom ez al, 1963). Le quotient respiratoire du
grain augmente rapidement aprés la trempe pendant 8 heures, pour se stabiliser 20 heures
avant de réaugmenter jusqu’au cinquiéme jour de germination (Waller, 1967).

111.3.3.4. Durée de la germination

La durée de la germination dépend de la variété d’orge maltée et du type d’installation utilisé
et dure entre 4 & 6 jours. Un allongement de la durée de germination favorise la désagrégation
du grain et augmente I’ activité enzymatique (Narziss, 1969). D’aprés Robbins er al en 1963,
la teneur du malt en acides aminés est accrie que la durée de germination augmente. Selon
Bathgate er al en 1978, une germination longue et fraiche maximise la fermentabilité du malt

et minimise les pertes au maltage.

111.3.4. Matériels de la germination

Un type d’installation est essentiellement utilisé industriellement : le maltage pneumatique en

case ou systeme SALADIN.

Les cases (figure I-10) sont des germoirs rectangulaires, en béton, constitués d’une base
perforée, de préférence en acier inoxydable, pour laisser passer 1’air a travers le lit d’orge,
d’une unité produisant de I’air humidifié sous pression, d’un mécanisme pour permettre le
retournement des grains et éviter I’agrégation des radicelles, et d’un systéme de remplissage
et de vidange. La hauteur des couches de grains varie entre 60 et 80 cm soit entre 350 et 500

kg/m®:
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Figure I-10 : Case de germination Saladin.

1I1.4. Touraillage du malt vert

Au cours de la germination, I’ activité biologique du grain continue 2 croitre, aussi, lorsque la
production enzymatique et la modification de I’endosperme ont atteint leurs niveaux

optimaux, cette activité doit &tre arrétée.

Le touraillage consiste & faire passer de 1’air chaud au travers de la couche de malt vert et de
ramener 'humidité du malt de 40-45 % a une valeur inférieured 5 %. La baisse du taux

d’humidité limite les modifications du malt et facilite sa stabilité au cours du stockage, sans

risque de contamination microbienne. Outre 1a baisse de la teneur en humidité
assure un certain potentiel enzymatique et développe les arbmes et la couleur du malt. En
effet, la couleur et les composés aromatiques du malt résultent des complexations chimiques
et des réactions biochimiques intervenant pendant cette opération (Scriban et al, 1973). La
qualité de la biére finie dépend pour plusieurs raisons d’un contréle strict du séchage et du

« coup de feu ».

Le touraillage qui se trad
des modifications biochimiques du malt vert, différentes selon les paliers thermiques mis en
ceuvre. Il comporte plusieurs étapes :

o . premier séchage oil la tencuf en eau est amenée a 23 %,

a séchage intermédiaire ol la teneur en eau est amenée & 12 %. (50-70 °C; 12-22 h),

o élimination de I’eau liée ol 1a teneur en eau est amenée 4 6 %. (65-75 °C),
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o coup de feu ol la teneur en eau est amenée & 2-3 %. (85-110 °C; 4-5 h), et,

o refroidissement par ventilation d’air froid pour ramener la température a 30-35°C.

Le touraillage débute par des températures inférieures & 35°C, qui aménent I’humidité du
grain de 45-47 % 4 une valeur de 20 %. Durant cette phase, la respiration du grain se poursuit,
le pouvoir diastasique augmente légérement et les syntheses (sucres réducteurs, saccharose)
" accompagnées d’une diminution des réserves et d’un dégagement de dioxyde de carbone se

poursuivent.

Le touraillage se prolonge par une température plus élevée comprise entre 45 et 55 °C. Durant
cette phase, "'embryon est détruit, mais 1’activité enzymatique persiste. De nouveaux sucres
apparaissent et le taux d’azote soluble s’accroit. Si la température et I'humidité sont
suffisamment €levées, des sucres et des acides aminés s’accumulent. Ce mélange, provoque

par réaction de Maillard, I’apparition de mélanoidines colorées (Karakus,. 1975).

Le coup de feu varie selon le type de malt & produire, I’augmentation de $a température de 75
4 95°C, une légeére modification de I’extrait, de la viscosité du mofit, une diminution du taux
d’c-amylase et une augmentation du taux d’azote soluble et de la couleur du mofit de malt
" (Piendl, 1976). Au-dela de 60°C, les enzymes sont progressivement désactivées. Elles ne sont
détruites que pour des températures dépassant 110-120°C ou pour une durée prolongée du
coup de feu. Les malts clairs, destinés 2 la fabrication des bi¢res blondes, et les malts foncés,
destinés a la fabrication des biéres brunes subissent des touraillages d’intensité différente. La

destruction enzymatique est moindre dans les malts clairs.

Le touraillage ne se limite pas au blocage de 1’activité des enzymes mais provoque également
la coagulation des autres protéines, essentielle a la clart€ de la bigre. La quantité d’azote

soluble et par conséquent I’extrait diminuent donc légérement.

La forme des tourailles varie énormément d’une malterie & 1’autre. Les tourailles circulaires et
rectangulaires sont les plus répandues du fait de leur simplicité d‘utilisation, et de leur cofit

relativement faible.
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IIL.5. Le dégermage et:le stockage du malt

Le malt touraillé doit étre débarrassé de ses radicelles qui sont fortement hygroscopiques, et
qui peuvent transmettre des substances indésirables au mofit. La valorisation des radicelles se
fait dans les domaines de 1’alimentation animale, en pharmacie (tisanes de radicelles contre le

diabete), substrat pour la levure de boulangerie, culture d’orchidées (Urion, 1948).

Le malt fraichement tourajllé contient suivant la qualité et le lieu de production 4,5 %

d’humidité. Ce produit est tres hygroscopique et toutes les mesures doivent étre employées

pour éviter la prise d’humidité. Le stockage doit avoir lieu & des températures inféricures 2

25°C afin d’empécher une augmentation de la couleur dans les silos sans aération. Aprés

contrbles analytiques, les malts seront stockés dans des cellules -distinctes de méme.

composition. Ces différents malts pourront étre mélangés en vue d’obtenir les caractéristiques
. exigées par chacun des clients pour avoir des livraisons les plus homogénes possibles.

IV. Les enzymes de ’orge et du malt

-Le degré de modification de [’orge dépend en grande partie de la variété d*orge utilisée et du
potentiel enzymatique développé au cours de la germination (Seward et al, 1991). Ces
enzymes synthétisées lors de la germination sont principalement actives lors du brassage

(Figure I-11).
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Germination Brassage
ORGE > MALT £ MOUT
B-amylase liée Synthése B-amylases
a-amylase a-amylases
limite dextrinase
Sucres
— -
AMIDON AMIDON fermentescibles
a-dextrines
peptidase -
’_ Synthése peptidase
protéinase ‘__1 protéinase '—j
, Peptides, AA acides aminés
2z 3
PROTEINES Protéines solubles peptides
exo-B-glucanases. .
Synthése exo-B-glucanases
endo--glucanases _ endo-B-glucanases
B-GLUCANES — % B-glucanes solubles ~——» glucose

B-dextrines

Lipoxygénase

3 Syntheése Lipoxygénase
Lipase
Lipase

LIPIDE — »  acides gras libres > pré-aldéhydes

Figure I-11: Réactions enzymatiques au cours du maltage et brassage.

IV.1. Les enzymes dégradant les esters phosphoriques

Entre 80 et 82 % des esters phosphoriques sont hydrolysés par la phytase et dans une moindre

mesure par I’amylophosphatase. La phytase, qui est une enzyme endogéne de 1’orge, attaque

la phytine, abondante dans les cellules & aleurone et les esters hexaphosphoriques de 1’inosite.

Cette dégradation aboutit & une libération d’un mélange de phosphates mono et di-métalliques

et d’inosite qui sont des composants importants pour la levure durant la fermentation.

IV.2. Les enzymes dégradant les parois cellulaires de I’albumen

Les parois cellulaires de l'endosperme, dans lequel I'amidon et les protéines sont insérés,

rendent ces matériels indisponibles & l'embryon. La modification de ces parois de cellules est

essentielle pour le développement du germe. La structure de ces parois est complexe, elle
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comporte des hémicelluloses qui sont généralement solubles dans les solutions alcalines et des

gommes qui peuvent étre solubles dans I’eau.

Les parois de I’endosperme contiennent des B-ghicanes 2 75 %, arabunoxylanes & 15 %, des
protéines 5 %, des glucomannanes 3 % et doivent étre dégradés pendant le maltage. Cette

opération est essentielle et constitue avec la dégradation des protéines la désagrégation plus

ou moins importante du'malt.

Le malt contient des B-glucanes avec 70 & 74 % de liaisons B-1,4 et 26 4 30 % de liaisons B-
1,3 (Gémez, 1997). Le poids moléculaire des B-glucanes varie entre 2.10° 2 4.10° Da (Lewis,
1995). Les B-glucanes sont liés & des protéines par des liaisons covalentes, formant ainsi des

complexes donnant une matrice relativement rigide.

La présence des B-glucanes dans le malt provoque une augmentation de la viscosité du mofit
et peut-engendrer des probiémes de filtration de la biére (Wainwright, 1997 ; Gémez, 1997 ;
Letters et al, 1985). Le mécanisme. de solubilisation des B-glucanes est lié 3 Dactivité

proté.olytique et carboxypeptidase (Robertson en 1997).

L’ action des glucanases pendant le maltage est incomplete : elle permet de baisser de 10-20 %
le taux des B-glucanes par rapport & celui de I’orge. La synthése des glucanases est stimulée
par P'acide gibbérellique. Des modeles de prédiction de I’effet de la température du brassage
sur Pactivité des glucanases et la solubilisation des B-glucanes ont été étudiés par Kettunen en

1996.

IV.3. Les enzymes dégradant les protéines

Les protéines de réserve, hordéines et glutélines sont principalement localisées dans
"I’endosperme de I'orge et jouent un rdle essentiel pendant 1a germination. Les conditions
génétiques et climatiques vlors de la culture d’orge jouent un rdle important sur I’assimilation,
de I’azote et le contenu protéique de 1’orge (Bertholdsson, 1999). Ces protéines, dont la
concentration ne doit pas dépasser 11,5 %, forment une matrice autour des granules d’amidon
et sont hydrolysées pendant la germination libérant les a-amylases. Les protéines dégradées
en acides aminés sont transformées en nouvelles protéines nécessaires & la croissance du

germe.
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L’hydrolyse des protéines de lorge permet la dégradation des protéines de stockage
insolubles en protéines solubles, peptides et acides aminés. Les. protéines solubles vont
intervenir dans la mousse et le trouble colloidale de la biére. Les acides aminés seront utilisés

par la levure lors de la fermentation.

Les endopeptidases dégradent les protéines en petits peptides et polypeptides, qui sont a leurs
tours dégradés par la carboxypeptidase. L’activité des endopeptidases est multipliée par 20
lors de la germination. Ce sont des enzymes thermosensibles (tableau 1.5). Elles représentent
90 %.de ’activité totale et nécessitent un groupement sulfure. Leur activité peut &tre limitée

par la présence des inhibiteurs endogénes dans le malt.

Tableau 1.5 : Propriétés des enzymes protéolytiques du malt.

pH optimal Température (°C)
Optimale inactivation
Aminopeptidases 7.2 40-45 55
Carboxypeptidases 5,2-5,6 50 70
Dipeptidases 8,8 4045 55
Endoprotéases 3,9-5,5 45-50 70

IV.4. Les enzymes dégradant ’amidon

L’amidon, constituant majeur de I’orge (55-65 %) est présent sous forme de gros et petits

»
granules dans ’albumen. Les gros granules (10-25 pm

u
entre 61 et 62°C, tandis que les petits granules (1-5 pm) et qui représentent 90 % du nombre
total se gélatinisent & une température plus élevée (75-80°C). Les petits grains d’amidon sont
plus riches en éléments minéraux que les gros granules (Palmer, 1989). Les études mendes par
Tang en 2002, ont montré que les petits granules possédent un pouvoir gonflant plus grand et
une sensibilité aux enzymes plus élevée dans I'orge que les gros granules.

La dégradation de I'amidon est une étape cruciale pour la viabilité des grain
qui ne peut &tre directement fermenté par la levure, doit étre transformé en sucres assimilables
par la levure (sucres fermentescibles). Cette dégradation est accomplie par les enzymes
amylolytiques synthétisées au cours du maltage (figure I-12), et agissant principalement au
cours du brassage (Enari, 1981). Ces enzymes ne peuvent dégrader superficiellement les

granules d’amidon des cellules de ’endosperme voisins du germe, les autres n’étant que fort
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peu attagués. Par ailleurs, pour pouvoir étre hydrolysé, I’amidon doit &étre transformé, ce qui
nécessiterait des températures de maltage de I’ordre de 60-62°C pour les gros granules et de

75-80°C pour les petits.

GRANULES D’ AMIDON
AMYLOSE AMYLOPECTINE

s / u-amvlase \

Dextrines linéaires Dextrines hranchées
a-amylase a-amylase
B-amylase B-amylase

Dextrines branchées de
petite taille

a-glucosidase B-amylase )
Dextrinase-limite

Glucose Dextrines linéaires de
petite taille

Maltose

Figure I-12 - Schéma de dégradation enzymatique de 1’amidon au maltage et brassage.

On distingue quatre ensembles d’enzymes amylolytiques qui ont une action combinée pour
attaquer les granules d’amidon: ’a-amylase, la B-amylase ou enzyme saccharifiante, la
dextrinase limite ou pullulanase ou «R enzyme » ou «enzyme débranchante», et 1’ «-

glucosidase.

o L’o-amylase est une endo-enzyme synthétisée dans la couche 2 aleurone au cours de la
germination. Elle hydrolyse les liaisons a-1,4 des chaines d’amylose et d’amylbpectine a
I’exclusion des motifs terminaux de ces chaines. Elle libére du glucose et des oligosides de 2
a 7 unités de glucoses, sous la configuration portée par I’atome de carbone aromérique. L o-
amylase est une enzyme thermostable, en particulier en présence des.ions.calcium comme:des

stabilisateurs (Bamforth e al, 1989).

La température optimale de 1’activité de cette enzyme (tableau 1.6), se situe entre 70 et 75°C.
Au-dela de 75°C, cette enzyme est inactivée. La synthése de I’ a-amylase dans la couche 2
aleurones de I’orge nécessite non seulement une intervention de gibbérellines bio-synthétisées
par I’embryon, mais aussi ’application d’autres phytohormones telles que les cytokinines, les

auxines et ’acide abscissique (Verbeek-wyndaele , 1973).
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Tableau 1.6 : Conditions optimales des enzymes amylolytiques

pH optimal Température (°C)
Optimale inactivation
a-amylase 5,6-5,8 70-72 75
_B-amylase 5,4-5,6 60-65 65
dextrinase-limite 54 60-65 70
a-(1,4)-glucosidase 6 35-40 50

o La B-amylase est une exo-enzyme synthétisée au cours de la croissance et de la maturation
du grain. Elle hydrolyse les chaines d’amidon (liaisons a-1,4) & partir de leur extrémité non
réductrice, en libérant du B-maltose. Elle n’agit pas sur les granules d’amidon intacts mais
seulement aprés une premieére hydrolyse de I’amidon par une o-amylase ou une o-
glucosidase. La B-amylase est une enzyme plus labile que I'a-amylase. A 65°C elle pefd

complétement son activité.

L’action de ces deux enzymes (a et f-amylase) permet la conversion de ’amidon en glucose,

maltose, maltotriose et dextrines contenant des liaisons a-1,6.

o La troisitme catégorie d’enzymes intervenant dans la dégradation de !’amidon est la

dextrinase limite (R-enzyme). Cette enzyme, de poids moléculaire 100 000 Da, est

.. Lan

. Toree dec liaisana w1 & dea ohatn Yprn e damantinagg o wtrinas
1YS€ QeSS 11ai301S ¢-1,0 G8S Chaiines d’am; }uyeutn ies, des dextrines et

responsable de Phydr
des oligosaccharides. Elle agit sur les dextrines limites (5 4 8 résidus de glucose) issues de la
dégradation de I’'amylopectine et conduira & des sucres simples fermentescibies. Elle est trés
labile. Sa température d’inactivation varie entre 50 et 55 °C. La dextrinase limite se trouve
sous deux formes dans le grain. Elle voit son activité augmenter plus lentement que les autres
enzymes amylolytiques. Elle est synthétisée en grande partie au cours de la germination sous

I’influence des gibbérellines (AG3).

Q@ L’a-giucosidase est une exoenzyme syntiiétisée pendant ia germination par jes ceiiules de
la couche 2 aleurone. Elle est en quantité importante dans I’embryon et dans la couche &
aleurone. Elle hydrolyse les liaisons a-(1-4) et a-(1-6) a partir de I’extrémité non réductrice
des chaines. Elle est donc capable d’hydrolyser le maltose et permet ainsi la libération de

glucose.
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La dégradation de ’amnidon est trés limitée lors du maltage. La dégradation complete se fait

principalement pendant le brassage et dépend en grande partie de la température appliquée.

1V.5. Les enzymes dégradant les lipides

L’hydrolyse des lipides au cours du maltage, donne naissance & des acides gras utilisés
comme source de carburant. Les blipides jouent un role dans la nutrition de la levure de
brasserie et la performance de la fermentation. Dans les grains non germés, les lipases sont
principalement localisées dans les couches extérieures du grain, et beaucoup moins dans
I’endosperme (Kaukovirta-Norja et al, 1998). Les lipides sont hydrolysés dans une proportion

de 20230 %.

V. Microflore de I’orge et du malt

Les conditions de maltage (eau, température, nutriments, oxygéne) sont plutdt favorables au
développement des microorganismes présents naturellement sur l'orge et dans

Penvironnement de la malterie.

La microflore de I’orge comprend des bactéries, levures, et champignons filamenteux
(moisissures) qui contaminent et colonisent le grain dans le champ et lors du stockage. La
nature et la quantité de ces microorganismes dépendent d’une part des conditions climatigues

lors de la culture et la récolte, et d’autre part, des conditions et de 1a durée de stockage.

Au cours de la maturation et avant la récolte, 'orge est exposée & de nombreuses
contaminations microbiennes liées au contact de 1'orge avec I’air et le sol. Deux facteurs
semblent étre prépondérants, d’une part la temeur en eau dn grain et, d’autre part la
température. Cette flore est dominée généralement par les bactéries, plus particuliérement
gram négatif. Erwinia herbicola et Pseudomonas sont les genres les plus rencontrées. La
contamination de I’orge par les levures est aussi importante et regronpe de nombrenses

espéces (Sporobolomyces, Rhodotorula, Hansenula, Torulopsis, Candida...).

Les moisissures de champ ont une tendance phytopathogéne et appartiennent aux genres
Fusarium , Alternaria, Epicoccum, Cladosporium, Verticillium, Botrytis (Nicolas et Boivin,
1990 ; Maghribi, 1985 et Macleod, 1979). Les Cladosporium sont présents sur 100 % des

enveloppes et 100 % des caryopses, les Alternaria sur 49 % des enveloppes et 45 % des
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caryopses et Epicoccum nigrum sur 63 % des enveloppes et 48 % des caryopses et Botrytis

cinerea sur 3,7 % des enveloppes et 3 % des caryopses.

Apres la récolte, ces moisissures persistent plus ou moins longtemps au cours du stockage.
Ces champignons filamenteux sont plus ou moins xérophiles et typiquement saprophytes. Les
especes les plus prédominantes sont Aspergillus, Penicillium, Geotrichum, Mucor, etc. Ces
espéces sont absentes ou présentes en faible quantité dans le champ et deviennent

prédominantes lors du stockage.

Les conditions de stockage (durée, température, humidité) sont importantes pour empécher
une prolifération de ces microorganismes. Les études de Beattie (1998), menées sur l'effet de
7 mois de stockage d’orgé dans des conditions différentes de températures (-20°C, 4°C,
24°C), ont montré que le stockage de I’orge & 24°C accompagné d’une bonne aération permet

une réduction efficace de la viabilité de Fusarium ainsi que de la teneur en deoxynivalenol.

Les conditions hydrothermiques des diverses opérations de maltage sont suffisantes pour
permettre le développement et la prolifération de la microflore de 1’orge. L’augmentation de
I’humidité du grain au cours de la trempe et de la germination, 1'augmentation de la
température li€e a I’activité biologique du grain sont les principaux parameétres favorisant le

développement de cette microflore.

plus rapidement pendant la germination quand les enzymes convertissent les polysaccharides
résiduels en sucres fermentescibles. Le touraillage du malt vert débute par un séchage de 1-
1,5 jours & 50 °C, ce qui favorise le développement des moisissures thermotolérantes,
notamment des Aspergillus, Mucor, Rhizopus, Absidia. Le coup de feu permet de ramener
I’humidité des grains & une teneur de 3 % & 5 % et d’éliminer une grande quantité de cette

microflore

V.1. Effet de 1a microflore sur la transformation de I’orge

Le développement incontrdlé de la microflore au cours du maltage aboutit & des effets 2 la
fois néfastes et bénéfiques sur la qualité physico-chimique et sanitaire du malt et de la biére.

Selon Bol en 1985, le développement des moisissures dans le grain s’accompagne de bio-
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transformations trés variées (altération des lipides libres, perte de matiere séche, de vitamines,
augmentation de 1’azote soluble, de la couleur et diminution de P’activité amylasique). Une
autre conséquence importante du développement de la microflore, consiste en la production
d’enzymes thermostables telles que les oxydases, et les protéases & I’origine du gofit oxydé et
d’instabilité de la mousse de la biére. La présence de cette flore en malterie peut affecter la
capacité germinative de I’embryon d’orge, et la production des inhibiteurs de germination qui
entre en compétition vis-3-vis I'oxygéne (Van Campenhout, 1999). Des essais menés par
Kelly et al, en 1992, montrent I'effet positif de la réduction de la microflore (en utilisant des
solutions de calcium-hypochlorite et un mélange d’antibiotiqucs) sur la germination des

grains et la formation de I’a-amylase.

La microflore peut transformer des substances naturelles en composés indésirables comme les
amines biogénes ou produire des substances toxiques comme les mycotoxines (zéaralénone,
aflatoxines, trichothécénes ou ochratoxines). La majorité des mycotoxines sont produites par
des moisissures du gente : Penicillium, Aspergillus et Fusarium. Selon leur activité toxique,

les mycotoxines sont classées dans plusieurs groupes :

u Les mycotoxines cancérogénes (aflatoxines B1 et G1),

(a]

Les tératogénes (cytochalasine E),

o Les antimitotiques (irichothécénes),

Les néphrotoxiques (ochratoxine A, citrinine, maltoryzine),
Les hépatotoxiques (viomelléine, xanthomégnine),

Les cestrogenes (zéaralénone), et,

g 0o o o

Les trémulogenes (roquefortines, festuclavine).

En brasserie, certaines bactéries de type Pediococcus, par la synthése de polysaccharides
affectent la performance de la filtration de la maische et de la biére. La performance de la
fermentation est affectée par certains types de Fusarium, en produisant des phytotoxines
comme la Diacétoxyscirpénol (DAS). En brasserie, la présence de certaines espéces provoque

une instabilité de la mousse, des faux gofits de la bi¢re ainsi que le phénoméne de giclage.
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V.2. Maitrise de la microflore au maltage

L’ensemencement de ferment a été utilisé dans de nombreux procédés agroalimentaires pour
contrdler le développement des microorganismes. L’utilisation de bactéries lactiques ne
permet qu’une inhibition partielle de la flore fongique et les quantités utilisées ne permettent

pas actuellement une application industrielle.

L'utilisation de microorganismes sélectionnés permet d’inhiber efficacement le
développement de la microflore indésirable et I’amélioration de la qualité du malt (Boivin et
Malanda, 1993, 1997 ; Haikara, er al, 1993). Geotrichum candidum, champignon levuriforme,
maintenant classé comme levure est utilis€é en fromagerie, en raison de son r6le dans
1I’amélioration des qualités organoleptiques des fromages et ’inhibition du développement des

bactéries pathogénes et de moisissures indésirables de 1’affinage.

Geotrichum candidum inhibe trés nettement le développement des levures et des moisissures.
L’effet antifongique est dii & un effet de compétition. Geotrichum croit beaucoup plus
rapidement que les moisissures et peut ainsi bloquer leur développement. Par contre, elle n’a

pas d’effets sur les bactéries aérobies mésophiles.

Parmi les effets positifs de la microflore, on peut citer :

o La synthése de substances (acide gibbérellique, acide absissique), respectivemen
produites par Fusarium moniliforme et Cercospora rosicola, pour I'accélération de la
germination et la diminution des freintes.

0 D’autres effets positifs consistent en la sécrétion d’enzymes hydrolytiques thermostables
bénéfiques (cellulase, p-glucanases, pentosanase) et en une aromatisation possible du malt
due 2 la synthese d’acides aminés.

0 Certaines bactéries lactiques présentes en surface du grain, ont un réle sur I’abaissement

u pH et I'inactivation du développement des microflores indésirables.
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PREMIERE PARTIE
CHAPITRE 2

LA COLLECTE DE ’INFORMATION POUR
L’EXPERIMENTATION

Les procédés agroalimentaires et biotechnologiques sont imparfaitement connus et maitrisés.
Ceci tient en grandé partie & la nature et a la complexité de la mati¢re biologique ; ce qui rend
difficile la prévision et la quantification des tendances et des cinétiques caractérisant ces
procédés. Le besoin de maitriser ces procédés implique cependant, de connaitre leurs
réactivités face aux changements de valeur des parametres les régissant. Dans ce cadre,
Putilisation de modgle est ur bon outil pour représenter ces variations et déterminer les
conditions optimales. La mise au point d’un modéle dans ce contexie est une étape longue et
délicate. La planification expérimentale, associ€e & des modeles de tendances simples, permet

de réaliser plus rapidement cette phase.

Ce chapitre est consacré a décrire les méthodes et les étapes de planification expérimentale, le
choix des modeles, ainsi que les différents plans d’expériences rencontrés dans la littérature

qui permettent d’optimiser le fonctionnement d’un procédé biologique.

1. Méthodes de recherche

Les méthodes de planification expérimentale recouvrent un ensemble de techniques et de

bmibminn aanbns cnrenm el vz s mnenntbant A dawtifiar dne tandamaan Aa Adtasminas das mmavieans s
Tailinind Numcliguls plitafuant G 1GIoNnsT G5 WnGantss, G Glimiintl Go5 MaRimas Su

_______ At Ao
t Cl

des migimas. Pour les appliquer; on doi de li

en Mmesure
d’agir sur le fonctionnement du procédé étudié (facteurs) et les causes élémentaires possibles
de variations observées sur la réponse (figure II-1). L’information sur le phénomene étudié est
acquise 2 partir des essais qui représentent une réalisation physique d’une configuration des

paramétres d’entrée de la boite noire, pour laquelle la valeur de la réponse est mesurée.
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Entrées u Sorties y

Réponses
- mesurables
- nnon mesurables

Facteurs

- maitrisables
- non maitrisables

Figure [I-1. Représentation d’un phénomeéne de type boite noire

Les réponses sont des variables possédant un certain caractere aléatoire de préférence

continues et sont généralement mesurables qualitatives ou quantitatives.

Le but de I"optimisation du procédé est de trouver une configuration des paramén;es d’entrée
qui répond aux objectifs initiaux fixés. Ce but est atteint soit par une démarche classique, dans
laquelle le choix d’un essai, au gré de I"expérimentateur, est conditionné par les résultats des
essais précédents soit par une démarche logique fondée sur :

0 une réalisation de toutes les configurations possiblies des valeurs des paramétres d’entrée,
pour choisir celle qui donne le meilleur résultat,

QO une optimisation directe de type «simplexe », lorsque les paramétres d’entrée sont des
variables continues, ou,

O une réalisation des combinaisons sé
modele ainsi obtenu est ensuite utilisé pour estimer les combinaisons non réalisées des

parametres d’entrée, et choisir le meilleure vis-a-vis du probieme posé.

Dans cette derniére approche, un des objectifs sous-jacents consiste 4 optimiser ia collecte

d’information c’est-3-dire maximiser la qualité d’information recueillie 2 partir d’un

minimum d’expériences.

1.1. Viéthodes ciassiques

La démarche fréquemment employée est la démarche classique que chacun abordera selon
son expérience, ses connaissances du procédé, ses objectifs et son intuition. La méthode
classique O.F.A.T « One Factor At a Time » (un facteur 2 la fois) consiste 2 effectuer les

essais de maniére séquenticlle en faisant varier les facteurs un par un. Le seul avantage de

53



__Premiére partie = Chapitre 2

cette méthode est la simplicité d’utilisation et son inconvénient réside dans le fait qu'elle

entraine un nombre d’essais élevé.

1.2. Méthodes structurées

L’opération. d’optimisation proprement dite n’est qu'une étape dans un processus qui en

comporte plu51eurs Ces différentes etapes sont mdlquees sur la figure I1-2 qui fait apparaxtre

deux démarches p0551b]es selon I'utilisation ou non de I’ étape de modélisation.
o Labranche A passe par I’établissement d’un modéle (méthode planifiée),
o Labranche B permet d’optimiser sans écrire de modele (méthodes intermédiaires entre les

méthodes classiques &t le méthodes planifiées).

Analyse du
systéme

B

Modélisation

Optimisation

4

Mise en ceuvre
de la solution

A

Pilotage pour rester
a1’ optimum

Figure 1I-2 : Processus d’optimisation

Dans tous les cas, la démarche commence par une phase d’analyse du systéme qui-consiste & :
G-—identifier les facteurs-influents-et-définir leurs domaines-de variation,

a identifier les contraintes qui traduisent les limitations du syst&me,

O définir la réponse & maximiser ou & minimiser.

1.2.1. Méthodes évolutives (simplexe)

La recherche- de I'optimum peut commencer aussitdt aprés 1’analyse du systéme, par la

méthode du simplexe sans passer par ’étape de modélisation. La méthode du simplexe
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expérimental, nommée méthode «EV.OP.» (Evolutionary Operation) est une, méthode
évolutive séquentielle qui permet la recherche de 1’optimum pas a pas, en se déplagant sur le
domaine expérimental. Elle consiste 4 explorer, dans I’espace des variables explicatives-(N),
les sommets d’un parallélépipede composé de (N + 1) sominets équidistants. Cette méthode
est considérée comme un intermédiaire entre la méthode intuitive et la méthode planifiée et

elle est utilisée lorsque seule I’optimisation du procédé est recherchée.

Un des avantages est que le nombre et les caractéristiques des essais ne sont pas fixés &
I’avance et ne nécessitent pas un modele sur les expériences. Cependant, cet atout peut
rapidement se révéler étre aussi un inconvénient. La principale contrainte est que les facteurs
doivent étre continus (quantitatives) et que les réponses observées doivent étre comparables
(mais pas forcément continues). Le simplexe est bien adapté aux contraintes de la production
et il fournit les conditions optimales sans donner de renseignements explicités sur les effets
des facteurs. D’autre part, la progression est d’autant plus lente que le nombre de facteurs est

plus grand.

Les inconvénients de cette technique sont nombreux. En absence de comstruction d’un
modele, il est impossible de capitaliser la connaissance. De plus, il sera impossible de prédire
les effets des combinaisons de facteurs non réalisées. Quant & I’obtention de 1’optimum, elle
peut étre trés longue et, surtout, n’aboutir qu’a un optimum local. Un nombre quelcongue de
facteurs peut &tre étudié, mais 1a méthode est généralement limitée & deux ou trois facteurs

méthodes ne posséde pas de propriétés statistiques

Po

permettant d’estimer la précision et la répétabilité de la solution atteinte et nécessite donc des

études supplémentaires indispensables pour les obtenir.

1.2.2. Méthodes planifiées

Dans cette démarche, analyse du systéme est suivie d’une phase de modélisation. Il s’agit
décrire des équations traduisant les variations des réponses en fonction des facteurs infiuenis.
Lorsque nous disposons d’un modéle, I'optimum peut étre localis€ par des méthodes

d’optimisation usuelles (dont les algorithmes génétiques, ¢f. chapitre 4).
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11. Modélisation

Le modele représente une relation mathématique d’un processus qui permet de lier les causes
des phénomenes réels 4 leurs effets observés. L'intérét de tels modeles est de prévoir et

quantifier les influences des facteurs sur la sortie du systéme pour pouvoir optimiser cette

derniére.

" IL1. Choix des modéles .
De nombreux types de modeles existent et appartiennent & I’une des catégories suivantes :
o lesmodeles phénoménologiques, structurés appelés aussi modeles de connaissance, et,
o les modéles comportementaux, qui se limitent & reproduire un comportement sans

nécessité de connaissance a priori.

Lorsque peu de connaissance est disponible, des modeles de type boite noire peuvent étre
utilisés. Parmi ces modeles; on peut citer principalement les polyndmes et les réseaux de
neurones. Les modélés choisis au cours de cette étude sont des polyndmes, trés répandus dans
la littérature. 1s permettent de reproduire un ensemble quelconque de  données
expérimentales. Le polyndme du second degré est un des modeles les plus fréquemment
utilisés dans la pratique. Ces modeles. permettent de représenter convenablement les
phénomenes avec un nombre de paramétres relativement modeste. La formule générale de ces
modgles est décrite dans ’équation suivante :
X, o ,
y=ag+ Y axt ) ax +3 3 a,%x,+e
1 1 i<j j=1
avec Yy, laréponse mesurée (sortie),
ap, ay,...ak, les parametres du modele & déterminer,
g, représente le nombre de facteurs,

X0, X1,...Xnf, les facteurs étudiés (entrées), et,

£, Perrenr entre la valenr mesurée et celle estimée par le modéle.

11.2. Représentation sous forme matricielle du modeéle

Le modele doit étre applicable pour chaque expérience réalisée. L’application de cette
équation conduit 4 une forme matricielle oti le plan d’expériences est représenté par une

matrice X composée de N lignes (expériences & réaliser) et de p colonnes (paramétres pour le
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modele associé) et d’un vecteur Y qui rassemble les valeurs des réponses mesurées pour

chaque essai du plan (figure 11.3).

Termes du modéle ‘Réponse

v

[X] [Y]

Essais

N

Figure II-3. Représentation de la matrice d’expériences

La matrice [X] est composé de N lignes (nombre d’essais du plan) et p colonnes (nombre des
colonnes occupées par les termes du modele).

Le vecteur [Y] représente les réponses associées & chaque ligne de la matrice [X].

Le modele théorique s’écrit alors Vu =0.X

traduite mathématiquement par des propriétés associées & la matrice d’expériences utilisée. Le
choix de la mairice d’expériences dépend essentiellement des objectifs initiaux. La pi
importante réduction possible du nombre d’expériences est expliquée en utilisant ces notion

des matrices d’expériences.

Par exemple, la matrice la plus connue est la matrice d’expériences d’Hadamard. C’est une
matrice carrée d’information résultante de (X'X), est telle que : X'X =NIL

avec 1, mairice d’ideninid

11.3. Identification paramétrique

La construction du modele doit passer par une phase d’identification qui permet d’estimer la

valeur des coefficients du modele. Cette phase consiste & minimiser les écarts entre les valeurs

€U it H

=]

de la réponse calculées par le modele (yn) et les valeurs des réponses observées lors des essais
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(y). Bien que cette identification vise a approcher les estimations des valeurs vraies, les
coefficients estimés a partir des réponses mesurées et aléatoires, présentent également une

certaine variabilité.

Une fois les données expérimentales disponibles, le probléme d’identification du modéle peut

s’écrire de la fagon suivante :

9= a,F(%)
i=l

ol ¥ estla réponse donnée par le modele,
ap, a1;...8p, sont les parametres du modele,
p, le nombre de paramétres,
F est un vecteur de p fonctions qui modélisent la relation entre’
la réponse et les facteurs, et,

x est un vecteur des valeurs des facteurs.

On cherche © tel qué minimise E'E.
E=Y-0X
avec Y, le vecteur des réponses mesurées,

X . ©, 1a valeur de Y modélisée,

©, est le vecteur colonnes des coefficients estimés par la
régression, comportantp termes,

E, le vecteur des erreurs de mesure, et,

X est la matrice des variables explicatives comportant N

lignes et p colonnes.

T
Le vecteur des parametres vérifie alors M =0

96
Une relation analytique est déduite de cette condition et conduit a :
6=(x"x)"x"y

N

ol : © est la valeur estimée des coefficients du modgle ©.
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Cette expression permet de calculer les parametres du modele a partir des: résultats
expérimentaux. Elle nécessite que la matrice XX soit inversible (propriété liée au choix et au

nombre des expériences).

111. Le plan d’expériences

Les plans d’expériences bénéficient aujourd’hui d’une large audience et leur pratique se
développe dans I’entreprise, de la conception 2 la fabrication. Leur essor est cependant freiné
par les difficultés a maitriser la méthode. La méthode des plans d’expériences permet de tirer
4 partir d’un nombre d’essais donné un maximum d’informations fiables concernant
I'influence des facteurs. Elle permet notamment de maximiser le ratio informations
recueillies/nombre d’essais réalisés. Elle offre ainsi -la possibilité de quantifier et de
hiérarchiser les effets d’un grand nombre de facteurs du systeme étudié, et cela avec minimum
d’essais, de temps et de coflts (Schimmerling, 1998). Un plan d’expériences est la traduction
d’une matrice d’expériences exprimée en fonction des facteurs. C’est un tableau constitué de
N lignes (nombre d’expériences) et j colonnes (nombre de facteurs). Chacun de ses éléments

Xjj correspond au niveau que prend le j-€me facteur & la i-me expérience.

La rﬁéthode des plans d’expériences permet de structurer les démarches expérimentales, de
confirmer et valider les hypothéses posées par I’expérimentateur pour mieux comprendre les
phénoménes étudiés et résoudre les problémes. Elle consiste i faire varier les niveaux de tous
les facteurs & la fois 2 chaque expérience, mais de fagon programmée, ce qui offre de
nombreux avantages (Goupy en 1989) :

o diminution du nombre d’essais et une bonne détection des interactions entre facteurs,

o nombre de facteurs étudiés trés grand,

0 meilleure précision sur les résultats.

Planifier les essais permet de prévoir le budget, le temps et le personnels nécessaires. Le plan
étant construit en vue de répondre 4 un modele donné, on sait, avant méme de faire les essais,
ce qui pourra étre apnalysé au terme du plan. Il est nécessaire d’utiliser une approche
méthodologique qui permet, non seulement, de réduire le cofit de 1’expérimentation, mais
surtout, d’établir une organisation optimale des expériences conduisant 2 une meilleure
efficacité de la collecte d’information. La méthode des plans d’expériences puise son

efficacité dans I’utilisation de deux outils complémentaires (Schimmerling, 1998).
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o L’outil algébrique (partie déterministe) qui-consiste & prendre en compte tous les facteurs
et leurs effets en méme temps. La construction des plans d’expériences selon des régles

algébriques définies permet de gagner en précision sur les résultats obtenus.

o L’outil statistique (partie aléatoire) qui permet de gérer la variabilité des résultats. Les
statistiques permettront de différencier ce qui est dil a la variabilit€ et de ce qui doit étre
e attribué aux effets.réels.des facteurs. oo e oo

Les techniques de planification peuvent conduire & I’échec en cas de mauvaise utilisation.
Plusieurs raisons en sont la cause et sont, en général, lies au non-respect de la démarche
expérimentale. L’inconvénient majeur dans I'utilisation des plans d’expériences est leur
structure relativement figée. Le plan des expérienceé doit pouvoir s’adapter parfaitement aux
contraintes de I’étude. Les situations suivantes sont celles que I'on rencontre le plus souvent
(Schimmerling, 1998).

o Les résultats d’essais doivent pouvoir étre quantifiés,

a  Les facteurs doivent pouvoir étre maitrisés lors de I’expérimentation,

o Le systéme étudi€ doit &étre stable,
]

Les perturbations de la fabrication doivent &tre acceptables.

JI1.1. Les démarches de la stratégie expérimentale

Une recherche expérimentale est entreprise pour répondre aux questions précises que nous
nous posons. Selon Goupy en 1989, 1a meilleure stratégie expérimentale est celle :

o - qui conduit le plus rapidement possible aux résultats espérés,

@ qui éviterait de réaliser des expériences inutiles,

Q qui apporterait la meilleure précision possible sur les résultats, et,

a

qui permettrait d’avancer & coup sfr.

Lefficacité des plans d’expériences repose sur la qualité de la démarche expérimentale qui

sera suivie. Cette démarche trés schématique comprend plusieurs étapes :

111.1.1. Formuler clairement le probléme étudié

L’observation des faits est un préalable indispensable 2 la formalisation du probléme. Selon

Schimmerling en 1998, un probléme se manifeste par un écart avéré entre une situation
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présente insatisfaisante et une situation future espérée satisfaisante. L’instruction du probleme
consiste 2 observer la situation insatisfaisante et 2 préciser la situation espérée, en exposant
les faits génants, les effets indésirables et les objectifs a atteindre. Pour la formalisation, on
doit étre en mesure de décrire le probléme expérimental, détecter et hiérarchiser les facteurs et

les interactions, définir la réponse avec précision et réduire la variabilité de la réponse.

Aprés avoir fixé clairement les objectifs, il est nécessaire de faire une synthése des
connaissances, tant locales que bibliographiques, afin d’y chercher les réponses aux questions

posées. Cette phase permet de valider la décision de lancer un plan d’expériences.

1I1.1.2. Etablir une stratégie expérimentale ou plan d’expériences

La planification des expériences consiste 2 imposer aux facteurs des variations particuligres, 2
mesurer les variations induites de la réponse et a en déduire les relations entre causes et
conséquénces. La stratégie choisie doit minimiser le nombre d’expériences, sans pour autant
de sacrifier la qualité des résultats, au contraire, on cherche la -meilleure précision possible
(Goupy, 1989). Le choix de la stratégie expérimentale recouvre a la fois, I’ensemble des
opérations fondamentales nécessaires a ’orientation et au bon déroulement de 1’étude, et
I’enchainement logique des actions & réaliser. Ce choix permettra notamment de définir :

0o laquantité de facteurs 2 retenir,

o lety
a le type de plan d’expériences & construire pour estimer les coefficients des modgles a

partir des résultats d’essais, et
0 la séquentialit€ & prévoir pour ’enchainement logique des essais et des analyses

statistiques.

II1.1.3. Réaliser les essais

Les essais permettent de mesurer expérimentalement la réponse pour toutes les combinaisons

des facteurs indiquées dans la matrice d’essais.

Cette étape nécessite une randomisation des essais qui consiste A tirer au hasard I’ordre des
essais pour supprimer l’influence des facteurs perturbateurs non identifiés pouvant é&tre
ordre des essais. Des petites variations dues 2 des facteurs non contr8lés

peuvent introduire des erreurs systématiques a chaque mesure, si elles ne sont pas aléatoires.
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111.1.4. Exploitation et analyse des résultats

L’objectif de cette étape est de faire la synthése des connaissances acquises, de valider les
conclusions et de décider des actions a entreprendre. L’analyse des résultats consiste 2 ajuster
un modele de régression expliquant les influences et en déduire les réponses aux questions
posées. L’analyse des résultats doit étre facilitée par le choix initial des expériences. Une
planification correctement effectuée conduit généralement 4 Dutilisation des - techniques
d’analyse des données relativement simples (analyse de la variance, régression linéaire, etc.).
L’analyse statistique justifie toute la démarche des plans d’expériences, mais n’est mise en
ceuvre qu’aprés la construction du plan et la réalisation des essais. L’analyse des résultats

d’essais permet de :

o Identifier les réponses, les facteurs retenus et leurs modalités, les interactions révélées

influentes, ainsi que les objectifs atteints,

a Identifier les facteurs, réponées ou objectifs non retenus apres analyse, avec les raisons de
I’abandon. Un facteur non influent peut é&tre laissé libre ou fixé & une valeur
économiquement intéressante, 1’application de la solution est ainsi moins cofiteuse,

o S’assurer de la cohérence des conclusions possibles avecles hypothéses physiques
formulées au moment de la formalisation. L’idée qu’on peut se faire du sens de variation des
effets et ]’ optimum attendu,

o Identifier une combinaison optimale des facteurs qui n’ont pas forcément fait ’objet d’un
essai dans le plan. 11 faut tester la combinaison optimale, lorsqu’elle est hors plan, ce qui

arrive fréquemment, car le plan représente une fraction de tous les essais possibles. La

confirmation expérimentale de I’optimum est fondamentale.

II1.2. Les principales classes de plans d’expériences

Plusieurs types de plans d’expériences sont disponibles aujourd’hui. Le choix de I’'un d’eux
dépend des objectifs de I’étude, de I’état de la connaissance des procédés, du nombre de
facteurs étudiés et des contraintes expérimentales ainsi que le temps et les moyens mis en

ceuvres.

II1.2.1. Le criblage des facteurs (Screening)

Souvent située chronologiquement aprés la recherche exploratoire, cette phase consiste

rechercher de facon trés rapide les facteurs réellement influents dans un domaine
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expérimental fixé. Le criblage des facteurs est effectué dans le cas ol les connaissances sur le
procédé sont insuffisantes. Il consiste a isoler les facteurs qui peuvent potentiellement avoir
une influence sur le procédé étudié. 1l est facile de déterminer expérimentalement le poids de
chaque facteur dans le groupe choisi, de les classer et donc de pouvoir choisir pour une étude
ultérieure plus fine, les facteurs qui sont les plus influents. En connaissant les facteurs
influents, nous pouvons, dans une deuxiéme étape, les étudier d’une fagon plus précise en

tenant compte les interactions possibles entre les différents facteurs.

111.2.2. Les plans factoriels

La méthode de Screening la plus usuelle est fondée sur la construction de plans factoriels. Le
modéle sous-jacent a ce type de plans est un modele linéaire d’ordre 1. Il permet d’estimer les

effets moyens (coefficients) de chaque facteur.

Les plans factoriels sont les plans auxquels les niveaux de tous les facteurs qualitatifs et
quantitatifs sont codés. Ils sont les plus simples et trés utiles car ils ont de nombreuses
applications, soit sous forme de plans complets ou sous forme de plans fractionnaires (Goupy

en 1989).

111.2.2.1. Les plans factoriels complets

Un plan factoriel complet est un plan dans lequel toutes les combinaisons distinctes de
niveaux des facteurs sont présentes. Ils sont les plus utilisés et les plus décrits dans la
littérature du fait de la facilité de leurs construction. Le principe de ces plans consiste a
combiner 'ensemble de tous les niveaux de tous les facteurs. On peut alors estimer par
analyse de variance, les effets successifs de chacun d’eux ainsi que I’ensemble de toutes les
interactions. La faiblesse de tels plans réside dans le grand nombre d’expériences auquel on
est conduit dés que le nombre de facteurs ou le nombre de niveaux de chacun des facteurs

augmente.

111.2.2.2. Les plans factoriels fractionnaires

Les plans factoriels fractionnaires sont des fractions de plans factoriels complets. Is
permettent d’estimer les effets des facteurs et leurs interactions d’ordre faible sous
P’hypothese, généralement vérifiée, que les interactions d’ordre élevé sont négligeables. Les

plans factoriels fractionnaires permettent de réduire la charge expérimentale en focalisant
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I"attention sur les effets les plus intéressants, mais il y a risque que les effets principaux soient
aliasés avec les interactions. Cette diminution du nombre d’expériences entraine une perte
d’information qui sera associée aux interactions d’ordre élevé supposées négligeables. Le
risque dans 'utilisation de tels plans est d’interpréter comme effet d’un facteur une différence
qui provient d’une interaction entre deux -autres facteurs. C’est pourquoi il est préférable
d’éviter ces plans trés fractionnés lorsque I'on suspecte ’existence de nombreux facteurs

actifs susceptibles d’avoir des interactions non négligeables.

111.2.3. Les plans orthogonaux

planification d’expériences. Selon Schimmerling en 1998, I’orthogonalité se définit par : « Un

plén d’expériences P est orthogonal vis-a-vis d’un modeéle M donné, si et seulement si, pour

chaque couple d’actions disjointes du modéle M, tous ses couples de niveaux possibles sont

présents un méme nombre de fois dans le plan d’expérience P.». Pour construire un plan

orthogonal, le nombre de niveaux des facteurs doit étre défini. L’orthogonalité permet

d’estimer les effets moyens de facteurs sans craindre que les résultats soient déformés par les

effets d’autres facteurs. L’intérét de I’orthogonalité se résume dans les points suivants

o les coefficients relatifs & des actions distinctes ne sont pas corrélés, en conséquence, si
I’on retranche des actions du modele, les estimations des coefficients subsistants ne changent
pas,

a pour un nombre (n) de résultats observés, I’incertitude sur I’estimation des coefficients du
modéle est minimisée,

o I’estimation des coefficients du modgle et I’analyse statistique s’effectuent par de simples

opérations arithmétiques,

L’emploi des plans factoriels orthogonaux est limité par plusieurs contraintes :

o ils n’existent pas pour toutes les tailles de plan,

o ils n’admettent pas certaines combinaisons de niveaux interdites entre deux facteurs
quelcongques,

o ils sont trés cofiteux en expériences.
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111.2.4. Les plans associés aux modéles non-linéaires

Ces plans permettent de décrire 1’évolution non-linéaire de la réponse pour un nombre limité
de facteurs qui doivent étre quantitatifs et continus. La méthode employée est une démarche
séquentielle constituée d’une étape de planification expérimentale et d’une étape de

représentation sous forme de surfaces du comportement de la réponse.

Les modeles les plus utilisés sont des polyndmes du second degré car ils permettent une
démarche séquentielle. Dans ces plans, tous les facteurs sont quantitatifs et ’on cherche 2
estimer un modele quadratique de la forme :

y=lag +au+av+aguy.+ . J+ la,u +apv? +..]

‘part linéaire avec interactions part quadratique

Les matrices d’expériences les plus utilisées sont: les matrices composites, les matrices
hybrides, les matrices de Box-Benkhen. Leur inconvénient réside dans I’importance du choix
du modele dans ce type d’approche et la faible robustesse des plans obtenus pour cette non
validité du modele. Le second inconvénient tient au caractére résolument symétrique de ces
plans. Dans ce cas, leur application est limitée lorsque le domaine d’étude ne présente pas une
forme géométrique simple. L’un d’entre eux constitue une référence : les plans centraux

composites.

Exemple : Les plans centraux composites

Ces plans permettent I’étude d’un modéle quadratique et de prendre en compte les variations
non-linéaires grace 3 un complément d’essais. Les facteurs doivent étre quantitatifs et
maitrisés avec précision, car les valeurs des niveaux sont données par le plan. Tous les
facteurs pour lesquels on souhaite tester ’influence quadratique auront 5 niveaux, les autres

auront trois niveaux (tableau IV.1). Les valeurs extrémes des facteurs sur les branches

la nlan icovariant nar rotation en vue d’affaptusr des

nanuant Stra Antimicdac wnae randra
HGHHROHEHER HOIEHESH vt et

PeuYChr Sue CRUmSeSs poul IenliT O Pkl

........... X wyarismce conctante en font noint dounidictant dis centre A amaine  DPoiie
ylcvtmuua 4 variance constante en tout point &quidistant du cenire du domaine. Pour

déterminer les parametres du plan, on suppose que N est le nombre d’essais du plan
orthogonal, le paramétre o est supérieur & 1 et est calculé grice a la formule: 2 =4/N . Le

domaine de variation des facteurs est ramener a [-0.; +0. Ainsi, un facteur variant dans
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I'intervalle [Min ; Max] sera découpé en 5 niveaux : -@,, -1, 0, +1, +0. calculés selon le tableau

suivant :

Tableau II. 1. Calcul des niveaux des facteurs (plans centraux composites)

Niveaux Valeurs réelles

- Mll’l

-1 Min+Max__l_(Max_Min+Max)
2

0 Min+ Max
2

+1 Min+Max+i(M _ Min+Max,
2 o 2

+ 0o n ) Max

Ils sont définis comme suit :

0 un plan factoriel complet ou fractionnaire pour identifier les effets linéaires,

o des expériences au centre pour estimer la variance au centre du domaine, et,

o des points axiaux, situés sur les axes du systeéme 2 une distance £ o de ’origine (pour

quantifier les effets non linéaires et garantir I’isovariance par rotation).

AX
$ 0.
(-1,+41) (+1,+1)

- >
(-0,0) 0.0 (0 X
¢1,-1) (+1,-1)

® (0,-)

l:- ours TY A Dlan rnrmmanita nambéed masre An a1
1gu L 2aan SOTNPOSie SOhuT yvua feletive vauauu.e
Leurs valeurs dépendent du nombre de facteurs du plan et du critére de qualité choisi.
Souvent, o est calculé de fagon & rendre le plan rotatable. La variance de prédiction est alors

constante pour tous points équidistants du centre du domaine. Le plan composite centré pour

deux variables est représenté dans la figure 11-4.
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Les principales propriétés des plans centraux composites sont :

o Pisovariance par rotation: la vardance de D’estimation d’un essai est une fonction
polynomiale de la distance de ’essai au centre du domaine (point de coordonnées).

a Précision uniforme : si on augmente le nombre de répétitions de ’essai au centre, la
variance des estimations tend vers une constante sur le domaine expérimental (sphére de
rayon o centrée sur le centre).

o La quasi-orthogonalité : un plan central composite n’est pas orthogonal et ne peut jamais
I’étre. Cependant, en augmentant le nombre de répétitions de ’essai au centre, on tend vers

I’orthogonalité.

111.2.5. Les plans de mélange

Dans de nombreuses industries, notamment dans I’industrie agroalimentaire, un grand nombre
de produits sont obtenus en mélangeant deux ou plusieurs composants. Les propriétés du
mélange dépendent de la proportion de chaque constituant (Didier Mathieu et Roger Phan-
Tan-Luu, 1997). T est fréquent que I’on veuille traduire les variations d’une propriété en
fonction de la concentration des divers constituants. Les différents problémes de mélange se
distinguent des problémes généraux essentiellement sur le domaine expérimental, le choix des
expériences et les courbes d’isoréponses. En effet, habituellement, les facteurs sont
indépendants : I’expérimentateur peut fixer pour chacun d’eux des valeurs indépendantes les
unes des autres (niveaux). Dans e cas des mélanges, les facteurs sont les proportions de
chaque constituant. Ils ont deux particularités importantes :

o leur somme est égale & I'unité ; ils ne sont donc pas indépendants,

o leurs valeurs sont des nombres sans dimension, parfaitement comparables.

Dans un mélange, la somme des proportions des constituants est égale & 100 % ou 1.

I11.2.6. Les plans d’expériences optimaux

Les méthodes classiques de planification fournissent des plans d'expériences entirement
tabulés a priori. ls mélangent impliciternent le critére de qualité du plan et la méthode de
construction. Ils sont, entre autres, inadaptés & 1’amélioration d'un procédé qui est soumis &
des contraintes expérimentales sur ses facteurs. Du point de vue méthodologique, les plans
optimaux, bien que fondés des concepts similaires, relévent d’une approche radicalement
différente des plans classiques. IIs consistent & formuler le probléme de planification

expérimentale en un probléme d'optimisation et a résoudre ce dernier a l'aide d'outils
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numériques. Contrairement aux plans classiques, on ne sait pas ce que vaut le plan avant sa
construction, Toutefois, leur formulation en un probléme d'optimisation permet d'y intégrer
tout type de contraintes physiques. Pour cette raison, les plans optimaux sont souvent
considérés comme une approche alternatives aux plans orthogonaux qu’il faut utiliser quand

ils apportent un plus (domaine expérimental non symétrique par exemple).

Cette partie traite les plans d’expériences dits optimaux, ¢’est-2-dire fondés sur la théorie de

I"optimalité proposée par Jack Kiefer 2 partir de la fin des années 50.

II1.2.6.1. Définition des plans optimaux

Pour la résolution d’un probléme, plusieurs stratégies sont possibles.- Toutes ces stratégies
n’ont pas la méme efficacité et des critéres d’optimalité s’imposent. Les méthodes classiqﬁes
mélangent le critére de qualité du plan et la méthode de construction et ne permettent pas
d’améliorer un procédé soumis a des contraintes expérimentales spéciales. Les difficultés que
présentent les méthodes algébriques peuvent masquer le point essentiel de la construction
d’un plan (le choix des criteres de qualité 4 optimiser). Du point de vue méthodologique, les
plans optimaux relévent d’une approche radicalement différente des plans classiques. On ne
sait pas ce que vaut le plan avant sa construction. Cet inconvénient n’existe pas pour les plans
orthogonaux, dont on connait toujours les propriétés. Pour cette raison, les plans optimaux

sont souvent considérés comme un complément des plans orthogonaux qu’il faut utiliser

quand ils apportent un plus.

111.2.6.2. Définitions des critéres associés aux plans optimaux

La planification a pour but de fournir la série d'expérience qui permettra de construire un
"bon" modéle. Cette qualité du modéle s'exprime par le terme "précision” qui peut toutefois

prendre deux formes distinctes :

Qo un modele peut étre précis au sens oi les coefficients (@) aui le définiscent sont identifids
{ () \

avec une grande certitude. Ils reflétent alors au mieux la valeur "vraie" \ Jdes coefficients du

modele idéal.
o un modele peut étre précis au sens ot les prévisions qu'il fournit sont fiables, méme pour

des combinaisons de facteurs différentes de celles utilisées pour identifier le modele.
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De plus, une des qualités reconnue des plans d'expériences est l'isovariance par rotation
(rotatabilite). Un bon plan d'expériences doit en effet permettre de faire des prévisions dont la
variance dépend le moins possible de la combinaison de facteurs pour laguelle elle est
calculée. Par définition, on considére que la variance est minimale au centre du domaine et
que sa distribution ne doit dépendre que de la distance au centre. Enfin, la planification doit
&tre robuste vis-a-vis de I'inadéquation du modéle.
Afin de définir un plan d’expériences "optimal", il faut simultanément définir la structure du
modele pour lequel il est construit et le critere qui qualifie Ia qualité du plan (critere
d’optimalit€). Dans le cas d'une structure de modéle lingaire en les paramétres, le modéle
prend la forme matricielle suivante :
Y=0X.+¢
avec: Y, les réponses mesurées pour chaque expérience,

X, une matrice (n x p) qui caractérise le modéle & p paramétres

pour les n combinaisons expérimentales,

©, un vecteur des p paramétres inconnus du modele, et,

€, le vecteur d’erreur expérimentale.

Précisions des coefficients du modéle

La meilleure estimation des coefficients du modele est donnée par :

O=X"X)'XTY

(A

Si on remplace Y par son expression en fonction de X, il vient que
O=X"X)"'XT(XO+e)
doti: O=0+(X"X)"'XxTe

H_o=
7 -

ol le seul aléa dans le terme de droite de cette expression est l'erreur €.
La moyenne de I'erreur sur les parameétres s'ecrit donc :

E6-0)=0
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La variance de l'erreur sur les parametres est définie par :

Var(®) = E[(6-0)" ©-0)|=E(x"x)"X"e e X (XTX)"]

Var@®) = (X" X)) XTX(XTX) E(€Te)

Si on considére que les mesures sont non corrélées (i.e. E@E"e) =]

Var(®) =(X"X) (¢’ .)=(X"X)" o?

La variance de précision sur I’estimation des parameétres du modéle s’écrit :

Var(©®) = (XTX)" o?

Cette formule nous montre que la précision sur I’estimation des paramétres du modele est -
meilleure lorsque la variance de la réponse (6% sera faible (ce qui nous conduit a réduire
I’erreur de la répétabilité) et la matrice (XTX)'1 aura des termes faibles. A travers la matrice X,
la gualité du modéle (en terme de précision des coefficients) est donc directement liée au

choix des expériences a réaliser.

Précision des prédictions du modéle

Si I’on raisonne en termes de prédiction, les valeurs vraies et estimées, fournies par le modele
sont données par :

(=62

1Y =0Z+¢
L'erreur de prédiction est ainsi définie par I'écart :

P-r=(6-0)z+¢

On montre ainsi que la moyenne et la variance de l'erreur de prédiction s'exprime par :
EF-1)}=0
Var(P) = E[ - ¥ (7 -1)|= Elz" (6-0) (&-0)Z]

soit Var(H=2Z (X"X)" Z7¢?
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Cette dernitre équation montre que la variance de prédiction dépend, ici encore, de la
structure du modele et des expériences du plan (X) d'une part, et des expériences pour

lesquelles on veut une prédiction (Z) d'autre part.

Dans les deux cas, la minimisation de la variance dépend du plan d’expériences a travers la
matrice (XTX)‘I. Cette matrice est une matrice carrée, symétrique définie positive. Dés lors,
on constate qu’un plan d’expérience optimal est un plan qui minimise cette matrice selon un

critére déterminé.

La propriété la plus couramment recherchée pour de tels plans est appelée la D-optimalité. Ce
critére qui dssure que le déterminant de la matrice (X'X) est minimal, permet d’affirmer que
I’on maitrise globalement la précisién des coefficients du modele. Plusieurs algorithmes
permettent de trouver des plans D-optimaux mais relévent la plupart du temps de logiciels

spécifiques.

1I1.2.6.3. Les critéres d’optimalité d’un plan

1l existe plusieurs autres critéres qui permettent de définir la qualité des plans d'expérience a
partir de considérations statistiques. Ces critéres sont généralement en relation directe avec la

matrice X"X. Dans tous les cas, on distingue deux familles de critéres qui sont antagonistes :

o Ceux qui optimisent la précision sur les prédictions du modele.

Par ordre de quaiité Ies principaux criteres sont classés dans le tableau I1.2.

Dans la construction de plan optimaux, ’estimation de la répétabilit€ des mesures est
également importante. Elle permet de distinguer les effets des différents facteurs de P'erreur
expérimentale. Le choix de I'expérience répétée peut également &tre un critére qui définie, en

partie au moins, la qualité du plan d'expériences.
Au cours de la construction d’un pian d’expériences, il est important de choisir le critére de

construction qui conviendra le mieux 2 notre étude. Ce choix est difficile et conduit souvent &

considérer, pour des raisons de simplicité de calcul, la D-optimalité.
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Tableau I1.2. Principaux critéres de qualité pour la construction de plans optimaux.

Critére Représentation mathématique Signification
D-optimalité ~ Minimisation du déterminant de la Minimisation de la variance généralisée
matrice de dispersion (X"X)"! sur I’estimation des parameétres et une
g précision maximale sur les prévisions.
% A-optimalité*  Minimisation de la trace de la Minimisation de la moyenne des
7;5' - [ ¢ 711 ¢ (¢} (XTX)JW T T yariarices sur Testimmation des pararieties

—'Q; E-optimalité*  Minimisation de la plus grande Minimisation de la plus grande variance
é valeur propre de la matrice (X'X)" d’estimation des paramétres
é Conditionnement*  Minimisation du rapport de la plus Minimisation de la corrélation entre
. grande valeur propre de la matrice les parametres du modele

(X"X)" sur la plus petite

G-optimalité Minimise la plus grande variance Minimise la plus grande variance
de prédiction sur I’ensemble des d’erreur sur les prédictions dans
essais possibles le domaine expérimental
@ Li-optimalité Minimisation de la somme des . Minimisation de I’erreur moyenne
:*;i variances de prédiction sur sur les prédictions dans le domaine
:§_ I’ensemble du domaine d’étude expérimental
.‘L? L-optimalité Minimisation de la somme des variances Minimisation de I’erreur moyenne
2 de ‘prédiction sur un nombre fini d’essai sur les prédictions sur un nombre
j«é (Forme échantillonnée de la I-optimalité) fini d’essais sélectionnés
E Rotatabilité - Un plan est rotatable si la variance de Permet de rendre les courbes

prédiction est 1a méme pour tous points d’isovariance concentriques par rapport
équidistants du centre du domaine au centre du domaine expérimental.

expérimental

Remarque : les critéres marqués d’un * ne sont pas invariants dans.un changement de repére.

I11.2.6.4. Construction des plans eptimaux

Le principe de construction des plans optimaux consiste & rechercher les combinaisons des
facteurs qui optimisent le critére de qualité choisi. En présence de contraintes sur le domaine
expérimental, ’'usage de méthodes d'optimisation sous contrainte pour construire un plan
optimal devient alors nécessaire (Jean-Pierre Gauchi, 1997). La solution optimale (plan
optimal) peut &tre recherché a partir de la totalité du domaine expérimental ou & partir d’une

présélection d’expériences. Le deuxiéme cas permet une optimisation plus rapide en testant
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un nombre beaucoup plus restreint des possibilités dans & un domaine expérimental fortement

restreint.

Avec les méthodes de construction disponibles, la difficulté a converger vers 1’optimum
(global) du probléme et le temps de calcul augmente rapidement & mesure que la taille du

probléme augmente. 11 est alors nécessaire de recourrir & des algorithmes performants. Parmi
ces algorithmes, on peut citer }’algorithme du simplexe, I’algorithme du gradient conjugué ou

de quasi-Newton, le Recuit simulé ou I’algorithme génétique.

111.2.6.5. La répétition d’un plan optimal

L'estimation de la répétabilité des mesures est important dans toute €tude de plans
d’expériences pour pouvoir distinguer les effets des différents facteurs de [I’erreur
expérimentale. Répéter les combinaisons du plan permet d’estimer 1’erreur de répétabilité de
la réponse, et donc d’affiner ’analyse du modele par un test d’adéquation pour savoir s’il n’y -
a aucun oubli important dans le modele. Les effets d’une forte variabilité sur les résultats
d’expérience peuvent souvent étre réduits en effectuant I’expérience plusieurs fois. Il existe -
diverses méthodes pour estimer cette répétabilité, mais dans tous les cas cela consiste &
répéter plusieurs fois la méme expérience. Si tous les facteurs sont quantitatifs, le point

central du domaine d’intérét est préférable pour établire cette répétition.

111.2.6.6. Les avantages et les inconvénients des plans optimaux

Les plans optimaux sont plus souples et s’adaptent bien aux contraintes pratiques de
réalisation des essais, car ils permettent d’intégrer des contraintes expérimentales interdisant
des essais ou des combinaisons de niveaux. Ils sont économiques, car on peut choisir le
nombre d’essais pour analyser un modele précis, ce qui conduit a limiter volontairement le

nombre d’essais. s permettent également de prévoir un nombre de répétitions non uniforme

dans la construction du plan et de traiter un domaine expérimental contraint. Les plans
optimaux permettent une approche séquentielle : faire évoluer le modele en calculant des
essais complémentaires en nombre juste suffisant. Le plan est réparable dans le cas ol
I’expérimentateur s’apercevrait, lors de sa réalisation, que certains essais sont matériellement

irréalisables. Cette réparation consiste & récupérer des résultats d’essais existants et a les

compléter pour exploiter les résultats.
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La principale limitation des plans optimaux réside dans le fait qu’ils ne sont pas tabulés et
doivent étre établis au cas par cas. Leur construction implique alors le choix d’un critére pour
définir les conditions expérimentales & metire en csuvre et I’utilisation d’un caléulatcur pour
optimiser ce critére. Il est important A ce stade de prendre en compte toutes les contraintes qui
empéchent la réaljsation de certaines expériences. La définition du modgle est plus précise, le -

plan est construit pour un modéle donné et répond & un critére précis. C’est un avantage

— économique; mais-aussi-un-inconvénient; carles erreursdans la formalisation du probléme et —
dans le choix du modéle ne sont pas réparables sans faire de nouveaux essais.

Dans cette €tude, les plans d’expériences ont été construits pour optimiser le critére de

D optimalité. Un algorithme génétique a été utilisé pour construire -et étendre
sééuentiellement le plan d'expériences. Cet outil d’optimisation est présenté dans le Chapitre

4. 11 a également été utilisé pour déterminer les conditions optimales de la trempe & partir du

modéle polynomial construit.

1I1.3. Résumé

Parmi la diversité de choix des plans d’expériences, nous avons retenu pour notre étude les
plans d’expériences D-optimaux, en raison des nombreux avantages que présente ce. genre de
plans. Pour la planification expérimentale et la détermination des conditions optimales de la
trempe nous avons utilisé les algorithmes génétiques. Cet outil d’optimisation est présenté

dans le Chapitre 4.
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Deuxiéme partie - Chapitre 3

DEUXIEME PARTIE
CHAPITRE 3

MATERIELS ET METHODES

Cette parfie a pour but de présenter. les principaux matériels utilisés et les méthodes -
d’analyses mises en ceuvre dans le cadre de cette étude. Elle comporte le fermenteur de 20
litres, 1'outil de micro-malterie, les unités industrielles, ainsi que les principales méthodes

d’analyses et d’évaluations qualitatives des malts produits.

1. Matériel végétal

Les variétés d’orge utilisées pour les essais réalisées au laboratoire (fermenteur,
micromalterie) sont: de type Vanessa et Scarlett, fournies respectivement par I'TFBM et la
malterie du groupe Malteurop (Metz). En ce qui concerne les essais a plus grande échelle

(Industrielle), nous avons utilisé deux. variétés (Scarlett et Alexis).

II. Matériels de I’expérimentation
II.1. Fermenteur de 20 litres

La figure IXI-1 décrit le réacteur Biolafitte de 20 L. La cuve de trempage (1) contient le
mélange eau-orge et est posé sur un socle (6). Le fermenteur est équipé des sondes de mesure
du pII (i), dac ' 1a' tcr;pératu}e {4 Gv. du % d’oxy'géné aissoﬁs 7(3).7 La x’ég'ulatioﬁ uc la
température se fait par le biais d’une sonde de température et d’un bain-marie thermostaté (5),
qui permet la circulation de I’eau 2 travers la double enveloppe de la cuve du fermenteur et de
ramener la température de I’eau et de I’orge 4 la température de consigne fixée. Le fermenteur
est relié 2 un systéme d’aération constitué d’un manometre (7) pour fixer le débit d’air, d'une
vanne d’alimentation d’air et d’un systtéme de dispersion de I’air, placé dans la partie

inférieure de la cuve.
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Figure ITI-1 : Schéma d’un fermenteur Biolafitte de 20 litres.

I11.2. Micromalterie

C’est une malterie miniature de I'TFBM (Vandoeuvre, 54). Elle est constituée de 3 enceintes
indépendantes ol s’effectue pour chacune d’entre elles, une des étapes du maltage.
L’ensemble est contrSlé par un automate programmable. L’ organisation et la capacité de cette
micromalterie permettent de malter en simultané 8 échantillons d’orge de 1 kg. Une telle série
de 8 échantillons est appelée un bloc. Tous les essais de 1’optimisation du diagramme de
trempe ont été effectués sur la- micromalterie de 'LF.B.M, qui se compose : d’une salle de

trempe, de germination et d’une microtouraille.

11.2.1. la salle de trempe

Elle se compose de deux cabinets de trempe, équipés chacun de quatre casiers pouvant
contenir 2 kg d’orge, soit au total une capacité de 16 kg. Sur les deux cabinets, qui sont
indépendants, tous les paramétres importants de I’étape de trempe peuvent &tre régulés

(température, durée des phases sous €au et sous air pour chaque cabinet, température de
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trempe pour chaque casier). Un enregistreur dé température, placé a 'extérieur, permet de

vérifier et d’enregistrer en-permanence la température effective de chaque casier.

11.2.2. la salle de germination

Elle peut recevoir jusqu’a 40 kg de matiéres premiéres. Des paniers d’une capacité de 1 kg -

sont disposés autour d’un arbre central situé au milieu de la piéce et animé d’un mouvement

T de rotation continu, de facon a éviter 1es phénomienes de prise en masSsé au cours de la

germination, et & favoriser 1’aération des grains. Cette salle est thermostatée et I"hygrométrie y

est contrdlée. La température de la salle de la germination est enregistrée en permanence.

II.2.3t la micro-touraille

C’est une touraille de capacité huit fois 1 kg. Tous les paramétres de séchage (nombre et
durée des différents paliers de température) peuvent &tre programmés, Un enregistreur de
température permet d’évaluer en permanence la température de I’air, en dessous et au dessus

de la couche de malt.

I11. Méthodes analytiques

Le processus de maltage a été€ suivi dés le départ avec des analyses effectuées sur la variété
d’orge, des analyses et des suivis au cours de la trempe (sur 1’orge et I'eau de trempe), au

cours de la germination, surle malt vert et sur le malt sec.-La qualité des malts est évaluée en

malt, tandis qu’une autre I’est sur le mofit de malt. Toutes ces méthodes sont recommandées
par I’European Brewery Convention (EBC). Elles sont répertoriées dans I’ Analytica-EBC
(1987).

TIT1 Analysec enr la vari
TIL.1.1. Mesure de I’humidité

Sur I"orge de départ et le grain de malt vert, la mesure de I’humidité s’effectue sur une

quantité de 5-6 g d’orge préalablement essuyé et broyé en fine mofture. La dessiccation se
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111.1.2. Mesure de la sensibilité a I’ean

La mesure de la sensibilité & I’ean se fait en disposant dans des boites de Pétri (diametre de 10
cm) deux papiers filtres (Whatman n°l, d’un diamétre de 9 cm). Les deux boltes sont
humectées respectivement avec 4 et 8 ml d’eau, et 100 grains d’orge sont déposés 2 la surface
du filtre de chaque boite. Le nombre des grains germés est compté sur chaque bolte aprés 72
heures de conservation & 18°C. La sensibilité & I’eau s’exprime par la différence de grains
germés dans les essais 2 4 et 8 ml. Plus cette différence est grande, plus I'orge est dite

dormante .(tableau 11.1).

Tableau II1.1 : Echelle d’appréciation de I’orge en fonction de la sensibilité 4 1’eau.

Sensibilité a 'eau Appréciation
0-10% Presque sans sensibilité
11 -25% Peu sensible
26 -45% Sensible

Au dessus de 45% Tres sensible

111.1.3. Mesure de 1’énergie germinative

Ce test a pour but de déterminer le pourcentage de grains capables de germer dans les
conditions de I’essai. Deux méthodes de mesure sont utilisées :

La méthode de Aubry et Schonfeld, consiste & mettre 500 grains d’orge sur des plaques
métalliques préalablement recouvertes d’un coton et des feuilles de papier filtre. Avant
d’étaler les grains, les plaques doivent &tre humidifi€es et égouttées. L’ensemble est mis dans
une armoire thermostatée & 20°C. Les grains non germés sont comptés aprés 72 heures et 120
heures, en détachant & chaque comptage les grains germés pour libérer ceux qui ne le sont pas.

A la fin, on compte le pourcentage des grains germés apres 72 h et 120 h.
La méthode BRF est la méme utilisée pour la mesure de la sensibilité a I’eau, a la différence

que le comptage du pourcentage des grains germés ne se fait que sur ’essai 8 4 ml d’eau et

apres 72 heures.
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I11.1.4. Analyses microbiologiques

La mesure microbioclogique consiste & une quantification des bactéries, levures et moisissures
présentes dans ’eau de trempe et sur la surface de I'orge. Le dénombrement est effectué par la

méthode des dilutions décimales & partir de la suspension mere. Les milieux utilisés sont la

gélose (Nutrient Agar a 15 %) pour le dénombrement des bactéries, milieu MRS pour le .

dénombrement des bactéries lactiques et milieu PDA (Potato Dextrose Agar) mélangé avec

levures et les moisissures. La croissance des colonies se fait aprés incubation des boites de
Pétri & 25°C pendant 3 jours. L’identification est faite selon les caractéristiques

morphologiques des différentes colonies et exprimé soit en UFC /.g.d’orge ou UFC/ ml deau.

2. Analyses sur Peau de trempage
II1.2.1. Suivis du pH, température et % d’oxygéne dissous

Lcs mesures du pH, température et % d’oxygéne dissous dans I’eau de trempe sont effectuées
a4 I’aide d’un oxymétre de terrain. Cet appareil est un oxymétre portable WTW
(Wissenschaftlich Technische Werkstitetten, Welheim, Allemagne), Multiline P4, utilisable
au laboratoire et sur site industriel. Le fermenteur de 20 litres est équipé par des sondes de

mesure du pH, de températures et du % d’oxygéne dissous.

111.2.2. Dosage des produits de fermentation

Dans les conditions anaérobies, le développement de la microflore est accompagné par des
risques de fermentation et de production des différents acides (acide acétique, acide lactique
et acide butyrique) et d’éthanol. Ces différents produits ont été quantifiés par
Chromatographie Liquide Haute Performance (CLHP) (WATERS). Les échantillons 2

analyser sont prélevés dans ’eau de trempe et préparés par simple filtration sur membrane

Millipore 0,2 um. Les différents composés.sont séparés an sein-d’une colonne-pelypere Hpar-

un mécanisme mixte d’exclusion et d’échange de cations. En sortie de colonne, les molécules
sont repérées par deux détecteurs placés en série : un spectrophotomeétre U.V. 2 210 nm (pour
les acides organiques) et un réfractométre différentiel (pour I’éthanol). Les signaux issus des
deux détecteurs sont regus par une station d’acquisition et de traitement des données équipée
du logiciel Chroma (Biosystem). Ce dosage est réalisé hors ligne 4 l'aide d’un passeur

autornatique d’échantillons. L’étalonnage est réalisé avec une gamme de solutions agueuses
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des composés purs commerciaux des acides et de ’éthanol. Pour chaque molécule dosée, les
concentrations rencontrées dans 1’eau de trempe font toujours partie de la zone de linéarité.
Aucune dilution supplémentaire n’est ainsi nécessaire. La durée totale d’une analyse compléte

est proche de 15 min. Le tableau suivant présente les parametres retenus pour I'analyse.

Tableau I11.2 : Paramétres de 1’analyse en Chromatographie Liquide Haute Performance.

Volume injecté 10ul Température du four 65°C
Eluant H,S04,0,04 N Débit de la pompe 0,9 ml/min
Durée d’analyse 15.min Sensibilité 64

Chromatographie Liquide Haute Performance

M.6000 A : " Waters " Milford, E.U.A.

a

o Réfractométre différentiel R.410 Waters Milford, E.U.A.
a Spectrophotométre Lambda-Max 481 Waters Milford, E.U.A
a Injecteur automatique WISP Waters Milford, E.U.A
o Four pour colonne CLHP. HTR Waters Milford, E.U.A
o - Pompe spectraphysics P 1000 TSP Milford, E.U.A
o Colonne Polypore H (PPH — 257) Brownlee Lab Miford, EU.A

o Station d’acquisition et de traitement des données

o équipée du logiciel Chroma Biosystéme Dijon

a Sensibilité : 64

I11.3. Analyses sur le grain d’orge et de malt vert
111.3.1. Pourcentage des grains piqués

Au cours de I’opération de trempage, les cellules de I’embryon se trouvent abondamment
irriguées et se multiplient, ce qui se traduit par la sortie et la croissance rapide des radicelles.
On dit que le grain « se pique ». Le piquage de I'orge est obtenu généralement apres 36
heures de trempage. La détermination du pourcentage des grains piqués permet d’avoir une

idée sur Iefficacité de la trempe et du diagramme appliqué.
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Y11.3.2. Indice de trempe (test de Chapon)

Cet indice (Chapon, 1960), renseigne sur la distribution d’eau dans I’endosperme ; il dépend
d’une grande partie de la variété d’orge utilisée et du diagramme de trempe appliqué. Le test
consiste 4 mettre une centaine de grains d’orge (prélevés a différentes phases de trempe) dans
de l'eau ayant bouilli pendant 30 secondes. Les grains sont coupés en deux coupes

longitudinales, une moiti€ est rejetée et I'autre partie est utilisée pour la commodité de

 P’examen. L’examen des 100 demi-grains permet de classer les grains selon leur degré de

translucidité en quatre catégories :

0 Premiére section’ :complétement translucide
o Deuxiéme section : % translucide

o Troisiéme section : ¥z translucide
a

Quatriéme section : Y4 translucide
L’indice de trempe est calculé par 1’équation suivante :
IT=1*A)+Q2*B)+3*C)+(4*D) (éq.1)

A, B, Cet D, représentent respectivement le nombre de grains classés dans les sections 1, 2, 3
et 4. Selon le degré de distribution de 1’eau, cet indice varie entre 100 et 400. Pour atteindre

une bonne destribution de I’eau dans I’endosperme, 1’indice de trempe doit avoir une valeur

proche de 100.

I11.3.3. Suivi de la plumule

La plumule (indicateur de la désagrégation) traverse le testa et se glisse entre le testa et la
glumelle le long de la face dorsale du grain. Une plumule qui dépasse la pointe du grain est
appelée «hussard » et le grain est considéré comme sur désagrégé. La croissance de la
plumule doit se situer enire 80 et 95 % de la pointe du grain. La mesure de la longueur de la
plumule permet de distinguer 5 groupes (0.— 1/4), (1/4 — 1/2), (1/2 - 3/4), (3/4 ~1) et (>1), &

I’intérieur desquels les grains sont classés.

83



111.4. Analyses sur le grain de malit

1l existe trois types d’analyses de référence : (1) Recommanded Methods of analysis of the
institute of brewing, (2) Analytica-EBC (EBC, 1987), et (3) Methods of analysis of the ASBC

principalement utilisées en Amérique du Nord.

111.4.1. Mesure des taux de mati¢re séche

5 g de malt broyés sont pesés dans une capsule en aluminium, puis mis dans une étuve & 130
°C pendant 3 heures. La capsule est 4 nouveau pesée. Si on note Pyle poids de la capsule vide,
P; le poids de la capsule dans laguelle est introduite la prise d’échantillon de farine de mait, et
P,, le poids de la capsule aprés étuvage, le taux de matiére séche est donné par :

M.S=(P,—Pg)/ (P1-Po) - (6q.2) .

II1.4.2. Calcul des rendements

Le caleul des rendements permet d’évaluer la perte de matiére au cours du maltage, due 2 la
perte de radicelles et 2 la perte par respiration. Il peut renseigner sur le rendement de matiéres
des orges. Le rendement commercial (R %) représente la masse de malt dégermé obtenu
(Mm) & partir de ’orge mise en trempe et exprimé en %.

R =100 * Mm /Mo (¢q.3)

La freinte apparente (Fa), représente la perte totale de matiére par rapport & l'orge et est
" .
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la trempe et pertes de radicelles.
Fa =100 * (Mo — Mm) / Mo (éq. 4)

La freinte réelle (Fr), comprend les matiéres dissoutes 2 la trempe, les pertes par respiration et
les pertes par radicelles, exprimée en %.

Fr=[100 * (100 — Ho) ~ R * (100 - Hm)1/ (100 - Ho) (6a. 5)
Qu encore :

Fr=[(100 * (Mo * (100 - Ho)) — Mm * (100 — Hm)] / Mo * (100 — Ho) (éq. 6)

Si des prélevements ont été effectués au cours du maltage, il faut en tenir compte :
Fr=[(Mo * (100 - Ho) - 3, jmj * (100 — hj)) ~Mm * (100 - Hm)] /
(Mo * (100 ~ Ho) - 3, jmj * (100 — hj) (éq.7)
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Les pertes par radicelles Pra, exprimés en % sont calculées par I’équation suivante :
Pra = [100 * Mr *(100 — Hr) / Mo * (100 — Ho)] (éq:8)

Au cas ol il'y a des prélévements, la perte par radicelle est calculée par I’équation suivante :

Pra = [100 * Mr * (100 - Hr)] / (Mo * (100 — Ho) - . jmj * (100 — hj)) (éq.9)

-.La perte par respiration.et.trempe (Prt)-exprimée en. %, représente la différence-entre-la freinte.—. -
réelle et les pertes par radicelles.
Prt =Fr—Pra (éq. 10)

avec :

Mo : masse d’orge mise en trempe

Ho : humidité de I’orge

mj :masse de prélevement j

hj :humidité de prélévement j

> :somme de :

Mm : masse du malt aprés dégermage

Hm :humidité du malt aprés dégermage

Mr :masse de radicelles en kg

Hr :humidité de radicelles

111.4.3. Taux de friabilité (méthode Analytica EBC)

Il exprime la désagrégation physique du grain lors du maltage. Un échantillon de malt (50 g)
est placé dans un tambour dont la paroi est une grille d’acier inoxydable. Les grains sont
pressés contre le tamis tournant, par un disque de caoutchouc pendant 8 minutes. Passé ce
temps, on pese le contenu du tambour. Les grains entiers GE (un grain est considéré comme
entier si sa taille dépasse les trois quarts d’un grain) sont triés et pesés. Puis I’ensemble du

contenu du tambour y compris les grains entiers sont passés-au tamis vibrant i fentes de 2,2 x

23 mm pendant 60 secondes. Les grains retenus sont pesés. Cette fraction représente les
« gfajns insuffisamment désagrégés » ou GID, ramené a 100 g. La friabilité correspond & 100

% de grains désagrégés moins le GID (tablean IIL3).
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Tableau TI1.3 : Appréciation des malts en fonction du pourcentage de friabilité.

Appréciation % de friabilité
trés bon > 81
bon 78-81
moyen 75-78
insuffisant <75

111.4.4 Taux de protéines totales

11 se détermine sur un échantillon de farine d’orge ou de malt de granulométrie 0,2 mm selon
la méthode de Kjeldahl. L’échantillon est minéralisé en présence d’acide sulfurique et d’un
catalyseur (sélénite de mercure). L’ammoniac formé est déplacé de son sel par une base forte
(NaOH), entrainé par la vapeur dans une solution d’acide borique, puis titré par une solution
diluée d’acide fort (H,SO4 0,05 M) en présence d’un indicateur coloré.. La quantité de
protéines correspondante est obtenue en multipliant la valeur obtenue par le coefficient 6,25.
Le brasseur recherche des malts qui ne sont pas trop riches en protéines. Les taux sont

considérés comme trés bons entre 10 et 11 % et moyens entre 11 et 11,5 %.

111.4.5. Désagrégation au Calcofluor

Elle estime I'homogénéité et le taux de désagrégation biochimique du malt. Les parois
cellulaires de I’endosperme des grains, riches en B-glucanes, sont progressivement dégradées
au cours du maltage. Ce processus est mis en évidence en colorant les parois cellulaires qui
restent intactes A I’aide d’un fluorochrome appelé Calcofluor et qui se fixe de maniére
spécifique sur les B-glucanes. Les grains sont coupés longitudinalement et les demis grains
sont placés sur une plaque qui est alors observée sous lumitre ultra-violette. Une fluorescence
bleue clair se produit dans les parties non désagrégées alors que les parties désagrégées
apparaissent en bleu foncé. Pour chaque grain, le taux de désagrégation est représenté en
pourcentage par le rapport de la surface désagrégée de I’endosperme 2 la surface totale de
Pendosperme. Ce caleul est effectué pour 100 grains. Chaque grain est alors classé dans l'une
des 5 catégories suivantes :

a (0) 0% <taux< 5%

o (1) 5% <taux< 25 %

o (2) 25% <taux < 50%
3y S0%<taux< 75%

o @) T5% <taux < 95%

I}
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a (5 95 % < taux < 100 %
La dégradation an Calcofluor est donnée par la formule
D=0.[0]1+0,125.{11+0,375.[2] + 0,625 . [3] + 0,875 . [4] + 1 . [5]. (6q.11)

ot [01, [1], [2], [3], [4], [5] représentent respectivement le nombre de grains dans les

catégories (0), (1), (2), (3), (4) et (5).

L’homogénéité Calcofluor est donnée par la formule :

H =(100-2+100A — D? (éq.12)
ot A=0.[0]+0,125% [1]+0,375%. [2] +0,625%. [3] + 0,875%. [4] + 1 . [5].

I11.4.6. Vitesse de filtration Tepral

Cette mesure permet de déceler les malts pouvant causer des problémes de filtration au
brassage. La validité de cette méthode tient compte du rapport : eau/mouture du diagramme
de température et du lavage des dréches qui sont proches des réalités industrielles. La figure

IT-2, montre la cellule de filtration Tepral.

“MAISCHE A 75°C ' ‘ Jg-—— EAU D
POTAMALT ﬁv{
MISE A L’AIR
L'Z! MANOMETRE

AZOTE
pAy ] i
+ _ | DETENDEUR - REGULATEUR
EAU 80°C ___>|:
!2@
; # ; COUCHE FILTRANTE

LT i

BALANCE ENREGISTREUR

Figure HI-2 : Cellule de filtration Tepral.
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Mazériels et Méthodes

On réalise un brassage comportant trois paliers de 15 min. Les températures de ces paliers
sont respectivement de 50°C, 63°C et 75°C. Les montées en température entre deux paliers se

font 2 raison de 1°C par minute (Figure III-3). La filtration du mofit obtenue se fait & chaud et

SOus pression.

Température
75°C Filtration
63°C T
50 °C
P Temps

Diagramme de brassage

Figure ITI-3 : Paliers des températures de la filtration Tepral.

I11.5. Analyses sur le moiit de malt

Le malt réduit en farine (50 g, & une granulométrie de 0,2 mm) est empété avec de I’eaun
distillée & 45 °C (200 ml) dans un bécher métallique, puis, placé dans un bain-marie avec
agitation afin d’y subir un diagramme de brassage simulant celui d’une salle & brasser. Ce
diagramme consiste en un palier a 45 °C pendant 30 min suivi d’une montée en température &
70 °C (montée de 1 °C / min), puis, d’un second palier pendant 60 min avant refroidissement
4 20 °C. Le volume de mofit est ajusté a 450 ml et filtré. Les analyses réalisées sur ce mofit

sont :

1I1.5.1. Extrait soluble du moiit ou extrait fine mouture

1 exprime le rendement du brassage ou la quantité de matieres solubilisées au cours de ce
brassage conveniionnei. La iencur en caitait osi caicuide & pariu de la deusiié du inoli a 26 °C
4 I’aide d’un pycnomeétre. La teneur en extrait du mofit en g pour 100 g de mofit est iue dans
des tables officielles Foldiner et Klemenn pour le saccharose. La teneur en extrait du malt sur

matiére séche est alors donnée par la formule :

E =100 * P* (H + 800)] / [(100 — P) * (100 - H)] (éq..13)
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oll, P : désigne la teneur en extrait du mofit
H : la teneur en eau du malt

800 : correspond 2 la quantité d’eau distillée ajoutée au brassage pour 100 g de malt.

111.5.2. Différence fine-grosse mouture

Elle représente la différence d’extrait soluble entre I'extrait fine mouture et un extrait d’une
farine de malt dont la granulométrie est de 1 mm. Des extraits peuvent &tre calculés sur grosse
mouture et sur fine mouture. La différence des deux extraits renseigne sur la désagrégation.
En effet, si la grosseur de la mouture a une influence sur le rendement, on peut conclure 4 une

insuffisance de la désagrégation (tableau IIL.4).

" Tableau IIL4 : Appréciation de la désagrégation en fonction de la différence d’extrait.

Désagrégation Différences
tres bonne <13
bonne ' 1,3-1,9
normale : 2,0-2,6
passable 2,7-3,3
mauvaise >33

II1.5.3. Taux de protéines solubles

Cette mesure exprime les performances de la protéolyse du malt et se mesure par la méthode
de Kjeldahl. L’azote soluble mesuré par cette méthode est multiplié par 6,25 pour obtenir le

taux de protéines solubles. Le taux moyen rencontr€ est de 3,5 2 4,5 %.

111.5.4. Viscosité du moiit

La mesure se fait & 20 °C avec un viscosimetre a chute de bille.

I11.5.5. pH du moiit

Le pH du mofit de malt se situe généralement dans I’intervalle de 5,9 4 6,1.

II1.5.6. Couleur du moiit et Ia surcoloration ou Kz
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I11.5.7. Indice Kolbach

Indice de Kolbach, appelé aussi indice de désagrégation chimique représente le rapport du
taux de protéines solubles sur le taux de protéines totales en pourcentage. Pour un malt qui
renferme 10 % de protéines totales, I’échelle de désagrégation en fonction de cet indice est

représentée dans le tableau IIL5.

Tableau IIL5 : Appréciation de la désagrégation selon I'indice Kolbach.

Désagrégation Indice Kolbach
trés bonne >41
bonne 35-41
insuffisante <35

I11.5.8. Atténuation limite

En brasserie, on nomme atténuation, la diminution de la densité de la biére durant la
fermentation de son extrait. En fabrication, on ne considere que I’atténuation apparente car
elle s’obtient directement par une simple mesure de la densité de la biere. Cette atténuation
s’exprime par rapport & ’extrait de départ de la fermentation, donc en % de !'extrait primitif.

L’évolution de l'atténuation pendant la fermentation et sa valeur finale permettent de
contrdler I’état physiologique de la levure et son pouvoir fermentaire. Cette analyse a pour
objectif de mesurer la fermentescibilité du moft. Le modt est bouilli et fermenté en
laboratoire. A partir de la densité initiale et la densité finale, on peut évaluer le pourcentage de

sucres fermentescibles.

111.5.9. Pouvoir diastasique

1l renseigne sur I’hydrolyse de I’amidon par les o et B-amylases sans spécifité d’action. 11 a
pour but de mettre en évidence I’activité combinée de P'a-amylase et de la B-amylase dans des
conditions de réaction normalisée. Les enzymes du malt sont extraites dans de 1’eau distillée &
40 °C, Une sclution d’amidon normalisée et alore hydrolyede nar Hextrait obterm Tes sneres
réducteurs formés sont mesurés par io

maltose produit par 100 g de malt ou en Windish Kolback (W.K). Les valeurs moyennes du

pouvoir diastasique se situent entre 200 et 250 W.K.
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111.5.10. Azote a-aminé

Cette mesure permet de déterminer la teneur en acides aminés libres qui influencent la
multiplication de la levure et le goit de la biére finale. La mesure se fait par colorimétrie & la
ninhydrine directement sur le mofit d’analyse. On considére que ce taux est normal lorsqu’il

est compris entre 130 et 160 mg pour 100 g d’extrait.

111.6. Fermentation Kirin
Technique de culture

Cette mesure permet de déceler les malts pouvant causer des problémes de fermentation au
brassage. 300 grammes d’un échantillon de malt sont moulus de fagon a obtenir 45 % de
farine fine, et sont versés dans 1,8 litres d’eau suivant la procédure du malt conventionnel’
EBC. Le mélange est filtré a travers du coton hydrophile puis 2,5 g de houblon sont ajoutés a
1,2 litres du moft obtenu. On fait bouillir ce denier pendant une heure ; on le refroidit & 8°C et
on le filtre sur papier, puis, on ajuste le mofit & 11,5 °P. 3,5 grammes de levure de brasserie
sont dispersés dans un litre de moiit. Aprés agitation, le moft est versé dans un cylindre de
verre que 1’on maintient & 8°C pendant 8 jours. La quantité de levures en suspension est

déterminée chaque jour & une longueur d’onde A = 800 nm.

Calcul des vitesses spécifiques

Les vitesses spécifiques permettent d’évaluer les performances de 1 gramme de levure.
La vitesse spécifique de croissance p (en h™') est donnée par :

rx 1 dx

S Y w

r’”’x : la vitesse de croissance
La vitesse spécifique maximale de croissance représente la pente du Ln X (ou Ln DO) en

fonction du temps (Ln X = f(t)).

La vitesse spécifique de consommation des sucres gs (en g.g”.h™") est donnée par :

r’s 1 ds

gs=—— = —

X X dt
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DEUXIEME PARTIE
CHAPITRE 4

METHODES D’OPTIMISATION

I. Introduction

L’ optimisation est une finalité de la méthodologie de notre étude. Elle conduit & déterminer la
combinaison des niveaux des parameétres d’entrée a retenir pour atteindre I’objectif fixé sur le
systéme étudié. Elle utilise le modele pour identifier les conditions opératoires qui optimisent
la trempe. La planification permet une organisation optimale des expériences et une réduction
importante de la charge expérimentale nécessaire pour construire ce modele. Elle implique
également une phase d’optimisation des critéres des plans optimaux.

Les méthodes d’optimisation sont nombreuses et sophistiquées et peuvent étre classées selon
deux groupes :

a Les méthodes déterministes : ces algorithmes permettent de trouver des solutions de
maniére méthodique et déterministe et ils sont utilisés pour des petits plans. Parmi ces
algorithmes on peut citer Ie simplexe et le gradient conjugué.

a Les méthodes stochastiques : ces algorithmes permettent de se rapprocher de I’optimum
recherché. Ils sont qualifiés de méthodes heuristiques. Parmi ces algorithmes, on peut citer le

Recuit simulé et les algorithmes génétiques.

Pour permettre une optimisation efficace des performances du procédé étudié (% de
friabilité), plusieurs méthodes peuvent étre utilisées. Le Recuit simulé est une heuristique trés
générale d’optimisation, basée sur une analogic thermodynamique. L ’algorithme procéde par
moditications aléatoires d’une solution de départ tirée au hasard. Les inconvénients de. cet
algorithme résident dans le fait qu’on ne peut trouver qu’un seul optimum et que sur une seule
réponse & la fois. De plus, la détermination de I’optimum recherché n’est pas garantie. Pour
déterminer strement I’optimum il faut appliquer plusieurs fois le Recuit simulé, ce qui
nécessite un temps considérable de calcul. Pour cette raison les algorithmes génétiques

présentent une bonne alternative pour I’ optimisation du procédé.
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1. Algorithmes génétiques
11.1. Introduction

Plusieurs techniques d’optimisation basées sur I’évolution naturelle, imitent les principes des
processus d’évolution organique (Holland, 1975). Ces bio-algorithmes imit€s du modele
d’apprentissage collectif des populations regroupent les algorithmes génétiques (A.G) et les
stratégies d’évolution (S.E) (Bicking, 1994). Les deux techniques utilisent les principes de
mutatioh, sélection et recombinaison, appliqués a une population d’individus. L’algorithme
utilisé, développé au sein du laboratoire combine les propriétés des deux types de stratégies
pour exploiter au mieux les potentialités de chacune d’elles. Il permet une exploration plus
compléte de ’espace de recherche et une meilleure convergence sans perte dela diversité de
la population. Les algorithmes génétiques dont les individus sont codés génétiquement
présentent un large champ d’application et ils ont I’avantage de travailler directement sur les
fonctions sans nécessité de dérivation compliquée. Avant de modéliser les principes
d’évolution naturelle, il faut définir une représentation génétique du probléme 2 traiter. Ainsi,
pour une fonction multivariable, les variables sont représentées par un.code génétique
identique & celui de ’A.D.N. On parle ainsi d'individu (vecteur) caractérisé par ses alléles

(valeurs).

11 existe deux types de représentation d'un individu : haploide et diploide.

o Dans la représentation haploide, un individu est déterminé par un chromosome (composé
de génes).

o Dans la structure diploide, les individus sont caractérisés par son génotype composé d'une
paire de chromosomes et un vecteur de dominance. Les deux chromosomes représentent le
patrimoine génétique de l'individu dont seule une partic est apparente ou. s'exprime
(phénotype). Chaque ali¢le du phénotype est alors, I’expression des alitles de 1'un des deux

chromosomes. Cette expression est régie par le vecteur de dominance.

11.2. Fonctionnement général des algorithmes génétiques

L’algorithme génétique simule I’évolution d’une population d’individus par des opérations de
croisement, mutation entre individus (figure IV-1). Cette évolution repose sur une sélection
élitiste des individus fondée sur leurs « performances » (critére que ’on souhaite optimiser).

Les individus éliminés sont remplacés par le fruit du croisement des individus survivants.
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[ Création d'une population initiale J

Evaluation des performances
et classement des individus

' Solution atteinte”
(la population contient
la solution)

"~ Critere d'arrét
satisfait ?

Figure IV-1. Représentation générale du fonctionnement de 1’algorithme génétique:
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Les meilleurs individus sont ceux qui ont le plus de chances de survivre d’une génération &
Pautre. La procédure d’optimisation est arrétée Jorsque tous les individus sont considérés

comme « performants » selon un critére d’arrét & définir.

Cet algorithme est appliqué de la méme fagon & une population composée d’individus |
représentant un plan d’expériences (recherche de plans d'experiences optimaux) ou un
diagramme _de trempe (optimisation des performances de la trempe). Notre outil

d'optimisation est un algorithme génétique de type diploide.

11.2.1. Codage des individus

Un individu correspond 4 un ensemble de-valeur (un plan d’expériences ou un diagramme de
trempe) pour lecjuel on doit évaluer les « performances ”. Les -individus diploides sont
représentés par deux chromosomes (C1 et C2) possédant chacun un nombre déterminé de
génes et un vecteur de dominance (figure IV-2), indiquant quel allzle des deux chromosomes
va s’exprimer pour donner le phénotype (les valeurs apparentes). Pour chaque facteur étudié
et pour uniformiser les grandeurs, le domaine d’évolution de la population peut étre normé

dans un intervalle de {0 ; 1].

Valeurs Valeurs
masquées apparenties
C1 c2 Dominance
x’ x*? dx b'e
y 2 y 2 dy y
génotype - phénotype

Figure IV-2. Codage d’un individu dipioide.

Dans ce cas, x=d x+(1-d)x"

avec, dxe {0 1}

€
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Dans notre algorithme, on distingue les individus homozygotes et hétérozygotes.

o Les premiers possédent un génotype constitué de deux chromosomes identiques (analogue
3 un individu haploide).

o Les seconds individus (hétérozygotes) possédent un génotype constitué de deux

chromosomes différents.

.. Laphase @’initiation de-1’algorithme consiste 2 initialiser de-fagon-arbitraire*l'ensemble des -
individus. Cette population initiale est généralement obtenue par répartition aléatoire dans

’espace de recherche.

11.2.2. Evaluation

Dans cette étape on calcule la fonction critére & optimiser pour I’ensemble des individus de ia
population. Cette fonction permet de définir les performances d’un individu. Les valeurs
obtenues permettent de comparer les individus les uns par rapport aux autres afin de les
classer du meilleur au plus mauvais. Les résultats permettront soit d’arréter 1’algorithme
(population "suffisamment performante”), soit de - sélectionner les individus utilisés -pour
générer une nouvelle population aprés avoir éliminer les individus les moins performants

(sélection).

11.2.3. Sélection

Le principe de la recherche d’optimum par ’algorithme génétigue est de-faire évoluer la
population par générations. Cette évolution se fait en appliquant, en premier, une sélection
puis des opérateurs génétiques. La sélection permet le choix des individus & conserver et qui
vont survivre d’une génération  1'autre. Si elle s’applique uniquement aux enfants, elle est
dite extinctive (pas de survie des parents). Si les enfants comme les parents participent & la

sélection, elle est dite conservative.

Dans notre cas, une sélection élitiste et conservative ‘est utilisée pour garantir la survie des
meilleurs individus an cours des générations: Si on considére que (s) le taux de survie et (N)
la taille de la population. Les (N.s) meilleurs individus de {a génération (g) sont conservés et

constituent ’ensemble des parents potentiels pour engendrer la génération (g+1).
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11.2.4. Croisement

Le croisement est utilisé pour générer un nouvel individu et recompléter la population. Deux
parents choisis aléatoirement dans la population survivante donnent naissance & un nouvel
individu (enfant). Le croisement s'effectue dans une phase ot chaque parent donne un de ses
deux chromosomes 2 ’enfant. Si un enfant est moins bon que le plus mauvais des parents de .
la génération précédente, il n’est pas conservé (mortalité infantile). La phase de naissance
s’arréte 16rsque la population a retrouvé sa taille initiale N.

On a distingué les deux types d'individu diploide hétérozygotes et homozygotes. Les
techniques de croisement sont différentes en fonction du type d’enfant & naitre (homozygote
ou hétérozygote). La proportion de naissance de 'un des deux types d'individus est un des

parametres de réglage de la méthode d'optimisation.

Individu hétérozygote

Dans le cas de la naissance d'un individu hétérozygote, la paire de chromosome de l'enfant est
composée par une distribution aléatoire (équiprobable) des alleles du génotype du "pére" pour

e premier chromosome et de la "mére" pour le second chromosome. Le choix du vecteur de
dominance pour I’enfant suit les régles du tableau IV.1.

Ces régles de dominance permettent de conserver les caractéristiques de dominance des
parents. Ceci favorise la convergence de I’algorithme du fait que les enfants sont supposés

étre meilleurs que les parents. Ce type de croisement est illustré par la figure IV-3.

Tableau IV.1. Choix des dominances lors de la génération d’un nouvel individu.

Dominance de I’alléle sélectionné pour le parent 1

Récessif Dominant

Dominance de I'alléle  Récessif (1) Dominance aléatoire (2} Dominance de 1allele

sélectionné pour le du chromosome i
parent 2 Dominant  (3) Dominance de 'allele  (4) Fonction du meilleur
du chromosome 2 parent
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Parents Enfant

¢l

aléatoire’

dx

dy

T ’ .
¥ aléatoire
Ll

Figure IV-3. Naissance (cas diploide-hétérozygote).

Individu homozygote
Dans le cas de la naissance d'un individu homozygote, le phénotype de l'enfant est d'abord

construit puis dupliqué pour former les deux chromosomes identiques. La dominance est fixée
a 1 pour chaque alléle. Le phénotype de l'enfant est obtenu par une combinaison linéaire
aléatoire du phénotype des parents. Ce croisement est caractéristique du croisement des

individu dans un codage haploide. Ce type de croisement est illustré par la figure IV-4.

Parents Enfant

—

Figure IV-4. Naissance (cas diploide-homozygote).
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Dansce cas, x=a.x +(1-a).x,

avec, ¢t aléatoire € [—0.2,1.2]

1L2.5. Critéres d’arrét

Le critére d’arrét de 1’algorithme traduit le fait que la population obtenue est suffisamment
homogene. L’ algorithme s’arréte lorsque, dans une méme génération, 1’écart entre le meilleur
individu et le plus mauvais est inférieur & une précision choisie. Un deuxieme critére d’arrét

peut étre défini en cas de non-convergence pour éviter une exécution infinie (nombre d’appels

de fonction).

I1.3, Réglages paramétriques

Pour un meilleur fonctionnement et exécution de [Dalgorithme génétique, différents

Parametres doivent étre choisis avec attention et adaptés pour chaque application.

IL3.1. Taille de la population N

Les performances et les efficacités de 1algorithme génétique dépendent en grande partie de la
taille de la population. Une population plus petite limite le taux de "couverture” du domaine

de recherche de I’optimum. En contre-partie, une population plus importante nécessite plus de

Q.

elle :aggﬁ que le nombre de

temps de caicul. La taille de la population doit &tre choisie de telle facon que

er

Variables considéré soit inférieur & 5 % de la taille de la population.

11.3.2. Taux de survie (s)

Le taux de survie (s) représente la proportion de la population qui servira de parents potentiels
Pour engendrer la génération suivante. Le bon choix de ce paramétre permet le bon
renouvellement de la population tout en conservant une diversité génétique suffisante des

la vitesse de convergence de I’algorithme génétique. U

individus. Son choix conditionne n
taux trop faible élimine beaucoup d’individus et peut conduire & une convergence prématurée

vers un optimum local.
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11.3.3. Précision P

La précision est liée au critére d’arrét et doit étre suffisamment petite. Elle influence
essentiellement la qualité de la solution et exprime une certaine concentration de la population

autour de I’ optimum.

1.3.4. Taux d’homozygotie H

it

Une rapidité de la convergence peut étre assurer par ce parametre. Un équilibre entre
I’homozygote et I'hétérozygote permet d’exploiter les proportions de convergence des

algorithmes haploides (équivalent homozygote) et diploides.

11.3.5. Taux de mutation M

Au cours de la naissance des enfants, des mutations doivent intervenir entrainant la naissance
de nouvel individu dont les deux chromosomes et la dominance sont aléatoires. La mutation
assure une meilleure convergence vers une solution en augmentant la diversité de la
population et en réduisant la perte du matériel génétique. Cependant, pour ne pas ralentir
inutilement la convergnece de I’algorithme, le taux de mutation doit étre faible. Le choix de
0,01 est le plus fréquent et, est proche de la valeur rencontrée & I’état naturel. Les paramétres

de ’algorithme génétique sont résumés dans le tableau IV.2.

Tableau IV.2. Paramétres et conditions de fonctionnement de I’ algorithme génétique.

Paramétre Symboie Valeur Fchelle
Taille de la population N Selon la dimension du probleme et
la puissance de calcul
Taux de survie s 0,2 [0;1]
Précision P 10% <10% en général
Taux d’homozygotie H 0,5 [0;1
Taux de mutation M 0,01 [0;1]

111, Application des A.G. & ’optimisation de la trempe

L’algorithme génétique est utilisé & la fois pour la planification expérimentale et pour la

détermination des conditions optimales de 1a trempe.
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Planification expérimentale

Le plan d’expériences est composé des expériences imposées et des expériences
complémentaires. L’ algorithme génétique procéde  la recherche dans le domaine d’étude des
individus qui correspondent chacun & un ensemble d’expériences complémentaires. La

performance 2 maximiser représente le déterminant de la matrice XX (critere de D-
optimalité). La matrice X est construite & partir des expériences imposées et de celles
proposées par l'algorithme. Les plans dont la performance est la plus faible seront rejetées par
I’A.G. et une nouvelle sélection est entreprise jusqu’a I’obtention finale d’une population

composée uniquement de plan d’expériences performants « optimaux » (figure IV-5).

Algorithme , Individus
génétique
diploide

A

expériences
complémentaires
expériences H
disponibles Matrice
Fischer
defX™X)

Figure IV-5. Utilisation des algorithmes génétiques dans la planification expérimentale.

Le méme principe est appliqué pour la recherche des conditions optimales de la trempe. Un

individu représente dans ce cas, un diagramme de trempe (codé avec trois allgles).

L’algorithme génétique recherche et sélectionne parmi un ensemble d’individus, Ies

diagrammes qui présentent le plus faible critére J. Dans ce cas, le critére J représente 1’écart
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entre la friabilité modélisée et la friabilité cible (85 %). L'optimisation de la qualité de la

trempe a €té réslisée sous deux formes :

La premitre forme d’optimisation (figures IV-6 et IV-7) consiste & la recherche d’un unique
diagramme de trempe optimal. Elle a ét€ appliquée pour chaque critére modélisé (%
d’humidité, indice de trempe, % des grains piqués et % de friabilité). Par exemple, pour
atteindre une friabilité de 85 %, 1'algorithme génétique sélectionne les expériences qui
minimisent le critére J définit par :

J =(F(x)—-F*?

olt F* représente la cible recherchée (¢f. figures IV-6 et IV-7).

I A

o 4

Xopt

Figure IV-6. Optimisation par critére (obtention dun seul optimum).

Algorithme
génétique 1T 3 Diagramme de trempe Cible
diploide — f

*

Critére
b f(x) -——!
i
W
vy

J=(fxy-s"7)

modéle

Figure IV-7. Utilisation des algorithmes génétique dans I’optimisation des performances du

procédé.
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La deuxiéme forme d’optimisation (optimisation par domaine) consiste a introduire une
tolérance sur le critére & optimiser. Elle est appliquée a l'optimisation de performnces de la
trempe exprimée en terme de friabilité. Un écart (gr+) est toléré sur la friabilité ciblé.
L'objectif est alors définit par une friabilite de 85 = 5 % (figure IV-8). L algorithme génétique

recherche un ensemble de diagrammes qui permettent la minimisation du.nouveau critére J

définit par :

Si (F(x)—F*)<é&p I'=0
Sinon : Ji=(F(x)=F¥)? -¢,.
7oA
Epr
0 TS SN >
Figure IV-8. Optimisation par domaine.

En d’auires termes, les individus {diagrammes) qui conduisent & des friabilit€s dans e

domaine de 85 £ 5 % sont considérés comme d’égale performances.

La procédure d’optimisation est alors celle décrite sur la figure IV-7 en remplagant J par J°.
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TROISIEME PARTIE
CHAPITRE 5

EFFET DE L’AERATION SUR LA QUALITE DE LA

TREMPE ET DUMALT .

L’étude bibliographique a montré que les connaissances de I'impact de la trempe sur la
qualité finale du malt sont trés limitées. Un travail important doit étre entrepris pour acquérir
des connaissances de base sur les conditions de la trempe, en vue d’une amélioration du
procédé de maltage. Ce chapitre est consacré a 1’étude de I'effet de 1'aération de la trempe sur
la qualité de 1’orge en fin de trempe et sur la qualité du malt fini. Les études seront effectuées

tant 2 I’échelle industrielle que laboratoire.

1. Etude de la trempe industrielle

Le suivi de la trempe industrielle permet de faire un état des lieux et d’avoir une idée sur
I’effet de la trempe selon les différentes formes d’aération appliquées sur la vitesse de

germination de 1’orge et le développement microbien.

L1. Conditions expérimentales

Afin d’étudier I’effet de 1’aération sur la qualité de la trempe et la germination de I’orge, trois

trempes ont été suivies sur trois groupes de malteries différentes :

La premitre trempe a été suivie dans une malterie du Groupe des Grandes Malteries
Modernes (Lille). Elle a été réalisée sur une cuve a fond plat, avec une variété d’orge de type
« Alexis » et un diagramme de trempe de deux sous eaux (phases d’immersion de 1’orge avec
de ’ean) et deux sous air (Figure V-1). Les phases sous eau sont aérées en continu avec un
débit d’air de 1500 m*/h et Pextraction du CO2 se fait en continu pendant les phases sous air.
Les suivis et les prélévements ont été effectués en surface de la cuve, & un métre et a deux

métres de profondeur dans la cuve de trempe.
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Sous eau 12h 8h

aération extraction | aération extraction

24h 8h

Sous air

Figure V-1 : Diagramme de trempe des Grandes Malteries Modernes (Lille).

La deuxiéme trempe a été suivie dans une malterie du Groupe Soufflet (Strasbourg). Elle a été
réalisée sur une cuve 2 fond plat de 7.5 m de hauteur et 11 m de diametre. Elle a été réalisée
avec une variété d’orge de printemps de type « Scarlett » et un diagramme de trempe de deux
sous eaux et deux sous air. Les phases sous eau sont aérées par périodes avec un débit d’air de
1700 m’/h et selon un baréme d’aération et d’arrét (figure V-2). Par exemple, pour le premier
sous-cau qui dure 8 heures, toutes les 30 minutes, il y aura 5 minutes d’aération. L’extraction
du CO2 se fait & son tour par des périodes d’extraction et des périodes d’arrét tout au long des
phases sous air. Les suivis et les prélévements ont ét€ effectués en surface, & 1m, 2m, 3m et
4m et sur trois points de chaque profondeur.

10mn/4
Sous eau 8h Omn

5 mn/30mn 5h
16h 10h

Sous air 10mrn/30mn 15mn/30mn

Figure V-2 : Diagramme de trempe du Groupe Soufflet (Strasbourg).

La troisi¢me trempe a été suivie dans une malterie du groupe Malteurop & Metz. Elle a été
réalisée sur trois cuves cylindro-coniques superposées. Chaque cuve de trempe permet
d’effectuer une phase de sous eau et une phase de sous air (Figure V-3). Le volume de chaque

3

cuve est de 94 m” permettant une charge d’orge de 46 tonnes. Les phases sous eau de

oy

trempe ne sont pas aérées, mais le passage d’une phase sous air 4 une autre phase sous eau se
fait par le transfert de ’orge & sec d’une cuve & I'autre. Ce transfert dure 20 minutes ce qui
permet au grain de bénéficier d’une certaine quantité d’oxygeéne de I'air. L’extraction du CO2
pendant les phases sous air se fait selon un débit qui varie de 1900 & 2300 m’/h et selon un

Lot o do smanch AP armBt (o e o traie ciives de tremne cont &aiiind F—.
baréme de marche et d’arrét (tableau V-1). Les trois cuves de tr mpe sont &quipées d’un
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systéme de refroidissement. La trempe a été traitée chimiquement pendant les trois phases

sous eaux par I’eau de Javel & tine dose de 0.05 kg/m3 .

-

|

-

Cuve 1
1 sous eau
1 sous air

l Transfert

Cuve 2
2 sous eau
2 sous air

l Transfert

Cuve 3
3 sous eau
3 sous air

Figure V-3 : Cuves de trempe (groupe Malteurop ‘Metz’).

Tableau V-1 : Bar¢mes d’extraction du CO2 pendant les phases sous air.

»_.
o=
3

nn G marc

n de marche

<)

5 mn d’arrét
> mn ¢ arrct

Deuxiéme sous air

-

5

mn de marche/5 mn d’arrét

Troisiéme sous air

Do

0 &4 25 mn de marche/5 mn d’arrét

Le diagramme de trempe de cette malterie est présenté en annexe I Pour faciliter la

comparaison avec le diagramme des autres malteries il sera présent€ sous une autre forme

(figure V-4). La variét€ d’orge utilisée pour le trempage est une orge de printemps de type

« Scarlett ».

Sous-air

Figure V-4

n

]
(9]

5,8h

2,5h

: Diagramme de trempe de 1a malterie de Metz.
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1.2. Etude de I’homogénéité des cuves de trempe

Afin de vérifier 'homogénéité de chaque cuve de trempe, des suivis de I’évolution du pH, de
la température et du % d’oxygeéne dissous ont €té effectués a I’aide d’un oxymétre portable de
terrain et d’une canne de prélévement. Les prélévements en orge et eau ont été effectués au
méme moment que la mesure. Le schéma de la canne de prélevement (fabriquée a I’atelier du

laboratoire LSGC) est présenté en annexe 1I).

1.2.1. Cuve de trempe parfaitement aérée (GMM de Lille)

Le suivi du pH, température et % d’oxygéne dissous est effectué en début et  la fin de chaque

phase de sous eau (figures V-5, V-6 et V-7).

8 Pl st
" 1 —
| NI b i - S 23
6
:5_ —&— surface :
4 —e—im
—t—2
D F = D iF ]

1SSE (12 H) |  Premiet sousiair (24:h) 2SSE (8h)

4

PECErS EFErErare i re SRSV Sl L A EPIPITI L IS Lz
0 H 10 15 20 25 30 35 40
Temps (h)

Figure V-5 : Evolution du pH a différentes hauteurs de la cuve de trempe.
(e surface de lacuve, o 1lmdelacuve, + 2mde la cuve)

(1SSE. premier sous eau, 2SSE. deuxitme sous-eau D, début, F. fin)
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Figure V-6 : Evolution de la température 2 différentes hauteurs de la cuve de trempe.
(» surface de la cuve, o Imde lacuve, + 2m de la cuve)

(1SSE. premier sous eau, 2SSE. deuxie¢me sous-eau  D. début, F. fin)
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Figure V-7 : Evolution du % d’oxygéne dissous 2 différentes hauteurs de la cuve de trempe.
(e surface de lacuve, o lmde lacuve, + 2m de la cuve)

(1SSE. premier sous ean, 2SSE. deuxiéme sous-eau  D. début, F. fin)

Le suivi du pH et de la température (figures V-5 et V-6) au cours des phases sous eau de la
trempe et 2 différentes hauteurs de la cuve (surface, Im et 2m) montre qu’il n’y a pas une

iveaux de la cuve de trempe. Cette homogénéité
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est due au fort débit d’aération appliqué qui a abouti 4 une stabilité de la température autour

de 15°C et 2 une légere baisse du pH.

Le suivi du % d’oxygéne dissous (figure V-7) montre qu’il y a une certaine différence entre
les différents niveaux de la cuve de trempe. Cette différence est due au fait que les
prélévements ne sont pas effectués au méme moment. Le pourcentage d’oxygéne dissous

varie entre 60 et 90 %, valeurs logiques dans un contexte d’aération continue.

1.2.2. Cuve de trempe partiellement aérée (Groupe Soufflet & Strasbourg)

Dans cette cuve, les mesures et les préleévements ont été effectuées & 1m, 2m, 3m et 2 4m de la
cuve de trempe et sur trois points de chaque profondeur (figure V-8). En phases sous air les
prélévements ont été effectués en surface de la cuve de trempe. Les suivis sont effectués en
début et & la fin du premier sous eau et au milieu du deuxieme sous eau. Cette trempe est

caractérisée par des périodes d’aération et des moments d’arréts.

C B A
~— -./_""lm
— 2m
- 3m

N~ |

Figure V-8 : Points de prélévements et de mesures sur la cuve 2 fond plat et partiellement

aérée de Strasbourg.
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Figure V-9 : Suivi du pH & plusieurs points et profondeurs de la cuve partiellement aérée.

o 4mde lacuve de trempe + 2mde la cuve de trempe
o 3mde la cuve de trempe - o 1mde lacuve de trempe
A, B, C les points de mesures sur chaque profondeur

Le suivi du pH (figure V-9) 2 guatre profondeurs de la cuve de trempe et & trois points de
chaque profondeur tout au long de la trempe, montre une parfaite homogénéité de 1a cuve due
a I’agitation des grains lors des phases d’aération. Il y a une légére baisse du pH au cours du

premier sous eau et une stabilisation de ce dernier au cours du deuxi€me sous eau & une valeur

de 7
GE /.

25

—&— Températura “C & 1m

‘Température *C

1SSED 1SSEF 2SSED

Figure V-10 : Suivi de la température 2 plusieurs points et profondeurs de la cuve de trempe.

o 4mde lacuve de trempe +. 2mde la cuve de trempe
o 3mde lacuve de trempe o lmde lacuve de trempe
A, B, C les points de mesures sur chaque profondeur
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Le suivi de la température au cours de la trempe (figure V-10) montre une parfaite
homogénéité de 1a cuve de trempe. La température se stabilise autour d’une valeur proche de

15°C au cours du premier sous eau et elle remonte et se stabilise & 20°C au cours du deuxiéme

sous eau.

Pour le deuxiéme sous eau, on remarque une augmentation de la température jusqu’a 20°C.
Cela est du aux réactions_métaboliques de I’orge en fin du premier sous air et début du

deuxieme sous eau aboutissant au réchauffement du grain d’orge et de I’eau de trempe.

% d'oxygene dissous

20

t
1SSED 1SSEF 2SSED

Figure V-11 : Suivi du % d’oxygene dissous & plusieurs points et profondeurs de la cuve.
e 4mdelacuve de trempe + 2m de la cuve de trempe

o 3mde lacuve de trempe o lmde lacuve de trempe
A, B, C les points de mesures sur chaque profondeur

Le suivi de I’oxygéne dissous au cours du premier et deuxiéme sous eau (figure V-11) montre
une stabilisation de ce dernier autour de 60 % sur le premier sous-eau et sa forte baisse au
cours du deuxi€me sous-eau. Cette baisse indique la forte demande du systéme en oxygéne en
deuxiéme sous eau de la trempe et 'insuffisance de l’aération & répondre & ce besoin.
1’augmentation de la température jusqu’d 20°C en deuxiéme sous eau joue aussi sur la

disponibilité de I’oxygene dissous.

1.2.3. Cuve de trempe non aérée (Groupe Malteurop 4 Metz)

Les mesures et les prélévements ont été effectuées & 1m de chaque cuve de trempe. Les suivis
sont effectués en début et 2 1a fin du premier sous eau et au début du deuxiéme et du troisiéme

sous eau (figures V-12, V-13 et V-14).
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J —e—pH1ssE)
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Figure V-12 : Evolution du pH au cours des phases sous eau de la trempe (Metz).

(* premier sous eau, © deuxi®me souseau, + troisi®me sous eau)
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Figure V-13 : Evolution de la température au cours des phases sous eau de la trempe (Metz).

(* premier sous-eau, © deuxiéme sous ean, + troisidéme sous eau)

1e suivi du pH au cours de la trempe (Figure V-12) montre une 1égére baisse du pH au cours
du deuxitme et troisiéme sous eau. Il y a une baisse de la température au cours de chaque

point de mesure et de chaque phase de la trempe (Figure V-13).

118




_Effet de U'aération sur la qualité de la trempe et duy malt

b b [—e—1sse
i —6—28SE
l —+— 3SSE
80 i
5 |
] o
@ ;
2 & '
H
U \ X
£ !
7
S 40 4
3 \\ 1
20 o«
-y Y
X’ﬂ
0
0 5 10 15 20 25 30
Temps (h)

Figure V-14 : Evolution du-% d’oxygéne dissous au cours des phases sous eaul
de la trempe (Metz).

(* premier sous eau, © deuxiéme souseau, + troisitme sous ean)

La figure V-14 montre la forte chute du % d’oxygene dissous au cours du premier sous eau,
dans lequel on atteint des valeurs inférieures & 20 % aprés 5 heures du premier sous eau. Cette
chute est plus marquante au cours du troisitme sous eau ol les valeurs du % d’oxygene

dissous atteignent rapidement (aprés 2 heures) des valeurs voisines de 0 %.

La qualité de la trempe est définie par plusieurs paramétres de mesure (le pourcentage
d’humidité en fin de trempe, le % des grains piqués, I'indice de trempe, la quantité et la

qualité de la microflore).

Tableau V-2 : Evolution de 1’humidité de I'indice de trempe et du % des grains piqués en fin

des trempes industrielles.

Trempes industrielle: % d’humidité % des grains piqués Indice de Trempe
Lille
Cuve aérée en continu 44 92 108
Strasbourg
Cuve partiellement aérée 446 90 230
Metz :
Cuves non aérées 435 93 172
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Le suivi de ’humidité au cours des trois trempes (tableau V-2) montre une parfaite absorption
de V’eau par le grain quelque soit les conditions d’aération. Les valeurs de ’humidité
atteignent le niveau de 44 % en fin de trempe, ce qui reflétent une bonne trempe et promettent

un malt de bon qualité. L’aération ne joue pas un réle sur I’absorption d’eau par le grain.

L’indice de trempe dépend de la variété de I'orge utilisée et des conditions de trempe

- appliquées: (températures, diagrammes)- Les-trois-trempes-suivies ont-permis-d’avoir-un- bon - —-—

indice de trempe.

Les pourcentages élevés des grains piqués obtenus montre la faculté des trois trempes 4 bien

initier la germination de I’orge quelque soit le type d’aération appliquée.

Tableau V-3 : Evolution de la microflore (ufc/g d’orge) au cours des trempes industrielles.

Phases Bactéries Levures - Penicillium Fusarium
Lille Orge de départ 47100 4010° 14100 - 14.10°
Cuve aérée en continu | ‘Orge en fin de trempe | 3,1.10° - 8,3.10°  2,0.10 0
Strasbourg Orge de départ 1,3.100  6,0.10° 0 1,8.10°
Cuve partiellement aétée | Orge en fin de trempe | 4,1.10°  38.10°  6,0.10° 8,0.10°
Metz Orge de départ 32100 24.10° 0 1,4.10"
Cuve non aérée Orge en fin de trempe |  6,6.10°  1,2.10° 100 1,0.107

avec ajout d’eau de javel

Le tableau V-3 montre I’évolution de la microflore sur-orge en ufc/g d’orge au cours des
différentes cuves de trempes suivies. L’orge de départ mise en trempe contient une forte
charge microbienne entre 107 jusqu’a 10° ufc/g d’orge. Cette charge baisse rapidement sous
P’effet de I’aération et de vidange de I’eau dans le cas des cuves de trempes aérées et
augmente dans les conditions de limitation en oxygéne dissous (Metz) malgré I’ajout de I’eau

de Javel.

Durant les trempes fortement aérées (Lille), il s’avére que la charge microbienne & tendance 4
diminuer entre le début et la fin de trempe, et ce, quelque soit le type de microorganisme

considéré.
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Les trempes peu ou pas-aérées mettent en évidence une augmentation d’environ une puissance

des concentrations de micro-organismes.

11 semble donc que I’aération continue est un facteur important de limitation de croissance des

micro-organismes.

Tableau V-4 : Evolution des acides et de I'éthanol en mg/l au cours des trempes industrielles.

a. acétique a. butyrique a. lactique éthanol

Lille Eau de départ 0 0 0 0
Cuve aérée en contint  { Eau en fin de trempe 30 5 29 28
Strasbourg Eau de départ 0 0 0 0
cuve partiellement aérée [ Eau en fin de trempe 80 0 0 . 190
Metz Eau de départ 0 0 0 0
Cuve non aérée Eau en fin de trempe 430 0 320 450
avec ajout d’eau de javel

Le dosage de ces métabolites met en évidence que :

0 Le niveau de concentration trés faible & Lille (0-30 mg/1) est & corréler 2 la limitation de
croissance des microorganismes constatée plus haut. Par ailleurs I’aération continue conduit &
une évaporation des composés volatiles comme I’éthanol et 1
o Aucune trace d’acide lactique n’est constatée a Strasbourg; ceci est lié sans doute a
I’absence de bactéries lactiques sur I’orge initialement.

@ Le niveau d’acide acétique et d’éthanol est plus élevé que celui constaté 3 Lille, ce qui
semble logique compte tenu des concentrations fortes en terme de développement microbien.
o Les concentrations de métabolites sont les plus-€levées & Metz. La faible teneur en
oxygene dissous favorise le développement de microorganismes anaérobies, potentiellement

responsables de la production de ces métabolites.
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1.4. Conclusion

Le suivi des. cuves de trempes. industrielles nous a permis de tirer certaines conclusions
indiquant que 1’aération :

a Joue un rdle sur ’homogénéité de la cuve de trempe par le biais d’une agitation continue
de ’orge dans l'ean,

o Elle permet une stabilité de la température de trempe,

a Elle n’a pas d’influence sur l’absorption d’eau et la germination de I’orge.

IL. Etude de-la-trempe-en fermenteur

L’ aération de la trempe est un sujet controversé en littérature, les informations disponibles ne
nient cependant pas I’importance de ce facteur. Le chapitre précédent a montré les différentes
mises en ceuvre industrielles de ’aération sans constater de différences significatives de
qualités de ’orge en fin de trempe. L’objectif est désormer de simuler les conditions
industrielles dans un systéme de laboratoire contrdlé afin d’étudier I’influence des conditions

d’aération sur la qualité de I’orge germée et du malt.

I1.1. Evolution de V'oxygéne dissous et assimilation de I'eau au cours des trempes

a2

réalisées en laboratoire.

La publicatioﬁ (Proceedings of the 28th EBC Congress, Budapest 2001) ci-aprés présente les
resultats preliminaires obtenus en systéme controlé (fermenteur de 20 1) ; les trempes y sont
réalisées avec la méme variété d’orge, le méme diagramme de trempe et dans les mémes
conditions de germination et de touraillage. Un soutirage de CO2 est effectué en continu
pendant les phases sous air sur tous les trempes réalisées. Les phases sous eau de la trempe

sont soit aérées en continu avec un débit d’air de 12 I/mn, soit non aérées.
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Abstract .

Steeping is the most important operation during malting process. Unfortunately, there is a
lack of knowledge to appreciate the optimal steeping scheme. The objectives of this study are
to measure the evolution of a lot of variables during an industrial steeping in order to correlate
steeping phenomena to water and oxygen up-take and endosperm hydration and to conceive a
laboratory scale steeping vessel to test different steeping diagrams on the laboratory unit and
to evaluate the effect of steeping management on the malt quality. The first results lead to a

better knowledge of the principal mechanisms of air and water absorption and the impact of

Introduction

In the production process of brewing malt, the first step consists of the steeping. Steeping
conditions (Axcell et al, 1983, Chapon, 1960) and duration of germination have been
identified as crucial quality factors of malted grains. The main objective of the malting
process is the synthesis and activation of hydrolytic enzymes, which occur mainly during the
germination period and the first hours of the kilning phase. The energy for these biochemical
process is probably provided by the respiratory activity of the grain. Partially during malting
but mainly during brewing the barley starch is converted into fermentable sugars by the action

of these enzymes. Process conditions determine the metabolic activity of the grain and the
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progress of germination. As a consequence, the final malt qualities are correlated with the

process conditions during malting.

The rapid hydration of the barley grain that occurs during steeping, in conjunction with the
leakage of nutrients into the steep, results-in the rapid proliferation of bacteria, yeasts and

mycelial fungi (Kelly and Briggs ; 1992a, 1992b ; Van Campenhout et al, 1999)

Barley grain carries.a numerous, variable, and complex microbial population that mainly
consists of bacteria, yeasts, and filamentous fungi (Noots et al; 1999). The extent and the
activity of this microflora are determined by the altering state of the grain and the

environmental conditions in the malt production chain.

A sufficient absorption of water and oxygen by barley ard hydration of endosperm leads to a

malt having good brewing qualities (Powell et al, 1993).

So, on a pilot steeping plant, conceived from an interpolation of an industrial unit, the
objectives of this study are to test two steeping diagrams in order to :
Q . evaluate the effect of steeping management on the malt quality,'

o to model the rate of oxygen consumption to estimate the anoxic degree during the wet

1. Malting

The steeping step was conducted according to the first phase of an industrial malting process.
Barley showing a normal germination vigour was used. Batch of 5 kg grain were immersed in
8L of sterile water for 8h. This operation was followed by an air rest of 16h and a second
-immersion-phase of-Shin-a removed batch of sterile-water and this operation was followed by -
an second air rest of 10h. The temperature during steeping was maintained at 14°C in the first
wet rest and 20 °C in the second wet rest.

For the present series, two experiments were used.

For the first experiment, pure air at 12 liters/h was introduced into the grain.

For the second experiment, the steeping was carried out without airing.

Each experiment was conducted two times.
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After the steeping phase, the grain was allowed to germinate for 5 days in a micro-malting

unit. The temperature is maintained at 16 °C.

2. Analytical methods

The pH and the concentration of dissolved oxygen are measured during the first and the -
second wet rests.

During steeping and-germination, samples of barley and of water.were analysed .

The cells concentration on grain and in water were evaluated (bacteria, yeasts and moulds) by
counting of cells under media Nutrient Agar 1,5 for bacteria and PDA (Potato Dextrose Agar)
for yeasts and moulds .

The absorption of water by grain was evaluated by drying grains in infra-red weighing
machine. v

For the steeping index determination, grains from each variety were plunged into boiling
water during 30 sec, using the method of Chapon (Chaf)on,l960).

The % of germinated grain was evalue_lted by counting the germinated grains on 100 barley
grains.

The organic acids and ethanol were analysed by HPLC with an UV detection for ethanol and
infrared detection for organic acids using the following conditions:

Eluent: H;SO4 0,04 N, Flow 0,9ml/mn, temperature 65 °C, column: polypore H 25 cm * 7

mm, injection 10 uL, sensibility is 64 and time of analysis 14 mn .

The malt was tested by using two methods: Friability: (EBC 4-15 method) and Filtration

performances (Tepral method).

Results

During each series of experiments, there were no significant modification of pH which was

stabilised between 7 and 8 (data not shown).

Figures 1 and 2 describe the evolution of oxygen during the two types of tests.
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Figures 1 : Evolution of percentage of dissolved oxygen during the experiments
without airing.
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Figures 2 : Evolution of percentage of dissolved oxygen during the experiments

with airing.

=1

Without airing, the evolution of dissolved oxygen in water showed a rapid decrease less than
20% after 4-5 hours during the first wet rest and 1 hour during the second wet rest. With

airing, oxygen didn’t vary significantly during the two wet rests.

Table 1 compares the evolution of microbial cells during the two processes between the

beginning of the first wet rest (IWR begin), the end of the first wet rest (1WRend) and the

e d AL A anaman A verat wnné IRTD A AN
ChiG 'O Gl SCTONG Wi T05L (4 vy a8 TGy,
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Table 1: Evolution of cells’ concentrations on grain or in water (units forming colony per

gram of grain or per ml of water) during different phases of steeping.

Bacteria (ufc/gr orml)  Yeasts (ufc/gr or ml)  Moulds (ufc/gr or mi)

on grain in water on grain in water on grain in water

Without airing

I"WRb 2,3.107 52100 1,1.10° 55.10°  4.10° 0

I“W.Re 5.10° 43.10"  1,2.10° 32.10° 3.10°

2™ WR.e 2.10°8 3.100  1,5.10° 2.10° 0 0
With airing

1stW.R.b 1.10° 1,4.10" 8.10° 8.10* 16.10° 2,3.10%

lndWRe  18.10° 1,66.10° 1.10* 1,2.10° 58.10° 2.10°

mdWRe 26100 58100 4.10° 4105 24.10° 2.10°
Without airing:

Bacteria reached a maximum of 5.10° UFC/g of grain at the end of the first rest; in water the
maximum concentration corresponds to the initial value (5,2.107 UFC/ml). Fér yeasts, the
maximal value on grain was obtained at the end of the 2° wet rest (1,5.10° UFC/g); in water
the same value was observed at the end of the two wet rests (2-3.10° UFC/ml).

Moulds were present on the grain at a level of 3.10° UFC/g before completely disappearing.

With airing:
When steeping was aerated, a general growth was observed between the beginning of the 1%
wet rest and the end of the 2™ wet rest (around 107-10% to 10'° for bacteria, 10°-10* to 10° for

yeasts); for moulds data showed stabilised concentrations on grain and in water.
The measurements of organic acids (acetic, butyric and lactic) and ethanol didn’t indicate any
difference between the two types of process. These moiecuies were produced at a low level

with ethanol at 0,2 g/l and organic acids at less than 0,1 g/l (data not shown).

Figures 3 show that the water absorption evolved from 11 —12 % to around 40% with similar

kinetics during the two kinds of process.

127



Troisiéme partie — Chapitre 5

% of water absorption
% of waler absorption

Barley 1LW.Rb 1LWRe 1ARe 2WRe 2ARe Barley 1wrb lwre lare  2wre 2are

without airing with airing

Figures 3: Evolution of grain moisture during the different phases of steeping for the two kind

of process

The steeping indexes were decreasing between the end of the 2" wet rest and the end of the

2™ air rest without significant differences between the two kinds of steeping (Figures 4).

% of waler destribution
% of water destribution

2nd wet rest end 2nd air rest end 2nd wet resi end 2nd air rest and
Sample

without airing with airing

Figures 4: Steeping indexes at the end of the 2™ wet rest and the end of the 2 air rest for the

two types of process.
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without airing with airing

Figures 5: Evolution of percentage of germinated grains during the different steps of steeping

for the two processes.

The germinated grains appeared at the end of the 1¥ rest without airing and only during the
2™ wet rest when aerating; at least, the percentages of germinated grains at the end of the

second air rest were similar in the two ways of processing (between 90 and 92%) (Figures 5).

The different malts produced gave close friabilities : 84% with airing and 88% without airing.

The Tepral method was applied in order to value the performances of filtration of these malts

Table 2 shows the results.

Table 2: Comparison of the parameters of Tepral method applied to the malts issued from the

two wavs of steening
two ways of steeping.

mass, time, density, yield, Viscosity slopeb slopec
g mn DMA  %MS (cp)
Without airing 402 11,19 11,03 81,6 1,59 54 57
With airing 402 10,52 10,80 80,2 1,58 59 65

The times of {ilirailon were good and yulie siuiiar (10,5 — 11,2 mn); the wori viscosiiies were

()

.
o0
o
e
=

the same (1,58 - 1,59 cp) and the yields were between 80,2
Discussion
With a continuous aeration, the dissolved oxygen is stabilised around 85-90%. Pure aerobic

conditions are favoured in this type of steeping process. This explains the general growth of
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yeasts and bacteria all along the process. But, because of the constant values of dissolved
oxygen concentrations, it’s difficult to work these data. For the non aired process, oxygen is

quickly decreasing indicating possible anaerobic zones around the grains during the wet
rests. Because of these close to anoxic conditions the growths are slowed down. Nevertheless,
when bacteria are decreasing, yeasts continue to grow or are stabilised: this indicates a better ‘
adaptation of yeasts to these anoxic condiiions. In order to esiimate the modification of
microbial aerobic behaviour a modelling approach is proposed. The evolution of dissolved
oxygen concentration with time can be simulated by a polynomial model ; the result is shown

on Figure 6.

ha
\"WM

Dissolved oxygen
concentration (mg/l)

O N O

200 400 600

Time (mn)

(]

Figure 6: Evolution of dissolved oxygen concentration with time: diamonds represent the

measured concentrations, the straight line represents the model.

In this case, the resulting equation representing the evolution of dissolved oxygen

concentration (DOC) with time is:
DOC=-10"2t*+4.10 7 1t 2-0,026.t +6,68

The rate of oxygen consumption 1"’ (mg of oxgen/l.mn) is given, at each time, approximately
by the absolute value of the derivative of the previous equation. So,

£ =310 8.t2-8.107.1+0,026

By dividing this rate by the amount of microbial cells, one obtains the specific rate of oxygen

consumption.
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For each significant cellular type (yeasts and bacteria), the amount of cells is calculated by
adding the cells present in water and on the grain. In order to work with the same reference,

each concentration X, or X, is expressed by grain dry matter.

For the cells on the grains:

If x, is the cell concentration on grain (UFC/g grain) and H, the grain moisture (g water/g

grain),

For the cells in water, )
If Xw is the cell concentration in water (UFC/ml water), € the porosity of the grain bed (ml
water/(ml water+ml grains)),p, the volumetric mass of grain (g grain/ml grain):

X, = X,.€
(1-g).p(1—-H)

The total amount of cells expressed by grain dry matter, X, is:
X=X+ Xy

And so the specific rate of oxygen consumption G, can be calculated :

T
c=—
X

The different values of G are related in Table 3.

Table 3: Evolution of the specific rate of oxygen consumption.

Bacteria (mg/L/mn/(ufc/gDM) Yeasts (mg/L/mn/(ufc/gDM)

1st Wet Rest Begin ];70.1()40 1.70.10°°
1st Wet Rest End 7,60.10°% 2,60.10°%
2nd Wet Rest End 1,80.10°" 2,50.10°%

The analysis of the specific oxygen consumption rates shows a decrease of the respiratory

activity between the beginning of the first wet rest and the end of the second wet rest.
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The ratio of respiratory activity decrease reaches a maximum of around 10 for bacteria and
yeasts at the end of the first wet rest.

The lack of oxygen in the medium adjusts the microbial behaviour to aero-anaerobic
conditions of growth.

For all the other parameters (organic acids, ethanol, moisture, steeping index, malt quality),
there are no significant differences between the two ways of processing. All these results .
show that totally non-oxygenated wet rests during steeping haven’t any effect on macroscopic
quality of malt.

During totally aerated wet rests, oxygen is essentially used for microbial cellular growth.

It seems that oxygen is not a limiting factor during the wet rests for the growth of embryo.
Two explanations are possible:

o thcvdiffere.:nt air rests are sufficient to supply oxygen to the grain,

@ low concentrations of oxygen during the wet rests are not contrary to a good malt

development

The prospects of this study are:

@ in similar conditions, to measure other malt quality properties like specific enzymatic
activities (Chinyere ef al, 1997; Sim and Berry, 1996) or Kirin test to assess the specific
oxygen demand of the grain.

O to extrapolate our results to an industrial scale in order to optimize steeping with regard to

oxygen transfer.

The authors thank the associations “Malteurs de France” and “Malteurs de Belgique” for

financial and technical supports.
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11.2. Répétabilité de effet de Paération sur la qualité de la trempe et du malt

L’étude préliminaire en malteries industrielles et 1’étude sommaire en fermenteur ont montré
qu'il n'y a pas un effet significatif de I’aération des trempes sur la qualité de la trempe et du
malt. I nous est apparu comme intéressant de faire une répétabilité de ces trempes avec des

analyses plus fines de la qualité du malt et de la biére obtenue.

Le but de cette étude est de faire la comparaison entre des trempes aérées en continu et
d’autres non aérées. Les trempes ont ét€ réalisées avec une variété d’orge sensible & I’eau de
type « Scarlett », caractérisée par une humidité de 12,5 %, d’une énergie germinative avec des
valeurs de 94 % et de 95,6 % respectivement apres trois jours et cing jours, ce qui fait d’elle

une variété de mauvaise qualité pour le maltage.

I1.2.1. Conditions expérimentales

Les trempes ont €té réalisées avec un diagramme de trempe de deux sous eaux et deux sous
airs (figure V-15). La température appliquée pour tous les essais est de 14°C pour le premier
sous eau et 16°C pour le premier sous air, le deuxiéme sous eau et le déuxiéme sous air. Le
mode d’aération des trempes est présenté sur le tableau V-5 et la durée de germination est

fixée & 4 jours avec une température de 16°C. Chaque trempe a été répétée deux fois.

Souseau  jqgop . gh 2SSE : 5h

1SSA : 16h 2SSA : 10h
Sous air

Figure V-15 : Diagramme de trempe.

Tableau V-5. Mode d’aération des trempes.

Essail  Essai2 Essai3  Essai4 | Essai5 Essai 6
Premier sous eau Non aéré Non aéré Aéré en continu
Premier sous air Aéré en continu Non aéré Aéré en continu
Deuxiéme sous eau Non aéré Non aéré Aéré en continu
Deuxiéme sous air Aéré en continu Non aéré Aéré en continu
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11.2.2. Suivi du pH et du % d’oxygeéne dissous

—~o— % Joxygéne dissous ‘(Essai 1)
—e— % doxygéne dissous {Essai 2)

% doxygéne dissous
NA-02/ NA-02
@
3
b

—&— % d'oxygéne dissous {Essai3)
—ae % dioxyging dissous (Essai 4}

% d'oxygdna dissous
NA-NA/ NA-NA

% d'oxygbne dissous
02-0202-02

20 { ~—e— % d'oxygéne dissous (Essal 5] }
—+— % d'oxygéne dissous (Essai &)

t + + +
8 12 16 20 24
Temps ()

o
3

Figure V-16. Evolution du % d’oxygéne dissous selon les différents 1
La figure V-16 montre la chute du % d’oxygéne dissous au cours des trempes non aérées
(Essais 1, 2', 3 et 4) pour atteindre une valeur de 10 % au bout de 5 heures du premier sous
eau. Cette chute est plus rapide au cours du deuxieéme sous eau, ce qui est comparable avec la
trempe non aérée suivie au niveau industriel (Metz). L’arrét de I’aération des phases sous eau
provoque une chute brutale du tanx d'oxygéne dans P'ean. Le grain se retrouve trés
rapidement en anaérobiose. Ces périodes d’anoxie du grain augmentent en durée, au fur et &
mesure du déroulement du sous eau. Cette demande croissanie en oxygene est révéiarrice de

la progression du métabolisme du grain et de la croissance rapide de la flore totale.

L’aération en continu des trempes (essais 5 et 6), assure une stabilisation de ’eau en oxygéne

voisine de 90 % au cours du premier sous eau et entre 80 % et 90 % pour le second sous eau.

135



Troisiéme partie - Chapitre 5

8 T
,_ﬁe._ [—e—ph(Essai ;
| —o—pH {Essai2) o
g
2
g 4
3
2
H
I
i
1
; B [—~o—pH Essaia) |
- - - e TR e L Ry o
£ s
:
z
g .
E
i s
g
z
3
1
y [ —— ot (Essai5) N
. K [ —o— pH (Essai 6) ol
.
g 5
<]
= 4
8
S{ 3
I
3
1
0 4 8. 12 6 20 24 28
Tomgis ()

Figure V-17. Evolution du pH au cours des trempes.

La baisse du % d’oxygeéne dissous au cours des trempes non aérées est accompagnée d’une

baisse du pH de 8 4 6,5 pour le premier sous eau (figure V-17).

Le pH baisse plus rapidement dans le cas ol les phases sous air ne sont pas aérées (essais 3 et
4). L’aération continue de la trempe aboutit & une baisse plus modérée du pH, ce qui est

comparable avec les observations retirées des trempes industrielles (Strasbourg et Lille).

1L.2.3. Eiiei de Maraiion sur ja Gualii€ de ia ireinpe
La qualité de la trempe est déterminée par le degré d’humidité atteinte en fin de trempe, le %
des grains piqués et par I’évolution de I’indice de trempe (figures V-18, V-19 et V-20) et

(tablean V-6).
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Figure V-18. Evolution du % d’humidité au cours des trempes.
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Figure V-19. Evolution de I'indice de trempe.
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Figure V-20. Evolution du % des grains piqués au cours des trempes.

137



Troisiéme partie ~ Chapitre 5

Tableau V-6. Evolution du % d’humidité, de Iindice de trempe et du % des grains piqués en

fin des trempes.

Essail FHssai2  Essai3 Essai 4 Essai5 Essai 6

Mode d’aération NA-Air-NA-Ailr NA-NA-NA-NA Air- Air- Air- Air
% d’humidité 434 40,6 41 41,5 41 41,7
Indice de trempe 294 266 342 338 296 300
% des grains piqués 93 92 91 89 95 94

NA. Trempe non aérée.

Quelque soit-le mode d*aération appliqué, on-arrive & une bonne humidité-en fin de-trempe
(autour de 41 %) et un bon pourcentage des .grains piqués (90 %). L’extraction du CO2

pendant les phases sous air améliore I’indice de trempe (Essais 1,2 et 5,6).

11.2.4. Effet de ’aération sur la qualité du malt

Afin de disposer d’une base de comparaison analytique des malts, les tolérances minimales et
maximales pour chaque parameétre de malt sont présentés dans le tableau V-7. Ces paramétres

varient d’une variété & une autre et d’un procédé a un autre.

Les malts obtenus a partir des différents procédés de trempes ont fait ’objet de différentes
analyses. Des analyses sur le malt, le moft et la biére ont ét€ effectuées afin d’apprécier

I"ampleur des transformations gui se sont produites au cours des différents maltages. Les

résultats d’ analyses des malts sont présentés dans le tablean V-8.
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Tableau V-7. Les principaux niveaux de tolérances des paramétres de | analyse des malts.

Valeur maximale

Paramétres Valeur minimale

Humidité en % (méthode EBC 4-2) 3,5 5
Extrait fine mouture (% malt sec) 80 -
Différence fine-grosse mouture en (% malt sec) 1,5 2,5
pH du mofit 57 6,0
Protéines-totales % matiére séche 10,5 11,5
Protéines solubles % malt sec 3,8 5,0
Indice Kolbach 36 47
Pouvoir diastasique WK sur sec 200 250
o-amylase U.D.20°C (méthode du flux continu) sur 40 70
malt sec

B-glucanes en mg de mofit (mg/1) 200 300
Viscosité en mPa.s 1,45 1,65
Azote aminé libre en mg/l 150 250
Atténuation limite en % 80 82
% de Friabilité >72 e
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Tablean V-8. Analyses qualitatives des malts associés aux essais de trempes de modes

d’aérations variables (les chiffres en gras indiquent un dépassement-des seuils de tolérances,

NA indique une trempe Non Aérée).

désaprégés (GID)

Essail Essai2 | Essai3 Essai4 | Essai5  Essai6

Référence 26.F 27F 24.F 25.F 22.F 28.F .
Mode d’aération des trempes NA-Air-NA-Air NA-NA-NA-NA Air-Air-Air-Air
"% d’humidité C 57 45 7T 46 T 69 44 45
Extrait fine mouture % sec 82,4 82,9 82,5 ‘ 82,4 82,5 82,6
Extrait grosse mouture % sec 81 80,9 80,7 81 81 81,1
Différence fine-grosse 1,4 2 1,8 1,4 1,5 1,5
mouture en % )
pH du mofit 5.8 59 59 59 59 5.9
Protéines totales % maticre 10,8 10,2 10,4 - 10,5 10,6 10,5
séche .

Protéines solubles % malt sec 43 4,1 43 43 4,1 4,1
Indice Kolbach 40 40 42 41 39 39
Pouvoir diastasique WK sur 260 250 270 - 260 280 260
sec

o-amylase U.D.20°C 54 52 56 56 33 51
(méthode du flux continu) sur

malt sec

B-glucanes en mg / 1 de mofit 457 809 600 281 . 545 520
Viscosité en mPa.s 1,49 1,55 1,56 1,54 1,59 1,51
% de Friabilité 76,3 76,9 78,1 75,8 81 80
% des grains entiers (GE) - 8,1 7,5 7,3 5,1 4,1 4.6
% des grains incomplétement 10,3 9,9 6,8 6,6 7,1 7.2

Les analyses montrent que les malts fabriqués sont tous bien désagrégés. En effet les indices

kolbach sont tous supérieurs & 35 et les friabilités toutes supérieures & 75 % ; les meilleures

valeurs de friabilité sont obtenues durant les essais 5 et 6, en conditions totalement aérées.
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Tous les malts aboutissent & un bon extrait fine mouture autour de 82 % ; de méme pour
Pextrait grosse mouture et la différence entre les deux extraits (différence fine-grosse

mouture), I’aération n’a pas d’effet sur I’évolution de ces parameétres.
P p

Aucun effet n’est constaté sur la viscosité, le pH du moft, les protéines totales et 1’ activité des
o-amylases. Aucune différence significative n’est remarquée au niveau du pouvoir
diastasique méme si les niveaux obtenus sont tous légérement supérieurs aux valeurs

maximales désirées.

Quant aux B-glucanes, leurs analyses montrent des valeurs toutes nettement supérieures aux

normes ; ceci étant peut-étre di A la qualité initiale de I’orge utilisée.

Dans un premier temps, il est & noter que les analyses effectuées en conditions aérées (essais 5
et 6) sont plus répétables que celles obtenues sous les autres conditions. L’homogénéisation
des grains par 1’aération, comme cela a déja ét€ constaté en malterie industrielle, explique ce

phénomeéne.

Ensuite, a des voies exceptions pres, I’ensemble des malts obtenus sont de gualité convenable

pour un usage brassicole.

11.2.5. Effet de I’aération sur la qualité du mefiit et de la fermentation

La qualité de la biere est déterminée par la vitesse de filtration du mo@t de malt (filtration

Tepral) et la fermentation Kirin.

11.2.5.1. Effet de ’aération sur la vitesse de filtration Tepral

Cette mesure permet de déceler les malts pouvant causer des problémes de filtration au
brassage (tableau V-10). Les tolérances minimales et maximales pour chaque paramétre du

test de filtration Tepral sont présentées dans le tableau V-9.
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Tableau V-9. Principaux niveaux de tolérances des paramétres analytiques du test de filtration

Tepral.
Paramétres Valeurs moyennes
masse du moft (g) >350¢g
temps total de filtration (mn) <20 mn
densité du mofit (° Platey . e

“filiration pente b (g/mm) - T - - > 20g/ mn
filtration pente ¢ (g/mn) >20g/ mn
pH 57-6
Azote aminé libre en mg/l 150-250
Tabl;aau V-10. Analyses de la filtration Tepral.

Essail . Essai2 | Essai3 [Essai4| Essai5  Essai 6

Référence 26.F 27.F 24 F 25 F 22.F 28.F
Mode d’aération des trempes NA-Air-NA-Air NA-NA-NA-NA Air-Air-Air-Air
Masse du moft (g) 395 397 390 396 391 398
Temps total de filtration (min) 8'.40” 107307 | 10457  9°.25” | 10°.17”  11°.16”
Densité du moit (°Plato) 10,89 10,95 10,79 10,67 11,13 10,97
Rendement en % m.s 79,7 79,6 77 79,3 79,7 80
Filtration pente b (g/mn) 70 56 50 60 55 55
Filtration pente ¢ (g/mn) 98 55 63 81 64 47
Azote aminé libre (mg/l de 143 192 189 183 164 177
mofit)

Le tableau V-10 montre que tous les malts suivis ne causent pas de problémes de filtration de

la biére. Les malts obtenus 2 partir d’un procédé de trempe aéré en continu (essais 5 et 6)

ant 3 in han rendement de quccags maic nrovoaanent nne ldodre anomentation de la
ot 2 un 2on rencement Ce bracgage maie provoguent nne légére angimentation de la

Du tableau V-10, on peut conclure que I’aération de la trempe permet une désagrégation

homogéne du malt (essais répétables), mais elle aboutit & des faibles pentes de filtration

(pentes b et c). L aération des phases sous-eau ou I’extraction du CO2 pendant les phases

sous-air provoquent une baisse du taux de I’azote aminé libre.
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11.2.5.2. Effet de I’aération sur la fermentation Kirin

L’évolution et les vitesses spécifiques de croissance et de consommation des sucres par la

levure de biére sont présentées sur les figures V-21, V-22, V-23 et V-24.
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Figure V-21. Evolution de la densité optique au cours de la fermentation Kirin

sur le mofit des malts 1,2,3,4,5 et 6,
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Figure V-22. Vitesses spécifiques de croissance de la levure de la bidre (g.g "Jours ).

Les figures V-21 et V-22 nous montrent qu’il y a aucune différence notable entre les
comportements des levures dans les mofits obtenus & partir des malts produits par différents
procédés d’aération de la trempe. A partir du 6™ jour de la fermentation, une fluctuation de
la densité optique est observée. Cependant, la répétabilité des essais ne permet pas de lier

cette fluctuation au mode d’adration utilisé pendant la trempe.
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Figure V-23. Consommation des sucres de malt (° Plato) au cours de la fermentation Kirin.
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Figure V-24. Vitesses spécifiques de consommation des sucres de malt par la levure de biére

en (g.g.jour'i)A

Le tableau V-11 résume les paramétres cinétiques de la fermentation Kirin. On observe que

quelque soit le type de malt utilisé, on arrive toujours a des fermentations identiques ; ce qui

permet de dire que 1’aération des trempes n’a pas d’effet sur le déroulement de la fermentation

de la bigre.
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Tableau V-11. Principaux parameétres cinétiques de la fermentation Kirin.

Essai 1 Essai2 | Essai3 [Essai4 | Essai5 Essai 6

Référence 26.F 21F 24.F 25F 22.F 28.F
Mode d’aération des trempes NA-Air-NA-Air NA-NA-NA-NA Air-Air-Air-Air
Densité optique en fin de la| 3,71 3,64 4,07 3,34 2,8 3,47
fermentation {800 nm)

°Plato en fin de 1la 4,64 4,58 4,85 4,78 4,83 4,98
fermentation

pmax (jour 1) 0,17 0,14 0,18 0,22 0,20 0,16
Atténuation limite apparente 78,4 77,2 78,4 78,6 78,4 71,6

(ALA en %) aprés 3 jours -

11.2.6. Conclusion

Peu de différences significatives ont été constatées dans 1’étude de I’influence de 1’aération
sur la qualité de I’orge germée du malt et de mofit :

a L’indice de trempe semble améliorer lorsqu’on procéde a une extraction du CO2 en phase
sous-air,

0 Une augmentation de la friabilité est constatée entre un systéme non aéré a un systéme
aéré sur I'orge testée.

Il est & noter I’impact positif de I’aération sur I’homogénéité du grain.

I1.3. Test avec de ’azote gazeux

Les études antérieures ont montré que 1’aération des phases sous-eau de la trempe avait peu
d’influence sur la qualité du malt. Afin de vérifier cette hypotheése, une série
d’expérimentation a ét€ réalisée en imposant un bullage a4 'azote gazeux durant les phases
sous-cau. Trois trempes ont été réalisées : 1'extraction du CO2 pendant les phases sous-air se

£o2e Amm Jap e Bannars ame 32bimas cvnn Anllan maficbfan nes mbiaalbaa TTA T o b cmie anes amad
Xait Uaiis 188 Hiiiils CONUiions quo COnts prostnnils au Crhapiul ... 1.3 priasts 3ous-tau 3ol

[P - > <7

soit aérées en continus, soit non aérées, soit traitées par bullage a I’azote (tableau V-12).

Les trempes ont été réalisées avec une nouvelle variété d’orge de type « Scarlett de
Bourgogne », provenant de la malterie de Malteurop a Metz. Cette variété d’orge sensible a
I’ean est caractérisée par une humidité de 12,5 % et d’une énergie germinative variant entre

94 % et 95,6 % apres trois jours et cinq jours de germination.
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Les trempes ont été effectudes selon un diagramme de trempe de deux sous cau et deux sous

air. La température appliquée pour tous les essais est de 14°C pour le premier sous eau et

16°C pour le premier sous air, le deuxidme sous eau et le deuxidme sous air. La durée de

germination est de 4 jours avec une température de 16°C.

Tableau V-12. Mode d’aération des trempes.

Essais Essai 7 Essai 8 Essai 9
Référence E161/01.12.F E161/01.10.F E161/01.08.F
Premier sous eau Non aéré Azote Aéré en continu
Premier sous air Aéré en continu Aéré en continu Aéré en continu
Deuxiéme sous eau Non aéré Azote A€ré en continu

Deuxiéme sous air

Aéré en continu

Aéré en continu

Aéré en continu

La figure V-25 montre I'effet de I’apport de I’air et le bullage de I’azote sur I’agitation et

I’homogénéité de la cuve de trempe.

Figure V-25.
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Evolution du pH et % d’oxygéne dissous au cours des trempes
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Le pH baisse plus rapidement dans le cas des trempes non aérées. Le % d’oxygene dissous
baisse rapidement dans les trempes non aérées jusqu’a des valeurs proches de 20 % au bout de
5 heures pour le premier sous eau et deux heures pour le deuxiéme sous eau. On peut
considérer que ces valeurs avaient dft étre proches de 0 %. Par contre dans les trempes aérées,

’eau de trempe reste toujours saturée en oxygene.

Les figures V-26, V-27 et V-28 présentent 1’évolution du % d’humidité, de I’indice de trempe
et du % des grains piqués au cours des trempes. Les valeurs de ’humidité, de I'indice de
trempe et du % des grains piqués obtenus en fin de trempe, ainsi que les taux de friabilités

atteintes sont présentés dans le tableau V-13.
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Figure V-26. Evolution du % d’humidité au cours des trempes.
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Figure V-27. Evolution de I’indice de trempe au cours des trempes.
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Figure V-28. Evolution du piquage des grains au cours des trempes.

Tableau V-13. Suivi des humidités, de I'indice de trempe, du % des grains piqués et des

friabilités.

Essais Essai 7 Essai 8 Essai 9
Référence E161/01.12.F|E161/01.10.F} E161/01.08.F
Mode d’aération des trempes Non aéré Azote Aéré en continu
% d’humidité en fin de trempe 394 40,2 41,4
Indice de trempe 352 284 216

% des grains piqués 87 87 91

% de Friabilité 67,6 67,8 70

% des grains entiers (GE) 4 7.5 11
Grains incomplétement désagrégés (GID) 13,7 14,7 12,8

L’aération des phases sous-cau de la trempe ne joue pas sur 1’absorption de I’eau par le grain,

méme en absence totale d’oxygéne (ajout de ’azote pendant les phases sous eaux), on arrive

toujours au méme % d’humidité en fin de trempe: L adration des trempes favorise la diffusion

de I’ean & I’intérieure de I’endosperme (Figure V-27), ce qui se traduit par un bon indice de

trempe (autour de 200). Le % des grains piqués n’est pas influencé par le type d’aération. Le

tableau V-13 montre que le % de friabilité est influencé par I’aération des phases sous-eau de

la trempe.

148



Effet de 'aération sur la qualité de la trempe et du malt

1l s’avére que 'oxygéne n’est a priori pas indispensable durant les phases sous-eau au
démarrage de la germination du grain d’orge. Le grain trouverait uniquement durant les

phases sous-air I’oxygéne nécessaire 2 sa croissance.

1I1. Mesure de la demande de ’orge en oxygéne

Afin d’élargir les hypothéses précédentes, une expérimentation a ét€ mise en wuvre consistant
2 mesurer la possible consommation d’oxygéne du grain durant les phases sous-eau. Pour
cela, il a été nécessaire de se débarrasser de ’ensemble de la microflore présente ; deux
trempes sont réalisées en fermenteur de 20 litres. La premiére trempe (témoin) est effectuée
sur une variété de type « Scarlett » et selon un diagramme de trempe de deux sous-eau et deux
sous-air (8§ h — 16 h — 5 h -~ 10 h). La deuxiéme trempe est effectuée dans les mémes
conditions mais avec un ajout de I’eau de Javel. 6 kg d’orge sont trempées avec 13 litres d’eau
et les doses de 1’eau de Javel utilisées sont :

o 100 mi d’eau de Javel utilisée en début de la trerﬁpe,

0 25 ml d’eaun de Javel ajoutée toutes les trois heures de premier sous-eau,

Des essais préliminaires ont permis d’ajuster ces doses.

Lefficacité des doses de ’eau de Javel utilisées est déterminée par la quantité de la
microflore éliminée au cours de la trempe (tableaux V-14 et V-15) et la qualité de la trempe
réalisée « % d’humidité, indice de trempe et % des grains piqués » (figures V-29, V-30 et V-
31). Des préievements ont éié€ effectués sur i’orge de départ et & la fin de chaque phase de

trempe.

Evolution du % d'humidité au cours des trempes

% d'humidité

oD 1SSEF 1SSAF 2SSEF 2SSAF

Phases de préievément

Figure V-29. Evolution de 1’humidité au cours des trempes.
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Suivi de l’indice de trempe
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Figure V-30. Evolution de I'indice de trempe au cours des trempes.
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Figure V-31. Evolution du % des grains piqués au cours des trempes.
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Tableau V-14. Quantification de la microflore au cours de la trempe (témoin).

Phases de prélevement Bactéries Levures et moisissures
(ufc/g d’orge et ufe/ml d’eau)  (ufc/g d’orge et ufc/ml d’eau)
Orge de départ. - 1,3.10° 7.8.10°
Fin du premier sous-eau  Eau 2,1.10° 8,1.10°
Orge 8.4.10° 2,4.10°
Fin du premier sous-air Orge 53.10 46.10°
Fin du deuxiéme sous-eau  Eau 1,5.10° 3,6.10°
Orge 6,4.10 12.10°
Fin du deuxiéme sous-air ~ Orge 14.10° 10°

Tableau V-15. Quantification de la microflore au cours de la trempe (essai).

Phases de prélevement Bactéries Levures et moisissures

(ufc/g d’orge et ufc/ml d’eau)  (ufc/g d’orge et ufc/ml d’eau)

Fin du premier sous-ean Eau 0 0
Orge 93.10° 0
Fin du premier sous-air Orge 1,8.10° 13.10°
Fin du deuxiéme sous-ecau ~ Eau 0 0
Orge 74 .10° 4.10°
Fin du deuxiérr{égﬁs-air Orge 2.8.10° 1,2. 10°

Le traitement de I’eau de trempe avec de I'eau de Javel a permis d’éliminer toute la
microflore (bactéries, levures et moisissures) présentes dans I’eau. Sur le grain d’orge, le
traitement n’a permis d’éliminer qu’une partie de la microflore ( on passe de 10% & 10* ufc/g
d’orge pour les bactéries et de 102 10° ufc/g d’orge pour les levures et moisissures). Au dela

de ces doses, la qualité d’orge mise en trempe est dégradée.
La mesure de 1’oxygeéne dissous s’effectue toutes les 5 minutes (figures V-32, V-33, V-34 et

V-35). La fluctuation de 1’oxygéne dissous observée au cours du premier sous-cau de I’essai

est due aux ajouts de 'eau de Javel.
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Evolution de I'oxygéne dissous (mg/L) au cours du 1er sous-eau (E36)

Oxygéne dissous {mg/l.’

Temps (mn)

Figure V-32. Suivi de I’oxygene dissous en mg/l au cours du premier sous-eau de la trempe

(témoin)

Evolution de I'02 dissous (mg/L}) au cours du 2éme sous-eau {E36)

02 dissous (mg/L)

1] 50 100 150 200 250 300 350

I Tomos iy
Temis (wn)

Figure V-33. Suivi de I'oxygene dissous en mg/l au cours du deuxiéme sous-cau de la trempe

(témoin)



Effet de l'aération sur la qualité de la trempe et du malt

Niveau de I'oxygéne dissous (mg/L)au cours du 1er sous-eau ( E35)

02 dissous (mg/L)

Temps (mn)

Figure V-34. Suivi de I’oxygéne dissous en mg/l au cours du premier sous-eau de la trempe

(essai)

Niveau du Oxygéne dissous ( mg/L. ) au cours du 2éme sous-eau {E35)

02 dissous

0 50 100 150 200 250 300 350

Figure V-35. Suivi de I’oxygéne dissous en mg/l au cours du deuxiéme sous-eau de la trempe

(essai)
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Une approche simplifiée de la’ consommation d’oxygene consiste & mesurer la vitesse
maximale de consommation durant les différentes phases sous-eau. Pour cela, la pente

maximale des courbes obtenues est calculée. Ces valeurs sont données dans le tableau V-16,

Tableau V-16. Vitesses maximales de consommation d’oxygéne (en pg/l.mn).

Trempes Premier scus-eau Deuxiéme sous-eau
Témoin ~ - T T T4 T o T T TR0 )
Essai 20 20

Les essais montrent une vitesse de consommation de 2 4 4 fois inférieure a celle du témoin,
indiquant la part prépondérante de la microflore dans la disponibilité de 1’oxygéne dissous.
Cependant, du fait de la présence résiduelle de microorganisme sur les grains, il n’est pas
possible d’indiquer le niveau exact de consommation d’oxygeéne par le grain grice a ce type

d’expérimentations.

1V. Conclusion

Le grain d’orge a besoin d’oxygeéne pour sa croissance et sa germination. L’ensembles des

‘expérimentations menées dans le cadre de cette étude mettent en évidence que :

a peu ou pas d’oxygeéne est nécessaire durant les phases sous-eau des trempes pour assurer
la germination du grain,
o l’oxygéne durant les phases sous-eau n’a pas d’influence significative sur la qualité de

I"orge germée, du malt et de moft.
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TROISIEME PARTIE

CHAPITRE 6
OPTIMISATION DE LA TREMPE EN MALTERIE

Le principe du procédé de maltage est essentiellement basé sur un cumul de connaissances
empiriques. I a peu évolué depuis les années 60, si ce n'est dans la maitrise de consommation
d’énergie et dans des améliorations d’ordre mécanique (forme des cuves). En effet, une
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meilleure connaissance pour 1'amélioration du procédé de maltage passe par la maitrise et
I’identification des parametres clés de la trempe en prenant en compte 1’ensemble des critéres

qualitatifs du produit fini.

Le procédé de maltage, apparemment trés simple, est en fait trés complexe, car au cours de
son déroulement, un grand nombre de réactions biochimiques et physico-chimiques se
produisent en méme temps. Ces réactions induisent des influences antagonistes ou
synergiques sur la qualité du malt. Par exemple, des conditions de température et d’humidité
entratnant une bonne modification de 1’amidon peuvent provoquer une protéolyse excessive.
De méme, il existe des phénomenes d’auto-compensation entre les différents parametres de
maltage. Actuellement, ce systéme ne peut &tre étudié que selon un modeéle de type « boite
noire » ol les parameétres d’entrée sont connus, ainsi que ceux de sortie, mais, dans lequel,

nous ne connaissons pas tous les mécanismes internes régissant ces modifications.

L’emploi de techniques d’optimisation s’avére alors indispensable & notre étude, autant sur

1’aspect pratique de réalisation des expériences qu’au niveau de I'efficacité & déterminer les

conditions optimales de fonctionnement du procédé.

1. Construction des plans d’expériences optimaux
L.1. Description du systéme

L’objectif final consiste & déterminer les conditions optimales de la trempe qui conduisent &

une meilleure qualité du malt fini. Afin de pouvoir optimiser ces critéres, un modéle
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mathématique leur est attribué & chacun. Différents types de modéles existent; le choix
dépend de la quantité de connaissances disponibles et de la nature des phénomenes étudiés.
Compte tenu du peu de connaissances disponibles sur le procédé en début d’optimisation et
afin de conserver une structure de modele assez simple, des modéles polynomiaux du second
degré ont été choisis. Ces modéles permettent de représenter convenablement les phénomenes
avec un nombre de paramétres relativement modeste. Dans notre cas, pour 3 facteurs étudiés
(durée du premier sous-cau, du premier sous-air, et du deuxiéme sous-eau), un modele
polynomial complet de degré deux comprend 10 parameétres. A ce stade, différentes approches
méthodologiques sont potentiellement utilisables et ne dépendent que des objectifs & atteindre
et des contraintes d’étude techniques, budgétaires, et temporelles inhérentes au systéme.
Contrairement a la memoae traditionnelle cofiteuse en expérimentation ot I'on fait varier
chaque parameétre etud1e en fixant le niveau de tous les autres facteurs, une stratégie de
recherche conduite au niveau de la définition du probléme, ainsi que dans la phase

d’expérimentation, permet un gain significatif en temps et en nombre d’expériences.

1.1.1. Facteurs d’action étudiés

La trempe représente 1’étape la plus importante du procédé de maltage, sa maitrise et sa
conduite détermine les étapes ultérieures. Plusieurs paramétres peuvent agir sur le procédé de

trempage tels que :

0 L’influence et 'effet de 'aération des trempes (a fait ’objet de P'étude du chapitre
précédent)

PR IR T A TN vy o la rntfsl AV nwsn cmian am braraas

u 1_4 lU.lILlUULC UC d valiCic 4 OIET IS0 Ol U] 6,

L’influence de la température de trempe, (étudiée par M. Fliss en 1996),

L’influence de I’ajout de gibbérellines, (étudiée par M. Fliss en 1996),

0O 0 -

L’influence de I’ajout de Geotrichum candidum en fin de trempe et début de germination
(étudié par Boivin. P et Malanda. M, 1997),

0 L’influence positive et négative de la microflore pendant le maltage (étudi€ par Nicolas.

AL M At Dalndde B 100OM A6
i Co oIV Uy 1 sug, T,

o L’influen iagramme
L’étude décrite ici s’intéresse & 1’effet du diagramme de trempe sur la qualité d’orge en fin de
trempe, en fin de germination et sur le malt fini. Toutes les opérations qui succeédent la trempe

sont fixées a des valeurs précises et considérées comme constantes.
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Le diagramme de trempe présente un grand intérét pour atteindre un degré de trempe
convenable en fin de trempe (% d’humidité) et une bonne qualité de malt. Il joue sur le
développement du sac enzymatique dans l'orge et est responsable des principales
modifications rencontrées au cours du procédé de maltage. La température de trempe joue un
role important sur la qualité de la trempe et la modification du malt. Ce parameétre ne sera pas
développé dans cette étude, il sera donc fixé & 16°C sur tous les essais réalisés. La variété
d’orge joue a son tour un rdle important sur la qualité du malt. La majorité des expériences
sera réalisée avec la méme variété et le méme lot d’orge. D’autres essais sont réalisés avec la
méme variété d’orge (Scarlett) mais de lot différent. La germination est une étape importante,
sa conduite détermine la qualité du malt obtenu. Elle représente une continuité et une
amplification des réactions initi€e pendant la phase de trempage. Dans cette étude Ia
germination est effectuée pour tous les essais sur 5 jours et avec uné température de
16°C. Les malts verts sont touraillés avec des paliers de températures croissants de 50 °C, 65

°Cet75°C.

Le choix des facteurs et de leurs niveaux, du domaine expérimental et de ces limites ainsi que
de la contrainte fait appel aux connaissances des malteurs de France. Ainsi, quatre facteurs

technologiques sont postulés (tableau VI-1):

Tableau VL1. Principaux facteurs de la recherche et ces limites.

Facteurs technologiques (X;) Lirnites (heures) Valeur codée de X;
Contrainte La somme des phases =35 2
> Xx,<35
i=1
La durée du premier sous-eau 4-12 Xy
La durée du premier sous-air 4 -30 X2
La durée du deuxiéme sous-eau 1-27 X3
La durée du deuxiéme sous-air 0-26 3
Xs=35-> X,
=i

1.1.2. Réponses a optimiser

Les réponses 2 optimiser sont directement liées aux objectifs initiaux de I'étude (tableau

VI12).
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Tableau VI.2. Principaux critéres & optimiser.

Critéres Objectifs
% d’humidité en fin de trempe 41-42 %
Indice de trempe a minimiser
% des grains piqués a maximiser
% de friabilité 80-85 %

Pour chacune des réponses, un modele de type « bolte noire » leur est attribuée. En plus de
ces 4 réponses, P'efficacité du diagramme de trempe est jugée par les analyses effectuées sur

les malts (tableau V1.3).

Tableau VI-3. Les principaux niveaux de tolérances des paramétres de I’analyse des malts.

Paramétres Valeur minimale Valeur maximale
ﬁumidité en % (méthode EBC 4-2) 35 5
Extrait fine mouture (% malt sec) 80 ---
Différence fine-grosse mouture en (% malt sec) 1,5 2,5
pH du mofit 5,7 6,0
Protéines totales % matiére séche 10,5 11,5
Protéines solubles % malt sec 3,8 5,0
Indice Kolbach 36 47
Pouvoir diastasique WK sur sec 200 250
c-amylase U.D.20°C (méthode du flux continu) sur 40 70
malt sec

B-glucanes en mg de mofit (mg/l) 200 300
Viscosité en mPa.s 1,45 1,65
Azote aminé libre en mg/l 150 250
Atténuation limite en % 80 82
Couleur EBC 2,5 4.5

1.1.3. Contraintes expérimentales

~4
(=9
o
n

La démarche de la planification est liée & une volonté d’optimiser le fonctionnement

différents outils disponibles et d’améliorer les connaissances du malteur sur les facteurs ayant
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une réelle influence sur son procédé. Dans toute étude de systéme plus ou moins complexe,
des contraintes, inhérentes au procédé, sont & prendre en compte. L’oubli de certaines d’entre
elles peut &tre la cause de I'inefficacité de la démarche expérimentale. Dans tout probleme

d’optimisation, il existe au moins deux contraintes par variable qualitative.

les contraintes de domaine, en effet, les coefficients estimés permettent de faire des
interpolations, ¢’est-a-dire de prévoir la réponse & l'intérieur de I'intervalle de variation, les
extrapolations sont par contre plus hasardeuses. II y aura donc au minimum les
contraintes liées aux bornes du domaine : F; min € Fi £ Fi max, pour toute variable qualitative F

(cf. tableau VL.1).

Les contréintes réduisent I’espace de recherche mais ne facilitent pas toujours la résolution du -
probléme. Une des erreurs les plus courantes est de prendre en compte, lors de la
planification, des parties di domaine expérimental au sein duquel les expériences ne sont
techniquement pas réalisables. Une autre erreur consiste & négliger une partie du domaine
expérimental sans connaissance préalable ol I’optimum recherché risque de se trouver dans

cette partic du domaine. Dans notre cas, la contrainte consiste 2 respecter la somme des

phases de trempe qui doit &tre inférieure ou égale a 35 heures.

Les critéres peuvent étre classés en deux groupes distincts :

o Ceux qui contribuent & améliorer la précision sur I’identification des parameétres du
modele (D-optimalité), et,

o Ceux qui contribuent & améliorer la précision sur les prédictions du modéle (L-optimalité).

La planification optimale d’une expérience nécessite de définir un critére d’optimalité tout en

d’optimalité doit &tre choisi par rapport aux variables accessibles & I’expérimentateur. Le
résultat d’optimisation définit un ensemble de données correspondant aux conditions de
I'expérience optimale & réaliser. La plupart des critéres utilisent la matrice d’information de
Fisher. Parmi la diversité de choix des plans d’expériences, nous avons donc opté pour un

plan D-optimal.
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La D-optimalité est le critére le plus couramment utilisé pour la construction des plans
optimaux. II permet la minimisation de la variance généralis€e sur I’estimation des
paramétres. Au nivean mathématique, cela se traduit par la minimisation du déterminant de la
matrice d’information de Fisher, ce qui revient & minimiser le domaine de confiance. Le plan
D-optimal maximise, pour un modele polynomial spécifié et un nombre d’expériences
imposé, le déterminant de la matrice inverse de la matrice variance-covariance, ce qui revient
4 minimiser le volume de Pellipsoide de confiance en minimisant le produit de ces axes
principaux (Magnin et al, 1995). Le volume de ellipsoide représente la région de confiance
maximale pour ’estimation du maximum de vraisemblance des parametres inconnus lorsque

la matrice de covariance des erreurs est inconnue.

11. Effet des diagrammes de trémpe sur la qualité de la trempe et du malt
I1.1. Conditions de Pexpérimentation et domaine d’étude

Le diagramme de trempe utilisé comporte deux phases de sous-eau et deux phases de sous-air,

la durée de chague phase est limitée & des valeurs minimales et maximales (Figure VI-1).

Xy X3
Sous Eau

4h-12h 1h-27h
X, X4

Sous Air
4h - 30h Oh - 26h

Figure VI-1. Diagramme de trempe et bornes du domaine d’étude.

11.2. Caractéristiques de la variété Scarlett

L’orge utilisée pour les différents essais est de la variété Scarlett. Cette orge a été choisie car
c’est une variété connue, largement utilisée en malterie, elle représente une qualité d’orge et
par conséquent de malt moyenne et réguliére sur laguelle peut &tre observée I'influence des
différents changements de procédé. Cette variété a été€ récoltée lors de la compagne 2002 et
provient de la malterie du groupe Malteurop (Metz). La variété d’orge utilisée est caractérisée
par une humidité de 13,2 %, d’une énergie germinative respectivement aprés 3 jours et 5 jours

de 96,8 % et 98,4 %. Cette variété peu sensible & P'eau est composée de 11,4 % de protéines

totales et 4,71 % de B-glucanes.
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1L.3. Effet de la durée de chaque phase de trempe sur la qualité de la trempe et du malt

Comme dans toute démarche scientifique, il est nécessaire de réaliser un certain nombre
d’expériences afin d’établir des corrélations entre les variables indépendantes (facteurs) et les
variables dépendantes (réponses). Tous les essais ont été effectués sur la micro-malterie de
I’IFBM. Une premiére série d’essais a été réalisée avec des valeurs extrémes de chaque
facteur (expériences imposées). Les autres séries d’expériences sont réalisées selon la

méthodologie des plans d’expériences (expériences calculées).

11.3.1. Effet des phases élevées de sous-eau

Au début de la recherche, des expériences ont été choisies et réalisées avec des phases sous
eau trés longues. Le premier sous eau s’étend pour certains essais jusqu’a 30 heures et le
second jusqu’a 27 heures pour d’autres essais. Les €chantillons prélevés en fin de trempe, sur

le malt vert et malt sec ont fait I’objet de différentes analyses (tablean VI-4).

Tablean VI-4. Effet des phases élevées de sous-eau sur la qualité de la trempe.

Zeme

1% sous-eau élevé sous-eau €levé

Essai:32F Essai:41F Essai:31F  Essai:S1F

1% sous-eau 30 30 4

1¥ sous-air 4 4 4 4
2™ sous-eau 1 1 27 26
2™ Sous-air 0 0 0 0
Humidité en fin de trempe en % 41,6 41,9 42,7 44.5
% des grains piqués 35 81 55 88
Indice de trempe 282 284 280 234
Humidité en fin de germination % 41,5 41,6 41,5 40,6
Friabilité en % 79,9 79.3 82 84,5
Rendement en % i 30U 16,5 16,5

Le tableau VI-4 montre que "augmentation de la durée de 1'une des phases sous-eau (le
premier ou le second), aboutit & de trés bonnes humidités en fin de trempe et germination et
de trés bons indices de trempe (autour de 280). L’orge de départ caractérisée par une humidité

de 13,2 % absorbe rapidement de I’eau au début de la trempe puis de plus en plus lentement.
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Le fait d’augmenter la durée des phases sous eau permet une augmentation du temps de
contact de I"orge avec de I'eau, ce qui favorise I’absorption maximale de I’eau par 1’orge
(caractérisée par I’humidité) et la diffusion intense de I'eau & I'intérieur du grain (indice de
trempe). Cette absorption maximale d’eau aboutit & des bonnes modifications physiques du

malt (% de friabilité) et de bons rendements.

Par contre, des variations remarquables de piquage d’orge en fin de trempe sont observées au
sein méme des essais répétés (essais 32 et 41F). Cette mauvaise propriété biologique de I’orge
peut étre due a des variations de dynamique de piquage d’orge ou a des limitations d’oxygéne
pendant les phases élevées de sous-eau. Afin de déterminer la cinétique et la dynamique de
piquage d’orge lors des phases €levées de sous-eau, deux essais ont été réalisés sur deux lots
différents de la méme variété Scarlett. Le diagramme de trempe utilisé est de 30 heures pour
le premier sous-eau, 4 heures pour le premier sous-air et une heure pour le deuxi¢me sous eau.
Les températures de la trempe et germination ont été fixées & 16°C. Un suivi du % des grains
piqués a été réalisé en fin du premier sous-air, toutes les 15 minutes au cours du deuxiéme

sous-eau et aprés 5 heures et 24 heures de germination (Figure VI-2).

100
M % des grains piqués (Lot 1)
3 % des grains piqués (Lot 2)

% des grains piqués

iSSAF 28SE 15 2SSESU 25S5E4y  2ZSSEF  CGermSn Germ2dn

Phases de prélévement

Figure VI-2 : Cinétique et dynamique de piquage d’orge
(1SSAF : fin du premier sous-air, 2SSE 15°: aprés 15 minutes de deuxieéme sous-eau
2SSE 30’ : aprés 30 minutes de deuxiéme sous-eau, 2SSE 45° : aprés 45 minutes de deuxiéme sous-eau
2S8SEF : fin du deuxiéme sous-eau, Germ 5h : aprés 5 heures de germination

Germ 24h : aprés 24 heures de germination)
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La figure VI-2 montre de faibles pourcentages de piquage en fin de trempe (58 %) sur les
deux lots d’orge testés avec le diagramme de forte durée de premier sous-cau. Ce retard de
piquage d’orge est rattrapé au cours d’un jour de germination. L’ augmentation de la durée des
phases sous-eau enfraine une bonne propriété physique de I"orge et du malt et un retard de

piquage d’orge.

L’absorption d’eau se fait par le germe et la vitesse d’absorption est plus rapide que la vitesse
de diffusion d’eau. Au bout de 30 heures de sous-eau, le germe se trouve rapidement gonflé
d’eau, ce qui limite le piquage d’orge. Pour que le grain se pique, il faut qu’il régule son
humidité & des valeurs précises en se débarrassant du reste d’eau par diffusion & intérieur de
I’endosperme. Aprés un jour de germination, l’excés d’eau contenu dans le germe est
totalement diffusé dans I’endosperme, libérant ainsi le piquage d’orge et indiquant le début de
la désagrégation physique de I’endosperme. La mesure du % de grains piqués sur les deux
essais 32 et 41F n’est pas effectuée en méme temps, ce qui explique la différence significative

obtenue.

11.3.2. Effet des phases élevées de sous-air

Des expériences ont été réalisées avec des durées élevées de sous-air (tableau VI-5). Les
températures de la trempe et de la germination sont toujours fixées & 16°C et la durée de

germination est de 5 jours.

L’augmentation de la durée des phases sous-air est associée & une réduction de la durée des
phases sous-eau, ce qui réduit le temps de contact de ’orge avec de 1’eau et donc une baisse
de I’humidité, de P’indice de trempe ainsi que la friabilité. L’augmentation de la durée des
phases sous-air donne des résultats opposés a ceux obtenus par 1’augmentation de ’une des
phases sous-eau. L’essai 30F montre que le piquage de 1’orge ne refléte pas la qualité de la
irempe et de malt, puisqu’on obtient 92 % de grains piqués, alors que la friabilité ne dépasse

pas les 57 %.

La premiére phase sous-air joue un rdle clé et trés important sur la qualité de la trempe et du
malt. Si on compare les deux essais 52F et 29F, on remarque que pour les mémes durées de
sous-eau (premier et second), on obtient une friabilité plus importante 67,8 % en augmentant

la premiére durée de sous-air.
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Tableau VI-5. Effet des phases élevées de sous-air sur la qualité de la trempe.

Durée du 1% sous-air élevé | Durée du 2°™ sous-air élevé

Réf. Essai:30F  Essai: 52F | Essai:29F  Essai:42F
1% sous-eau 4 4 4 4
1% sous-air 30 26 4 4
2°™ sous-ean 1 1 1 1
2°™ sous-air i . .0 4 26 26
Humidité en fin de trempe en % 37,3 38,7 32,8 32,9
% des grains piqués 92 88 v 56 69
Indice de trempe 354 348 374 386

' Humidité en fin de germination % 35,5 - 376 34,2 34,7
Friabilité en % 56,5 67,8 39,2 39,3
Rendement en % 81 77,8 84,1 84

11.3.3. Effet combiné des phases sous-eau / sous-air

Le tableau VI-6 montre qu’une durée raisonnable de premier sous-eau (12 heures) suivie
d’une durée élevée de premier sous-air permet d’atteindre une bonne qualité de trempe et de
malt. Si on compare les deux essais 37F et 48F, on observe que pour les mémes durées de
sous-caux {12 heures pour le premier sous-cau et 4 heures pour le deuxiéme sous-eau), le fait
d’augmenter la durée du premier sous-air de 12 h & 19 h permet :

en fin de

4N

ermination,

de 66 % 4 83,4 %,

D’améliorer I’ humidit,

[w]
o aq

D’améliorer nettement la friabilit

D’améliorer I'indice de trempe, et,

O o D

De ne pas influencer I’humidité en fin de trempe et le % des grains piqués.
De méme pour les essais S0F, 84F et 40F, pour les mémes phases sous-eau (12 heures pour le

remier et 1 henre pour le second), on améliore 1a frishilité et 'indice de tremne lorgaue la

Des durées moyennes de trempe (essai 38F) aboutissent 2 des bonnes humidités en fin de
trempe et de bon pourceniage de grains piqués, mais de faibles indices de trempe et de

friabilités.
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Tableau VI-6. Effet combiné des phases sous-eau et sous-air.

Durées moyennes | 1% sous-air élevé 1 sous-air élevé
38F 37F 48F 50F 84F - 49F

1* sous-eau 4 12 12 12 12 12
1% sous-air 7 12 19 22 8 4
25 sous-eau 12 4 4 1 1 1
27 Sousair 12 — 7o 0 7 O 14—~ 18
humidité en fin de trempe en % 40,7 41,9 40,7 42,6 40,1 385
% des grains piqués 98 93 95 91 89 93
Tndice de trempe 328 340 326 | 270 324 368
Humidité en fin de germination % 36,3 38,9 42,9 399 372 376
Friabilité en % 60,4 66,1 83,4 80,9 593 615
Rendement en % 76,1 76 74 774 77 78,1

11.3.4 Effet des essais au centre du domaine expérimental (durées moyennes)

La démarche concemant la détermination du meilleur modéle de prédiction des valeurs
analytiques du malt en fonction des facteurs du procédé testés, consiste & réaliser des essais au
centre du domaine d’expérimentation et de comparer s’il y a adéquation entre les résultats
d’analyse de ces essais au centre et les valeurs prévues par les modeéles établis. Des essais ont

été réalisés dans ce but au centre du domaine expérimental, avec des durées moyennes de

(L
('

chaque phase de trempe. Les essais ont

te effectués avec une température de 16°C pour la
trempe et la germination et une durée totale de 35 h pour la trempe et-5 jours pour la

germination (tableaux VI-7 et VI-8).
Les essais au centre avec des durées moyennes de phases de trempe permettent d’avoir des

bonnes humidités et de bon piquage des grains, mais, de faibles friabilités et de mauvais

indices de trempe.
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Tableau VI-7. Effet des essais au centre du domaine expérimental.

Réf. 82F 102F 59F 54F 39F 43F
1% sous-eau 11 10 8 8 8 8
1" sous-air 4 10 6 14 8 15
2™ sous-eau 10 8 9 6 4 4
2°™ sous-air 10 7 12 7 15 8
humidité en fin de trempe en % 40,9 40,3 40,2 42,3 37,5 39,2
% des grains piqués 90 95 89 91 85 97
Indice de trempe 342 316 344 318 354 324
Humidité en fin de germination % 39,3 39,6 39 38,9 38,2 38,6
Friabilité en % 64,5 68,5 69,2 67,3 65,7 64,4
Rendement en % 76 718 805 79 765 81

Tableau VI-8. Effet des essais au centre du domaine expérimental (suite).

Réf. 56F 57F 53F 40F 38F 55F
T sous-cau 7 7 7 4 4 ]
1% sous-air 15 12 10 15 7 13
2°™ sous-eau 7 5 7 8 12 3
2% sous-air 6 it 11 8 12 11

humidité en fin de trempe en % 40,7 39,8 394 39,1 40,7 40,5

%. des grains piqués 92 96 92 97 98 90

Indice de trempe 330 346 364 336 328 328
Humidité en fin de germination % 38,2 36,8 36,8 38 36,3 37,5
Friabilité en % 70,8 65,2 63,2 62,2 60,4 62,4
Rendement en % 75,5 78 79,4 76,6 76,1 79,5

11.3.5 Répétabilité au cenire du domaine expérimental

. PSS 20 SU 1

PR PP SRR | S JE I PO,
Il ST JCalides daud LOHUC au Jdordine cz&pcr 1ICItdl avee un

Des essais de répétabi
diagramme de trempe de 7 h pour le premier sous-eau, 12 h pour le premier sous-air, 5 h pour
le deuxiéme sous- eau et 11 h pour le deuxiéme sous-air. La température de la trempe et de la
germination est toujours fixée & 16°C. Tous les essais ont &t réalisés avec le méme lot de

Scarlett et la durée de germination est toujours fixée 4.5 jours (tableau VI-9).
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Tableau VI-9. Essais de répétabilité au centre du domaine expérimental.

Ref. 57F 60F 61F
1% sous-eau 7 7 7

1% sous-air 12 12 12

2% sous-eau _ 5 5 5

25 sous-air 11 11 11
humiditéen fin de trempe en % 39,8 7394 T 7T T 4027 ¢
% des grains piqués 96 93 03
Indice de trempe 346 336 340
Humidijté en fin de germination % 36,8 38,5 38,1
Friabilité en % 65,2 64,3 65,3
Rendement en % 78 81 79,6

Les essais montrent une trés bonne répétabilit€ au centre du domaine. A ce point du domaine
expérimental (centre), le % de friabilité et la désagrégation du malt sont trés faibles, ce qui
explique la"bonne répétabilité obtenue. Au moment ol la désagrégation du malt est
importante, les modifications physiques et biochimiques da malt s’accroissent et le moindre
changement peut influencer les résultats. De faibles variations des facteurs d’étude dans la
phase de désagrégation intense se traduisent par des variations importantes des réponses

considérées.

11.3.6. Effet de I’angmentation de la durée de PPune des phases sotis-eau ou de la durée
du premier sous-eau associée au premier sous-air sur la qualité de la trempe et du malt.

Les essais qui permettent d’avoir une bonne qualité de trempe sont ceux qui ont :
O soit, une premicre phase de-trempe (premier sous-eau) €levée,
O soit, une troisiéme phase de trempe (deuxitme sous-eau) €levée, et,

QO soit, un premier sous-eau élevé suivi d’un long sous-air.

Afin de quantifier la qualité de la trempe et des maits issus de ces trois types de trempe, des

essais ont été réalisés. (tableau VI-10).
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Tableau VI-10. Effet des phases élevées sur la qualité de la trempe et du malt.

Réf. 31F 32F 48F
1% sous-eau 4 30 12
1% sous-air 4 .4 19
2™ sous-eau 27 1 4
25 sous-air 0 ' 0 0
humidité en fin de trempe en % 42,7 41,6 40,7
% des grains piqués 55 35 95
Indice de trempe 280 282 326
Humidité en fin de germination % 41,5 41,5 42,9
Friabilité en % . 82 79,9 83,4
Rendement en % 76,5 77 74

Le tableau VI-10 montre les diagrammes- de trempes susceptibles d’aboutir & une bonne
friabilité de malt. Les % de friabilité et d’humidité sont satisfaisantes dans ces trois cas.
L’indice de trempe est meilleur dans le cas ot les phases sous-eau seraient trés longues et
moins bon en.cas de sous-air élevé, de méme pour les rendements en malt. Le % des grains
piqués est €levé en cas de sous-air €levé et variable méme trés faible en cas de sous-eau

élevés.

Les trempes avec de longues phases de sous-eau aboutissent & de trés bonnes qualités de
’orge et du malt. Dans ces conditions, des risques de limitation en oxygéne dissous et donc de
qualité du malt sont envisageables, surtout dans le cas des trempes industrielles ol la quantité
d’orge mise en jeu est élevée. A ce niveau, il est important de vérifier I’impact de la limitation
en oxygene dissous pendant les phases €levées de sous-eau. Pour cela, un essai a été testé
avec un diagramme de 30 heures de premier sous-eau, 4 heures de premier sous-air et 1 heure
de deuxieme sous-cau. La trempe a été effectuée en fermenteur de 20 L et sans aération. Les
températures de trempe et de germination sont de ’ordre de 16°C. La durée de gernmination
est de 5 jours. Les ﬁgureé VI3, VI4 et VI-5 montrent les cinétiques d’évolution de la
température, du pH et du pourcentage d’oxygeéne dissous au cours de la trempe effectuée en
fermenteur de 20 L. La comparaison entre la trempe réalisée en fermenteur et celle réalisée en

tée sur le tableau VI-11.
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Figure VI-3 : Evolution de la température au cours de la trempe (en fermenteur)
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Figure VI-4 : Evolution du pH au cours de la trempe (en fermenteur)
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Figure VI-5 : Evolution du % d’oxygéne dissous au cours de la trempe (en fermenteur)

Tableau VI-11. Effet de [’aération sur la qualité de la trempe et le piquage de I’orge.

Matériel Micromalterie Fermenteur
Réf. 32F 62F
1% sous-eau 30 30
1% sous-air 4 4
" 2°™ sous-eau 1 1
2°% sous-air 0 0
humidité en fin de trempe en % 41,6 41,9
% des grains piqués 35 34
Indice de trempe 282 294
Humidité en fin de germination % 41,5 41,2
Friabilité en % 79,9 76,6

Mé2me dans les conditions de limitation en oxygéne (essai 62F), on arrive toujours & la méme

qualité de trempe (en terme d’humidité, indice de trempe, % des grains piqués et friabilité).
Les trois diagrammes de trempe testés aboutissent a une bonne qualité de trempe et une bonne

friabilité. Afin de vérifier I'impact de ces diagrammes de trempes sur la qualité finale du malt,

des analyses complémentaires ont été effectuées (tableaux VI-12 et VI-13).
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Tableau VI-12. Effet des différents diagrammes de trempe sur la qualité du malt.

X, 4 30 12

Diagrammes de trempe X, 4 4 19 Limites

X; 27 1 4

31F 32F 48F -

Malts

% dhumidi€ (méthode EBC4-2) 43 43 44 355
Extrait fine mouture % mait sec - 82,5 827 ] 572,8 T80
Protéines totales en % de matiére séche 10,9 109 10,7 10,6-11,5
Protéines solubles % malt sec ’ 45 4,6 4,8 3,8-5,0
Indice kolbach ' 41 42 45 36-47
Pouvoir diastasique WK sur sec _ 300 320 340 - 200-250

o-amylase U.D.20°C (méthode de flux continu) sur malt sec 63 65 83 40-70

B-glucanes en mg/L de moit 280 262 176  200-300

Viscosité en mPa.s 1,5 149 145 1,45-1,65

Atténuation limite % : i 82,3 82,8 838 80-82

Les résultais d’analyse des malts présentés sur le tableau VI-12 permettent de soulever les
points suivants :

Q Les trois trempes appuqué aboutissent & des malts de bonnes humidités,

o De trés bons extraits solubles ou extraits fine mouture sont signalés sur tous les malts
analysés,

0 Généralement 'extrait fine mouture est corrélé avec les protéines solubles du malt
(Hudson, 1986p). Les bonnes valeurs obtenues de I’extrait fine mouture des malts concordent
avec les bonnes valeurs observées du protéines solubles. Les bonnes valeurs de protéines
solubles obtenues indiquent la bonne modification protéolytique des trois malts analysés. La
modiﬁgationrﬁrptéolyﬁque est plus importante dans le cas des malts obtenus & partir de
trempes soumis a des diagrammes de iype 43;‘: " 7 7 '
o Leniveau de protéines totales est dans les normes des valeurs reche;

0 Les valeurs de I'indice kolbach obtenues sont trés bonnes et refleétent des malis de bonnes

L1
11

qualités.
o Les trois. malts analysés montrent qu’ils ont subi de trés bonnes modifications

amylolytiques. Ces modifications sont indiquées par le taux de pouvoir diastasique élevé et la

forte activité a-amylasique.,
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o Tous les malts analysés présentent des bons taux de B-glucanes indiquant une bonne
désagrégation des parois cellulaires de ’endosperme. L'essai 48F présente un trés bon taux
de B-glucanes par rapport aux autres malts.

o Tous les malts analysés donnent des bonnes viscosités et de trés bons pourcentages

@’ atténuation limite.

Les trois diagrammes de trempe. testés aboutissent & des malts de bonnes qualités, Cette
qualité est liée d’une part & la bonne vari€té d’orge utilisée et d’autre part, aux particularités
des diagrammes de trempe testés. Cependant, en unité industrielle, les trempes avec de
longues phases sous-eau ne sont pas appliquées du fait que la quantité élevée d’orge mise en
trempe n’aura pas le temps de sécher (durées de sous-air trés faibles) et peut poser des
problémes pendan'.t la germination (augmentation de P’humidité, dééagrégation plus poussée
du malt et développement microbien). Le diagramme de type 48F est souvent utilisé en

malteries industrielles.

Afin de vérifier I'aptitude de ces malts 2 la filtration de la bigre, des tests de filtration Tepral

ont été effectués dans ce but (tableau VI-13).

Tableau VI-13. Test de filtration Tepral.

X, 4 30 12
Diagrammes de trempe X, 4 4 19 Limites
X3 27 i 4
Malts 31F 32F 48F -
masse du moft (g) 400 399 402 >350¢g
temps total de filtration (mn) 14mn36 .12mn54 9mn 7 <20 mn
densité du mofit (° Plato) 10,9 11 10,8 1 eeeeee
humidité en % 4,3 43 44 4-5%
filtration pente b (g/mn) 42 44.8 70,7 >20g/ mn
filtration pente ¢ (g/mn) 31,5 43,4 94,5 >20g/ mn
pH 5.9 59 5.8 57-6

Les trois malts analysés présentent une bonne qualité€ pour la filtration de la bigre. Cette
1

qualité est identifiée par le court temps de filtration écoulé, les fortes masses de mofts
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obtenues et les grandes pentes de filtration (b et ¢) tracées. Les malts issus des trempes de 12
heures de premier sous-eau suivi de 19 heures de premier sous-air sont trés aptes & favoriser

une bonne filtration de la biére.

Pour vérifier et confirmer les bonnes qualités de malts obtenus 2 partir de ces diagrammes de
trempes, d’autres essais ont ét€ répétés et les malts issus de ces trempes ont fait I’objet de

nombreuses analyses complémentaires aux premires analyses effectuées (tableaux VI-14 et

VI-15).

Les mémes concliusions relevées précédemment sont notées ici. On obtient des bonnes
humidités en fin de trempe et germination et des bons indices de trempe et % de friabilités
sont signalés sur les trempes suivies. Des bons pourcentages de g'rains piqués sont relevés
dans le cas de ’essai 5OF et varjables sur les autres essais. Toutes ces trempes donnent des
bons rendements de malts et précisément celles obtenus par des longues durées de premier

sous-eau (essai 41F).

Tableau VI-14. Effet des phases élevées sur la gualité de la trempe.

Réf. 41F 35F 51F 50F
1* sous-eau 30 4 5 12
1% sous-air 4 4 4 22
2°™ sous-ean 1 27 26 1
2°™ sous-air 0 0 0 0
humidité en fin de trempe en % 41,9 41,1 44.5 42,6
% des grains piqués . 81 53 88 91
Indice de trempe 284 308 234 270
humidité en fin de germination % 41,6 40,7 40,6 39,9
Triabili cn 793 829 84.5 80.9
Rendement en % 80 70,7 76,4 71.3

Pour mesurer 'ampleur de modifications, les malts sont analysés selon les méthodes de

référence (tableau VI-15).
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Tableau VI-15. Effet des différents diagrammes de trempe sur la qualité du malt.

Xy 30 4 5 12
Diagrammes de trempe X 4 4 4 22 Limites
X3 1 27 26 1
Malts 41F 35F 51F 50F e
% d’humidité (méthode EBC 4-2) 44 4,1 4,2 4,2 35-5
Extrait fine mouture % malt sec 82 81,8 82,3 81,6 > 80
Couleur EBC 2,8 2,8 2,9 2,9 2,5-4,5
Protéines totales en % de matiere séche 10,8 10,7 10,8 11 10,6 - 11,5
Protéines solubles % malt sec 4,5 4,5 4,7 4,5 3,8-50
Indice kolbach 42 42 . 44 41 36 - 47 .
f3-glucanes en mg/L de moft 411 323 256 417 200 - 300

Azote aminé libre en mg/L 160 164 175 164 150 - 250

L’analyse effectuée sur les malts permet de soulever les points suivants :

o De bonnes humidités obtenues sur tous les malts analysés,
0 Une trés bonne désagrégation protéolytique est obtenue sur tous les malts analysés. Cette

désagrégation est quantifie par les taux élevés d’extrait fine mouture et de protéines

solubles.

o Des taux d’indice kolbach intéressants sont obtenus sur tous les malts, indiquant la bonne
modification chimique de ces maits,
o0 Des taux de B-glucanes variables sont obtenus,

O Les taux d’azote aminé libre obtenus sur tous les maits restent dans la moyenne des

valeurs recherchées.

11.4. Conclusion

Les résultats obtenus montrent que pour des mémes durées totales de trempe (35 heures), le
ratio (durée des phases sous-eau / durée des phases sous-air) joue un rble clé sur les
principales modifications du malt. Le grain d’orge absorbe rapidement 1’eau au début de la

trempe par le germe, puis de plus en plus lentement. Cette eau absorbée par le germe diffuse
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Dans le cas des trempes caractérisées par une longue phase sous-eau, le germe d’orge absorbe
I"eau en continu et la diffusion de I’eau se fait en méme temps que I’absorption. Ceci explique
les bonnes humidités atteintes, les bons indices de trempe obtenus et donc une production et
migration intense des enzymes, ce qui aboutit & des bonnes modifications des malts. Le germe
gorgé d’ean doit réguler son humidité & des valeurs précises avant de commencer a germer.
Ceci explique le faible % des grains piqués atteint en fin de trempe et son augmentation
pendant le premier jour de germination. Au cours de ce premier jour de germination, le germe
se débarrasse de I’exces d’eau par la diffusion de ce dernier & I'intérieur du grain.

Les trempes caraciérisées par une longue phase sous-air donnent des résultats opposés par

rapport aux trempes caractérisées par des longues phases sous-eau.

Dans le cas des trempes caractérisées par un long sous-eau suivi d’un long sous-air, la longue
durée du premier $ous-eau permet d’atteindre des % d’humidités élevées, ce qui favorise la
production intense des enzymes de I'orge. La longue durée de sous-air favorise la diffusion de
I’eau dans le grain et donc la migration des enzymes 2 P’intérieur des grains ce qui caractérise

les bonnes modifications observées des malts.

Au centre du domaine expérimental, les durées moyennes de sous-cau permettent d’atteindre
des bonnes humidités en fin de trempe et des bons % des grains piqués, mais les durdes
moyennes de sous-air limitent la diffusion de I’eau et donc des indices de trempe élevés et de

faibles friabilités.

111. Modélisation et traitement des résultats

L’acquisition des informations sur la trempe et le malt permet la modélisation et
I’optimisation de la trempe. Dans notre démarche, il est important de lier I’influence des
Al

facteurs 3 la nualité du malt. Fn effet, si les modéles construits s’ avérent fiables, il sera alors

appliquer au procédé de trempe pour satisfaire les

objectifs fixés. Quatre réponses sont définies pour étre modélisées (tableau VI-16):
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Tableau VI-16. Principales réponses 2 optimiser.

Critéres Objectifs

% d’humidité en fin de trempe 41 %
2 minimiser

Indice de trempe

% des grains piqués 4 maximiser

> de friabilité du malt 85 %

®_

Des analyses plus fines sur le malt fini permettent de juger de fagon définitive la qualité de la
trempe et de choisir parmi les conditions optimales, celles qui répondent au mieux 2 la qualité

du malt recherché.

Un modele de type boite noire est choisi, pour représenter chacune des quatre réponses
étudiées. Les modéles sont de type polynomial puisque les polynémes permettent de
reproduire avec précision n’importe quel ensemble de données & partir du moment ol le degré
retenu est suffisamment €levé. Ainsi, s'il est naturel de commencer par un modéle du premier
degré pour chaque variable indépendamment, les limites d’une telle démarche apparaissent
rapidement du fait que les phénoménes étudiés sont rarement linéaires. Nous choisissons alors
des modéles polynomiaux complets de deuxiéme degré. La non-linéarité des phénoménes
étudiés pourra alors étre pris en compte. Bien que le nombre de paramétres augmente
rapidement les modéles de ce type resient cependant applicables pour un probléme & trois

facteurs (10 paramétres).

111.1. Modéle polynomial du second degré

Le modtle polynomial doit pouvoir fournir de bonnes estimations des réponses étudiées aux
points expérimentaux définis lors de la planification expérimentale, avant d’effectuer des

prévisions dans des régions du domaine expérimental non exploitées. La forme générale de
y=a,+a X, +a,X, +a, X, +a, X, X, +a.X, X, +a, X, X, +a, X" +a,X," +a,X,’

ol y est la valeur du critére calculée pour chaque expérience,
ag,...,2s sont les parametres du polynéme & déterminer,
X1, Xz et X; représentent respectivement les trois facteurs, durée du premier sous eau,

durée du premier sous air et durée du deuxiéme sous eau.

180



Optimisation de la trempe

Les paramétres intervenant dans le calcul du modéle devront étre les plus proches possibles
des valeurs rencontrées au cours des expérimentations. La construction du modéle et les tests
de confrontations avec les points expérimentaux sont réalisés numériquement a ’aide d’un
logiciel de traitements mathématiques des données (MATLAB). Le plan d’expérience utilisé

est un plan D-optimal soumis 2 des contraintes.

111.2. Analyse des résultats

Pour permettre un recentrage du domaine expérimental dans la zone d’intérét, certaines
expériences (les extrémes) sont éliminées et ne sont plus intégrées dans la structure du modele
car:

o Soit, elles présentent un intérét limité pour la modélisation (expériences aux bornes du
domaine d’étude).

Le % d’humidité qui présente un intérét pour une bonne qualité de malt doit &tre supérieur &
37 %. Pour cela les expériences 29 F, 33 F, 42 F et 34 F seront rejetées (tableau VI-17).

Le niveau de friabilité qui aboutit & un malt de qualité doit étre supérieur 2 60 % et les
expériences qui ne répondent pas 2 cette valeur (29 F, 33 F, 42 F, 30 F et 34 F) seront rejetées.
Pour les mémes raisons, I’expérience 31 F doit étre éliminée car le % des grains piqués doit

&tre supérieur & 60 %.

Tableau VI-17. Principales expériences éliminées pour permettre le recentrage du domaine

expérimental.

Xy X Xs X % d’humidité Indice % des grains % de
Réf.  Duréedu Durée Duréedu  Durée du en finde de piqués friabilité

1SSE du ISSA 2SSE 2S85A trempe Trempe

29F 4 4 1 26 32,8 374 56 39,2
33F 4 4 1 26 34,9 388 77 34,8
42 F 4 4 1 26 32,9 386 69 39,3
30F 4 30 1 0 37,3 354 92 56,5
34F 4 30 1 0 35,2 388 92 53,7
31F 4 4 27 0 42,7 280 55 82

0 Soit, elles ne respectent pas les contraintes (tableau VI-18) et les bornes du domaine (car

la premiére durée de sous eau ne doit pas dépasser 12 heures).
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Tableau VI-18. Principales expériences qui ne respectent pas les bornes du domaine

expérimental.

X, Xa X; X % d’humidité Indice % des grains % de
Réf Durée du Durée Durée du  Durée du en fin de de piqués friabilité

1SSE du ISSA 2S8SE 2SSA trempe Trempe

32F 30 4 1 0 41,6 282 35 79,9
41 F 30 4 1 0 41,9 284 81 78,3
63 F 30 4 1 0 415 298 46 73,5
36F 30 5 0 0 41,5 290 66 76,3

o Soit les résultats sont inadaptés.a la modélisation.

Pour les mémes essais (25 F et 51 F), on a une grande différence au nivean de I’indice de
trempe (308 et 234) et du % des grains piqués (53 et 88 %). Pour cela les deux expériences
sont rejetées (tableau VI-19). De méme pour les essais répétées 32 F et 41 F, on 2 une

variation du % des grains piqués (35 et 81).

Tableau VI-19. Principales expériences inadaptées pour la modélisation.

X, X, X; X % d’humidité Indice % des grains % de
Réf.  Durée du Durée Durée du  Durée du en fin de de piqués friabilité
1SSE du 1SSA 2SSE 288SA trempe Trempe
35F 4 4 27 0 41,1 308 53 82,9
51F 5 4 26 0 44,5 234 88 84,5
32F 30 4 1 0 41,6 282 35 79,9
41 F 30 4 1 0 41,8 284 8i 79,3

Apres I’analyse manuelle des expériences, le nombre d’essais disponibles pour I’identification

du modele passe de 44 & 32 expériences.

La dispersion des expériences retenues pour la modélisation est présentée sur la figure VI-6.
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Figure VI-6. Plage d’expériences disponibles pour la modélisation.

L’influence des paramétres sur une réponse est structurée par I'intermédiaire d’un modele
polynomial faisant intervenir les effets des paramétres, leurs effets quadratiques respectifs et
les effets des interactions. Ce modgle pourra alors &tre confronté aux expériences réalisées. La
validation du modéle polynomial de second degré est réalisé & partir de six expériences

supplémentaires dans les conditions prétendument optimales.

IIL.3. Courbes de corrélations du modéle

Les courbes de corrélations sont présentées pour chaque critére modélisé (% d”humidité en fin

de trempe, indice de trempe, % des grains piqués et % de friabilit€) (figures VI-7 et VI-8).
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Figure VI-7. Graphes des résidus modele-mesures de I’humidité, de I’indice de trempe et du

% des grains piqués pour un nombre d’expériences de 32.
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Figure VI-8. Graphes des résidus modele-mesures du % friabilité pour un nombre

d’expériences de 32.

Six expériences sont prises pour valider le modele. Les deux traits pointillés montrent
I’intervalle de confiance et de variation des valeurs d’humidités, d’indice de trempe, du % des
grains piqués et du % de friabilité pour un seuil de 5%. Pour I’humidité, on remarque que la
majorité des points expérimentaux ont une valeur d’humidité correctement prédits par le
modéle et la répartition des points est cormecte. Le coefficient de corrélation entre les

s mesurées est de 0,89. Cette valeur est

[s'N

humidités prédites par le modele et les humidit
¢ domaine de recherche. Une bonne corrélation est notée entre les valeurs
de 'indice de trempe prédites par le modele et les valeurs mesurées expérimentalement. Le
coefficient de corrélation est de 1’ordre de 0,9 (valeur correcte et acceptable). Le piquage des
grains est un critére difficile 2 modéliser, & maitriser ou 4 prédire et ne refléte pas la qualité du
malt recherché. Pour cela, on n’obtient pas une corrélation correcte et le coefficient de
corrélation est trés faible (0,6). Pour la friabilité, une bonne corrélation est remarquée entre le
modale ot Vexpérience, Le coefficient de corrélation ect de Pordre de 0,87 entre lec valeurs
prédites et les v

estimatjon assurent la bonne qualité du malt.

Les valeurs calcuiées des parametres des modeles sont données dans le tableau VI-20.
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Tableau VI-20. Calcul des parametres des modeles pour les quatre critéres.

Coefficient | % d’humidité Indice de trempe | % des grains piqués | % de friabilité
R 0,89) (0,90) (0,60) (0,88)
ag 27.672 583.051 57.106 76.856
a) 0.709 -12.030 3431 -2.750
a 0.766 -16.930 2.158 -1.379
a3 0.840 -8.867 2.736 -1.288
as -0.016 0427 -0.081 0.167
as -0.037 0.521 -0.199 0.141
as -0.021 0.236 -0.063 0.066
a 0.002 -0.277 -0.089 0.088 .
ag -0.015 0.311 -0.037 0.008
ag -0.006 -0.314 -0.030 0.031

1V. Essais de modélisation avec un nouveau lot de Scarlett

V Jusqu’a présent, tous les essais sont réalisés avec le méme lot d’orge et le modele utilisé a
bien prédit les réponses suivies. Afin de vérifier I’impact du diagramme de trempe sur autres
lots d’orge et de voir ci le modgle arrive a prédire les critéres de ce lot, des essais sont réalisés
avec ce nouveau lot. Les caractéristiques des deux lots d’orge sont présentées sur le tableau

VI-21.

Tablean VI-21. Caractéristiques des deux lots de Scarlett.

Lots d’orge Lot initial Lot2
Référence E161/03.A E161/04.A

% & humidité ' 132 133

Energie germinative aprés 3 jours 96,8 % 97 %

Energie getminative aprés 5 jours 98,4 % 98 %
Sensibilité 4 ’eau Orge peu sensible 8 ’ean Orge peu sensible & 'eau
Taux de protéines totales en % 114 11,9

Taux de B-glucanes en % 4,71 5,11
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Les caractéristiques ‘des expériences réalisées avec le nouveau lot sont présentées sur le
tableau VI-22. Les figures VI-9 et VI-10 montrent une phase de modélisation avec le lot

initial d’orge et une phase de validation avec le nouveau lot.

Tableau VI-22. Caractérisation des essais réalisés avec le nouveau lot de Scarlett.

X X2 X3 Xs

_ Duréedu Durdedu Duréedu Duréedu % d’humidité Indice de % des grains % de
Réf. 1SSE ISSA 2SSE 2SSA - enfindetrempe Trempe piqués friab;lité
64 F 30 4 1 0 42,4 274 57 75,1
67 F 10 20 5 ] 41,9 274 97 62,3
70F 7 20 8 0 41 - 324 92 68,5
74 F 4 22 9 0 37,8 290 91 68,4
77E 9 35 T o 393 308 1 6.1
80F 5 10 6 14 38,8 366 91 53,8
81F 4 4 16 11 40 330 88 70,4
83F kA 4 10 10 40,8 294 93 66
86 F 9 17 6 3 39,9 396 97 73
87F 12 8 1 14 37,5 376 88 60,2
89 F 8 15 2 10 38,7 326 99 67,3
R2F 9 4 2 20 37,1 386 90 63,7
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Figure VI-9. Identification du mode¢le avec le nouvean lot d’orge.

(% d’humidité, indice de trempe et % des grains piqués)
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Figure VI-10. Identification-du modéle avec le nouveau lot d’orge.

(% de friabilité)

Les figures VI-9 et VI-10 montrent que.le modele polynomial de second degré utilisé arrive a
prédire correctement les critéres du nouveau lot, sachant qu’il y a toujours certains points qui
se trouvent en dehors du domaine de confiance. Les figures VI-11 et VI-12 montrent la phase

de modélisation du deux lots d’orge pris comme un seul ensemble.
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Figure VI-11. Intégration du nouveau lot dans la structure du modéie.

(% d’humidité).
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Figure VI-14. Essais de modélisation avec un modele de troisieéme degré.

(modele pour I’indice de trempe, % des grains piqués et % de friabilité).
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- Le modile de deuxidme degré avec le lot initial ‘d’orge sera retenu pour la. phase

d’ optimisation.

V. Optimisation de la trempe

L’objectif principal de la recherche étant I’ optimisation de la réponse (friabilit€) permettant de’
trouver une configuration optimale des facteurs a partir du modgle ajusté. L’optimisation est,
en effet, une des finalités du plan d’expériences. L’optimisation du diagramme de tiempe 2
été limitée 3 I’optimisation d’un seul critére (le % de friabilité). Le % de friabilité est le seul

critere bien modélisé et il refléte bien la qualité du malt recherchée.

V.1. Optimisation par critere

Au début de I’étude, 'optimisation a été effectuée sur ’ensemble des criteres modélisés (%
d’humidité, indice de trempe, % des grains piqués et % de friabilité), critére par critére pour

atteindre les objectifs initiaux fixés au départ (tableau V1-23).

Tableau VI-23. Optimisation par critere et validation expérimentale. -

X4 X3 X3 Humidité I Trempe G.Piqués  Friabilité
Humidité 7 16 12 41 279,47 91,89 74,69
41 % 8,17 14,15 9,66 41 296,93 91,81 72,71
0
Exp. 100F 7 15 13 40,41 262 92 76,38

"L Trempe 4 4 27 4496 87,51 99,33 75,21
s inimiser 02 435 2693 4492 87,06 99,17 75,6

Exp. 31F 4 4 27 42,7 280 55 82

"G.Piqus 4 4 27 449 8751 | 9933 75,21

2 maximiser 399 402 26,52 44,83 98,17 99,32 74,63
4 4 27 42,7 220 s g2

" Friabilité 12 10 14 4181 246,68

8324 | 85,03

85 % 11,00 825 1571 41,89 335,01 8231 84,99
84 % 11 10 15 41,77 243.62 4,5 83,91
Exp. 96F 12 11 12 42,91 242 94 7742
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Cette phase d’optimisation a été effectuée pour optimiser chaque critére modélisé de la
trempe, ainsi,

o Pour atteindre un % d’humidité de 41 %, le diagramme optimal trouvé coirespond a des
durées de 7 heures pour le premier sous-eau, 16 heures pour le premier sous-air et 12 heures
pour le deuxieéme sous-eau. Une validation expérimentale avec I'essai 100F a permis
&’ atteindre une humidité de 40,4 %. Cette valeur est trés proche de ce que le modéle a prédit.

0. Pour I'indice de trempe, le diagramme optimal ne permet pas de minimiser cet indice
(proche de 100). La validation avec I’essai (31F) permet d’atteindre un indice de trempe de
280.

o Le diagramme optimal testé pour le piquage des grains n’a pas permis d’avoir la valeur
recherchée et cela est probablement di 4 la dynamique de piquage d’orge (développée au
début de ce chapitre). '

o Pour la friabilité, les diagrammes optimales ont pour but d’atteindre des taux de friabilité
de 84 et 85 %. La validation avec I'essai 96F aboutit & des taux-de friabilités inférieurs 2 ce

que a prédit par le modele (77,4 %).

Pour cela, une nouvelle phase d’optimisation a été effectuée pour la friabilité (optimisation
par domaine). Le but dans ce cas est de trouver un ensemble de diagrammes optimaux qui

permettent 1’obtention des valeurs de friabilités dans I'intervalle de 80 & 85 %.

V.2. Optimisation par domaine

Dans cette phase d’optimisation, 1’ensemble des diagrammes qui permettent d’atteindre un %

de friabilité entre 80 et 85 % présentent une zone optimale (figures VI-15 et VI-16).
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Figure VI-15. Représentation de la zone optimale pour le critére de friabilité.

(valeurs réelles).
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Figure VI-16. Représentation de la zone optimale pour le critére de friabilité.

(valeurs entiéres)
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La représentation de la zone optimale dans 1'espace des facteurs par des valeurs entitres
(figure VI-16) permet de retrouver les conditions optimales de trempe en termes. de durées.
On constate que les durées optimales qui conduisent 3 une friabilité de 85 % 5% sont trés
diverses. Cette zone présente un certain nombre d’expériences optimales (diagrammes) et sont
présentées en annexe. Les diagrammes de trempes optimaux choisis sont ceux gui présentent

des durées entiéres.

V1. Validation expérimentale des conditions optimales

Certains diagrammes de trempe sont testés expérimentalement afin de vérifier la validité de la
zone optimale. Les diagrammes testés sont choisis de fagon & entourer complétement la zone

optimale et ils sont représentés par une * sur la figure VI-17.
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Figure VI-17. Représentation graphique des diagrammes de trempe testés (*).

VI.1. Validation avec le lot initial d’orge

Les diagrammes de trempe optimaux testés et la valeur des critéres correspondants obtenus

sont présentés sur les tableaux VI-24 et VI-25 et VI-26.
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Tableau VI-25. Caractérisation des expériences optimales testées (suite).

Essais 120F 124F 130F 134F 136F 138F
Premier sous-eau X4 11 13 12 12 16 14
Premier sous-air Xa 10 14 8 17 11 7
Deuxiéme sous-eau X3 14 8 15 6 3 14
Deuxiéme sous-air X4 0 0 0 0 0 0
% d’humidité en fin de trempe 411 408 414 405 43 41,4
Indice de Trempe 326 264 270 306 304 302
% des grains piqués 81 93 89 96 89 88
% &’humidité en fin de germination 427 42,6 42,6 402 41,9 40,7
Indice de Plumule 92 93 80 84 92 85
% de friabilité 774 81,7 78,6 783 '-79,5 79
GE (grains entiers) 2,5 14 3,4 39 4.6 3,1
GID (grains incomplétement désagrégés) 6,3 4,5 6,3 6,2 5,6 55
. Rendement en % 75,5 752 752 751 753 756

Tableau VI-26. Caractérisation des expériences optimales testées (suite).

Essais 122F 140F 128F 126F 132F
Premier sous-cau X, 5 11 9 15 11
Premier sous-air Xs 8 6 11 10 17
Deuxiéme sous-eau X3 22 18 15 10 7
Deuxiéme sous-air X4 0 0 0 0 0
% d’humidité en fin de trempe 41,6 413 41,7 414 404
Indice de Trempe 284 266 274 280 288
% des grains piqués 83 78 92 86 97
% &’humidité en fin de germination 438 40,6 416 44,1 415
Indice de Plumule 94 86 96 91 51
% de friabilité 82,3 80,6 81,1 827 813
GE (grains entiers) 1,8 3,2 2,7 2.9 2,4
GID (grains incompleternent désagrégés) 4,2 4,8 4,7 4 5,2
Rendement en % 75 76,2 735 75,1 768
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Les conditions optimales de ]a trempe (diagrammes) sont identifiées de fagon a atteindre un %
de friabilité dans ’intervalle de 85 + 5. Tous les diagrammes de trempes testés présentent un
% de friabilité proche de 80 %. L’intérét de telle démarche réside dans le fait qu’on arrive
atteindre des bonnes friabilités avec une grande diversité de diagrammes de trempes, alors
que, jusqu’a présent peu de diagrammes sont connus pour atteindre cette qualité.

Le % de friabilité (utilisé pour I’optimisation) n’est qu’un seul paramétre parmi plusieurs dans
I’identification de la qualité du malt. La mesure du % d’humidité en fin de trempe et
germination, le suivi de 'indice de trempe et du % de rendement sur tous les essais valide la
bonne qualité des trempes réalisées et des malts obtenus (identifier par les friabilités et les

rendements).

VI1.2. Validation avec le nouveau lot d’orge

Les mémes diagrammes de trempe optimaux testés sur le premier lot d’orge sont vérifiés sur
le nouveau lot (tableaux VI-27, VI-28 et VI-29). La référence des essais du nouveau lot est
identique 2 celle du premier lot en ajoutant 1000 (par exemple 96F pour le premier lot et 1096

pour le second).

Tableau VI-27. Caractérisation des essais optimaux du deuxigme lot d’orge.

Essais 1096F 1104F 1112F 1114F 1116F 1118F
Premier sous-eau X 9 12 12 10 10 8
Premier sous-air Xy 7 11 4 15 5 10
Deuxi¢me sous-eau X3 18 12 19 10 20 17
Deuxiéme sous-air Xa 1 0 0 0 0 ]
% d’humidité en fin de trempe 42,6 42,8 41,6 426 416 42
Indice de Trempe 188 232 306 342 326 310
% des grains piqués 79 95 42 83 67 89
% d’humidité en fin de germination 41,1 40 427 41,8 40,5 417
Indice de Plumule 61 71 91 90 77 88
% de friabilité 756 791 746 716 69,7 70,8
GE (grains entiers) 5,1 29 5,7 5.8 8,4 9
GID (grains incomplétement désagrégés) 9,1 6,5 82 11,1 127 11
Rendement en % 72,9 70,8 71,2 77,3 76,6 76,4
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Tableau VI-28. Caractérisation des essais optimaux du deuxitme lot d’orge (suites).

1120F 1124F 1126F 1128F 1130F 1132F

Essais
Premier sous-eau X1 11 13 15 9 12 11
Premier sous-air X> 10 14 10 11 8 17
Deuxiéme sous-eau X3 14 8 10 15 15 7
Deuxiéme sous-air Xa 0 0 0 0 0 0
% d’humidité en fin de trempe 41 40,5 40,9 40,7 409 397
Indice de Trempe 342 290 290 282 296 304
% des grains piqués 84 91 78 91 86 86
% 4’ humidité en fin de germination 422 413 414 407 41,7 409
Indice de Plumule 85 87 79 83 85 88
% de friabilité 742 80,9 768 748 743 774
GE (grains entiers) 73 3,5 4,5 6,9 8,9 5,8
GID (grains incomplétement désagrégés) 9,9 54 8,1 10,2 10,2 7.8
Rendement en % 75,7 744 753 754 754 752
Tableau VI-29. Caractérisation des essais optimaux du deuxi€éme lot d’orge (suite).

Essais 1122F 1140F 1134F 1136F 1138F

Premier sous-eau X 5 11 12 16 14
Premier sous-air X, 8 6 17 11 7
Deuxieme sous-eau X3 22 1 6 8 14
Deuxiéme sous-air Xa 0 0 0 0 0
% d’bumidité en fin de trempe 41,1 424 39,8 40,7 40,8
Indice de Trempe 294 274 330 254 266
% des grains piqués 82 64 92 89 82
% d’humidité en fin de germination 42 433 40,6 40,5 39,8
Indice de Plumule 89 93 79 91 83
% de friabilité 80,7 76,8 77,1 71,7 76,1
GE (grains entiers) 3,6 54 6,7 44 6,5
GID (grains incomplétement désagrégés) 5,8 8,2 8,1 6,6 8,7
Rendement en % 76,4 75 75,8 74,9 74.8

ERGe
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Quel que soit le diagramme de trempe testé, on arrive & un degré de trempe (% d’humidité)

intéressant. Un bon pourcentage de grains piqués est noté sur tous les essais. Des indices de

trempe trés variables sont obtenus et de trés bons indices de plumules sont obtenus avec tous

les diagrammes de trempe utilisés. Le % de friabilité dépend de la composition d’orge et sont

intéressants sur la majorité des essais testés.

Tous les essais optimaux testés présentent une bonne qualité d’orge en fin de trempe et

germination et un % de friabilité assez faible par rapport au premier lot. Les rendements

obtenus sont similaires aux rendements du premier lot d’orge.

V1.3. Evajuation de la qualité des maits

Les malts sélectionnés pour les analyses sont (122F, 126F, 128F, 132F et 140F) pour le lot

initial d’orge et (1122F) pour le deuxi¢me lot d’orge (tableaux VI-30 et VI-31).

Tableau VI-30. Qualité des malts issus des expériences optimales.

Lots d’orge Lot2 Lot initial

Essais 1122F | 122F 140F 128F 126F 132F §
Premier sous-eau Xi 5 5 11 9 15 11 g
Premier sous-air Xs 8 8 6 11 10 17 é
Deuxigme sous-eau X3 22 22 18 15 10 7 E
Deuxiéme sous-air Xy 0 0 0 0 0 0 -
% d’humidité 44 43 45 49 55 4,7 3,5-5
Extrait fine mouture % malt sec 81,9 | 82,3 82,1 82,1 822 82 >80
Couleur EBC 2,7 38 38 41 41 4,2 2,5-4,2
Protéines totales (% de matiére | 11,5 11 108 10,7 10,9 10,7 | 10,5-11,5
séche)
Protéines solubles % malt sec 4.6 4.8 4,7 4.9 5,1 5,1 38.5,0
Indice Kolbach 40 44 44 46 46 47 36-47
B-glucanes en mg/L de mofit 200 | 228 240 188 182 214 200-300
Azote aminé libre en mg/L 167 159 185 191 196 196 150-250
Pouvoir diastasique WX sur sec 310 290 280 290 300 290 200-250
Atténuation limite en % 80,7 | 82,9 828 829 828 83,1 80-82
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Désagrégation Calcofluor en % 99 90 93 91 93 91 85-95
en % homogénéité 90 7377 72 68 74 70-95
o-amylase U.D.20°C (méthode | 77 79 77 8 89 87 40-70

du flux continu) sur malt sec
Viscosité en mPa.s 1,5 1,5 1,5 1,5 1.5 1,5 1,45-1,65

Tableau VI-31. Tests de filtration Tepral sur les malts issus des expériences optimales.

Lots d’orge Lot2 Lot initial
Essais 1122F | 122F  140F = 128F 126F 132F | &
X, 5 5 11 9 15 11 §
Xa 8 8 6 11 10 17 g
X; 22 22 18 15 10 7 | E
X4 0 0 0 0 0 e

Masse totale de moiit filtré (g) 401 398 400 396 391 395 >350

Durée totale de filtration (mn) 10,23 | 14,11 1145 11,37 1514 14,12 | <20

Temps pour filtrer 350 g (mn) 928 | 12,39 1033 10,37 1404 1246 | --—-

Filtration pente b (g/mn) 59 45 53 50 29 41 >20

Filtration pente ¢ (g/mn) 67 40 57 61 43 42 >20

Les malts issus des différents diagrammes de trempe optimisés ont été analysés par les

méthodes de référence. Les résultats sont présentés dans les tableaux VI-30 et VI-31.

Quelque soit le diagramme de trempe appliqué, on arrive 4 une bonne humidité ‘et un bon
extrait fine mouture du malt. L’extrait fine mouture dépend généralement de la variété d’orge
utilisée (Piendl, 1976). La couleur du malt est influencée par la variété d’orge et les
conditions de procédé appliquées. Les diagrammes de trempe testés ont permis d’atteindre des
malts qui présentent des couieurs acceptabies et dans ies normes. Ces conditions optimaies de

la trempe permettent également d’atteindre des taux €levés de protéines solubles, de bons

indices kolbach et des taux de B—glucanes raisonnables.

Les taux d’azote aminés libres et de % d’atténuation limite sont trés élevées quel que soit Ie
diagramme utilisé. Les modifications amylolytiques estimées par le pouvoir diastasique et

Pactivité o-amylasique et biochimiques sont trés intéressantes sur tous les malts obtenus.
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Bonnes viscosités et bonnes vitesses et pentes de filtrations sont obtenus sur tous les malts

analysés.

Les résultats d’analyses qualitatives des malts permettent d’observer une trés bonne qualité du
malt et des désagrégations protéolytiques, amylolytiques et biochimiques trés intéressantes et

cela quel que soit le diagramme optimal utilisé.

I’analyse des malts effectuée sur les deux essais 122F (lot initial) et 1122F (m€me essai
réalisé sur le deuxigme lot) permet de déceler 'effet de la composition d’orge sur la
modification du malt. En fait, I’effet principal du nouveau lot d’orge utilis€ se résume
principalement sur la couleur du malt, sur le taux de protéines totales et donc sur I’indice

kolbach, sur le Calcofluor et sur la filtration Tepral.

VII. Conclusion

Le présent travail a été conduit dans le but de montrer I'intérét d’un outil d’optimisation dans
la détermination des conditions de trempage. l.’analyse des résultats a permis d’évaluer
U'influence du critére & optimiser (% de friabilit€) sur la qualité du malt. Ainsi, on a pu
montrer que pour atteindre une friabilité de 80 £ 5 % conduisant 2 une muititude de solutions
donnant pourtant de bons résultats et de bonne qualité de malt. La sélection des expériences
par I'utilisation d’un outil d’optimisation s’avére conforme aux attentes et permet une certaine
souplesse d’usage, tant au niveau de la prise en compte des contraintes imposées par le
procédé, que de I'évolution uliérieure des objectifs. La validation expérimentale des
conditions optimales trouvées a pu montrer la réussite de 'optimisation du procédé de
maltage et la validité des conditions optimales trouvées. L’usage de tels outils dans le
domaine de la malterie est trés important dans I’acquisition des informations sur le procédé

avec le moindre coit et temps possibles.
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Conclusion

L’objectif général de nos travaux était’ d’apporter une contribution @ 1’amélioration des
connaissances fondamentales qualitatives dans le domaine de la malterie. En nous basant sur
des connaissances biochimiques, microbiologiques et statistiques nous avons principalement
approfondi 1'étape considérée comme la plus importante & 1’heure actuelle au- cours du
procédé de maltage (la trempe). Il s’agit d’une part, d’identifier les effets principaux
intervenant lors de cette opération. (aération et diagrammes de trempe) et d’autre part, de
quantifier la répercussion de ces effets sur la- qualité finale du malt. Ces deux points

principaux, développés dans -notre travail de recherche contribuent & I’amélioration du

procédé pour aboutir 3 des malts de bonnes qualités.

Dans une premiére phase, des parameétres de la trempe et des mesures de la qualité d’orge ont
été suivis en ligne. Pour cela, trois malteries industrielles ont fait I’objet de cette étude afin
d’obtenir une canographie physico-chimique et hydrodynamique de la trempe. Ces malteries
_ sont choisies pour leurs diversités de mode d’aration appliqué au cours de la trempe. Lé suivi
de la'.trempe industrielle permet de faire un état des lieux et d’avoir une idée sur le
comportement de la trempe selon les différentes formes d’aération et son impact sur la vitesse
de germination de 1’orge et le développement microbien. Ces mesures ont permis d’identifier

I'impact de I’aération des cuves de trempes industrielles sur la qualité d’orge obtenue en fin

de trempe.

Les résultats qui découlent de ces trois malteries et selon les différents modes d’aérations ont
abouti & de bonnes qualités d’orge en fin de trempe. Cependant, la diversité des diagrammes
de trempes utilisés et des variétés d’orges appliquées implique un approfondissement de ces
recherches. Pour cela, et pour mieux comprendre 1’impact exact de 1’aération’ sur la qualité
finale du malt, une reproduction uniforme des trois types de trempe est nécessaire afin de bien

maftricer lee conditions anérataireg
maitriger leg conditiong anératorreg.

Dans cette partie d’étude, nous avons soumis les trempes sous les mémes conditions
opératoires (au sens de variété, température, durées de trempe, durée et température de
germination ainsi que le diagramme  thermique de touraillage). Les différents modes
d’aérations appliqués aboutissent-a une bonne .qualité de malt sauf quelques fluctuations

minimes sur le taux de friabilité. Cette étude a consisté & mettre en évidence I’influence de la

205



Conclusion et perspectives

trempe sur les principales modifications du malt. Elle a permis de définir les principaux effets
de la limitation en oxygéne sur la qualité de la trempe et du malt en industrie et fermenteur.
Un résultat important de cette étude réside dans le fait que les besoins de I’orge en oxygéne

sont minimes et 1’absorption de ’oxygéne se fait en particulier pendant les phases sous-air.

Dans une seconde phase, I’optimisation de la trempe (diagrammes de trempe) a été réalisée a
I’aide d’un modg&le. Un outil de planification expérimentale a permis de faciliter la collecte
des informations nécessaires a la modélisation et I’optimisation des performances du procédé
(% de friabilité). Cette démarche basée sur les techniques d’optimisation permet de construire
des plans d’expériences optimaux au sens de la D-optimalité, tout en intégrant les contraintes
physiques de I’étude. Cette étape de planification a conduit & la sélection des essais & réaliser
et & la construction des modéles. Le modele reteny, un potyndme du second degré, a- permis
une traduction et une représentation correcte de l'effet du diagramme de trempe sur la
friabilité du malt. ‘Le modéle a été utilisé dans un algorithme génétique et a conduit 2

I’obtention des diagrammes de trempe optimaux trés divers.

La définition des conditions optimales de diagrammes de trempe a ét€ menée a terme de fagon
a satisfaire les objectifs fixés. Les optimas définis sont trés divers et se basent généralement

sur la maitrise des trois premiéres phases de trempe.

La validation expérimentale des conditions optimales définies a permis d’obtenir des
pourcentages de friabilités autour de 80 %. Ceci est conforme avec les objectifs fixés au
départ, indiquant ainsi la validit€ de notre démarche appliquée et la réussite de la phase de
modélisation et d’optimisation. Les analyses les plus fines effectuées sur les malts obtenus par
les trempes réalisées avec les diagrammes optimaux montrent une treés bonne qualité finale de

malt indiquant ainsi I’efficacité de ces optimas.

Les tests de validation avec un deuxi¢me lot d’orge de gualité sensiblement différente ont

BRR R R R R R B R R FER
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Perspectives

I’ensemble de ces résultats permet d’envisager une connaissance plus fine des conditions et
de la conduite de la trempe, ainsi qu’une maitrise du procédé de malterie. Cependant, certains

points restent & comprendre et 4 optimiser.

Mesure de la demande de l’orge en oxygéne pendant les phases
sous-air

Au cours de la premiére partie d’étude, on a moniré que ’aération n’a pas d’influence
significative sur la qualité du malt. Une détermination des besoins réels de 1’orge en oxygéne

pendant les phases sous-air semble étre importante et complémentaire de cette étude.

Maitrise de la microflore

Les conditions de maltage sont plutdt favorables au développement des micro-organismes
présents naturellement sur I’orge et dans I’environnement de la malterie. Le développement
de la microflore, qui n’est pas actuelleﬁent contrdlée au cours du maltage, a un impact
considérable sur la qualité physico-chimique et sanitaire du malt. L utilisation des souches de
Geotrichum candidum suggéré en malterie, améliore la qualité sanitaire et biophysique du
malt (Boivin et Malanda en 1993 et 1996) et (Haikara et al en 1993). Ce procédé n’est pas

optimisé, dd 3 la variation de la qualité sanitaire de I’orge et nécessite une étude approfondie.

Recyclage des eaux de trempe

La microflore et les enveloppes des grains d’orge peuvent libérer des molécules actives
(généralement des composées phénoliques). Ces molécules sont des inhibiteurs de la
germination de I’orge et rendent la réutilisation des eaux de trempes difficile. Une étude sur
les possibilités de recyclage de ces eaux permettrait d’envisager un gain important en terme

de coft de fobrication,

La deuxitme partie de notre travail ouvre plusieurs perspectives. En effet, la planification des
expériences est un des moyens privilégiés pour améliorer la collecte d’information, quelque
soit Ies contraintes de I’€tude et la durée de I’expérimentation. Cet outil a prouvé sa validité et
il permet une réduction considérable du nombre d’expériences. Dans I’état actuel de 1'étude,

les perspectives d’actions au niveau d’une telle démarche sont les suivantes :
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validation industrielle

Tout d*abord, tous les essais de planification et de validation expérimentale ont été réalisés en
micromalterie. Des essais de confirmation des conditions optimales sont & réaliser au niveau
de I’atelier pilote pour s’assurer de leur validité. Des contraintes d’ordre physique li€es aux
conditions industrielles, & I’hydrodynamique et 2 la géoméirie des cuves de trempes
industrielles peuvent influencer les résultats de recherche et peuvent étre considérées comme

des facteurs bruits non maitrisés dont il faut en tenir compte.

Modélisation de 1’influence de la gqualité de 1l’orge sur le

malt

" Tous les essais sont réalisés avec la méme variété d’orge (Scarlett). Au niveau industriel et
selon la saison de récolte, plusieurs variétés peuvent étre utilisées. La maitrise de la trempe
selon le degré de variation lié 4 la qualité et la variété d’orge utilisée apporte sans doute des
connaissances plus approfondies et une maitrise plus large de la trempe et de la qualité du
malt. La maitrise de la trempe effectuée avec une variété d’orge qualifie de trés mauvaise

qualité pour le maltage permet d’estimer et de maitriser les pertes de qualité du malt obtenu.

Modélisation de l/effet de la température

Au niveau industriel, le contrdle de la température est délicat. Les valeurs de la température
peuvent s’étaler de 14°C a 20°C. Une maitrise de la trempe 2 différentes températures peut

R ik . . .
&tre considérée comme outil essentiel aux mains des malteurs.

Ce travail a permis de mettre en évidence I'importance de la trempe sur le procédé de maltage
et sur la désagrégation du malt. Nous avons pu déterminer les conditions optimales de la
trempe permettant d’atteindre des malts de trés bonnes qualités. Nous avons pu montrer que

I’impact de I’aération des phases sous-eau de la trempe est minime et ne joue pas un grand

rAla crir 1a Aanalité finale du malt T ac ronnaiceancec acanicec inemi’d nrdcant cuir la nracddd Ada
rolg sur la qualiie finale QU mall, Leg connageances acou apresentourie pre ol
maltaoa eant encore limitdec at ndeoaggsitant un annrofondissement Ceci nermeatira dang un
naitage sont Cncore umitees €1 NCCCSSiil Un approionaissement. LECl permcura aans ui

travail ultérieur de mieux comprendre les variations et les phénoménes mis en jeu et le

recours aux modéles de connaissances dans ce cas permet de suivre ces phénomenes.
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Annexe L. Diagramme de trempe de la malterie de Metz

Cuve 1

Cuve 2

Cuve 3

R Tansfert | — Remplissage
Découvert IIERELE] Vidange / Egouttage
AN Sous-Ean

2au

Durées des phases de la trempe de la malterie de Metz

1% découvert Sous eau Egouttage 2™ découvert  Transfert
Cuve 1 0 mn 360 mn O mn 340 mn 20 mn
Cuve 2 50 ma 300 mn 0 mn 350 mn 20 mn
Cuve 3 120 mn 150 mn 40 mn 150 mn 260 mn

I



Annexe II. Canpe de prélévements et de mesures dans les cuves industrielles.

.

- \O H e
N
s

a

X

(1) poignée d’ouverture et de fermeture de la canne

(2) systéme de manipulation de la canne (hauteur de 1 m)

(3) oxymétre (mesure de la température et du % d’oxygene dissous)

(4) canne de rechange pour les mesures en profondeurs (2m d’hauteur)

(5) canne de prélévement

(6) chambre de prélevement d’orge et de passage d’eau (contrdlée par (1) et (2))
(7) chambre de récupération d’eau

{8) sonde d’oxygeéne

(9) tige de manipulation de la chambre de prélévement d’orge

(10) grille (elle permet le passage de I’eau et retient I’orge dans la chambre)

it



Annexe ITI. Caractérisation des expériences utilisées pour l'identification du modéle et

valeurs des criteres correspondants.

Xy Xa X3 X
Durée du Duréedu Duréedu  Durdedu % d’humidité Indice de % des grains % de
Réf. 1SSE 1SSA 2SSE 2SSA en fin de trempe  Trempe piqués friabilité
37F 12 12 4 7 41,9 340 93 66,08
38 F 4 7 12 12 40,75 328 98 60,4
39F 8 8 4 15 37,51 354 85 65,74
40 F 4 15 8 8 39,14 336 97 62,24
43 F 8 15 4 8 39,2 324 97 64,38
48'F 12 19 4 0 40,66 326 95 83,42
49 F 12 4 1 18 38,46 368 93 61,52
50 F 12 22 1 0 42,61 270 91 80,86
52F 4 26 1 4 38,71 348 88 67,8
53 F 7 10 7 11 39,45 364 92 63,18
54 F 8 14 6 7 42,34 318 91 67,3
55F 8 13 3 11 40,53 328 920 62,4
56 F 7 15" 7 6 40,69 330 92 70,84
59 F 8 6 9 12 40,22 344 89 69,14
66 F 10 20 5 0 40,09 306 89 69,44
69 F 7 20 8 0 40,23 290 92 71,5
72F 4 4 16 1" 40,74 294 92 67.96
73F 4 22 9 0 39,7 304 92 66,36
76 F 9 25 1 [¢] 39 328 95 64,12
79F 5 10 6 i4 38,21 366 86 58,62
82F 11 10 10 40,94 342 90 64,52
84 F 12 8 1 14 40,1 324 89 59.34
85F 9 17 6 3 40,9 304 92 73.14
88F 8 15 2 10 39,26 - 340 95 68.08
90F 8 7 20 0 42,63 206 90 78.36
91 F 9 4 2 20 37,97 388 N 58.4
94 F 12 8 8 / 41,03 296 88 75.08
96 F g 7 18 i 42,02 208 89 79.52
98 F 5 15 10 5 42,05 308 92 70.12
57F 7 12 5 11 39,78 346 96 65,22
60 F 7 12 5 11 39,39 336 93 64,26
1F 7 1 5 11 40,18 340 93 65,28




Annexe IV : Conditions optimales des diagrammes de trempe.

Diagrammes X; X, Xz Xu Diagrammes X; X, X; X4
1 12 8 14 1 36 12 6 16 1
2 12 11 12 0 37 8 8 19 O
3 8 5 22 0 38 10 15 10 0
4 11 5 19 0 39 10 7 8 0
5 10 4 21 O 40 12 6 17 0
6 o177 0 41 11 6 16 2
7 11 5 18 1 42 117 15 2
8 11 6 17 1 43 1111 13 0
9 12 13 9 1 44 10 8 17 0
10 I 6 18 0 45 0 7 17 1
11 1 15 9 0 46 . g 9 18 0
12 12 18 5 0 47 9 &8 18 0
13 12 12 11 0 48 10 6 18 1
14 9 5 21 0 49 9 11 15 0
15 12 14 8 1 50 9 6 20 O
16 12 15 8 0 51 10 8 16 1
17 11 13 10 1 52 11 12 12 0
18 9 4 22 0 53 11 8 15 1
19 it 13 1t o 54 e 11 13 1
20 10 13 12 0 55 9 9 17 0
21 10 14 1t O 56 12 10 13 0
22 10 5 20 O 57 11 10 14 0
23 1 12 11 1 58 9 12 14 0
24 8 6 21 O 59 1111 12 1
25 12 9 12 2 60 10 1z i3 0
26 10 6 19 0 61 11 9 15 0
27 8 7 20 O 62 16 10 15 ¢
28 12 11 10 2 63 09 16 O
29 11 14 10 0 64 10 11 14 0
30 11 7 16 1 65 10 9 15 1




i1 10 13
11 14
14
16

66
67

20

31

17
13

11

12

32
33

10

10

11

68

69

19
19

34
35

Vi



Annexe V. Calcul de la D-optimalité.

La D-optimalité des plans est calculée par le logiciel et obtenue de fagon itérative afin de
minimiser le temps de calcul. La figure suivante présente la méthode programmée de calcul
du déterminant de la matrice d’information de Fisher qui permet d’estimer la valeur du plan
d’expériences selon le critére de la D-optimalité. La valeur de chaque individu de la
population est déterminée par appel 4 cet algorithme. La D-optimalité doit &tre maximisée. Le
calcul direct du déterminant de la matrice d’expérience X est assez lourd. Pour simplifier, on
orthogonalise la matrice X sous forme d’un produit de deux matrices U et T, de sorte que :

X=UT

U, une matrice orthogonale telle que Uu=1 (matrice identité), et,

T, une matrice triangulaire.

On cherche le déterminant de X"X. Selon la décomposition précédente, on peut écrire :
XX =T'UTUIT=7TT

d’oll  déterminant(X'X) = (déterminant(T))>
11 suffit donc de déterminer la matrice T. Cette matrice étant triangulaire, son déterminant est
calculé simplement comme le produit des termes de sa diagonale. Le tableau suivant

rassemble les notations utilisées dans le calcul du déterminant.

Tableau. Notations utilisées pour le calcul de la D-optimalité.

Variable Signification
n Dimension de la matrice d’expérience X
m; Vecteur colonne de la matrice orthogonale U. Les vecteurs my sont donc

orthogonaux entre eux, i.e.miij = 0 pour i#j et miTmi=1 ie { 1,2,....n 3

ay; ‘Termes non nuls de la matrice T pour i
ay Termes diagonaux de la matrice T.

A Vecteur colonne i de la matrice X.

wj Vecteur intermédiaire de calcul.

Vi



Annexe VI. Calcul du déterminant de la matrice d’information de Fisher.

X=UT

= Vie {1,2,...,n},v,— = z(akrmk)
k=t

L T _ T
= Zai.j.mk m=m v

=]
= YV, e{l2..j-lla;=m"v,,

J-l
= wi=vj—2a,.j‘mj=a,i.mj

=i

T i
= a,; =AW, W, et m, =—
i PG i

)

or  déterminant(X'X) = (déterminant(T))
2

=  déterminant(X'X) = | []a;
=

Initiatisation
Colonne =0

Incrémentation de
colonne, ligne =0

Incrémentation de
ligne

Calcul de m;

Calcul de ax

Calcul de w;

ligne#colonne ligne<colonne

————————1 Calculdea: |

a2 P

T on

n
Le déterminant vaut l l a;

.

Organigramme de calcul du déterminant de la matrice d’information de Fisher.

NON

Vil



Annexe VI Principe du simplexe.

Le principe de la méthode consiste a réaliser a I’étape initiale un ensemble d’expériences
correspondant 4 une répartition de points équidistants dans 1'espace des facteurs étudiés
(triangle équilatéral pour deux facteurs, tétraédre pour trois facteurs). L'une d’entre elles est
plus mauvaise que les autres : elle est écartée et remplacée par une nouvelle mesure qui aura
des chances d’étre meilleure que les autres (Figure) et qui se trouve étre le symétrique du
point éliminé par rapport au barycentre des autres. Puis on recommence avec le nouveau
tétraddre ainsi obtenu. Des opérations de contraction dilatation permettent d’améliorer encore

les performances de cet algorithme trés simple a mettre en ceuvre.

k facteurs

v

n mesures faites

Abandon de la
plus mauvaise mesure

v

Nouvelle mesure

!

Non
. Optimum

atteint ?

Organigramme de principe du simplexe



Annexe VIII Comparaison des paramétres des modéles estimés pour les quatre critéres ((1) lot

initial — (2) les deux lots ensembles).

Coefficient Lots' % d’humidité Indice de trempe Grains piqués % de friabilité
R %) (0.89) (0.90) (0.60) (0.88)
) (0.83) ©.91) (0.51) (0.83)
ag ) 27.672 583.051 57.106 76.856
2 31.981 461.502 83.502 53.527
a %) 0.709 -12.030 3.431 2750
&) 0.048 -1.004 -0.248 -0.299
2, e 0.766 -16.930 2.158 -1.379
2 0.542 8298 1.011 C o 0.196
a3 %)) 0.840 -8.867 2.736 -1.288
@ 0.680 0.268 0.812 0.176
ay ) -0.016 0.427 -0.081 0.167
2) 0.000 -0.039 -0.003 0.059
as ) -0.037 0.521 -0.199 0.141
) -0.005 -0.522 -0.050 0.044
as 5 -0.021 0.236 -0.063 0.066
) -0.020 0.101 -0.012 0.002
a7 ) 0.002 0277 -0.089 0.088
@ 0.017 -0.254 0.0392 0.038
as ) 0015 0311 20,037 0.008
@ -0.012 0.161 -0.026 -0.001
ag 5] -0.006 -0.314 -0.030 0.031
2) -0.012 -0.344 -0.020 0.026




(80%). When the optimised condition of steeping is validated in the laboratory scale, the malt

obtained performed the objective quality.

Mots clés : trempe, maltage, aération, diagramme de trempe, plan d’expériences, D-

optimalité, modélisation, algorithme génétiques diploides, optimisation.
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Résumé

L’objectif de ces travaux est d’une part I’étude de 'effet de I’aération sur la qualité de la
trempe et du malt en malteries industrielles et laboratoire et, d’autre part, la modélisation et
I’optimisation du diagramme de trempe. Dans une premiére phase, des malteries industrielles
ont été suivies et étudiées pour leurs diversités de mode d’aération appliqué au cours de la
trempe. Les résultats qui décounlent de ces trois malteries étudiées ont abouti & de bonnes
qualités d’orge en fin de trempe. Dans la partie d’étude menée en laboratoire, nous avons
soumis les trempes sous les mémes conditions opératoires. Les différents modes d’aérations
appliqués aboutissent & une bonne qualité de malt et de la biére sauf quelques fluctuations
minimes sur le taux de la friabilité. Dans une seconde phase, I’optimisation de la trempe a été
réalisée & Iaide d’un modgle. Un outil de planification expérimentale (D-optimal) a permis de
faciliter la collecte des informations nécessaires 2 la modélisation et ’optimisation des
performances du procédé (% de friabilité). Le modgle retenu, un polynéme du second degré, 2
permis une traduction et une représentation correcte de 1'effet du diagramme de trempe sur la
friabilité du malt. Le modele a été utilisé dans un algorithme génétique et a conduit &
1’obtention des diagrammes de trempe optimaux trés divers. La validation expérimentale des
conditions optimales définies a permis d’obtenir des % de friabilités autour de 80 % et les.
analyses effectuées sur les malts montrent une trés bonne qualité finale de malt indiquant ainsi

Pefficacité de ces optimas.

Abstract

The aims of these works are to study of the effect of the aeration in the steeping process for
malt fabrication in laboratory and industrial scales and to optimise the process by
modelisation. ’

In the first part, trees industrial steeping processes of the aeration have been investigated, the
quality of the obtained malt by theses processes have been evaluated. Using the aeration
process, the malt quality obtained is better compared to the non-aeration process. However,
this was not due to the oxygen effect, but the aeration lead to obtain a good homogenisation of
temperature and pH in the industrial scale. In fact, when these processes were scaled down in
the laboratory scale, in which the homogenisation did not present a significant effect, no
effect of the aeration on the quality of malt were observed.

In order to obtain an good quality of malt, we optimise the diagram of steeping process using

the genetic algorithm and the polynomial models relating to the optimised friability of malt





