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Couplage micro et nandfiltration tangentielles /4
pour la concentration des composés d aromes
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L'utilisation des procédés baromembranaires pour le fractionnement & froid de liquides alimentaires
thermosensibles suscite un intéret grandissant au niveau industriel. De plus en plus d'¢tudes portent sur

le couplage des procédés de micro, ultra et nanofiltration pour I'élaboration d'extraits naturels & haute valeur
ajoutée. Les composés d'ardbme (CA) font partie de ces composés fonctionnels d'intérét. lls correspondent &
I'ensemble des composés volatils qui, en mélange, sont responsables de I'odeur et de I'aréme des aliments. lls
sont particulierement thermo et chimio-labiles et leur grande volatilité relative par rapport & I'eau les rend
difficile & concentrer par des techniques conventionnelles. Lidentification sensorielle d'une odeur et d’'un arébme
est géenéralement le résultat d'une composition moléculaire complexe qui peut ¢tre facilement altérée par le
procédé de transformation. Dans ce contexte, I'objectif du travail est d'évaluer la capacité de ces procédés
baromembranaires & concentrer les CA contenus dans un extrait hydroalcoolique (10 %¥vol) de framboise.
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Résultats nanofiltration

* | es vitesses de nanofiltration s’échelonnent entre 2 et 19 kg-h-1-m-2
(figure 4).

Macération alcool 10 %
(Arcadie, France)

Origine France

e Pour I'ensemble des membranes, les rétentions de la matiere
seche, de la turbidité et des polyphénols (donc les pigments et
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EREEREY Pectinex - 55 °C- 1h donc la couleur) sont supérieures a 80 % et augmentent avec la
I G pression (tableau ).
Nanofiltration ===} Rétentat T \
M e e La membrane MPF-34 utilisee a une PTM = 25 bar semble plus
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\/ MFT : 4 membranes tubulaires (Al,O3, TiO,, SiC)
: 0,2 um, 55 cm?, 30 °C, [1,6-4,0] bar, 5 m-s

v" NFT : 5 membranes plane 200 a 300 kDa, 150 cm?,
Vitesse de filtration (J,)

PT2

— ¥ ; 30 °C, [15-35] bar, 1 m-s

! : Vi V3 (P < ‘/
§ Membrane 4 H _;g_"‘h I O i .
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b balance H s A .
@) : * Composés d’ardmes (dynamic headspace — GC MS)
e 2 P1 :
P2 H

* Matiere seche totale (étuvage sous-vide)

! : T * Sucres (réfractométrie)
Equipement de microfiltration Equipement de nanofiltration : « Polyphénols totaux (Folin)

adaptée pour la concentration des CA avec des rétentions de plus
de 83 % mais condulit a de faibles J, (=3 kg-h-1-:m-2).

e La membrane TS50 permet d’atteindre des Jp plus élevées (=
kg-h-1:m-2) mais avec des rétentions des CA plus faibles.
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Facteur de réduction massique (FRM) = % Rétention (%) = 100 (1 — Cjﬁ,m,lle) : ,icc)iI::I)irti(;n te;::;i)lceli IF-)T-Ib*
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¢ | es vitesses de filtration a FRM 1 augmentent d’au moins 40 % 15 20 25 PTM (bar) 30 35 40
N ’ . . . -34 -- Koch -- embranes -- TriSe -- Microdyn Nadir -- TriSe
apreS maceratlon enzymathue (flgure 2) @® MPF-34 -- K @ DK--GEM @ TS40 -- TriSep ONPO10-- M yn N O TS50 -- TriSep

Figure 4. Vitesse de filtration (Jp) en fonction de la pression transmembranaire —
(PTM) pour 5 membranes de nanofiltration a partir du rétentat de microfiltration
ayant subit une macéeration enzymatique (FRM = 1).

e Sur les 54 CA identifiés, seuls 2 composés sont retenus a 60 %
(D-limonene, o-cymene).

e Les mesures de turbidité confirment une forte rétention de la
matiere insoluble en suspension (99 %).

e La microfiltration sur membrane SiC a une PTM voisine de 2 bar
semble plus adaptée.

Tableau |. Rétentions (%), de la couleur (chroma), de I’extrait sec soluble, de la matiere
seche, de la turbidité, des polyphénols et d’'une sélection de CA responsables

de 'arbme framboise en fonction des combinaisons membranes

de NF / pression transmembranaire (PTM).

Extrait

Mzr:bNrs Y (bar) Chroma sec I\szi:;e Turbidité Polglopll;ir:(ols Hexanal Hdef(éa'cr;(»)j;e D-Limonene @ Eucalyptol = a-Terpinéol a-lonone -E;ann;[z- o-Cymene Fenchol ze,gfﬁjlie
. . . e , soluble
® Un eSsal en ConcentratK)n (FRM 5) a Conﬁrme |eS reSUItatS de 25 88 56 88 57 89 751(16,2)  96,4(2,0) @ 783(61) @ 96,4(1,7) @ 79,6(12,5) 976(1,5) = 963(2,4)  663(16,0) @ 93,2(2,8) | 90,4 (54)
V 4 | ] n ] AN | DK
|’etude deS V|tesses de f||trat|0n a FRM1 (f|gure 3) 30 88 58 90 73 90 84,8(10,9) | 96,3(2,1) @ 83,2(1,9) = 96,7(1,5) @ 80,3(11,1) @ 97,9(1,2) & 96,0(2,4) @ 73,1(9,6) @ 935(3,7) @ 82,7(9,2)
GE Membranes
35 88 62 90 61 90 93,1(4,0) 975(1,4) 853(0,4) @ 96,4(25) @ 804(11,4) | 985(0,9) | 969(1,9) | 80,7(09 @ 944(3,2)  83,0(9,7)
” 25 49 66 88 93 89 75,3 (9,7) 95,1(2,9) 92,0 (0,5) 96,7 (1,0) | 69,9(12,3) 99,7 (0,1) 99,6 (0,1) 88,4 (4,6) 93,9 (2,7) 99,6 (0,2)
: MPF-34
30 65 70 93 95 93 82,6(7,8) | 988(0,6) @ 94,0(1,0) 80,1(83) | 821(74) @ 996(0,2) @ 995(0,2) | 905(45) = 951(2,2)  99,1(0,4)
90 Koch
o I ~ > 35 77 75 95 96 95 89,4 (4,7) 99,5 (0,5) 95,3 (1,0) 89,4 (6,8) 92,5 (3,3) 99,7 (0,1) 99,7 (0,1) 90,7 (4,1) 97,4 (1,1) 98,8 (0,6)
80 L~ ~ ~
T ~ \J; S~ \_“ 010 20 60 50 68 97 69 43,8(3,6) = 96,9(0,3) @ 51,3(3,6) @ 72,0(0,5 = 153(1,7) @ 92,4(0,2) @ 936(03) @ 665(2,2) | 235(78) | 958(0,3)
" M M M 70 ‘~ _‘_- an aaNhGy s - o - NP 1
F igure 2. Vitesse de.flltl‘ ation . |~ - T Mo = _ 25 62 52 71 98 71 71,9(2,7) | 957(0,1) @ 43,7(59) = 78,7(3,2) 0,0 86,1(1,1) = 87,2(1,4) 603(11,8) @ 29,0(8,8) | 885(0,3)
(Jpo) en fonction de la % eo S o : ~e Microdyn Nadir
i ) : < E-/"— -0 30 66 58 75 98 75 745(1,3)  954(0,1) @ 56,5(4,7) = 80,5(3,2) 0,0 86,4 (0,6) @ 87,6(0,8)  696(3,4) @ 31,7(11,0) @ 88,2(0,4)
pression transmembranaire :: >0 e T P 20 76 58 89 91 90 52,4(3,4) | 92,8(1,00  754(24) @ 93,0(1,7) | 550(0,5 @ 97,0(02) @ 962(04) | 787(3,2) @ 823(1,9) = 86,5(12)
PTM) pour 4 membranes de T TS40 - — — = = - - - - -
( miérgfiltration (Pall AlO3 — }_/,'D 40 \+ . iy 25 79 59 90 95 91 653(0,6) | 885(1,00 @ 77,2(1,3) @ 949(1,5) | 59,9(1,0) @ 96,07(0,2) 944(05) | 81,0(13) @ 857(1,8) = 684(23)
o rise
Tami TiOz— Saint Gobain — 30 ° 30 82 63 91 93 92 78,6 (0,7) 90,2 (0,7) 78,7 (1,2) 97,3 (0,3) 65,6 (0,4) 96,9 (0,2) 95,3 (0,4) 83,3 (0,9) 87,1 (0,3) 66,1 (1,9)
SiC—Orelis A/203) de 0’ 2 20 res0 20 89 59 89 99 95 57,4 (3,7) 93,6 (0,2) 64,6(11,4) 94,4(1,6) 73,0 (0,1) 98,5 (1,6) 97,5(0,1) = 58,8(13,8) | 92,1(0,9) 87,8 (1,1)
L/m de diametre moyen de 10 Ny 25 88 60 90 99 95 62,9(0,9) 87,5(0,6) @ 83,3(26) @ 966(02) @ 741(0,0) @ 980(01) = 960(0,1) & 81,5(2,9) = 941(0,6) 66,8 (0,9)
risep
pores, avec ou sans 0 30 88 63 91 99 95 56,3(12,8) = 89,0(02) @ 645(54) @ 972(06) @ 769(01) @ 983(06) | 964(0,1) @ 452(154) 93,8(02) = 63,0(1,1)
macération enzymatique b 20 2 30 3 0 >
PTM (bar)
== ¢e= P3|l + Enzyme === Tami+ Enzyme e=®«= Qrelis + Enzyme
==®== Stgobain+ Enzyme === P3|l el Tami
_(SG e OQrelis e=fe== St Gobain O n CI U i
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S — Figure 3. Vitesse de filtration (Jp) en fonction du facteur de reduction massique
& (FRM) lors de la microfiltration de l'extrait hydroalcoolique de framboise apres
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= maceration enzymatique (PTM = 2,35 bar, membrane Saint-Gobain SiC). &
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