CHAPITRE XVIII

-

CONTROLE DE LA FABRICATION

Pratiquement, le contréle en rhummerie est presque toujours trés rudimen-
taire. On se contente généralement de déterminer la quantité des matiéres pre-
miéres mises en ceuvre et le volume de rhum obtenu, pour calculer un rendement
E.o e, que l'on rapporte & la tonne de canne ou a I'hectolitre de mélasse.

les perations de contrdle au cours de la fabrication se limitent le

la densité des molts avant et aprés fermentation. Ce

e si | nt est par trop inférieur & la norme que l'on se décide &
e dosage des matiéres sucrées exjstant dans le molt, des sucres et de

vinasses.

n de faire, des pertes considérables peuvent passer inaper-

‘ er moyennant un contréle plus poussé de la fabrica-
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des matiéres premiéres utilisées, le con.
' tion. De plus, si la distillerie em-
\ation en sirop, il y a lieu
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Le critérium considéré par de ‘nombreux auteurs, et notamment a Java,
comme le plus satisfaisant est ceiui du jus non dilué perdu dans la bagasse %
de ligneux. Le Brix de la bagasse étant généralement exprimé par :

Pol. bagasse X 100
Pureté jus dernier moulin

la formule du jus perdu % ligneux devient :

Pol bagasse . 1.000.000
Pureté jus dernier moulin < Brix jus primaire X Ligneux % bagas:e

Le ligneux % bagasse est obtenu en soustrayant de la ma.tiére séche le Brix
de la bagasse. -

Le calcul de la formule précédente exige la détermination au laboratoire
des €éléments suivants : Polarisation de la bagacse, Folarisation et Brix du jus
du dernier moulin, Brix du jus primﬁre (jus exprimé avant le commencement
de la dilution), matiére séche de la :

4

Echantillonnage et analyse de la bagasse.

Echmsiuonnaye — L'échantillonnage de la bagasse est une opération asscz
Mcture de la canne ,de la répartition inégale de l'eau
moins bon aux extrémites des rolis, la composition
réguliére. Lea échantillons devront en consé
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d'une solution de carbonate de soude & 5 %. On maintient pendant 1 heure & la
température de 1'ébullition, laisse refroidir et pése le récipient. Le liquide est
ensuite séparé de la bagasse, puls déféqué avec de l'acétate de plomb neutre et
polarisé au tube de 400 mm. On tient compte, dans le caleul, de l'humidité de
la bagasse. Soit P le poids de I'appareil rempli de bagasse et d'eau, p celui de
I'appareil vide, 55 % le taux d’humidité de la bagasse, lc po'ds du liquide sucré
ten gr.) sera de: P — p — 45,

Dans la méthode de Zamaron, 100 gr de bagasse finement divisée sont pla-
cés, avec 200 ce, d'eau, dans un panier métallique disposé a l'intérieur d'un
vécipient en cuivre muni d'un robinet pour I’écoulement du liquide, On falt
boulllir l'eau ¢t la bagasse pendant 10 minutes et on recueille I'extrait dans
un ballon d'un litre. L'opération est répétée 7 fols, aprés quol l'extraction du
sucre est considérée comine compléte, On ajoute de l'acétate de plomb, porte
le volume du liquide obtenu & 1.000 cc. et polarise.

Dosage du ligneuz. — Le ligneux peut étre dosé directement, en séchant a

I'étuve le résidu obtenu dans le dosage du saccharose par la méthode des

| épuisements successifs. Plus souvent toutefois, on le détermine par voie indi-

14 recte, en soustrayant de la matiére séche le Brix de la bagasse, lequel correspond
| approximativement au Brix du jus du dernier moulin. On a alors ;

Ligneux % bagasse = Mat. séche % bagasse — Brix jus deérnier moulin
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mélangé toutes les 6 heures. En outre, le dosage des réducteurs est effectué
une fois par 24 heures, sur un échantillon composite. §'il se produit des varia-
tions appréciables dans la nature de la matiére premiére passée au moulin,
la fréquence des analyses devra évidemment étre augmentée.

Dans les distilleries, on peut effectuer I'analyse du jus mélangé de la méme
fagon qu'en sucrerie. Comme il convient d’exprimer les sucres en sucres réduc-
teurs, le chiffre fourni par la polarisation sera majoré de 5 % (coefficiént de
transformation du saccharose en sucre interverti) et additionné du taux moyen
de réducteurs dosé sur I’échantillon composite de la journée. Il est plus logique
toutefois de doser directement les réducteurs totaux du jus mélangé. Sil 'ana-
lyse est un peu plus délicate, elle fournit des résultats plus exacts. Le dosage
des réducteurs totaux s'impose, lorsque l'on effectue l'imbibition de la canne
avec de la vinasse, laquelle détérmine, en raison de son acidité, une certaine
inversion du saccharose au cours de l'extraction.

Détermination de la densité. — Elle est faite habituellement au moyen de
I'aréomeétre Brix ou du densimeétre. Le jus est versé, 3 travers un tamis en toile
métallique fine, dans une éprouvette que l'on remplit jusqu'aux bords. On
laisse reposer pendant une dizaine de minutes. de facon & permettre aux bulles
d'air de monter & la surface, avant de plonger l'aréométre dans le liquide. On
note la température au moyen d'un thermométre, en vue d'opérer la correction
de densité. . R 1

ion de la polarisation. — On remplit avec du jus, jusqu'a la
de 100-110 cc., ajoute suffisamment de sous-acétate de
pléte le volume & 110 avec de ’eau. On agite,
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de mercure) avec de l'acétate neutre de plomb (1 gr de solution par 10 gr de
jus). Apres filtration on ajoute, pour éliminer l€s sels de Pb et de Ca, 3 cc.
d'une solution renfermant, par 100 cc, 3 gr de phosphate disodique et 3 gr
d’'oxalate de potasse. On dose ensuite le glucose par la méthode Eynon et Lane,
en employant 25 & 40 cc. de jus.

On obtient ainsi lés réducteéurs directs du jus. Pour avoir les réducteurs
totaux, on invertit le saccharose du jus clarifié et on élimine, s'il y a lieu, les
sels de plomb et de chaux. Le liquide sucré doit étre neutralisé aprés inversion.
- avec une solution de soude diluée, avant de titrer au Fehling (Cf. dosage des
réducteurs totaux dans la mélasse),

Ecumes.

Les échantillons d'écumes qui ne sont pas analysés immédiatement sont
généralement additionnés de sous-acétate de plamb (24 cc. pour 100 gr de
matiére), aprés dilution avec de l'eau jusqu’'a consistance péteuse pour avoir
un mélange suffisamment intime. On peut aussi conserver les écumes dans
une atmosphére d’ammoniaque ou de chloroforme : 1'"échantillon est placé dans

~un récipient fermé, dont le couvercle porte, fixée 4 sa partie intérieure.
une éponge saturée d'un mélange de 6 parties de chloroforme pour 1 d’ammo-
niag 16 est aussi parfois employé pour la conservation des échantil-

s & l’état libre, c’est-d-dire soluble, ou &
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Le Brix réel est déterminé par dessication de la mélasse sur de la pierre
ponce ou du sable quartzeux, en opérant de préférence dans une étuve sous
vide (étude de Spencer), & la température de 70°,

Dosage du saccharose. — Pour obtenir le saccharose apparént (polarisation
directe), on introduit habituellement, au moyen de la pipette de Spenceér, le
poids normal de la mélasse diluée & 1: 1 dans un flacon de 100 cc. On ajoute
la quantité de sous-acétate de plomb nécessaire pour clarifier, compléte jusqu’a
la marque, filtre et polarise au tube de 200 mm. On multiplie le chiffre observé
par 2, pour avoir la polarisation. Si la mélasse est trés colorée, 1l est préférable
de preéndre seulement le Ys poids normal.

Pour avoir le saccharose réel (Clerget), utiliser de préférence la méthode
Jackson-Gillis N* 4. Introduire le poids normal de mélasse dans un flacon de
300 cc. et compléter jusqu'a la marque. Verser la solution dans une éprounette,
ajouter suffisamment d’acétate de plomb sec de Horne, bien mélanger et filtrer.

Dosage des sucres réducteurs. — On pése 5 gr de I'échantillon de mélasse,
préalablement bien mélangé, et on dilue avec de l'eau @ 500 ce. Le poids est
abaissé & 4.5 gr. (3.5 pour les sirops invertis), si la mélasse est riche en sucre,
et porté & 5.5 gr, st elle est pauvre.

ur la détermmation des réducteurs directs, prélever 50 cc. de la solution

au Fehling, en utilisant la méthode Lane et Eynon, si le
&; pas intérieur a4 20 %, et la méthode Browne,
. 1;:__
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Dosage de Uacidité, — Le dosage titrimétrique de l'acidité ne peut se faire
que par la méthode & la touche, par suite de la coloration foncée des mélasses.
Pour la méme raison, la détermination du pH n'est également possible qu'au
moyen du potentiometre.

Dosage des cendres. — Le dosage des cendres sulfatées se fait sur une prise
d’échantillon de 3-4 gr. de mélasse, par la méthode antérieurement décrite,

Pour obtenir les cendres carbonatées en vue de I'analyse compléte, on peut
opérer comme suit. Placer la mélasse dans une capsule de platine de grandes
dimensions, en la mélangeant avec de I'huile d’olive pure ou de la vaseline pour
éviter les débordements au cours du chauffage. Chauffer ensuite jusqu'a inflam-
mation de la masse. Une fois celleci suffisamment carbonisée, la pulvériser
dans un mortier de verre. Epuiser & I'eau chaude la poudre obtenue, sur un fil-
tre en papler sans cendres. Incinérer le résidu insoluble et le filtrer dans la
capsule de platine. Evaporer le filtrat jusqu’a siccité, et porter au rouge sombre
pour se débarasser des matiéres organiques, Les cendres obtenues sont soumises
3 l'analyse compléte, suivant les méthodes de l'analyse quantitative.

Au moment de l'addition d'acide sulfurique, il importe d’observer l'odeur

qui se dégage : on peut ainsi déceler la présence éventuelle des composés du
soufre (sulfites, par exemple), si ceux-ci existent en quantité notable dans la

mélasse

, sucres réducteurs

Le non-sucre organique est généralement obtenu
, somme saccharose

fmunmsdetmn
élaborée par Davis (1) |
Dissoudre 200 gr

un mofit n‘ayant pas :
Ajouter de l'acide sulfuri

() Int. Sug. ‘. XL, 29,
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mélasses ordinaires et & 4951 pour les sirops invertis, ainsi que 25 cc.
d'une solution ronm'mant. 40 gr. de phosphate d’Am (anhydre) par litre et
amenée au pH 5 avec de l'acide sulfurique. Compléter le volume & 1 litre avee

de I'e)au. Peser le flacon avec le mofit ; calculer le poids de de moit et
prendre la densité & I'aide du densimetre = i i

Introduire, dans 2 fioles d’Erlenmeyer de 750 cc., 400 cc. du liquide ci-dessus,
en ajoutant & chacune 4 gouttes supplémentaires de modt, paurqcompenser les
peztes provenant des transvasements successifs De chaque flole de 750 ce.
prélever, au moyen d'une pipette, 2 cc. et 20 cc. de liquide, que l'on introduit
ded&nﬂ un tube & essai et dans une flole d’Erlenmeyer de 100 ce. Boucher les fioles

750 avec une fermeture & acide sulfurique (valve de Meissl, bouchon de
Hayduck ou de Bauer), les floles de 100 et les tubes & essai avec de l'ouate. Pas-
ser fioles et tubes au stérilisateur, pendant 1 h. & la pression atmosphérique.

Refroidir les tubes & essai, les ensemencer avec une culture pure de la levure
employée dans la distillerie et les placer a I'étuve a 33°C. All: bout de 24 h..
transvaser le contenu des tubes dans les fioles d'Erlenmeyer de 100 cc. Mainte-
nir celles-ci & I'étuve pendant 24 h. et transvaser leur contenu dans les flacons
de 750 cc. Mettre en place les valves et verser 2.5 cc. d'acide sulfurique concentré
dans chacune d'elles. Peser les fioles (au centigramme prés) ; laisser fermenter
pendant 4 jours et peser a nouveau. Répéter les pesées chaque jour, jusqua ce
que la variation de poids en 24 h ne dépasse pas 005 gr.

ns et préndre la densité du liquide & l'aide d'un densi-
des valves & acide sulfurique dans un flacon de 100 ce.

‘ajouter 6 cc. de lessive de soude & 50 % (100 gr.
; fermenté et le contenu des valves dans
la marque, avec de l'eau distillée.,

side (& 15°C) dans un flacon Jaugé de 100 cec. et trans-

illation, en ringant par 3 fois le flacon avee un peu

cer on 5 c¢. d'eau distillée dans le
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Analyse des moiits.

Dosage des sucres réducteurs. — La richesse des mofits en sucre peut étre
déduite de la composition des matiéres premiéres (jus, mélasse). On a toutefois
des résultats plus précis, en dosant directement les réducteurs totaux. On peut
prendre 25 cc. de modit, que l'on introduit dans un ballon aveec 25 cc. d’eau et

6 cc. de HCI; invertir, compléter a 500 cc, aprés avoir neutralisé avec de la
soude, et titrer au Fehling.

Pour le dosage des sucres réducteurs non fermentés, prélever 250 cc. de modt
fermenté, se débarasser de l'alcool par ébullition et rameéner, apres refroidisse-
ment, au volume primitif par addition d’eau, Introduire 50 cc. du liquide dans
un ballon jaugé de 200 cc, et invertir avee HCl. Aprés refroidissement, com-

pléter & 200 cc. et titrer au Fehling. Si le liquide est trop fortement coloré, on
peut le traiter avec un peu de noir trés fin.

Détermination de lacidité. — Les acides sont dosés titrimétiquement par la
méthode ordinaire, dans les mofits de vesou et de sirop; par la méthode 3 la
touche, dans ceux de mélasse Quant au pH, il peut étre déterminé par voie
colorimétrique ou, d’une fagon plus précise. au moyen d’un potentiomére,

En vue de se rendre compte de la bonne marche de la fermentation, il im-

porte de doser l'acidité initiale du moft et l'acidité finale. L'augmentation de
lacidité au cours de la fermentation doit étre faible

Il peut étre intéressant, dans certains cas, de doser séparément lacidité
volatile du mofit fermenté en utilisant la méthode de Duclaux ou celle de

3 la distillation 110 cc., recueille 100 cc. et dose l'acidité

troduit 10 cc. de vin dans un ballon de
ffe et distille 6 cc, et, & ce moment,
’un entonnoir graduié) 6 cc. d'eau.
ainsi jusqu’a obtention de 24 ce.,

pour le dosage de l'alcool
Dujardin-Salleron, Malli-
t un résultat rapproché ;
qui ne peut étre exact
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distillation. On a signalé a diverses reprises que les quantités d'aleool ealeu-
lées & l'alambic de laboratoire étaient sensiblement inférieures & celles obtenues
industriellement avec les colonnes continues. Boidin (1), par exemple, a observé
que l't::lnr; :ﬂe ;zoins bouvait varier entre 3 et 8 % et était presque toujours
voisin de %.

Méthode chimique. — La méthode de dosage chimique permet d'éviter les
pertes et donne des chiffres plus rapprochés de la réalité. Ceux-ci sont géne-
ralement supérieurs de 4 & 8 % & ceux de la méthode physique par distillation.

Pour doser l'alcool par voie chimique, opérer ainsi qu'il est dit plus loin
au sujet des vinasses, mais en distillant 20 cc. de moft préalablement
dilué au 1/20 et en recueillint 10 & 15 cc. de liquide, Le nombre de ce. de solu-
tion de bichromate nécessaires pour obtenir le virage correspond au nombre
de cc d'alcool existant dans 100 cc de mont

Calcul du rendement

Qalcul du rendement. — Le rendement en alcool peut étre établi, soit par
rapport a l'unité de poids (ou de volume) de la matiére premiére, soit, ce qui
©¢st plus précis, par rapport au poids de sucres fermentescibles entrés dans la
fabrication. Dans ce dernier cas, les quantités d’alcool existant dans le mofit
sont comparées avec celles qui, théoriquement, auraient di étre obtenues
d'aprés la composition de la matiére premiére Le pourcentage du rendement
ﬂ?&um rapport au rendement théorique traduit l'efficience de la fermen-

tend souvent par rendement théorique, la quantité d'alcool fournie
forr du sucre en alcool suivant la formule de Gay-Lussac.
‘ : 8 ces conditions, 2 5111 gr. ou 6445 cc,
& 5379 gr, ou 67.84 cc. d'alcool. Le ren-
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Toutefois, si l'essai de fermentaiion a été effectué avec la race ou le mé-
lange de races de levures utilisées dans la distillerie, et avec des mofts dont
la composition est suffisamment rapprochée de ceux traités en cuverie, on
obtiendra des renseignements précieux pour le contréle de la fermentation.
La comparaison entre les taux des réducteurs résiduaires trouvés dans l'cssai de
laboratoire d'une part et dans les mo{its fermentés de la distillerie d’autre part,

pgtne:ett.ra de bien se rendre compte si la fermentation en cuverie a été com-
P

Pour déterminer d'une fagon exacte la richesse en alcool des motts fer-
mentés, on doit opérer le dosage de l'alcool sur un échantillon de moat fer-
‘menté. Cependant dans la pratique industrielle, on se base le plus souvent sur
I'atténuation, ou chute de densité du mott. Cest aussi de cette fagon qu'est

calculé par la régie le rendement minimum des mofts, en vue du contréle des
distilleries.

La chute de la densité pendant la fermentation résulte, en effet, pour la
plus grande partie, de la disparition du sucre et de la formation de T'alcool.
Pour les richesses saccharines comprises entre 1 et 16 %, la diminution de den-
sité correspondant &4 1% de sucre en moins est constante et égale a 0.00384.
De méme, pour les richesses alcooliques comprises entre 1 ¢t 10°, I'abaissement
de densité résultant de l'addition d’alcool est en moyenne de 0.001386 par degré
d’alcool. Si on admet un rendement industriel de 60 cc. d’alcool par 100 gr de
sucre, la diminution de densité correspondant i la disparition dans le mofit de
1 % d,e sucre donnant 0.6 % d’alcool en volume sera de :

i g o 0.00884 + (0.00138 X 06 = 0.0046716

, de densité de 0.01 (soit 1 degré régie au densimétre légal
A une ptoduction d’alcool de :

»
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mum, etc.). Le contrdle sera donc surtout efficace dans les distilleries qui tra-
vaillent avec dés levains purs.

La détermination du nombre de globules de levure contenues dans le mout
est important pour suivre la marche de la fermentation et le développement
des levains. Elle permet de connaitre 3 quel moment l'augmentation des cel-
lules de levure est terminée ; si l'on @ ensemncé un nombre suffisant de cel-
lules; si les modifications qui ont pu étre apportées dans la fabrication ont en-
trainé un accroissement ou une diminution dans la formation des cellules, etc.
Nous avons vu antérieurement comment effectuer la numération des globules,
au moyen du. compte-levures.

Enfiin l'examen microscopique renseigne sur l'age et I'état physiologique
de la levure, données nécessaires notamment a la préparation des levains,

La levure jeune se préesnte sous l'aspect de cellules disposées en chapelet,
sans vacuoles, a protoplasma dépourvu de granulations. La muturité se recon-
nait & ce que les globules sont de méme grosseur et de forme pleine, générale-
ment isolés. La membrane est mince, le protoplasma homogéne, peu granuleux,
avec une large vacuole. Les cellules vieilles ou altérées ont des formes irrégu-
liéres, rabougries, une enveloppe épaisse et paraissant double, un protoplasma
granuleux, avec plusieurs petites vacuoles. Celles qui ont subi l'autolyse sont
ANSPe tes ; leur membrane est souvent déchirée et le protoplama en par-
. Da la décomposition des cellules, le protoplasma devient plus

se réunit dans le liquide intercellulaire en gru-
), ceux-ci disparaissent également et l€s parois se dis-
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le centiéme du liguide mis en weuvre. Le dosage de l'alcool du distillat est effec-
%;:c ;u moyen d'un alcoometre sensible, du picnométre ou du compte-gouttes de
AUX. .

Toutefois, “si Ton veut avoir des résultats précis, permettant un contrdle
rigoureux de la fabrication, il est bien préférable de faire la détermination de
T'alcool par voie chimique. '

De nombreux auteurs ont proposé des méthodes de dosage de l'alcool par
oxydation. Nous décrirons seulement celle de Martin, modifiée par Boidin et
par Mariller,

Méthode Martin - Boidin - Mariller (1) — Elle est basée sur I'oxydation de
I'alcool & I'état d'acide acétique, au moyen du réactif sulfochromique, et sur la
détermination du bichromate restant par le sulfate ferreux, en présence de
la diphénylamine comme indicateur.

Réactifs. — a) Solution de bichromate : dissoudre 33,832 gr. de bichromate :
de potasse (séché préalablement & I'étude & 130°) dans de 1'¢au et compléter &
1 litre 1 cc. de la solution correspond & 0.01 cc. d'alcool.

g) Solution de sulfate ferreux : dissoudre 13531 gr de sulfate ferréux ammo-
niacal dans de l’eau distillée (désaérée par ébullition). y ajouter 20 cc. de
SO,H, et amener & 1 litre, 20 cc. de cette solution, qui est altérable par oxy-

ﬁo& et doit étre fréquemmeént vérifiée, correspond & 10 cc. de la solution

lamine : dissoudre 1 gr. de diphénylamine pure dans

vinasse dans un ballon de 150 cc.
avec une allonge plongeant dans
n), contenant 10 cc. de solution
Chauffer, en conduisant 1'ébulli-
ne vapeur du tube & boules,
un distillat au moins égal &
e & pied, avec les eaux
200 cc. d’eau distillée.
solution de diphényla-
de bichromate jusqu'a
be versés, la quantité
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e) Solution de bichromate de K, & 1,5026 gr. de bichromate par litre.

Mode opératoire. — Dans une fiole conique de 250 c¢, introduire 20 ce. de
la solution de ferricyanure et 10 cc. de la solution sucrée (qui ne doit pas
eontenir plus de 13.3 mgr. de glutose), Bien mélanger et chauffer 15 minutes au
plus au bain-marie bouillant, Refroidir ensuite, ajouter 15 c¢, de solution de
diphénylamine et titrer avec le bichromate. Faire une €ssai & blanc sans glu-
cose. 1 cc. de solution de bichromate correspond a 1 mgr. de glucose,

Calcul des pertes.

: La QOmParaison de la quantité d’alcool existant dans les mofits fermientés
(déterminée sur un échantillon composite) et de celle effectivement recueillie
3 la colonne renseigne sur les pertes éprouvés au cours de la distillation.
Ces pertes totalisent l'alcool restant dans les fonds de cuve non €n-
voyés & la distillation et dans les vinasses ; l’alcool passé avec les flegmasses
(tétes et queues de distillation), lorsqu’il ¥ a un fractionnement a la colonne ;
enfin l’a_lcool perdu au coufs de la distillation proprement dite. Elles sont ex-
primées ‘en pour cent d’alcool présent & l'origine dans le molt fermenté.

Enfin, on calculera la quantité d’alcool obteriu pour ceént de sucres totaux
et pour cent de sucres fermentescibles entrés dans la fabrication. 3

Essai des rhums

EE A A T contréle de la faprication devra comporter une analyse, au moins som-
 miaire, du rhum obtenu. Celle-ci comprendra le dosage des esters et des acides,
14 aétermination de obscuration et celle du louchissement.

On considére habituellement que les esters ¢l les acides jouént un roéle de
premier plan dans la constitution du bouguet. On pourra pratiquement, dans
le contrdle des rhummeries, négliger les autres constituants du non-alcool,
dont la détermination est d’ailleurs beaucoup plus delicate.

G 1 0bscuration, ou chute de la richesse a.mmiq& apparente, consécutivg é:
. praddition de caramel, se détermine de la facon la plus simple par le procédé

de Tabarié, décrit dans un autre chapitre. Elle est donnée par la différence en-
tre le ré alcoolique de I'eau-de-vie débarassée de son extrait sec et de l'eau-
de-vie qu’elle se présente.

Enfin, on se rend compte du louchissement éventuel du rhum 2 la dilution,
en mélangeant celui-ci avec deux fois un poids d’eau et en laissant reposer 24
heures dans une éprouvette. Le louchissement est généralément dii & la pre-
gence d’huiles essentielles consécutive a un _épnisem_x}tr trop Poussé du monut
ou a l'emploi d’un caramel trop briilé pour la coloration.




