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Description
Titre de l'invention : Procédé de traitement d’une
composition protéique laitiere pour la fabrication

d’une composition liquide riche en lactose.

Domaine technique

La présente invention concerne le domaine de la valorisation d’une composition
protéique laitiere, en particulier d’un lactosérum ou d’un perméat d’ultrafiltration du
lait, pour la fabrication d’une composition liquide riche en lactose.

Technique antérieure

L’industrie agroalimentaire engendre, annuellement, des quantités importantes de
sous-produits, qui peuvent générer des effets nocifs sur I’environnement lorsqu’ils ne
peuvent étre valorisés.

Le lactosérum est un sous-produit de la transformation du lait, en particulier de
I’industrie fromagere, il peut étre utilisé en alimentation animale, ou s’il ne peut Etre
valorisé il est jeté. Aujourd’hui, et grace aux différents processus de valorisation,
son utilisation dans plusieurs domaines s’est considérablement élargie. En effet, le
lactosérum est recherché comme maticre premicre pour ses composants (protéines,
lactose et minéraux) et représente, ainsi, une opportunité pour la fabrication de
nouveaux produits.

Le lactosérum (Sérum Lactus), communément appelé "sérum" ou "petit-lait", est
un coproduit laitier qui résulte soit de la coagulation du lait lors de la fabrication du
fromage, notamment apres la séparation de la caséine et de matieres grasses pendant
la coagulation du lait, soit d’un procédé de filtration membranaire du lait tel que la
microfiltration du lait. Il s’agit de la partie liquide. La partie solide se nomme caillé. I
est aqueux, translucide et se caractérise par une couleur jaune verdatre.

On distingue trois sortes de lactosérums : ceux issus des fabrications en milieu
acide de caséines ou de fromages a pate fraiche (lactosérums acides) ; ceux issus des
fabrications de caséines mettant en ceuvre une présure et des fromages a pate pressée
cuite ou demi-cuite (lactosérums doux) ; et ceux issus de la microfiltration du lait
nommé sérum idéal ou natif (il s’agit du perméat de microfiltration du lait).

Le lactosérum est principalement formé d’eau, de lactose, de protéines, notamment
de protéines sériques, et de minéraux. Le lactosérum peut étre valoris€ en isolant d’une
part le lactose, et d’autre part les protéines. Les protéines de lactosérum peuvent €tre
également valorisées en tant qu’ingrédient pour la fabrication de nombreux produits

alimentaires, par exemple pour la fabrication de boissons nutritionnelles et protéiques.
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Il est connu de traiter par ultrafiltration (UF) des lactosérums non déminéralisés afin
de fabriquer des concentrés protéiques laitiers (WPC pour Whey Protein Concentrate
en anglais) issus du rétentat d’ultrafiltration. Les perméats d’ultrafiltration sont quant a
eux utilisés en alimentation animale, en méthanisation, ou en lactoserie. Ces perméats,
pauvres en protéines, riche en lactose mais également en minéraux sont difficiles a
valoriser. Les cofits de production de ces perméats d’UF sont souvent supportés par la
haute valeur ajoutée de son coproduit, le WPC non déminéralisé.

Il existe ainsi un besoin pour améliorer la valorisation des sous-produits du lait,
en particulier du lactosérum ou des perméats d’ultrafiltration du lait, notamment en
développant de nouveaux débouchés et par la mise au point de procédés de traitement
efficients générant peu d’effluent(s) a traiter car valorisant au maximum les composés
d’intérét.

Exposé de l'invention

La présente invention a pour objet, selon un premier aspect, un procédé de traitement
d’une composition protéique laitiere pour 1’obtention d’une composition liquide riche
en lactose répondant aux problémes précités, et comprenant les €tapes :

(i)- fourniture d’une composition protéique laiticre;

(i1)- ultrafiltration de ladite composition protéique laiticre permettant I’obtention d’un
perméat d’ultrafiltration et d’un rétentat d’ ultrafiltration;

(iii)- une étape de déminéralisation au moins partielle ayant lieu avant 1’ étape (ii)
d’ultrafiltration et/ou apres 1’étape (ii) d’ ultrafiltration ;

(iv)- au moins une étape de traitement sur des résines échangeuses d’ions du perméat
d’ultrafiltration, au moins partiellement déminéralisé, comprenant au moins une passe
comprenant la percolation sur une résine cationique suivie d’une percolation sur une
résine anionique.

Avantageusement, lors du passage de la composition protéique laiticre dans I’unité
d’ultrafiltration, les protéiques sériques sont retenues dans le rétentat d’ultrafiltration,
et sont donc concentrées dans ce rétentat alors que 1’eau et les molécules en solution
de faible poids moléculaire passent a travers la ou les membrane(s) d’ultrafiltration.
La perméation des minéraux n’est pas équivalente a la perméation du lactose. Certains
minéraux sont en effet li¢s aux protéines sériques et par conséquent retenus dans le
rétentat.

La combinaison des étapes d’ultrafiltration (ii), de déminéralisation (iii) et d’au
moins une passe sur des résines échangeuses d’ions lors de 1’étape (iv) permet
I’obtention d’une composition liquide riche en lactose et déminéralisée a partir de la

composition protéique laiticre de 1’étape (i).
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La présente invention permet 1’obtention d’une composition liquide riche en lactose,
en particulier avec une fraction massique seéche en lactose supérieure ou égale a 90%.

Pour des fractions massiques seches en lactose supérieures ou €gales a 90%,
notamment supérieures ou égales a 95%, on peut considérer qu’il s’agit d’un lactose
liquide.

Le lactose existe dans 1’état de la technique sous forme solide (par exemple en
poudre), et est obtenu apres traitement dans une lactoserie d’une composition liquide
comprenant des fractions massiques seéches en lactose plus faibles que celles obtenues
dans la présente invention.

La présentation du lactose sous forme liquide est nouvelle. Cette forme présente
de nombreux avantages pour sa mise en ceuvre, notamment pour la formulation
de produits laitiers. De plus, cela dispense les industriels utilisant la composition
protéique laitiere (1) de prévoir une lactoserie couteuse et complexe a mettre en oeuvre.

Le lactose obtenu par I’intermédiaire du procédé selon I’invention peut étre valorisé
sous forme liquide ou sous forme solide (en mettant en ceuvre une étape d’évaporation
de I’eau et de séchage).

Etape (iii) de déminéralisation

L’étape (iii) de déminéralisation peut étre toute étape de déminéralisation connue
de ’homme du métier permettant d’abaisser la conductivité (usiemens/cm) et/ou la
fraction massique seche en minéraux et/ou en cendres : de la composition protéique
laiticre (1) avant I’étape d’ultrafiltration (ii), et/ou du perméat d’ultrafiltration (ii)
avant I’étape iv) de traitement sur les résines échangeuses d’ions. L’intensité de
cette déminéralisation est fonction de la fraction massique s¢che en minéraux de la
composition protéique laiticre a 1’étape 1i).

Cette étape de déminéralisation (ii1) peut avoir lieu avant I’étape d’UF (ii) afin
de déminéraliser au moins partiellement la composition protéique laitiere en entrée
de I’étape d’UF (ii), et/ou apres 1’étape (ii) d’UF afin de déminéraliser au moins
partiecllement le perméat d’ultrafiltration en entrée de 1’étape (iv) comprenant au moins
une passe sur des résines €changeuses d’ions.

Au final, le perméat d’ultrafiltration doit étre fortement déminéralisé en entrée de
I’étape (iv) sur les résines échangeuses d’ions afin d’augmenter la fraction massique
seche en lactose dans la composition liquide riche en lactose obtenue.

Cette étape de déminéralisation peut étre effectuée de maniere non limitative telle
que décrite dans le présent texte ou encore tel que décrite dans le brevet EP 1.053.685
B1 ou dans WO 2020/207894.

On comprend par composition liquide riche en lactose obtenue, la composition
récupérée/collectée en sortie de 1’étape iv), ou apres une étape de décoloration décrite

ci-apres ou une €tape v) décrite ci-apres pour Oter notamment le galactose.
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De préférence, la température de la composition protéique laitiere a I’étape (i) et/ou
en entrée de 1’étape (ii) et/ou du perméat d’UF obtenu a I’étape (ii) et/ou du rétentat
d’UF obtenu a I’étape (ii) et/ou du perméat d’UF a I’étape iv) et/ou de la composition
liquide riche en lactose obtenue est supérieure a 0°C, plus particulierement inférieure
ou égale a 40°C, encore plus particulicrement inférieure ou égale a 30°C, notamment
inférieure ou €gale a 20°C.

De préférence, 1’étape (ii) d’ultrafiltration et/ou I’étape de déminéralisation (iii) et/
ou I’étape (iv) sur les résines échangeuses d’ions est/sont effectuée(s) (i.e en sorte de
maintenir le produit traité) a une température supérieure a 0°C, plus particulierement
inférieure ou €gale a 40°C, encore plus particulicrement inférieure ou égale a 30°C,
notamment inférieure ou €gale a 20°C.

Composition protéique laitiere

La composition protéique laitiere de 1’étape (i) peut étre choisie parmi,
notamment est choisie dans la liste constituée par : le lait, notamment le lait
écrémé, un lactosérum, et un mélange de ces derniers, éventuellement partiellement
déminéralisé(s).

Le lactosérum selon 1’invention peut €tre choisi parmi, notamment est choisi dans la
liste constituée par : un lactosérum doux ; un lactosérum acide ; un lactosérum idéal ou
natif, en particulier un perméat de microfiltration du lait; et un mélange de ces derniers.

Un lactosérum doux peut €tre obtenu par un traitement physico-chimique du lait (par
exemple précipitation et/ou coagulation), en particulier mettant en ceuvre de la présure,
permettant de récupérer d’une part les cas€ines et d’autre part le lactosérum doux.

Un lactosérum idéal ou natif peut étre obtenu par un traitement physique
membranaire du lait, en particulier en mettant en ceuvre une microfiltration, permettant
de récupérer d’une part la caséine et d’autre part un lactosérum idéal.

Un lactosérum acide est de préférence obtenu par un traitement acide du lait,
notamment mettant en ceuvre de 1’acide lactique et/ou de 1’acide chlorhydrique,
permettant de récupérer d’une part les casé€ines, et d’autre part le lactosérum acide.

La composition protéique laiticre a I’étape (i), ou la composition protéique laiticre
avant ou apres une étape de déminéralisation (iii) effectuée avant I’étape d’UF
(i1), peut €tre pré-concentrée pour augmenter sa fraction massique séche totale,
mécaniquement (par exemple par osmose inverse ou nanofiltration ou une combinaison
de ces derniers) et/ou thermiquement (par exemple par évaporation de 1’eau).

La composition protéique laiticre a I’étape (i) peut €tre partiellement déminéralisée
ou non, ¢’est-a-dire brute.

L’étape de déminéralisation (iii) peut ainsi &tre une premiere déminéralisation

lorsque la composition protéique laiticre de I’étape (i) n’a pas subi de déminéralisation
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préalable, ou une seconde ou ni¢me étape de déminéralisation lorsque la composition
protéique laitiere de 1’étape (i) a déja €€ partiellement déminéralisée.

Dans un mode de réalisation, la composition protéique laitiere a 1’étape (i), de
préférence obtenue apres une étape de déminéralisation (iii) effectuée avant 1’étape (ii)
d’UF, a une fraction massique en cendres, calculée par rapport a la masse séche totale
de ladite composition protéique laitiere, supérieure a 0% et inférieure ou égale a 6%,
de préférence inférieure ou égale a 2,5% environ.

Dans un mode de réalisation, la composition protéique laitiere a 1’étape (i), ou
obtenue apres une étape de déminéralisation (iii) effectuée avant 1’étape (ii) d’UF, a
un extrait sec supérieur ou €gal a 5% et inférieur ou €gal a 35%, encore de préférence
supérieur ou égal 10% et inférieur ou égal a 30%.

La composition protéique laiticre a 1’€tape (i) est liquide lors de sa mise en ceuvre.
Elle peut €tre obtenue par reconstitution d’une solution liquide a partir de poudre(s)
et/ou de liquide(s) mélangé(e)(s), par exemple par dispersion dans 1’eau d’une poudre
de lactosérum, éventuellement partiellement déminéralisée, ou d’une poudre de lait,
éventuellement partiellement déminéralisée et écrémée, et de leurs mélanges.

Dans un mode de réalisation, la composition protéique laitiere a 1’étape (i), de
préférence obtenue apres une étape de déminéralisation (iii) effectuée avant une étape
d’UF (ii), a un taux de déminéralisation supérieur ou égal a 70%, encore de préférence
supérieur ou égal a 80%, préférentiellement supérieur ou égal a 85%, en particulier
supérieur ou égal a 90%.

De maniere générale, la composition protéique laiticre est issue du lait, lequel lait
peut étre issu de toute femelle laitiere.

De préférence, la composition protéique laitiere est issue d’un lait choisi parmi : le
lait de vache, le lait de chévre, le lait de brebis, le lait d’4nesse, le lait de bufflonne, le
lait de jument, le lait de chamelle, et un mélange de ces derniers, encore de préférence
choisi parmi : le lait de vache, le lait de chevre et le lait de brebis et un mélange de ces
derniers, en particulier il s’agit du lait de vache.

Le lactosérum comprend des protéines sériques, et de préférence ne comprend pas de
caséines restées dans la partie prise en masse (coagulée) lors de la transformation du
lait et/ou dans le rétentat de microfiltration du lait.

Dans un mode de réalisation, la composition protéique laitiere a 1’étape (i), ou
obtenue apres une étape de déminéralisation (iii) effectuée avant 1’étape (ii) d’UF, est
un lactosérum dont le rapport de la masse séche de lactose sur la masse seche totale
dudit lactosérum, est supérieur ou égal a 50%, de préférence supérieur ou €gal a 60%,
encore de préférence supérieur ou égal a 70%, préférentiellement supérieur ou €gal a

80%, en particulier supérieur ou égal a 85%.
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Dans un mode de réalisation, la composition protéique laitiere a 1’étape (i), ou
obtenue apres une étape de déminéralisation (iii) effectuée avant 1’étape (ii) d’UF, est
un lactosérum dont le rapport de la masse séche de lactose sur la masse seche totale
dudit lactosérum est inférieur ou égal a 90%.

Dans un mode de réalisation, la composition protéique laitiere a 1’étape (i), ou
obtenue apres une étape de déminéralisation (iii) effectuée avant 1’étape (ii) d’UF, est
un lactosérum dont le rapport de la masse seéche de la matiere azotée totale (MAT), sur
la masse seche totale dudit lactosérum, est supérieur a 0%, de préférence supérieur ou
égal a 1%, encore de préférence supérieur ou égal a 3%, préférentiellement supérieur
ou égal a 5%.

Dans un mode de réalisation, la composition protéique laitiere a 1’étape (i), ou
obtenue apres une étape de déminéralisation (iii) effectuée avant 1’étape (ii) d’UF, est
un lactosérum, dont le rapport de la masse s¢che de la matiere azotée totale (MAT)
sur la masse seche totale dudit lactosérum, est inférieur ou égal a 30%, de préférence
inférieur ou égal a 25%, préférentiellement inférieur ou €gal a 20%.

De préférence, la composition protéique laitiere a 1’étape 1), ou obtenue apres une
étape de déminéralisation (iii) effectuée avant 1’étape (ii) d’UF, a une conductivité
supérieure ou égale a 0,10 mS/cm, de préférence supérieur ou égale a 0,80 mS/cm,
encore de préférence inférieure ou égale a 15 mS/cm.

De préférence, la composition protéique laitiere a 1’étape (i), ou en entrée de 1’étape
(i1) d’UF, comprend les cations suivants : calcium, magnésium, sodium, potassium.

De préférence, la composition protéique laitiere a 1’étape (i), ou en entrée de 1’étape
(i1) d’UF, comprend les anions suivants : le chlorure, lephosphate, le sulfate, le lactate,
et le citrate, qui sont en particulier les anions visés par le procédé de déminéralisation
selon I’invention.

On désigne dans le présent texte, par composition protéique laitiere en entrée de
I’étape d’UF (i1), une composition protéique laitiere ayant €éventuellement subi une
étape de déminéralisation (iii).

Lactosérum doux#/ Lactosérum natif

Dans un mode de réalisation, la composition protéique laiticre a 1’étape (i) est un
lactosérum doux ou un lactosérum natif ou un mélange de ces derniers, éventuellement
au moins partiellement déminéralisé (par exemple lors d’une étape (iii) avant
I’étape (ii) d’ultrafiltration), qui présente I’une des propriétés suivantes, seule ou en
combinaison :

- un pH compris entre 4.7 et 6.9 ;

- le rapport de la masse seche du lactose sur la masse totale seche du lactosérum doux,
ou du lactosérum natif, est supérieur ou égal a 70% ou 80%, notamment inférieur ou
égal a 90% ou 85%;
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- le rapport de la masse seche de la matiere azotée totale (MAT) sur la masse seche
totale du lactosérum doux, ou du lactosérum natif, est supérieur ou égal a 10%, de
préférence supérieur ou €gal a 12%, notamment inférieur ou égal a 20% ;
- le rapport de la masse seche des cendres sur la masse seche totale du lactosérum
doux, ou du lactosérum natif, est supérieur ou égal a 0,1%, en particulier supérieur ou
égal a 0,3%,
- lorsque ledit lactosérum doux ou natif est particllement déminéralisé, le rapport de
la masse seche des cendres sur la masse seche totale du lactosérum doux ou natif est
inférieur ou égal a 4% ou 3%, ou
- le rapport de la masse seche des cendres sur la masse seche totale du lactosérum doux
ou natif est supérieur ou égal a 5%, en particulier supérieur ou €gal a 7%, notamment
inférieur ou €gal a 13% (lorsque ledit lactosérum doux ou natif n’est pas déminéralisé).
Lactosérum acide

Dans un mode de réalisation, la composition protéique laitiere a 1’étape (i) est
un lactosérum acide, éventuellement au moins partiellement déminéralisé (par
exemple lors d’une étape (iii) avant I’étape (ii) d’ultrafiltration), qui présente 1’une des
propriétés suivantes, seule ou en combinaison :
- un pH inférieur ou égal a 6.5, en particulier supérieur ou égal a 4, plus
particulierement inférieur ou €gal a 6,1 ;
- le rapport de la masse seche de lactose sur la masse s¢che totale du lactosérum acide
est supérieur ou égal a 50% ou 60% ou 70% ou 80%, notamment inférieur ou €gal a
90%, en particulier inférieur ou égal a 85%, par exemple s’agissant d’un lactosérum
issu de la fabrication en milieu acide de fromages ou en milieu acide de caséines ;
- le rapport de la masse seche de la matiere azotée totale (MAT) sur la masse seche
totale du lactosérum acide est supérieur ou égal a 5%, notamment inférieur ou €gal a
20%, en particulier inférieur ou égal a 15%;
- lorsque ledit lactosérum acide est au moins partiellement déminéralisé, le rapport de
la masse seche des cendres sur la masse seche totale du lactosérum acide est supérieur
ou égal a 1,5%, notamment inférieur ou égal a 5%, ou
- le rapport de la masse seche des cendres sur la masse seche totale du lactosérum acide
est supérieur ou égal a 5%, en particulier supérieur ou €gal a 7%, notamment inférieur
ou égal a 13% (lorsque ledit lactosérum acide n’est pas déminéralisé€).
Etape (ii) d’ultrafiltration

Avantageusement, I’ ultrafiltration d’un lactosérum, en particulier qui est
partiellement déminéralisé, permet d’augmenter la fraction massique en lactose dans le

perméat. De plus, la fraction massique en cendres du rétentat d’ultrafiltration obtenu a
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I’étape (ii) est proche de celle d’un isolat de protéines de lactosérum (WPI pour Whey
Protein Isolate).

Avantageusement, on remarque que les fractions massiques en calcium et en
phosphore calculées par rapport a la masse séche totale du rétentat d’UF d’un
lactosérum déminéralisé au moins en partie, sont diminuées. Cette disposition permet
de limiter, voire de supprimer, la précipitation du phosphate de calcium ou des
protéines sur les membranes en-cours de concentration lors de 1’étape (ii).

Avantageusement, les protéines sont stabilisées thermiquement dans le rétentat
d’ultrafiltration grace a ’extraction préalable du calcium au cours de I’étape (iii) de
déminéralisation ayant lieu avant 1’étape (ii).

Ces effets sont avantageux car les cendres et acides organiques peuvent étre
problématiques pour la mise en ceuvre ultérieure des concentrés de protéines de
lactosérum et pour 1’encrassement des membranes d’ultrafiltration dans le temps.

De plus, les flux de perméation sont améliorés, et les temps de production par rapport
au temps de nettoyage sont optimisés.

Dans un mode de réalisation, le rapport de la masse seche de lactose sur la masse
seche totale du perméat d’ultrafiltration obtenu a 1’étape (ii), ou apres une étape
de déminéralisation (iii) effectuée apres I’€étape (ii) sur ledit perméat d’UF (ii), est
supérieur ou égal a 50%, de préférence supérieur ou égal a 60%, encore de préférence
supérieur ou égal a 70%, préférentiellement supérieur ou égal a 75% ou 80%, plus
préférentiellement supérieur ou égal a 85% ou 90%.

Dans un mode de réalisation, le rapport de la masse seche de lactose sur la masse
seche totale du perméat d’ultrafiltration obtenu a 1’étape (ii), ou apres une étape
de déminéralisation (iii) effectuée apres I’€étape (ii) sur ledit perméat d’UF (ii), est
inférieur ou €gal a 96%.

Dans un autre mode de réalisation, le rapport de la masse seche de lactose sur la
masse scche totale du perméat d’ultrafiltration obtenu a 1’étape (ii), ou apres une étape
de déminéralisation (iii) effectuée apres I’€étape (ii) sur ledit perméat d’UF (ii), est
supérieur ou égal a 96%.

Dans un mode de réalisation, le rapport de la masse seéche de la matiere azotée
totale (MAT), sur la masse sc¢che totale du perméat d’ultrafiltration obtenu a 1’étape
(i1), ou apres une étape de déminéralisation (iii) effectuée apres I étape (ii) sur ledit
perméat d’UF (ii), est supérieur a 0%, de préférence supérieur ou égal a 1%, encore de
préférence supérieur ou égal a 3%.

Dans un mode de réalisation, le rapport de la masse seche de la matiere azotée totale
(MAT), sur la masse scche totale du perméat d’ ultrafiltration obtenu a I’étape (ii), ou

apres une ¢tape de déminéralisation (iii) effectuée apres 1’étape (ii) sur ledit perméat
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d’UF (i1), est inférieur ou égal a 20%, de préférence inférieur ou €gal a 15%, encore de
préférence inférieur ou égal a 10%, préférentiellement inférieur ou égal a 5%.

Dans un mode de réalisation, le perméat d’ultrafiltration obtenu a I’ étape (ii),
ou apres une étape de déminéralisation (iii) effectuée apres I’étape (ii) sur ledit
perméat d’UF (ii), a un taux de déminéralisation supérieur ou égal a 70%, en
particulier supérieur ou égal a 75%, particulierement supérieur ou €gal a 80%, plus
particulierement supérieur ou €gal a 85%.

Dans un mode de réalisation, le perméat d’ultrafiltration obtenu a I’étape (ii), ou
apres une ¢tape de déminéralisation (iii) effectuée apres 1’étape (ii) sur ledit perméat
d’UF (ii), a un taux de déminéralisation supérieur ou égal a 90%, en particulier
supérieur ou égal a 95%.

Dans un mode de réalisation, le rapport de la masse seéche des cendres sur la masse
seche totale du perméat d’ultrafiltration obtenu a 1’étape (ii), ou apres une étape
de déminéralisation (iii) effectuée apres I’€étape (ii) sur ledit perméat d’UF (ii), est
supérieur ou égal a 0,1%, en particulier supérieur ou égal a 0,3%.

Dans un mode de réalisation, le rapport de la masse seéche des cendres sur la masse
seche totale du perméat d’ultrafiltration obtenu a 1’étape (ii), ou apres une étape
de déminéralisation (iii) effectuée apres I’€étape (ii) sur ledit perméat d’UF (ii), est
inférieur ou égal a 4%, de préférence inférieur ou égal a 2%, encore de préférence
inférieur ou égal a 1%.

On désigne dans le présent texte par perméat d’UF (ii) en entrée de I’étape (iv) de
passage sur les résines échangeuses d’ions, un perméat d’UF ayant éventuellement subi
une étape de déminéralisation (iii).

Le perméat d’UF de I’étape (ii) peut €tre préconcentré mécaniquement (par exemple
par osmose inverse ou nanofiltration ou une combinaison de ces derniers) et/ou
thermiquement (par exemple par évaporation de I’eau). Cette étape de concentration
permet d’augmenter le taux massique de matiere seche et peut étre réalisée avant ou
apres une étape de déminéralisation (iii) effectuée apres 1’étape (ii).

Etape (iv) sur résines échangeuses d’ions

Avantageusement, I’étape 1v) comprenant au moins une passe sur des résines
échangeuses d’ions permet de déminéraliser, et éventuellement de désacidifier le
perméat d’ultrafiltration de 1’étape ii). Cette €tape iv) permet également d’6ter la
matiere azotée résiduelle.

L’étape iv) permet également d’augmenter la fraction massique seéche en lactose
dans le perméat d’UF issu de 1’étape ii) d’ultrafiltration. Si ce perméat d’UF n’est pas
déminéralisé ou I’est mais insuffisamment, il est nécessaire de réaliser une étape de

déminéralisation (iii) avant I’étape iv).
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La percolation sur une résine cationique permet également d’acidifier le perméat
d’UF (i1), de préférence avant son passage sur une résine anionique qui permet de faire
remonter le pH du perméat.

La percolation sur une résine cationique est avantageusement une étape de
substitution cationique, notamment des cations divalents et/ou monovalents par des
ions hydrogeéne H. En particulier cette étape est une étape d’acidification (c’est-a-dire
que le pH du perméat d’UF (ii) est abaissé suite a son passage sur la résine cationique).

La percolation sur une résine anionique est avantageusement une étape de
substitution anionique, notamment des anions divalents et/ou monovalents par des ions
hydroxyles, en particulier cette étape est une étape de neutralisation (c’est-a-dire que le
pH du perméat d’UF (i) est remonté suite a son passage sur la résine anionique).

La résine cationique lors de I’étape (iv) peut €tre forte ou faible.

La résine anionique lors de 1’étape (iv) peut €tre forte ou faible.

De préférence, la percolation sur une résine cationique est effectuée sans que cette
dernicre soit mélangée avec une résine anionique.

De préférence, la percolation sur une résine anionique est effectuée sans que cette
dernicre soit mélangée avec une résine cationique.

On comprend dans le présent texte par percolation sur une résine cationique ou
anionique, la percolation sur au moins une colonne comprenant une résine cationique
ou anionique, de préférence le traitement, en particulier la circulation, du produit
a traiter sur un lit de particules (en particulier des billes) comprenant une résine
cationique ou anionique.

Dans un mode de réalisation préféré, I’étape (iv) de traitement sur des résines
échangeuses d’ions du perméat d’ultrafiltration au moins partiellement déminéralisé
comprend au moins une passe comprenant une percolation sur une résine cationique
forte suivie d’une percolation sur une résine anionique faible.

En particulier, la résine anionique faible ou forte permet de faire remonter le pH du
perméat d’ultrafiltration lorsque ce dernier est acide avant son passage sur ladite résine
anionique faible ou forte.

De préférence, ladite résine cationique forte comprend des groupes sulfonates SO;'.

Ladite résine cationique forte sous forme H*, permet de fixer les cations liés a des
anions forts ou faibles.

Une résine cationique faible sous forme H" ne peut fixer que les cations liés a des
acides faibles.

De préférence, la résine cationique, en particulier forte, a une capacité d’échange

supérieure ou égale a 1,8 eq/litre.
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[0081]  Le lit de résine cationique, en particulier forte, comprend de préférence des billes
dont la taille est supérieure ou égale a 0,45 mm, en particulier de résine cationique
forte styrénique.

[0082]  Le lit de résine anionique, en particulier faible, comprend de préférence des billes
dont la taille est supérieure ou égale a 0,40 mm, en particulier de résine anionique
faible styrénique.

[0083]  De préférence, la résine anionique, en particulier faible, a une capacité d’échange
supérieure ou égale a 1,6 eq/litre.

[0084]  De préférence, la teneur massique en eau d’au moins une colonne de résine
anionique, notamment faible, ou d’au moins une colonne de résine cationique,
notamment forte, est inférieure ou égale a 65%, en particulier inférieure ou égale a
60%.

[0085]  De préférence, la résine cationique forte lors de la premiere passe, et éventuellement
lors de la deuxiéme passe et/ou de la ou des passe(s) ultérieure(s), est une résine
cationique forte a haute porosité.

[0086]  De préférence, ladite résine anionique faible comprend des groupes aminés tertiaires,
en particulier permettant de fixer des anions en solution a pH acide. Par opposition,
une résine anionique forte permet de fixer des anions en solution quel que soit le pH de
ladite solution.

[0087]  De préférence, la résine anionique faible lors de la premicre passe, et éventuellement
lors de la deuxiéme passe et/ou de la ou des passe(s) ultérieure(s), est une résine
anionique faible a haute porosité.

[0088] Composition liquide riche en lactose obtenue selon le procédé de I’invention

[0089] Dans un mode de réalisation, le rapport de la masse totale en sucre(s) sur la masse
seche totale de la composition liquide riche en lactose obtenue est supérieur ou égal a
90%, de préférence supérieur ou égal a 95%, encore de préférence supérieur ou égal a
98%, en particulier supérieur ou égal a 99%.

[0090] Dans un mode de réalisation, ledit sucre est le lactose.

[0091]  On comprend par sucre(s) dans le présent texte, les monosaccharides du lait et les
polysaccharides du lait, en particulier le lactose, et le galactose.

[0092]  Les polysaccharides comprennent dans le présent texte les disaccharides et les
oligosaccharides.

[0093] Dans un mode de réalisation, le rapport de la masse seche en matiere azotée totale sur
la masse se¢che totale de la composition liquide riche en lactose obtenue est inférieur ou
égal a 5%, de préférence inférieur ou égal a 3%, encore de préférence inférieur ou égal
a 1%, en particulier inférieur ou égal a 0,5%.

[0094]  Dans un mode de réalisation, le rapport de la masse seche en glycomacropeptide(s)

sur la masse s¢che totale de la composition liquide riche en lactose obtenue est
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inférieur ou €gal a 2%, de préférence inférieur ou égal a 0,5%, encore de préférence
inférieur ou égal a 0,1%, notamment non détectable ou a 1’état de traces non
significatives.

Dans un mode de réalisation, la composition liquide riche en lactose obtenue a un
taux de déminéralisation supérieur ou €gal a 90%, de préférence supérieur ou égal a
95%, en particulier supérieur ou égal a 96%, ou 97%, ou 98%, ou 99%.

Dans un mode de réalisation, le rapport de la masse seche totale de la composition
liquide riche en lactose obtenue sur la masse totale de la dite composition liquide
riche en lactose est supérieur a 0%, de préférence supérieur ou égal a 5%, encore de
préférence supérieur ou €gal a 10%.

Dans un mode de réalisation, le rapport de la masse seche totale de la composition
liquide riche en lactose obtenue sur la masse totale de la dite composition liquide riche
en lactose est inférieur ou €gal a 30%, de préférence inférieur ou égal a 25%, encore de
préférence inférieur ou €gal a 20%.

La composition liquide riche en lactose comprend de préférence de I’eau, en
particulier dont la fraction massique par rapport a sa masse totale est comprise entre
70% et 95%.

Définitions — Méthodes de mesure

Le taux massique en cendres (ou fraction massique seéche en cendres), en particulier
de la composition protéique laiticre a I’étape (i), éventuellement aprés une étape de
déminéralisation (iii), du rétentat d’UF (ii), ou du perméat d’UF (ii), éventuellement
apres une ¢tape de déminéralisation (iii), ou de la composition liquide riche en lactose
obtenue, peut étre déterminé avec la méthode normalisée NF V04-208 Octobre 1989,
intitulée « Lait- Détermination des cendres- Méthode de référence », en particulier
mettant en ceuvre une méthode d’incinération a 525°C.

On comprend dans le présent texte par extrait sec en masse ou masse seche totale, la
masse seche par exemple de la composition protéique laitiere, du rétentat d’UF (ii), ou
du perméat d’UF, ou la masse séche de la composition liquide riche en lactose, obtenue
apres évaporation de I’eau jusqu’a obtention d’une masse seche totale stable rapportée
sur la masse totale de la composition protéique laitiere, du rétentat d”UF (ii), ou du
perméat d’UF ou de la composition liquide riche en lactose, notamment a la pression
atmosphérique. L’extrait sec en masse peut étre déterminé avec la méthode normalisée
ISO 6731: janvier 2011, « Lait, créme, et lait concentré non sucré — Détermination de
la maticre seche (Méthode de référence) ».

On comprend par lactose dans le présent texte, le lactose tel que défini dans le Codex
Alimentarius, Codex Stan 212-1999 : un constituant naturel du lait normalement
obtenu a partir du lactosérum, en particulier avec une teneur en lactose anhydre

supérieur ou égal a 99% masse/masse sur une base scche.
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La détermination de la teneur massique en lactose ou en sucre (ou fraction massique
seche) peut Etre effectuée par chromatographie liquide haute performance, en
particulier a I’aide de la norme NF ISO 22662, datant de novembre 2007.

Les méthodes qui peuvent étre utilisées pour quantifier les cations et les anions
du lait (calcium, magnésium, sodium, potassium, phosphore/phosphate, citrate)
peuvent étre choisies parmi les méthodes suivantes : spectrométrie d’absorption
moléculaire, méthode titrimétrique/ complexométrique, méthode électrochimique,
spectrométrie atomique, €électrophorese capillaire, chromatographie ionique/détection
conductimétrique, résonance magnétique nucléaire pour le *'P, méthode enzymatique/
détection UV.

La fraction massique se¢che en matiere azotée totale (MAT) peut étre déterminée a
’aide de la norme NF EN ISO 8968-1 datant de mai 2014 (méthode Kjeldhal).

Les normes suivantes peuvent étre utilis€es pour déterminer la teneur massique : par
exemple en chlorures : méthode par titrage potentiométrique (NF ISO 21422, février
2019) ; par exemple en phosphore total : méthode par spectrométrie d’absorption
moléculaire (NF ISO 9874, avril 2008) ; par exemple en calcium : méthode
titrimétrique (norme ISO 12081 :2010) ; par exemple en calcium, sodium potassium
et magnésium : méthode spectrométrique par absorption atomique (norme ISO
8070 :2007) ou chromatographie ionique; par exemple en acide lactique/lactate via la
norme SO 8069 datant de 2005.

On désigne dans le présent texte par CPL, la composition protéique laiticre selon
I’invention.

On désigne par UF dans le présent, une ultrafiltration.

On comprend dans le présent texte par taux de déminéralisation, le taux d’abattement
massique en minéraux (comprenant les cations et les anions) mesuré a partir de
la formule : ((fraction massique seche en cendres ou en minéraux de la CPL non
déminéralis€e - le taux massique en cendres ou en minéraux de la CPL cible au moins
partiellement déminéralisée)/taux de cendres de la CPL non déminéralisée)*100).

Le taux de déminéralisation peut étre également évalué en remplagant la fraction
massique seche en minéraux ou en cendres par une mesure de la conductivité (mS/cm).

Ces modes de calcul s’appliquent également au perméat d’UF, au rétentat d’UF, et a
la composition liquide riche en lactose obtenue.

Dans le présent texte, une fraction massique seche dans un ou plusieurs composant(s)
donné(s) est calculée par rapport a la masse seche totale de la composition liquide
comprenant le ou lesdits composant(s).

Dans une premiére variante, 1’étape iv) comprend au moins deux passes.

Cette disposition est optimale pour augmenter la fraction massique seche en lactose,

abaisser le taux de cendres et/ou minéraux et Oter la matiere azotée restante.
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Dans une seconde variante, 1’étape d’ultrafiltration (ii) comprend I’ utilisation d’une
ou plusieurs membrane(s) d’ultrafiltration ayant chacune un seuil minimal de coupure
supérieur ou égal a environ 1000 Daltons, de préférence supérieur ou égal a environ
3000 Daltons, encore de préférence supérieur ou égal a 4000 Daltons.

De préférence, I’étape d’ultrafiltration (ii) comprend 1’ utilisation d’une ou plusieurs
membrane(s) d’ultrafiltration ayant chacune un seuil minimal de coupure inférieur ou
égal a environ 10000 Daltons, de préférence inférieur ou égal a environ 8000 Daltons,
encore de préférence inférieur ou égal a 7000 Daltons, préférentiellement inférieur ou
égal a 6000 Daltons.

Les inventeurs ont découvert que 1’ utilisation de telles membranes en ultrafiltration
dans les conditions de la présente invention permet de retenir davantage la matiere
azotée dans le rétentat et donc de I’6ter du perméat, et évite les fuites de protéines
vraies, notamment €vite les fuites des Glycomacropeptides (GMP) ce qui augmente la
capacité de saturation des résines utilisées en aval a I’étape (iv).

Dans une troisieme variante de réalisation, la composition protéique laitiere en entrée
de I’étape d’ultrafiltration ii) a un taux de déminéralisation supérieur ou égal a 70%,
de préférence supérieur ou €gal a 75%, encore de préférence supérieur ou €gal a 80%,
préférentiellement supérieur ou égal a 85% ou 90%.

Dans un mode de réalisation, la composition protéique laitiere (i) est un lactosérum
et le procédé comprend au moins une étape de déminéralisation (iii) ayant lieu avant
I’étape (ii) d’UF afin de déminéraliser au moins partiellement la composition protéique
laitiere (1) jusqu’a atteindre le taux de déminéralisation visé.

De préférence, dans ce mode de réalisation, le procédé ne comprend pas d’étape
de déminéralisation (iii) ayant lieu apres 1’étape d’UF (ii) et avant 1’étape (iv). La
déminéralisation en amont de I’ ultrafiltration est suffisamment poussée pour que les
étapes (i1) d’UF et de percolation sur les résines a 1’étape (iv) combinées permettent
d’atteindre une fraction massique seéche en lactose entre 90% et 100%, notamment
entre 95% et 100%.

Dans une quatricme variante de réalisation, le perméat d’ ultrafiltration en entrée de
I’étape de traitement sur les résines (iv) a un taux de déminéralisation supérieur ou égal
a 80%, de préférence supérieur ou égal a 85%, encore de préférence supérieur ou égal
a 90%.

La déminéralisation doit étre suffisante avant le passage sur les résines afin que
ces dernicres ne se saturent pas trop rapidement et que lesdites résines permettent de
parfaire la déminéralisation déja amorcée et augmentent la fraction massique séche en
lactose.

Dans un mode de réalisation, la composition protéique laitiere de I’étape (i) est le lait

ou un lactosérum, éventuellement non déminéralisé, et le procédé comprend une étape
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de déminéralisation (iii) effectuée apres 1’étape (ii) d’ultrafiltration pour déminéraliser
le perméat d’UF jusqu’a atteindre le taux de déminéralisation visé.

Dans une cinquieme variante de réalisation, 1’étape de déminéralisation (iii), au
moins partielle, comprend une étape de substitution des cations (iiia) par des ions
hydrogene H”.

Cette disposition abaisse le pH de la composition protéique laitiere ou du perméat
d’UF de I’étape (ii), en particulier a un pH compris entre 2 et 4, plus particulierement a
un pH compris entre 2 et 3 (bornes supérieures et inférieures incluses).

L’abaissement du pH et la déminéralisation facilitent d’éventuelle(s) étape(s) de
nanofiltration et/ou d’électrodialyse en aval en améliorant leur rendement et en
stabilisant la composition a traiter.

Les cations substitués peuvent étre des cations divalents et/ou des cations
monovalents.

Dans un mode de réalisation, I’étape d’échange des cations (iiia) par des ions
hydrogéne H*, comprend au moins une percolation de la composition protéique laitiere
de I’étape (i) ou du perméat d’UF de I’étape (ii) sur au moins une colonne comprenant
(constituée d”) une résine cationique, en particulier faible ou carboxylique.

La résine cationique peut étre forte ou faible, en particullier il s’agit d’une résine
cationique faible.

Dans un mode de réalisation, I’étape de déminéralisation (iii) comprend, notamment
en aval de I’étape (iiia), une étape de substitution des anions (iiib) par des ions
hydroxyles ou chlorures.

Les anions substitués peuvent €tre des anions divalents et/ou des anions monovalents.

Dans un mode de réalisation, I’étape d’échanges d’anions (iiib) par des ions
chlorures comprend, notamment en aval de 1’étape (iiia) mettant en jeu une résine
cationique, notamment faible ou carboxylique, au moins une étape de percolation de la
composition protéique laitiere de I’étape (i) ou du perméat d’UF de 1’étape (ii) sur au
moins une colonne comprenant (constituée d’) une résine anionique, notamment forte,
éventuellement en mélange avec une résine cationique, notamment forte (c’est a dire a
lits mélangés).

Dans une sixieme variante de réalisation, 1’étape de substitution des cations (iiia)
est une étape d’électrodialyse de substitution, notamment exclusivement, cationique
effectuée sur un électrodialyseur comprenant des cellules comprenant (constituées de)
chacune trois compartiments.

De préférence, la composition protéique laitiere (i) ou le perméat d’UF (ii) circule
dans un compartiment, notamment le compartiment central, délimité entre deux

membranes cationiques.
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Dans une septicme variante de réalisation, 1’étape de déminéralisation (iii) comprend
une étape de substitution, notamment exclusivement, des anions (iiib), par des ions
hydroxyles, et ladite étape (iiib) est effectuée sur un électrodialyseur comprenant des
cellules comprenant (constituées de) chacune trois compartiments.

Ladite étape (iiib) est effectuée de préférence apres 1’étape (iiia).

De préférence, la composition protéique laitiere (i) ou le perméat d’UF (ii) circule
dans un compartiment, notamment le compartiment central, délimité entre deux
membranes anioniques.

Dans un mode de réalisation, 1’étape de déminéralisation (iii) comprend :

- une étape de substitution, notamment exclusivement, des cations (iiia) par des ions
hydrogéne H', en particulier une étape d’électrodialyse de substitution cationique
effectuée sur un électrodialyseur comprenant des cellules comprenant (constituées de)
chacune trois compartiments ; puis

- optionnellement une étape d’électrodialyse, notamment pour extraire desanions

et des cations, effectuée sur un électrodialyseur dont les cellules comprennent (sont
constitués de) deux compartiments ; puis

- une étape de substitution, notamment exclusivement, des anions (iiib), par des ions
hydroxyles, ladite étape (iiib) est effectuée sur un électrodialyseur comprenant des
cellules comprenant (constituées de) chacune trois compartiments.

Dans une huitieme variante de réalisation, I’étape de déminéralisation (iii), au moins
partielle, comprend une étape d’électrodialyse et/ou une €tape de nanofiltration, en
particulier effectuée apres I’étape (iiia) et/ou apres 1’étape (iiib).

Cette étape d’€lectrodialyse permet avantageusement 1’extraction des anions et des
cations.

De préférence, le choix entre I’étape d’électrodialyse et/ou de nanofiltration est
effectué selon I’extrait sec massique de la composition protéique laitiere a 1’étape (i)
ou du perméat d’UF a I’étape (ii).

Dans un mode de réalisation, I’étape de déminéralisation comprend une étape de
nanofiltration lorsque 1’extrait sec massique de la composition protéique laiticre ou du
perméat d’UF est inférieur ou €gal a 15%.

Dans un mode de réalisation, I’étape de déminéralisation (iii) comprend, de
préférence uniquement, une étape d’électrodialyse, en particulier effectuée sur
un électrodialyseur dont les cellules comprennent (sont constitués de) deux
compartiments, encore de préférence effectuée apres I’étape d’ultrafiltration (ii).

Dans un mode de réalisation, I’étape de déminéralisation (iii) comprend une
étape d’électrodialyse, en particulier effectuée sur un électrodialyseur dont les

cellules comprennent (sont constituées de) deux compartiments, apres 1’étape de
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substitution des cations (iiia) par des ions hydrogéne H", de préférence 1’étape de
substitution, notamment exclusivement, des cations (iiia) est une étape d’électrodialyse
de substitution cationique effectuée sur un électrodialyseur comprenant des
cellules comprenant (constituées de) chacune trois compartiments. De préférence,
la composition protéique laitiere (i) ou le perméat d’UF (ii) circule dans un
compartiment, notamment le compartiment central, délimité entre deux membranes
cationiques.

Dans un mode de réalisation, I’étape de déminéralisation (iii) comprend une
étape d’électrodialyse, en particulier effectuée sur un électrodialyseur dont les
cellules comprennent (sont constituées de) deux compartiments, apres 1’étape
de substitution des cations (iiia) par des ions hydrogéne H”, et apres 1’étape de
substitution, notamment exclusivement, des anions iiib). De préférence, les étapes iiia)
et iiib) sont des étapes de percolation sur des résines échangeuses d’ions, telles que
décrites ci-avant.

Ladite étape de substitution, notamment exclusivement, des anions (iiib) peut
étre effectuée comme décrit ci-avant sur des résines échangeuses d’ions ou sur un
électrodialyseur dont les cellules comprennent (sont constituées de) chacune trois
compartiments.

Ladite étape de substitution, notamment exclusivement, des cations (iiia) peut
étre effectuée comme décrit ci-avant sur des résines échangeuses d’ions ou sur un
électrodialyseur dont les cellules comprennent (sont constituées de) chacune trois
compartiments.

De maniere générale, lors d’une électrodialyse, les especes ionisées, minérales
ou organiques, dissoutes, telles que des sels, acides ou bases, sont transportées a
travers des membranes ioniques sous I’action d’un courant électrique. Une unité
d’électrodialyse peut comprendre des membranes cationiques (perméables aux cations)
MEC et/ou des membranes anioniques (perméables aux anions) MEA disposées
parallelement et de maniere alternée. Sous 1’action du champ €électrique appliqué a
I’aide d’une anode et d’une cathode, les MEC bloquent les anions et laissent passer
les cations, tandis que les MEA bloquent les cations et laissent passer des anions. Il
se crée alors des compartiments de concentration (concentrats) et des compartiments
de dessalement. Ce type d’électrodialyse le plus courant, est une €lectrodialyse dont
1’unité cellulaire de base comprend deux compartiments. L’ unité cellulaire correspond,
au plus petit motif de répétition, des opérations de concentration et de dessalement (un
compartiment correspondant a une concentration ou a un dessalement). Les solutions

sont renouvelées dans les compartiments par une circulation parallele au plan des
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membranes. L’application d’un courant est assurée par deux €électrodes paralleles au
plan des membranes et placées aux extrémités de 1’€lectrodialyseur.

Dans une neuvieme variante de réalisation, le procédé comprend une étape, ayant
lieu apres I’étape iv), comprenant au moins une passe comprenant une percolation sur
une résine adsorbante.

La passe est effectuée sur au moins une colonne de résine adsorbante.

Avantageusement, cette disposition permet d’6ter la couleur du perméat d’UF traité,
notamment la riboflavine (vitamine B2).

La résine adsorbante peut &tre fonctionnalisée.

De préférence, la résine adsorbante est une résine de porosité comprise entre 10
A 21000 A (angstrém), notamment permettant d’adsorber les petites molécules
organiques.

Dans une dixieme variante de réalisation, le procédé comprend une étape de
nanofiltration (v) effectuée apres I’étape de traitement sur des résines échangeuses
d’ions (iv).

L’étape de nanofiltration (v) peut €tre effectuée apres ou avant le traitement sur une
résine adsorbante, de préférence apres le traitement sur une résine adsorbante.

Cette étape de nanofiltration (v) est effectuée pour oOter les saccharides différents du
lactose, en particulier les monosaccharides tels que le galactose.

Cette étape de nanofiltration (v) peut €tre mise en ceuvre lorsque la fraction massique
seche du galactose par rapport a la masse scche totale de la composition liquide
riche en lactose obtenue a I’issue de 1’étape (iv) est supérieure ou égale a 1%, en
particulier inférieure ou égale a 15%. Cette fraction massique seche en galactose peut
étre rencontrée dans le traitement de certains lactosérums acides.

De préférence, la ou les membranes de nanofiltration ont un seuil de coupure
supérieur ou égal a 150 Daltons et inférieur ou égal 350 Daltons.

Avantageusement, la composition liquide riche en lactose obtenue apres 1’étape v) de
nanofiltration comprend une fraction massique séche en lactose par rapport a sa masse
seche totale supérieure ou égale a 98% ou 99%.

Dans une onzieme variante de réalisation, le rapport de la masse seche en sucre(s),
notamment en lactose, sur la masse sc¢che totale de la composition liquide riche en
lactose obtenue, est supérieur ou égal a environ 90%, de préférence supérieur ou €gal a
95%.

Ce rapport peut €tre supérieur ou égal a 96%, 97%, 98% ou encore 99%.

Lorsque ce rapport est supérieur ou égal a 99%, la composition liquide riche en
lactose peut €tre utilisée en tant que lactose €dible, ou lactose raffiné.

Il s’agit de la composition liquide riche en lactose obtenue apres 1’étape iv) ou 1’étape

v) de nanofiltration.
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Dans une douzieme variante de réalisation, le procédé comprend une étape de
concentration par évaporation (en particulier de I’eau contenue dans la composition
liquide riche en lactose) et de séchage effectuée apres I'étape de traitement sur les
résines échangeuses d’ions iv) pour I’obtention de sucre(s), notamment de lactose, sous
forme solide.

Cette étape de transformation de la composition liquide riche en lactose en solide
peut Etre effectuée directement apres I’étape iv), ou apres le traitement sur une résine
adsorbante et/ou apres 1’€tape v).

Dans un mode de réalisation, la composition liquide riche en lactose est soumise a
une étape de concentration par évaporation, puis une étape de séchage et d’atomisation,
en particulier sur une tour d’atomisation, pour la fabrication de lactose en poudre.

Avantageusement, la composition liquide obtenue étant tres riche en lactose, elle
permet la fabrication de lactose sans passer par une lactoserie. Cette disposition permet
au producteur de lactosérum de valoriser ce dernier sans passer par I’investissement
d’une lactoserie qui génere d’importants volumes d’eaux meres de cristallisation tres
difficilement valorisables.

Dans une treizieme variante de réalisation, le procédé comprend une étape de
déminéralisation iii) effectuée avant 1’étape d’ultrafiltration (ii), et le rétentat
d’ultrafiltration obtenu a I’issue de 1’étape (ii) d’ultrafiltration, au moins particllement
déminéralisé, est stable a une température supérieure ou égale a 100°C.

Les protéines du rétentat d’ultrafiltration sont de préférence stables a une température
supérieure ou égale a 100°C, supérieure ou égale a 110°C, en particulier supérieure ou
égale a 120°C ou 130°C, pendant au moins 1 minute, de préférence pendant au moins
S minutes, encore de préférence pendant au moins 10 minutes, notamment pendant au
moins 20 minutes.

De préférence, le rétentat d’ultrafiltration (ii) a un pH ajusté a un pH supérieur ou
égal a 6.5, en particulier supérieur ou égal a 7.0.

Dans une quatorzieme variante de réalisation, le rapport de la masse seche de la
Maticre Azotée Totale (MAT) sur la masse seche totale du rétentat d’ ultrafiltration
obtenu a I’étape (ii) est supérieur ou égal a environ 50%, de préférence supérieur ou
égal a 60% ou 70% ou 80% ou 90%.

Dans une quinzieme variante de réalisation, le rapport de la masse seche des cendres
sur la masse seche totale du rétentat d’ultrafiltration obtenu a I’étape (ii) est inférieur a
environ 6%, en particulier inférieur ou égal a environ 5%.

Ce rapport est de préférence inférieur ou égal a 4%, encore de préférence inférieur ou

égal a 3%.
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Dans une quinzieme variante, la composition protéique laiticre de 1’étape (i) est
choisie parmi : le lait, notamment le lait écrémé, les lactosérums, et un mélange de ces
derniers.

Dans une seizieme variante, la composition protéique laitiere de 1’étape (i) est choisie
parmi : un lactosérum acide, un lactosérum doux, un lactosérum natif, et un mélange
de ces derniers.

Les variantes de réalisation 1 a 16, et modes de réalisations précités peuvent €tre
combinés indépendamment les uns avec les autres, a moins qu’il en soit spécifié¢
autrement.

La présente invention a pour objet, selon un deuxieme aspect, une composition
liquide riche en lactose susceptible d’étre obtenue par le procédé en référence au
premier aspect de I’invention selon 1’une quelconque des variantes de réalisation une a
seize.

Dans une variante, le rapport de la masse séche en sucre(s), notamment en lactose,
sur la masse s¢che totale de ladite composition liquide riche en lactose, est supérieur
ou égal a 90%, de préférence supérieur ou égal a 95%, encore de préférence supérieur
ou égal a 96% ou 97% ou 98% ou 99%.

La présente invention a pour objet, selon un troisicme aspect, une installation pour
la mise en ceuvre d’un procédé de traitement d’une composition protéique laiticre
pour I’obtention d’une composition liquide riche en lactose, en particulier selon 1’une
quelconque des variantes de réalisation en référence au premier aspect de 1’invention,
comprenant, notamment en série :

a- une unité d’ultrafiltration comprenant une premiere entrée destinée a recevoir une
composition protéique laiticre, une premicre sortie d’un perméat d’ultrafiltration, et
seconde sortie d’un rétentat d’ ultrafiltration;

b- une unité de déminéralisation pour la déminéralisation au moins partielle de

la composition protéique laitiere en amont de 1’unité d’ultrafiltration, et/ou une
unité de déminéralisation pour la déminéralisation au moins partielle du perméat
d’ultrafiltration en aval de 1’unité d’ultrafiltration;

c- une unité de traitement comprenant des résines échangeuses d’ions, en aval

de I’unité d’ultrafiltration pour la déminéralisation du perméat d’ultrafiltration
préalablement au moins partiellement déminéralisé, ladite unité comprenant :

- au moins une colonne A comprenant une résine cationique et comprenant une
premicre entrée destinée a recevoir ledit perméat d’ultrafiltration préalablement

au moins partiellement déminéralisé, et une premiere sortie pour le perméat

d’ultrafiltration P1 au moins particllement déminéralisé,
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- au moins une colonne B comprenant une résine anionique et comprenant une
premicre entrée destinée a recevoir ledit perméat d’ultrafiltration P1, et une premicre
sortie pour le perméat d’ultrafiltration au moins partiellement déminéralisé€ P2.

Dans un mode de réalisation, I’unité d’ultrafiltration comprend une sous-unité de
concentration pour I’augmentation de la fraction massique seéche de la composition
protéique laitiere (telle que définie dans le présent texte) et une sous-unité de
diafiltration en aval de la sous-unité de concentration.

Dans un mode de réalisation, I’unité d’ultrafiltration, en particulier ’unité de
diafiltration, comprend une ou plusieurs membrane(s) d’ultrafiltration ayant chacune
un seuil minimal de coupure supérieur ou €gal a environ 1000 Daltons, de préférence
supérieur ou €gal a environ 3000 Daltons, encore de préférence supérieur ou égal a
4000 Daltons.

De préférence, I’unité d’ultrafiltration, en particulier I’unité de diafiltration,
comprend une ou plusieurs membrane(s) d’ultrafiltration ayant chacune un seuil
minimal de coupure inférieur ou égal a environ 10000 Daltons, de préférence inférieur
ou égal a environ 8000 Daltons, encore de préférence inférieur ou €gal a 7000 Daltons,
préférentiellement inférieur ou égal a 6000 Daltons.

L’unité d’ultrafiltration permet la réalisation de 1’étape (ii).

Dans un mode de réalisation, I’unité de traitement comprenant des résines
échangeuses d’ions comprenant au moins un chainage comprenant, en particulier en
série, au moins une colonne comprenant (constituée de) une résine cationique (forte ou
faible), de préférence forte, suivie d’au moins une colonne comprenant (constituée de)
une résine anionique (forte ou faible), de préférence faible.

L’unité de traitement comprend des résines échangeuses d’ions permettant la
réalisation de I’étape (iv).

Dans un mode de réalisation, I’unité de déminéralisation comprend (est constituée
d’un électrodialyseur comprenant des cellules comprenant (constituées de) deux
compartiments.

Dans un mode de réalisation, I’unité de déminéralisation comprend, en particulier en
série:

- un électrodialyseur comprenant des cellules comprenant (constituées de) trois
compartiments, de préférence chaque cellule comprend un compartiment central

dans lequel circule le produit a traiter (composition protéique laiticre/perméat
d’ultrafiltration), ledit compartiment central est délimité entre des membranes
échangeuses de cations (mono et/ou divalents), en particulier il s’agit d’une
substitution, notamment exclusivement, cationique telle que décrit ci-avant ;

- optionnellement un €éléctrodialyseur comprenant des cellules comprenant (constituées

de) deux compartiments, et
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- un électrodialyseur comprenant des cellules comprenant (constituées de) trois
compartiments, de préférence chaque cellule comprend un compartiment central

dans lequel circule le produit a traiter (composition protéique laiticre/perméat
d’ultrafiltration), ledit compartiment central est délimité entre des membranes
échangeuses d’anions (mono et/ou divalents), en particulier il s’agit d’une substitution,
notamment exclusivement, anionique telle que décrit ci-avant.

Dans un mode de réalisation, I’unité de déminéralisation comprend, en particulier en
série:

- au moins une colonne comprenant une résine cationique, notamment faible ou
carboxylique, et

- au moins une colonne comprenant une résine anionique, notamment forte,
éventuellement en mélange avec une résine cationique, notamment forte (c’est a dire a
lits mélangés) ; et

- optionnellement une unité de nanofiltration ou un électrodialyseur comprenant des
cellules comprenant (constituées de) deux compartiments.

L’unité de déminéralisation permet la réalisation de 1’étape (iii).

Dans un mode de réalisation, I’installation comprend une unité de traitement
comprenant une résine adsorbante, en particulier en aval de I’unité de traitement
comprenant des résines échangeuses d’ions c).

Dans un mode de réalisation, I’installation comprend une unité de nanofiltration, en
particulier en aval de I’unité de traitement comprenant des résines échangeuses d’ions
¢), en particulier également en aval ou amont de 1’unité de traitement comprenant une
résine adsorbante.

Les variantes de réalisation, modes de réalisation, et définitions selon un premier
aspect peuvent €tre combinées, indépendamment les unes des autres, et éventuellement
avec les variantes et modes de réalisation selon le second ou troisicme aspect de
I’invention.

La présente invention permet avantageusement 1’obtention d’une composition liquide
riche en lactose qui peut étre préte a I’emploi directement ou par I’intermédiaire d’une
étape de transformation sous forme solide simple ne nécessitant pas son traitement par

cristallisation.

Breve description des dessins

L’invention sera mieux comprise a la lecture de la description qui suit d’'un mode de
réalisation de l'invention donné a titre d'exemple non limitatif, en référence aux dessins
annexés, sur lesquels :

[Fig.1] la [Fig.1] illustre le procédé de traitement d’une composition protéique

laitiere selon I’invention;
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[Fig.2] la [Fig.2] illustre le traitement du perméat d’ultrafiltration de la [Fig.1] sur
des résines échangeuses d’ions, étape (iv).

Description des modes de réalisation 2 titre non limitatif

Sur la [Fig.1], la composition protéique laitiere 10, est alimenté a une unité
d’ultrafiltration 20, en particulier comprenant une sous-unité de concentration et une
sous-unité de diafiltration, pour former un rétentat d’UF 30 riche en protéines sériques
et un perméat d’UF 40 riche en lactose. Les membranes d’UF ont dans cet exemple
précis un taux de coupure compris entre 1000 Daltons et 10000 Daltons, de préférence
entre 4000 et 6000 Daltons.

La composition protéique laiticre (CPL) 10 peut €tre déminéralisée au moins
partiellement lors d’une étape de déminéralisation (iii) avant I’étape d’ultrafiltration
(i1).

Le perméat d’UF 40 obtenu a I’étape (ii) peut €tre déminéralisé, alternativement
a I’étape de déminéralisation ayant lieu avant 1’étape d’UF (ii), ou de maniere
supplémentaire a cette dernicre lors d’une étape de déminéralisation (iii) ayant lieu
apres 1’étape d”UF (i) et avant I’étape (iv) sur les résines échangeuses d’ions afin
d’atteindre un taux de déminéralisation satisfaisant permettant la récupération d’une
composition liquide riche en lactose apres 1’étape iv), en particulier dont la fraction
massique seche en sucre(s), notamment en lactose, par rapport a sa masse seche totale
est supérieure ou €gale a 90%.

Le procédé selon I’invention peut également comprend une étape d’osmose inverse
afin d’augmenter la fraction massique seéche du perméat d’UF (ii), de préférence
effectuée avant une étape de déminéralisation (iii).

Le perméat d’UF 40 est percol€ tel qu’illustré sur la [Fig.2] sur des colonnes
comprenant des résines échangeuses d’ions, en particulier en deux passes 80 et 90.
Lors de la premiere passe 80, le perméat d’UF 40 partiellement déminéralisé est
percolé sur une colonne comprenant une résine cationique 50, de préférence forte,
puis est percolé sur une colonne comprenant une résine anionique 60, de préférence
faible. Lors de la deuxieme passe, le perméat d’UF 40 partiellement déminéralisé en
sortie de la premicre passe 80, est a nouveau percolé sur une colonne comprenant
une résine cationique 55, de préférence forte, puis sur une colonne comprenant une
résine anionique 635, de préférence faible. Le perméat d’UF 40 en sortie des deux
passes 80 et 90 peut €galement subir une percolation sur une colonne comprenant
une résine adsorbante 70 afin de supprimer la coloration du perméat d’UF 40, en
particulier Oter la riboflavine responsable de la coloration. Cette étape ne modifie pas

significativement la fraction massique en lactose.
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La résine adsorbante peut €tre par exemple une résine adsorbante a matrice styréne
divinyl benzene avec des groupes sulfoniques, hautement poreuse, dont la taille des
pores est supérieur ou égal a 350 A, et ayant une capacité d’échange de I’ordre de 1.

On récupere une composition liquide riche en lactose a I’issue de I’étape iv)
et dans cet exemple précis apres le traitement sur une résine adsorbante. Cette
composition liquide riche en lactose, et de manicre général en sucre(s), comprend
une fraction massique en lactose par rapport a sa masse seche total tres importante.
Cette composition peut comprendre dans certains cas encore du galactose selon la
composition protéique laitiere de départ. La composition liquide riche en lactose
subit alors une étape v) de nanofiltration afin d’6ter ou diminuer la fraction massique
en galactose, et ainsi augmentant la fraction massique en lactose. Cette étape de
nanofiltration v) peut avoir lieu apres le traitement sur la résine adsorbante.

Les résines cationiques fortes 50 et 55 peuvent étre par exemple des résines
cationiques fortes, styréniques, poreuses, dont la taille des billes est de 0,45 mm mini,
dont la teneur en eau est inférieure ou égale a 58% et la capacité d’échange de 1,8 eq/l.
Il peut s’agir d’une résine fournie par les sociétés Mitsubishi, Dao, ou Purolite.

Les résines anioniques faibles 60 et 65 peuvent étre par exemple des résines
anioniques faibles, styréniques, poreuses, dont la taille des billes est de 0,40 mm au
minimum, dont la teneur en eau est inférieure ou égale a 58% et la capacité d’échange
1,6 eq/L mini.

La composition protéique laiticre peut €tre un lactosérum doux, un lactosérum acide,
ou un lactosérum natif.

La composition protéique laiticre peut étre du lait, en particulier du lait écrémé. Dans
ce cas, le rétentat d’ultrafiltration 40 a I’étape (ii) est riche en protéines sériques et en
caséines.

Exemple 1 selon ’invention de traitement d’un lactosérum acide __avec une
déminéralisation partielle (iii) avant I’étape d’UF (ii)

a- Le lactosérum acide de 1’étape 1) a subi une étape de déminéralisation (iii) avant

I’étape d’ultrafiltration (ii). Le lactosérum acide partiellement déminéralisé en entrée
de I’étape d’ultrafiltration (i) a un pH de 6 environ ; une conductivité inférieure ou
égale a 5 mS/cm, un taux de déminéralisation de 74%, un extrait sec massique de 18%
environ, une fraction massique seche en MAT de 13% environ, une fraction massique
en cendres de 2% environ, une fraction massique s¢che en lactose de 1’ordre de 86%,

une fraction massique en cations (Na*, K* NH,*,Mg**,Ca™) inférieure ou égale a 1,5%,

une fraction massique en anions (CI', NOs, PO.*, SO,”) inférieure ou égale a 0,5%.
Ce lactosérum acide partiellement déminéralis€ subit une étape d’UF ii), puis le

perméat d’UF obtenu est percol€ sur des résines échangeuses d’ions a I’étape iv). La
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pression d’alimentation du lactosérum lors de I’UF a 1’étape ii) est de 1’ordre de 4 bars.
La température du lactosérum partiellement déminéralis€ en entrée de 1’étape (ii) d’UF
est de ’ordre de 10°C, cette température est maintenue lors de I’étape d’UF ii) et lors
de I’étape iv) sur les résines échangeuses d’ions. Les fractions massiques précédentes
sont calculées par rapport a la masse s¢che totale du lactosérum acide partiellement
déminéralis€ en entrée de I’étape (ii) d’ UF.

b- Le perméat d’UF du lactosérum acide partiellement déminéralisé obtenu en sortie
de I’étape (i1) d’UF, a un pH de 6 environ ; un extrait sec massique de 13% environ,
une conductivité inférieure ou égale a 2 mS/cm, une fraction massique seche en
MAT de 4% environ, une fraction massique en cendres inférieure a 2%, une fraction
massique en cations (Na*,K*,NH,*,Mg**,Ca™) inférieure ou égale 4 0,9%, une fraction
massique en anions (Cl', NOs, PO.*, SO,”) inférieure ou égale a 0,2%, une fraction
massique en lactose de I’ordre de 93%. Les fractions massiques précédentes sont
calculées par rapport a la masse seche totale du perméat d’UF du lactosérum en sortie
de I’étape (i1) d’UF.

c- Le rétentat d’UF du lactosérum acide partiellement déminéralisé obtenu en sorte
de I’étape (i1) d’UF a un pH compris entre 5,5 et 5,9 ; un extrait sec massique de 15%
environ, une fraction massique seche en MAT de 50% environ, une fraction massique
en cendres inférieure & 2,8% environ, une fraction massique en cations (Na“",K",NH,

* Mg™,Ca™) inférieure ou égale a 1,5%, une fraction massique en anions (Cl', NO;,
PO,*, SO,) inférieure ou égale a 0,3%, une fraction massique en lactose de 1’ordre de
50%. Les fractions massiques précédentes sont calculées par rapport a la masse seche
totale du rétentat d’UF du lactosérum en sortie de 1’étape (ii) d’UF.

d- Apres une double passe sur les résines €changeuses d’ions du perméat d”UF lors
de I’étape (iv), telle que la double passe 80,90, 1la composition liquide riche en lactose
qui est récupérée apres I’étape iv), et éventuellement le passage sur au moins une
colonne de résine adsorbante, a un pH de I’ordre de 6.8, un extrait sec massique de
10% environ, une conductivité inférieure ou €gale a 10 uS/cm, une fraction massique
seche en MAT inférieure a 0,3% environ, une fraction massique en cendres inférieure
ou égale 4 0,1%, une fraction massique en cations (Na*,K* NH,",Mg**,Ca>) inféricure
ou égale a 0,001%, et une fraction massique en anions (CI', NO;, PO, SO42’)
inférieure ou égale a 0,001%, et une fraction massique en lactose de I’ordre de 99,5%.
Les fractions massiques précédentes sont calculées par rapport a la masse seche totale
de la composition liquide riche en lactose obtenue.

Exemple 2 selon Pinvention de traitement d’un lactosérum doux avec une

déminéralisation partielle (iii) avant I’étape d’UF (ii)
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a- Le lactosérum doux de I’étape 1) a subi une étape de déminéralisation (iii) avant
I’étape d’ultrafiltration (ii). Le lactosérum doux partiellement déminéralisée en
entrée de I’étape d’ultrafiltration (ii) et utilis€ ci-aprés a un pH de 6.8 ; un taux de
déminéralisation de 90%, un extrait sec massique de 20% environ, une fraction
massique seche en MAT de 13% environ, une fraction massique en matiere azotée
non protéique inférieure a 2%, une fraction massique en cendres de 1% environ,
une fraction massique en lactose de 80%. Les fractions massiques précédentes
sont calculées par rapport a la masse seche totale du lactosérum doux partiellement
déminéralis€ en entrée de I’étape (ii) d’ UF.

Ce lactosérum doux partiellement déminéralisé subit une étape d’UF ii), puis le
perméat d’UF obtenu est percol€ sur des résines échangeuses d’ions a I’étape iv). La
pression d’alimentation du lactosérum lors de I’UF a 1’étape ii) est de 1’ordre de 4 bars.
La température du lactosérum partiellement déminéralis€ en entrée de 1’étape (ii) d’UF
est de ’ordre de 10°C, cette température est maintenue lors de I’étape d’UF ii) et lors
de I’étape iv) sur les résines échangeuses d’ions.

b- Le perméat d’UF du lactosérum doux partiellement déminéralisé obtenu en sortie
de I’étape (i1) d’UF, a un pH de 6,5 ; un extrait sec massique de 13% environ, une
conductivité de 1’ordre de 600 pnS/cm, une fraction massique seche en MAT de 1%
environ, une fraction massique en matiere azotée non protéique inférieure a 1%, une
fraction massique en cendres inférieure ou égale a 0,6%, une fraction massique en
cations (Na*, K* NH,*,Mg>*,Ca™) inférieure ou égale 4 0,3%, une fraction massique en
anions (CI', NO;, PO.*, SO,”) inférieure ou égale a 0,1%, une fraction massique en
lactose de 91%. Le taux de déminéralisation du perméat d’UF est de I’ordre de 99%.
Les fractions massiques précédentes sont calculées par rapport a la masse seche totale
du perméat d’UF du lactosérum en sortie de 1’€tape (ii) d’UF.

c- Le rétentat d’UF du lactosérum doux partiellement déminéralisé obtenu en
sortie de I’étape (i1) d’UF a un pH inférieur ou égal a 7 ; un extrait sec massique de
20% environ, une fraction massique seche de la MAT de 50% environ, une fraction
massique en matiere azotée non protéique inférieure ou égale a 5%, une fraction
massique en cendres inférieure ou €gale a 0,5% environ. Les fractions massiques
précédentes sont calculées par rapport a la masse seche totale du rétentat d’UF du
lactosérum en sortie de 1’étape (i) d’UF.

d- Apres une double passe sur les résines €changeuses d’ions du perméat d’UF, telle
que la double passe 80,90, la composition liquide riche en lactose obtenue apres 1’étape
iv), et éventuellement le passage sur au moins une colonne de résine adsorbante, a un
pH entre 5 et 6, un extrait sec massique de 13% environ, une conductivité inférieure ou

égale a
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5 uwS/cm, une fraction massique seche en MAT inférieure ou égale a 0,4% environ,
une fraction massique en maticre azotée non protéique inférieure ou égale a 0,1%,
une fraction massique en cendres inférieure ou €gale a 0,1%, une fraction massique
en cations (Na*,K*,NH,* Mg*,Ca™) inférieure ou égale 2 0,012%, et une fraction
massique en anions (Cl', NOs, PO.*, SO,”) inférieure ou égale a 0,015%, et une
fraction massique en lactose de 1’ordre de 99,8%. Apres une simple passe sur les
résines 80, la fraction massique en lactose est de 1’ordre de 99%, ce qui inférieure
a la valeur de 99,8% obtenue avec une double passe. Le taux d’extraction des
Glycomacropeptides et de la riboflavine est proche de 100%. Les fractions massiques
précédentes sont calculées par rapport a la masse s¢che totale de la composition liquide
riche en lactose obtenue.

Exemple 3 selon I’invention de traitement d’un lactosérum natif avec une
déminéralisation (iii) apres I’étape d’UF (ii)

a- Un lactosérum natif (€tape 1) subit une étape d’ultrafiltration (ii) puis d’osmose

inverse pour le préconcentrer. Le perméat d’ultrafiltration du lactosérum natif
préconcentré a un pH de 6.0 ; une conductivité inférieure ou égale a 10,5 mS/cm,

un extrait sec massique de 15% environ, une fraction massique seche en MAT de
3% environ, une fraction massique en cendres de 9% environ, une fraction massique
seche en lactose de 1’ordre de 84%, une fraction massique en cations (NaJ’,KJ’,Mg2+
,Ca™) calculée par rapport 4 la masse séche totale inférieure ou égale a 3,6%, une
fraction massique en anions (CI', P-PO4, S-S0.%) inférieure ou égale a 2,3%. Ce
perméat d’ultrafiltration (40) subit une étape de déminéralisation (iii) par €lectrodialyse
iii) (dont les cellules comprennent deux compartiments), puis est percolé sur des
résines €changeuses d’ions a 1’étape iv). La température du perméat d’ultrafiltration
au cours de I’étape d’électrodialyse (iii) est de 1’ordre de 30°C, cette température est
abaissée a 10°C lors de I’étape iv) sur les résines échangeuses d’ions. Les fractions
massiques précédentes sont calculées par rapport a la masse seche totale de perméat
d’ultrafiltration en entrée de 1’étape (iii) de déminéralisation.

b- Le perméat d’UF du lactosérum natif partiellement déminéralis€ obtenu en sortie
de I’étape (ii1) d’électrodialyse, a un pH de 5 environ ; un extrait sec massique de 14%
environ, une conductivité inférieure ou égale a
0,4 mS/cm, une fraction massique seche en MAT de 2% environ, une fraction
massique en cendres inférieure a 1%, une fraction massique en cations (Na+,K,Mg2+,Ca
**) inférieure ou égale a 0,13%, une fraction massique en anions (Cl, P-PO.”, S-SO.»)
inférieure ou €gale a 0,27%, une fraction massique seche en lactose de 1’ordre de 97%.

Le taux de déminéralisation du perméat d’UF apres I”étape (iii) est de 1’ordre de 96%.



[0223]

[0224]

[0225]

[0226]

28

Les fractions massiques précédentes sont calculées par rapport a la masse seche totale
du perméat d’UF en sortie de 1’étape (iii) de déminéralisation.

c- Apres une double passe sur les résines échangeuses d’ions du perméat d’UF
lors de I’étape (iv), telle que la double passe 80,90, la composition liquide riche en
lactose obtenue apres 1’étape iv), et éventuellement le passage sur au moins une
colonne de résine adsorbante, a un pH de I’ordre de 5, un extrait sec massique de
13% environ, une conductivité inférieure ou €gale a 5 umS/cm, une fraction massique
seche en MAT inférieure a 0,8% environ, une fraction massique en cendres inférieure
ou égale 2 0,1%, une fraction massique en cations (Na*,K*,Mg** Ca™) inférieure ou
égale a 0,001%, et une fraction massique en anions (CI, PO,*, SO,) inférieure ou
égale a 0,001%, et une fraction massique scche en lactose de 1’ordre de 99,5%. Les
fractions massiques précédentes sont calculées par rapport a la masse seche totale de la
composition liquide riche en lactose obtenue.

Exemple 4 selon ’invention de traitement d’un lactosérum natif avec une
déminéralisation (iii) apres I’étape d’UF (ii)

a- Le lactosérum natif (i) subit une étape d’ultrafiltration (ii) et d’osmose inverse

pour le préconcentrer. Le perméat d’ultrafiltration du lactosérum natif préconcentré a
un pH de 6 environ ; une conductivité inférieure ou égale a 10,5 mS/cm, un extrait sec
massique de 17% environ, une fraction massique seche en MAT de 3% environ, une
fraction massique en cendres de 9% environ, une fraction massique seche en lactose
de 1’ordre de 84%, une fraction massique en cations (Na*, K*,Mg**,Ca™) calculée par
rapport a la masse seche totale inférieure ou égale a 3,6%, une fraction massique en
anions (CI, P-PO,*,, S-SO,”) inférieure ou égale a 2,3%. Ce perméat d’ultrafiltration
(40) subit une étape de déminéralisation par électrodialyse iii) en voie acide, puis est
percolé sur des résines échangeuses d’ions a I’étape iv). L’étape de déminéralisation
ii1) comprend un enchainement de trois €lectrodialyses : une électrodialyse de
substitution des cations par des ions hydrogéne H" (iiia) (ESC) en trois compartiments,
suivie d’une électrodialyse deux compartiments de déminéralisation, et suivie d’une
électrodialyse de substitution des anions par des ions hdroxyles (iiib) (ESA) en
trois compartiments. La température du perméat d’ultrafiltration au cours de I’étape
d’électrodialyse (iii) est de I’ordre de 30°C, cette température est abaissée a 10°C lors
de I’étape iv) sur les résines échangeuses d’ions. Les fractions massiques précédentes
sont calculées par rapport a la masse scche totale de perméat d’ultrafiltration en entrée
de I’étape (ii1) de déminéralisation.

b- Le perméat d’UF du lactosérum subit une premiere €lectrodialyse ESC (iiia) qui
permet de substituer les cations par des protons et ainsi de travailler en voie acide. Le

lactoserum en sortie de I’ESC (iiia), a un pH de 1,5 environ ; un extrait sec massique
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de 16% environ, une conductivité de 12 mS/cm environ, une fraction massique
seche en MAT de 2% environ, une fraction massique en cations (Na+,K+,Mg2+,Ca
*) inférieure ou égale a 0,8%, une fraction massique en anions (CI, P-PO,*, SO%)
inférieure ou

égale a 1,9%, une fraction massique en lactose de 1’ordre de 95%. Le lactoserum
acidifié subit ensuite une déminéralisation d’environ 90 % par €lectrodialyse
conventionnelle ED a deux compartiments. Le lactoserum en sortie d’ED a un pH de
2,6 environ ; un extrait sec massique de 16% environ, une conductivité de 1 mS/cm
environ, une fraction massique seche en MAT de 2% environ, une fraction massique
en cations (Na*,K+,Mg** Ca™) inférieure ou égale a 0,13%, une fraction massique en
anions (CI, P-PO,*, SO,?) inférieure ou égale a 0,19%, une fraction massique se¢che
en lactose de I'ordre de 97%. Le lactoserum partiellement déminéralisé subit ensuite
une déminéralisation d’environ 96 % par une électrodialyse de substitution anionique
ESA (iiib). Le lactoserum en sortie d’ESA (iiib) a un pH de 8 environ ; un extrait
sec massique de 16% environ, une conductivité de 0,4 mS/cm environ, une fraction
massique séche en MAT de 2% environ, une fraction massique en cations (Na*,K+,Mg
»* Ca™) inférieure ou égale a 0,13%, une fraction massique en anions (Cl, P-PO,*, SO,

*) inférieure ou égale 2 0,15%, une fraction massique séche en lactose de I’ordre de
98%.

c- Apres une double passe sur les résines échangeuses d’ions du perméat d’UF
lors de I’étape (iv), telle que la double passe 80,90, la composition liquide riche
en lactose obtenue apres I'étape iv), et éventuellement le passage sur au moins de
résine adsorbante, a un pH de ’ordre de 5, un extrait sec massique de 13% environ,
une conductivité inférieure ou égale a 5 umS/cm, une fraction massique seche en
MAT inférieure a 0,8% environ, une fraction massique en cendres inférieure ou
égale 2 0,1%, une fraction massique en cations (Na*,K*,Mg’*,Ca™") inféricure ou
égale a 0,001%, et une fraction massique en anions (CI, PO,*, SO,) inférieure ou
égale a 0,001%, et une fraction massique scche en lactose de 1’ordre de 99,5%. Les
fractions massiques précédentes sont calculées par rapport a la masse seche totale de la
composition liquide riche en lactose obtenue.

L’étape (iii) de déminéralisation effectuée dans les exemples 1 et 2 peut Etre toute
étape de déminéralisation connue de I’homme du métier permettant de déminéraliser
la composition protéique laitiere en entrée de 1’étape d”UF (i) et/ou apres 1’étape
(i1) d’UF afin d’abaisser la fraction massique seche en minéraux du perméat d’UF
en entrée de 1’étape (iv) comprenant au moins une passe sur des résines échangeuses

d’ions. Cette étape de déminéralisation peut €tre effectuée de maniere non limitative
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telle que décrite dans le présent texte ou encore tel que décrite dans le brevet EP
1.053.685 B1 ou WO 2020/207894 ou encore tel que décrite dans les exemples 3 et 4.
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Revendications

Procédé de traitement d’une composition protéique laiticre pour
I’obtention d’une composition liquide riche en lactose caractérisé en
ce qu’il comprend les étapes:

(i)- fourniture d’une composition protéique laiticre;

(ii)- ultrafiltration de ladite composition protéique laiticre
permettant I’obtention d’un perméat d’ultrafiltration et d’un rétentat
d’ultrafiltration;

(iii) une étape de déminéralisation au moins partielle ayant lieu avant
I’étape (ii) d’ultrafiltration et/ou apres 1’étape (ii) d’ ultrafiltration ;
(iv)- une étape de traitement sur des résines échangeuses d’ions
dudit perméat d’ ultrafiltration au moins partiellement déminéralisé
comprenant au moins deux passes, chaque passe comprenant une
percolation sur une résine cationique suivie d’une percolation sur une
résine anionique, en ce que la percolation sur une résine cationique
est une €tape de substitution des cations divalents et/ou monovalents
par des ions hydrogénes H”, et la percolation sur une résine anionique
est une €tape de substitution des anions divalents et/ou monovalents
par des ions hydroxyles,

et en ce que le perméat d’ultrafiltration de la composition protéique
laitiere en entrée de 1’étape de traitement sur les résines échangeuses
d’ions (iv) a un taux de démin€ralisation supérieur ou €gal a 80%.
Procédé selon la revendication 1, caractérisé en ce que I’étape

(iv) de traitement sur des résines ¢changeuses d’ions du perméat
d’ultrafiltration au moins partiellement déminéralisé comprend

au moins deux passes comprenant chacune une percolation sur

une résine cationique forte suivie d’une percolation sur une résine
anionique faible.

Procédé selon 1’une ou I’autre des revendications 1 et 2, caractérisé
en ce que I’étape d’ultrafiltration (ii) comprend I’utilisation d’une
ou plusieurs membrane(s) d’ultrafiltration ayant chacune un seuil
minimal de coupure supérieur ou égal a 1000 Daltons, de préférence
inférieur ou €gal a 10000 Daltons.

Procédé selon 1’'une quelconque des revendications 1 a 3, caractérisé
en ce que la composition protéique laitiere en entrée de 1’étape
d’ultrafiltration ii) a un taux de déminéralisation supérieur ou égal a
70%.
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Procédé selon 1’une quelconque des revendications 1 a 4, caractérisé
en ce que I’étape de déminéralisation (iii), au moins partielle,
comprend une étape de substitution des cations (iiia) par des ions
hydrogéne H".

Procédé selon la revendication 5, caractérisé en ce que 1’étape de
substitution des cations (iiia) est une étape d’électrodialyse de
substitution cationique effectuée sur un électrodialyseur comprenant
des cellules comprenant chacune trois compartiments.

Procédé selon I’une ou I’ autre des revendications 5 et 6, caractérisé
en ce que I’étape de déminéralisation (iii) comprend une étape

de substitution des anions (iiib) par des ions hydroxyles OH’, et

en ce que ladite étape (iiib) est effectuée sur un électrodialyseur
comprenant des cellules comprenant chacune trois compartiments.
Procédé selon 1’une quelconque des revendications 1 a 7,

caractérisé en ce que I’étape de déminéralisation (iii), au moins
partielle, comprend une étape d’électrodialyse et/ou une étape de
nanofiltration.

Procédé selon 1’'une quelconque des revendications 1 a 8, caractérisé
en ce qu’il comprend une étape, ayant lieu apres 1’étape iv),
comprenant au moins une passe comprenant une percolation sur une
résine adsorbante.

Procédé selon 1’'une quelconque des revendications 1 a 9, caractérisé
en ce qu’il comprend une étape de nanofiltration (v) effectuée apres
I’étape de traitement sur des résines échangeuses d’ions (iv).
Procédé selon 1’'une quelconque des revendications 1 a 10, caractérisé
en ce que le rapport de la masse seéche en sucre(s), notamment en
lactose, sur la masse seche totale de la composition liquide riche en
lactose obtenue est supérieur ou égal a environ 90%, de préférence
supérieur ou égal a 95%.

Procédé selon 1’une quelconque des revendications 1 a 11,
caractérisé en ce qu’il comprend une étape de déminéralisation iii)
effectuée avant 1’étape d’ultrafiltration (ii), et en ce que le rétentat
d’ultrafiltration obtenu a I’issue de 1’étape (ii) d’ultrafiltration,

au moins partiellement déminéralisé, est stable a une température
supérieure ou égale a 100°C.

Procédé selon 1’une quelconque des revendications 1 a 12, caractérisé

en ce que le rapport de la masse seche de la Maticre Azotée Totale
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(MAT) sur la masse sc¢che totale du rétentat d’ ultrafiltration obtenu a
I’étape (ii) est supérieur ou égal a environ 50%.

Procédé selon 1’'une quelconque des revendications 1 a 13, caractérisé
en ce que le rapport de la masse seche des cendres sur la masse seche
totale du rétentat d’ultrafiltration obtenu a 1’étape (ii) est inférieur a
6%.

Procédé selon 1’une quelconque des revendications 1 a 14, caractérisé
en ce que la composition protéique laitiere de I’étape (i) est choisie
parmi : le lait, notamment le lait écrémé, les lactosérums, et un
mélange de ces derniers.

Procédé selon la revendication 15, caractéris€ en ce que la
composition protéique laitiere est choisie parmi : un lactosérum
acide, un lactosérum doux, un lactosérum natif, et un mélange de ces
derniers.

Procédé selon 1’'une quelconque des revendications 1 a 16, caractérisé
en ce qu’il comprend une étape de concentration par évaporation

et de séchage effectuée apres 1’étape de traitement sur les résines
échangeuses d’ions iv) pour I’obtention de sucre(s), notamment de
lactose, sous forme solide.

Installation pour la mise en ceuvre du procédé¢ de traitement d’une
composition protéique laiticre pour 1’obtention d’une composition
liquide riche en lactose selon I’une quelconque des revendications 1

a 16 caractéris€ en ce que ladite installation comprend, notamment en
série :

a- une unité d’ultrafiltration comprenant une premicre entrée

destinée a recevoir une composition protéique laitiere, une premicre
sortie d’un perméat d’ultrafiltration, et seconde sortie d’un rétentat
d’ultrafiltration;

b- une unité de déminéralisation pour la déminéralisation au

moins partielle de la composition protéique laiticre en amont de
I’unité d’ultrafiltration, et/ou une unit€ de déminéralisation pour la
déminéralisation au moins partielle du perméat d’ultrafiltration en
aval de ’unité d’ultrafiltration;

c- une unité de traitement comprenant des résines échangeuses
d’ions, en aval de I’unité d’ultrafiltration pour la déminéralisation

du perméat d’ultrafiltration préalablement au moins partiellement
déminéralisé, ladite unité de traitement comprenant au moins un

chainage, ledit chainage comprenant :
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- au moins une colonne A comprenant une résine cationique et
comprenant une premicre entrée destinée a recevoir ledit perméat
d’ultrafiltration préalablement au moins particllement déminéralisé,
et une premiere sortie pour le perméat d’ultrafiltration P1 au moins
partiellement déminéralisé,

- au moins une colonne B comprenant une résine anionique et
comprenant une premicre entrée destinée a recevoir ledit perméat
d’ultrafiltration P1 au moins partiellement déminéralisé, et

une premicre sortie pour le perméat d’ultrafiltration au moins
partiellement déminéralisé P2,

et -en ce que ladite unité de traitement comprend au moins deux
chainages, en ce que ladite au moins une colonne A comprenant une
résine cationique est une étape de substitution des cations divalents
et/ou monovalents par des ions hydrogénes H", en ce que ladite au
moins une colonne B comprenant une résine anionique est une étape
de substitution des anions divalents et/ou monovalents par des ions
hydroxyles,

et en ce que le perméat d’ultrafiltration de la composition protéique
laitiere en entrée de 1’unité de traitement comprenant les résines
échangeuses d’ions (iv) a un taux de déminéralisation supérieur ou
égal a 80%.
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