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Les résidus de produits de lavage des équipements venant en contact avec un aliment sont des contaminants
potentiels. Dans le cas du sirop d’érable, le produit recommandé¢ lors du lavage des tubulures et des réservoirs
servant a la récolte de la séve est ’hypochlorite de sodium. Le but de ce travail est donc de vérifier si les teneurs les
plus élevées de sodium détectées dans des sirops d’érable prélevés chez des producteurs :

1. sont causées par ['usage d’hypochlorite de sodium lors du lavage du réseau de tubulure ;
2. affectent le gotit du sirop ;
3. sont liées a la présence d’une quantité détectable de composés organochlorés.

Quelque 250 échantillons de séve a 1’entaille, autant de séves au réservoir et leurs sirops correspondants
ont ¢té prélevés au printemps 1995 dans 90 érabli¢res réparties dans 6 régions administratives du Québec. La
teneur en sodium de ces échantillons a été déterminée par spectrométrie d’émission au plasma d’argon (ICP). Les
échantillons de sirop présentant un taux de sodium supérieur a 50,0 ppm ont été soumis a une analyse sensorielle,
pour y détecter le golit salé et ont ét€ soumis a un test exploratoire pour détecter la présence de composés
organochlorés. Les teneurs en sodium des seves a ’entaille et des séves au réservoir sont trés faibles, généralement
inférieures a 0,20 ppm. Dans le sirop, les teneurs en sodium observées demeurent inférieures a 10,0 ppm pour la
majorité¢ des échantillons. Quelque 10 échantillons de sirop provenant de 8 érablieres s’écartent de 1’ensemble des
résultats et ont des teneurs supérieures a 50,0 ppm. L’analyse sensorielle des ces 10 sirops montre que leur taux de
sodium (de 51,8 a 261 ppm) ne s’avere pas suffisamment élevé pour conférer au sirop un gott salé. Aucun
composé organochloré reconnu toxique n’a été détecté dans ces sirops a teneur plus élevée en sodium. Malgré un
usage répandu d’hypochlorite de sodium parmi les producteurs ayant participé a ce projet (57%), peu de sirops ont
une teneur €levée en sodium. Ces résultats indiquent que dans les limites d’un usage normal lors du lavage des
tubulures, I’hypochlorite de sodium n’a pas d’incidence sur I’apparition de gott salé dans le sirop et sur I’innocuité
du sirop. D’autre part, 1’utilisation de lard salé pour controler le gonflement & 1’évaporation est une autre source
potentielle de sodium.
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Intégrité des produits d'érable : identification des principaux
contaminants potentiels, de leur teneur et des facteurs influencant
cette teneur

Troisieme partie:

Les résidus de produits de lavage: les résidus potentiels de ’hypochlorite de
sodium

Problématique

La mise en place de critéres d’évaluation de la qualité d’un aliment suppose I’identification au
préalable de ses principaux contaminants potentiels.

Dans ce contexte, un contaminant est défini comme étant un composé ne se retrouvant
naturellement dans 1’aliment qu’a 1’état de trace détectable ou non. Les résidus de produits de sanitation
et de lavage des surfaces d’équipements en contact avec 1’aliment au cours de sa préparation peuvent ainsi
étre des contaminants potentiels (Agriculture Canada, 1993).

Dans le cas du sirop d’érable, le produit recommandé pour la sanitation des tubulures et des
réservoirs servant a la récolte de la séve est I’hypochlorite de sodium (C.P.V.Q., 1984). Dans I’optique de
garantir I’innocuité et la qualité du sirop d’érable, il est important de vérifier que 1’'usage d’hypochlorite
de sodium ne laisse pas de résidus toxiques ou pouvant altérer le goiit du sirop.

Revue de littérature

Le chlore est un agent de sanitation d’usage trés courant en industrie alimentaire. On ’utilise le
plus souvent sous forme d’une solution d’hypochlorite de sodium, qui présente en solution 1’équilibre
suivant (Dunsmore, 1983):

Cl, << HOClI <> oCr )
pH1 pH 4-6 pH9.3

Son usage repose sur le principe d’inhibition des microorganismes par 1’oxydation des ponts SH
de leurs enzymes. En contact avec des aliments protéinés, 1’hypochlorite résiduel est rapidement
désactivé pour former des ions chlorures. Le principal résidu résultant de I’usage de 1’hypochlorite de
sodium est donc sans danger puisqu’il s’agit de chlorure de sodium, le méme qui compose le sel de table.
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Cependant, 1’usage négligeant d’une trop grande concentration de cet agent de sanitation peut
amener la réaction de I’hypochlorite avec la matiére organique composant 1’aliment. Dans les aliments
protéinés, il pourra y avoir formation de nitriles ou d’acide hydrocyanique dont la toxicité est connue
(Dunsmore, 1983).

En acériculture, la difficult¢ de pouvoir bien drainer et ressuyer le réseau de tubulures peut
amener une quantité détectable de résidus d’hypochlorite de sodium dans la séve sous forme de sodium et
de chlorure ioniques. Des concentrations trés élevées d’hypochlorite de sodium dans la séve d’érable
amenent une détérioration de la qualité du sirop, tant du point de vue du goiit que de la couleur (Morselli
et coll., 1985).

Dans I’eau d’érable, les composés organiques sont a plus de 95 % des sucres (Marvin,
1956). 1l est trés peu probable qu’il y ait formation d’acide hydrocyanique, la concentration en composés
aminés et protéinés des produits d’érable étant trés faible (Pollard et Sproston, 1954, Morselli et Whalen,
1986). Cependant, on peut se demander si I’hypochlorite de sodium résiduel réagissant avec les sucres ne
pourrait pas amener la formation de composés organochlorés. Dans 1’eau, en général, la formation de
composés organochlorés augmente avec la quantité de chlore utilisée (Concon, 1988b). L’utilisation
d’hypochlorite de sodium, laissant un résidu de sodium ionique dans le sirop, la recherche de composés
organochlorés a plus de chance d’étre positive parmi les sirops a plus forte teneur en résidus de sodium.

Le but de ce travail est donc de vérifier si les teneurs les plus élevées de sodium détectées dans
des sirops d’érable prélevés chez des producteurs:

1) sont causées par 1’'usage d’hypochlorite de sodium lors du lavage du réseau de tubulure;

2) affectent le gotit du sirop;
3) sontliées a la présence d’une quantité détectable de composés organochlorés.

Hypothése

L’usage d’hypochlorite de sodium comme agent de sanitation du systeme de collecte ne laisse pas de
résidus pouvant altérer le gofit du sirop ou son innocuité.

Protocole expérimental

Echantillonnage

Afin de pouvoir tester notre hypothese, nous devions d’abord rechercher des échantillons de seve
et de sirop d’érable ayant une forte teneur en sodium, principal résidu de I’hypochlorite de sodium.

Les échantillons de la premiére partie de ce projet (Dumont, 1996) nous apparaissaient adéquats
compte tenu de leur nombre respectable et du fait que nous pouvions en retracer les origines. Quelque
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250 échantillons de séve prélevés a I’entaille, autant de séves prélevées au réservoir et leurs sirops filtrés
correspondants, ont ainsi constitué notre échantillonnage. Ces échantillons ont été prélevés au printemps
1995, dans 90 érablicres réparties dans 6 régions administratives du Québec considérées comme étant les
principales régions acéricoles (C.R.A., 1996).

Analyses effectuées

L’ analyse du sodium des séves prélevées a 1’entaille, des seves prélevées au réservoir et des
sirops filtrés correspondants, a été faite par spectrométrie d’émission au plasma d’argon (ICP) avec une
limite de quantification de 0,20 ppm dans la s¢ve et de 1,00 ppm dans le sirop.

Les échantillons de sirop présentant un taux de sodium supérieur a 50,0 ppm ont été¢ soumis a une
analyse sensorielle, selon la méthode développée par le Laboratoire d’expertises et d’analyses
alimentaires du MAPA impliquant la participation de 5 juges entrainés (Bergeron, 1991).

Ces mémes échantillons ont été soumis a un test exploratoire pour détecter la présence de
compos¢s organochlorés. Un échantillon ayant un taux de sodium sous le seuil de quantification a été
retenu au hasard pour subir le méme test.

La méthode de détection des composés organochlorés est celle utilisée pour les pesticides et
fongicides dans les fruits et 1égumes, par chromatographie gazeuse avec détection spécifique des
composés halogénés par capture d’électrons avec confirmation par spectrométrie de masse (DLEAA,
1995). La liste des composés organochlorés détectables par cette méthode et leur limite de quantification
sont données en annexe. Ces composés sont habituellement recherchés dans les aliments a cause de leur
toxicité potentielle, la plupart de ceux-ci étant tératogéne (Concon, 1988a).

Enquéte complémentaire

Afin de vérifier le lien entre les fortes teneurs en sodium de certains échantillons et ’usage
d’hypochlorite de sodium, une enquéte auprés des producteurs ayant participé au prélévement
d’échantillons a été menée. Le questionnaire permet de répartir les producteurs selon:
e un systéme de collecte de la séve par seaux ou par tubulures;

e [’usage d’hypochlorite de sodium lors du lavage des tubulures a la fin de la saison précédente;

e |’usage d’hypochlorite de sodium lors du lavage des tubes collecteurs au cours de la saison de
prélevement;

e [’usage de produit pouvant étre une source de sodium (beurre, lard sal¢) pour contrdler le gonflement
au cours de I’évaporation.
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Résultats et discussion

Analyses de sodium
Résultats

Le tableau 1 présente un apercu des résultats d’analyses de sodium dans les séves prélevées a
I’entaille, dans les séves prélevées au réservoir et dans les sirops filtrés correspondants. Les figures 1, 2
et 3, en annexe, présentent les distributions des teneurs. Ces distributions se présentant sous une forme
asymétrique, nous avons choisi d’illustrer les résultats par les valeurs médianes et au 90" percentile.
Les valeurs minimum et maximum sont aussi fournies pour préciser 1’étendue de la distribution des
résultats.

Tableau 1. Sommaire des résultats d’analyses de sodium des séves et des sirops

Teneur en sodium (ppm)
Produits N
Valeur médiane Valeur au 90"™ Valeur minimum Valeur maximum
percentile
Séve a I’entaille <0,20" <0,20" <0,20" 1,76
Séve au réservoir <0,20" 0,26 <0,20" 2,40
Sirop filtré 3,27 18,1 <1,00" 261
correspondant

" Ces valeurs sont inférieures 4 la limite de quantification, soit inférieure a 0,20 ppm pour les séves et inférieure a 1,00

ppm pour les sirops.

Principales observations

En général, la teneur en sodium de la séve a I’entaille est trés faible et demeure faible dans la séve
prélevée au réservoir, les valeurs médianes des teneurs des séves a I’entaille et au réservoir étant sous le
seuil de quantification (<0,02 ppm).

En se reportant aux figures 1 et 2 en annexe, on constate que la teneur en sodium des séves est

effectivement sous le seuil de quantification pour plus de 200 des 245 seéves analysées, autant pour les
seves a I’entaille que pour les séves au réservoir.
Cependant, les valeurs au 90°™ percentile et maximum des séves au réservoir sont plus élevées
que celles des séves a ’entaille. D’apres les figures 1 et 2, on remarque effectivement, un nombre
légérement plus ¢levé des séves a plus fortes teneurs en sodium parmi les séves au réservoir que parmi les
seves a I’entaille.
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Les valeurs médianes et minimum des teneurs des sirops filtrés correspondent a ce qu’on s’attend

en tenant compte des valeurs observées dans la seve au réservoir et d’un facteur de concentration usuel de
40. D’apres la figure 3, prés de 200 des 245 sirops analysés ont une teneur en sodium tres faible,
inférieure a 10,0 ppm, ce qui est conséquent avec les résultats des teneurs en sodium de la séve au
réservoir.
Par contre, les valeurs au 90°™ percentile et maximum du sirop filtré sont supérieures a ce qu’on
s’attend en tenant compte des valeurs observées dans la séve au réservoir et du facteur de concentration
usuel de 40. D’aprés la figure 3, quelques échantillons ont des teneurs en sodium assez €levées (5 a plus
de 50,0 ppm et 5 a plus de 100 ppm). La teneur de ces 10 sirops est jugée élevée par rapport a 1’ensemble
de I’échantillonnage, mais aussi en comparaison des teneurs rapportées dans une étude antérieure (Kuentz
et coll., 1976) ou la valeur maximum observée était de moins de 24 ppm.

Analyse sensorielle
Résultats

Le tableau 2 donne la liste des échantillons de sirop dont la teneur en sodium est supérieure a 50,0
ppm, leur teneur en sodium respective de méme que les résultats de ’analyse sensorielle. Neuf de ces 10
¢chantillons ont été soumis a une analyse sensorielle afin d’y détecter la présence de goit salé. Le
volume disponible pour 1’échantillon 1035133 était insuffisant pour pouvoir en compléter 1’analyse
sensorielle.

Principales observations

Le gott salé n’a été détecté dans aucun des échantillons soumis a 1’analyse sensorielle malgré des
teneurs en sodium qui se détachent nettement de 1’ensemble de 1’échantillonnage. Ces teneurs sont par
contre trés inférieures a celles des sirops pour lesquels un gott salé a été détecté dans une étude
précédente (teneurs en sodium > 1000 ppm) (Morselli et coll., 1985).

Recherche de composés organochlorés

Résultats et observations

Les 10 échantillons de sirop ayant une teneur en sodium supérieure a 50,0 ppm, énumérés au
tableau 2, ont été soumis a une analyse chromatographique pour y rechercher des composés
organochlorés potentiellement toxiques. Aucun des composés organochlorés connus pour leur toxicité,
dosés par la méthode utilisée, (voir liste en annexe) n’a été détecté dans les sirops soumis a ce test.
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Tableau 2. Sirops ayant une teneur en sodium supérieure a 50,0 ppm soumis a I’analyse sensorielle

Echantillons Teneur en sodium (ppm) Détection sensorielle du

golt salé
0114174 128 Négatif
0114293 73,2 Négatif
0334313 84,9 Négatif
0414193 51,8 Négatif
0421183 107 Négatif
0515143 261 Négatif
0515293 57,1 Négatif
1023233 138 Négatif
1033203 178 Négatif
1035133 52,1 Rn.d.

" Résultat non disponible, volume d’échantillon insuffisant.

Enquéte auprés des producteurs
Résultats

Parmi les 90 producteurs ayant participé au prélévement d’échantillon, 83 ont répondu a notre

questionnaire. La compilation de cette enquéte est présentée au tableau 3.

Les 10 échantillons précédemment cités pour leur teneur en sodium supérieure a 50,0 ppm
proviennent de 8 producteurs différents. Leur répartition selon les critéres énumérés au tableau 3 est
présentée au tableau 4.
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Tableau 3. Résultats d’enquétes auprés des producteurs

Compte selon... Nombre de producteurs
Total pour le projet 90
Questionnaires complétés 83

Collecte effectuée a I’aide de seaux 16"

Collecte effectuée a I’aide de tubulures 68"

Usage d’hypochlorite de sodium lors du lavage des tubulures a la fin 39

de la saison précédente

Usage d’hypochlorite de sodium lors du lavage des collecteurs au 16

cours de la saison de prélévement

Usage d’un produit pouvant étre une source de sodium (beurre, lard 15

salé) pour controler le gonflement au cours de I’évaporation

W e total fait 84 producteurs, plutot que 83, 1’un des producteurs utilisant un systéme de collecte mixte.

Tableau 4. Répartition des échantillons de sirop ayant une teneur en sodium supérieure a 50,0 ppm

selon certaine pratique de production.

Compte selon... Nombre de producteurs
Sirop ayant une teneur en sodium supérieure a 50,0 ppm 8
Collecte effectuée a I’aide de seaux 1
Collecte effectuée a I’aide de tubulures 7
Usage d’hypochlorite de sodium lors du lavage des tubulures a la fin de 4

la saison précédente

Usage d’hypochlorite de sodium lors du lavage des collecteurs au cours oM

de la saison de prélévement

Usage d’un produit pouvant étre une source de sodium (beurre, lard 2@

salé) pour controler le gonflement au cours de I’évaporation

D Ces2 producteurs se comptent aussi parmi les 4 producteurs ayant utilisé 1’hypochlorite de sodium lors du lavage des

tubulures a la fin de la saison précédente.
2 S . . . -
@ Un de ces producteurs a aussi utilisé I’hypochlorite de sodium lors du lavage des tubulures la saison précédente.
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Principales observations et commentaires

La majorité des producteurs (82%) ayant participé a ce projet et qui ont complété le questionnaire,
récoltent la séve a I’aide de tubulures. De ceux-ci, plus de la moitié (57%) ont utilisé I’hypochlorite de
sodium lors du lavage de leurs tubulures a la fin de la saison précédente et 24% 1’ont aussi utilisé lors du
lavage des tubes collecteurs durant la saison de prélévement. Parmi tous les producteurs ayant répondu a
notre questionnaire, 18% ont affirmé utiliser du beurre ou du lard salé¢ pour contrdler le gonflement au
cours de 1’évaporation.

Malgré 1’'usage répandu d’hypochlorite de sodium trés peu d’échantillons de sirops ont une teneur
¢levée en sodium.

D’autre part, des 8 érabli¢res d’ou proviennent les échantillons de sirop a plus de 50,0 ppm, il y a
4 érablieres ou I’hypochlorite de sodium a été utilisé lors du lavage des tubulures. Pour expliquer que ces
10 échantillons de sirop aient des teneurs en sodium plus élevées que 1’ensemble des autres sirops
provenant d’érabliéres ou 1’hypochlorite de sodium a aussi été utilis¢, il faut invoquer d’autres causes que
I’'usage normal d’hypochlorite de sodium. Entre autres, |’utilisation d’une concentration trop élevée
d’hypochlorite de sodium ne respectant pas les recommandations (C.P.V.Q., 1984) et un drainage
inefficace des tubulures peuvent étre a 'origine de ces teneurs plus élevées. Notons aussi que
I’hypochlorite de sodium est habituellement utilisé lors du lavage du réservoir d’entreposage de la séve.
D’autres détergent comme le savon a vaisselle et 1’'usage de beurre ou de lard salé pour contrdler le
gonflement au cours de 1’évaporation sont d’autres sources potentielles de sodium.

Interprétation globale des résultats et conclusion

La teneur en sodium de la séve a 1’entaille est trés faible, généralement inférieure a 0,20 ppm.
Dans la plupart des cas, la collecte n’améne pas d’enrichissement notable de la teneur en sodium de la
seve, la plupart des échantillons de seve prélevés au réservoir ayant aussi une teneur inférieure a 0,20
ppm. Quelques cas d’enrichissement en sodium lors de la collecte sont tout de méme observés.

Dans le sirop, les teneurs en sodium observées demeurent inférieures a 10,0 ppm pour la majorité
des échantillons et se comparent a ce qui avait été rapporté dans la littérature. Quelque 10 échantillons
provenant de 8 érabliéres s’écartent de I’ensemble des résultats et ont des teneurs supérieures a 50,0 ppm.
L’analyse sensorielle des ces 10 sirops montre que leur taux de sodium ne s’avere pas suffisamment élevé
pour conférer au sirop un goit salg.

Aucun compos¢ organochloré reconnu toxique n’a été détecté dans ces sirops a teneur plus élevée
en sodium. Malgré un usage répandu d’hypochlorite de sodium parmi les producteurs ayant participé a ce

projet (57%) peu de sirops ont une teneur élevée en sodium.

Dans les limites d’un usage normal lors du lavage des tubulures, I’hypochlorite de sodium n’a
donc pas d’incidence sur 1’apparition de gofit salé dans le sirop et sur I’innocuité du sirop.
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Cependant, pour expliquer plus de la moiti¢ des cas de teneurs plus élevées en sodium, il faut
invoquer d’autres causes que le seul usage d’hypochlorite de sodium lors du lavage de tubulures. On peut
alors suspecter 1’utilisation d’une concentration trop ¢élevée d’hypochlorite de sodium et un drainage
inefficace des tubulures. Le lavage du réservoir lui-méme peut aussi amener des résidus d’hypochlorite
de sodium. De plus I'utilisation de lard salé pour contrdler le gonflement a 1’évaporation est une autre
source potentielle de sodium.
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Liste des composés organochlorés détectés par la méthode d’analyse DLEAA-MULT-KFA et
leur limite de quantification.

Nom usuel du composé

Limite de quantification (ppm)

Alpha-BHC 0,0002
Hexachlorobenzéne 0,0003
Beta-BHC 0,0005
Lindane 0,0002
Heptachlore 0,0003
Aldrine 0,0002
Heptachlore époxide 0,0003
p.p’-DDE 0,0004
Dieldrine 0,0004
Endrin 0,0003
p.,p’-DDD 0,0006
p.,p’-DDT 0,0008
Tétradifon 0,0007
Mirex 0,0008
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Figure 1. Teneurs en sodium des séves prélevées a 1’entaille.
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Figure 2 Teneurs en sodium des séves prélevées au réservoir
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Figure 3. Teneurs en sodium des sirops
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