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Avant-propos

Ce mémoire se compose de deux parties.

La premiéere présente un bilan synthétique de mibgtés de recherche et de formation. Elle
est couverte par les chapitres 1 a 5. Les pulbiestissues de ce travail sont listées dans le
chapitre 1 et une sélection d’articles est fouenieannexe 2 (document relié a part). La liste
des doctorants et post-doctorants que j'ai co-a@saglst aussi incluse au chapitre 1 ; la liste
des stagiaires que j'ai co-encadrés est donnéaraxa 1.

La deuxieme partie (chapitre 6) présente une aeajysncipalement bibliographique, sur la
place de données locales, acquises en dynamigos,le& recherches menées en génie des
procédés alimentaires (GPA). L’échelle locale réigte relative : pour un produit qui mesure
plusieurs centimetres, elle va de I'échelle millingue —pour accéder a des profils (de
température, de teneur en eau, ...) qui restent emqeu fréquents— et elle descend jusqu’a
une échelle moléculaire, a laquelle se jouentdastions biochimiques et enzymatiques, qui
interagissent avec les transports thermiques stali@re.

Cette réflexion a été sous jacente au développedeentes activités de recherche au sein de
la Thématique de Recherche (TR) IRM-Food. Ellenést en réaction a la fois a la lourdeur
de la démarche expérimentale a mettre en ceuvreqienir des données quantitatives en
Imagerie par Résonance Magnétique (IRM), et auibendial de focaliser mon activité de
recherche sur un ou des procédés qui exploitejaidginement l'information contenue dans
ces images IRM. Cet effort de rédaction est pourltmecasion de rassembler certains de ces
eléments de réflexion, et de les valider sur d&sisujets de recherche, actuellement porteurs
ou qui mériteraient d’étre développés en GPA. Aaewmlonté d’enrichir aussi la réflexion, je
me suis efforcée a donner plusieurs exemples taitprees d'imagerie, sans pour autant étre
exhaustive. Parce que mon expérience est a ladeasette réflexion, j'insisterai, malgré tout,
sur I'intérét de I'imagerie IRM.

Les techniques d’'imagerie restent encore peu iéésgen GPA alors qu’elles permettraient
d’approfondir notre compréhension des mécanismesratsformation des aliments. Ceci
passe en partie par une meilleure prise en comese stfuctures existantes (structures
moléculaires, systemes multiphasiques, structuekslaires...) et de leur évolution en cours
de process. Dans cette analyse, I'échelle moléeutniété intégrée dans la mesure ou les
modifications de structure a cette échelle sontodgine des structures rencontrées aux
échelles supérieures. C'est également a cetteléaped se jouent les qualités nutritionnelles
et sanitaires du produit alimentaire, et donc €ifacage entre une recherche académique et
une recherche appliguée aux demandes socialesllestugintéresser au couplage entre
transports et structures nous amenera a adopter appeoche multi-échelle, comme
actuellement développée dans d’autres domainest @ans ce type d’approche que je
souhaiterais m’investir a I'avenir.

La premiére partie reste tres factuelle, et repté@s®e avant tout des phases de montage de
mon activité de recherche au sein du TR IRM-Foa deuxiéme partie reste pour moi au
cceur du bilan réalisé pour cette préparation d’HOBnpte-tenu de I'étendue du sujet, cette
réflexion reste modeste et la mise en ceuvre nastfgrcément approfondie. C’est pour moi
un nouveau point de départ, qui mérite avant dgons
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2 Construction d’'une activité de recherche au sein du TR
IRMFood
2.1. La Thématique de Recherche « IRM-Food »

La thématique de recherche (TR) « IRMFood » a poigsion de développer les techniques
RMN et IRM en vue d'une meilleure caractérisatias dtructures alimentaires et de leur
mise en place en cours de procédé.

Elle a été créée en 1989 avec le recrutement davebel et le démarrage de la thése de F.
Mariette. En 1996, les axes de recherche en placeraient deux filieres-produit, les
produits laitiers et les produits carnés (viandedee et poisson gras). L’acquisition a cette
méme période de I'imageur IRM bas champ (Open Sisn®2T) a marqué un tournant dans
le développement des axes scientifiques du TRidgdiration en 1997 de Guylaine Collewet
vient combler un premier besoin en développementtrditement d’images. L'axe de
recherche en GPA (génie des procédés alimentagsis)paralléelement développé pour
exploiter I'information spatiale et dynamique canie dans les images IRM. Les premiers
objets d’étude en procédé ont été la synérése adéscde lait (projet EU-TIROS) et la
maturation des fromages (thése CIFRE). Mon intégratu TR IRMFood a lieu a I'été 1998,
sur un profil de poste de chargé(e) de recherche I&M et GPA ». La mise en place de
cette activité de recherche, a l'interface enti® deux disciplines RMN/IRM et GPA, a
demandé au préalable :

= |e développement de méthodes de mesure RMN/IRMtijatives, présentant un intérét
pour la caractérisation des transferts de matd@eshaleur dans les produits alimentaires, et
les changements de structure associés (section 2.2)

= |identification de procédés pour lesquels le mangkinformations a I'’échelle locale,
acquises en dynamique était le levier principapaivait étre pallié par IRM (section 2.3).
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2.2. Développer des méthodes de mesure [IRM
guantitatives pour I'étude de procédeés

Cet objectif de quantification a été atteint ausgment de différentes démarches :

®= linventaire des sources de variation du signatelaxation RMN et I'évaluation de leur
contribution respective

L'origine du contraste dans une image IRM dépend #is de paramétres d’acquisition
(séquence d’'impulsion et valeurs des parametrexigs$ et de parametres intrinseques au
produit (densité protonique, temps de relaxati@®s derniers parametres RMN dépendent &
leur tour de la composition chimique, de la tempé&esm de la structure moléculaire...
Attribuer le contraste observé en IRM, a la comjpasichimique plutét qu’a la température
par exemple, peut étre facilité par une caractioisapar RMN des différentes parties
anatomiques du produit, en fonction des conditidesmise en ceuvre (température, pH...)
(Mariette, 2004). Cette démarche nécessite a samuiee connaissance (la plus exhaustive
possible) des processus étudiés et des factenfiudiice. Un certain nombre de petits projets
internes, menés en collaboration avec F. Mari&MN de produits congelés, déshydratés par
immersion...) ont facilité mon initiation a cette démhe dés le démarrage de mon activité.

= |e développement de méthodes pour relier le caetrdi®M préférentiellement a une
variable d’intérét pour le suivi d’'un procédé dansformation des aliments : teneur en eau,
température, porosité, fraction de glace, ...

Une fois linventaire des sources de variation dmtaste IRM réalisé, I'enjeu est alors
d’arriver a les « découpler ». La stratégie a aglopéut aller d’'un choix de parametres RMN
fortement corrélés a la variable étudiee (par exemp phase avec la température ou la
relative indépendance d'un rapport d’écho a la it&ngrotonique) en passant par le
développement d'une méthode complete de corre¢pan exemple, corriger 'effet de la
température pour suivre la porosité en cours dadrtation). Dans ce dernier cas, I'analyse
bibliographique que jai réalisée au démarrage @& m@ctivité de recherche a fait ressortir
'absence fréquente de calibration du signal IRMecaves parameétres a étudier, surtout
lorsqu’il s’agissait de transformations couplée® €bnstat était expliqué par la nature
pionniere de ces travaux, mais aussi par la lourdeudéveloppement pour aboutir a des
méthodes IRM quantitatives.

L’approche adoptée a donc été progressive. Lesatips de transformation ne mettant en
ceuvre qu’une seule modification majeure ont d’abérél étudiées : transfert d’eau seul
(section 3.5.2.5), transfert thermique seul (sect§5.2.2), fermentation en I'absence de
transfert thermique et de matiere (section 3.5.28js le cas de deux modifications majeures
a été abordé : transfert thermique couplé a ungdraent de structure moléculaire comme
pour la coagulation du blanc d'ceuf (section 3.5,2tdansfert thermique couplé a un
changement de phase comme dans le cas de la fatioer@n conditions réelles.

La méthode développée a été comparée si possibteume autre méthode de mesure, plus
conventionnelle. Cette étape de validation passavest par la mise en place
d’expérimentations dédiées. Si elle ajoute a ladeur du développement de la méthode, elle
contribue aussi fortement a la crédibilité de lahmnde et a son adoption par une plus large
communauté scientifique. Cette validation est tmigerarement appliquée, tout au moins
rarement reportée dans la littérature. Lorsquetclescas, elle repose sur un critere
macroscopique (par exemple une teneur en eau glala fraction de glace globale).

La lourdeur de cette démarche renforce le besaimedanalyse initiale des besoins et la
recherche de méthodes alternatives, plus Iégéms. IB suivi de I'expansion en cours de
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cuisson, la méthode exploitant la trajectoire dentgsosinguliers a demandé un temps de
développement trées modéré (3 mois) au regard dpsem’aurait requis une analyse fine du
signal de la péate/mie (section 3.5.2.3). Une déhwmarimverse, utilisant un modele de
connaissance du procédé, peut permettre de démiconditions d’acquisition (résolution
spatiale, temporelle, incertitude sur les donnéesgptables pour mettre en évidence tel ou tel
mécanisme et privilégier une technique de mesw@®ipdju’une autre (voir section 3.5.1).

= |a conception de dispositifs expérimentaux powul®i de procédés dans I'entrefer IRM

Les plus marquants sont le tunnel de congélatiartdket al, 2005b) et le four de cuisson
(Wagneret al, 2007a). La difficulté de cette entreprise a répssr le choix des matériaux,
compatibles avec la mesure IRM et les niveaux dgpéeature étudiés, et I'optimisation de
'espace disponible dans une antenne réceptricesignal IRM. Cette derniere est un
compromis entre l'isolation thermique des élémesgasibles, la reproduction réaliste de
procéde (taille de produit, contrdle des échangelg) praticité d’utilisation au quotidien.

= |e développement de méthodes dynamiques

A I'exception de rares cas (diffusion par exemple$, phénomenes a observer sont rapides
devant le temps d’acquisition. Ceci nécessite dever uncompromisentre la rapidité
d’acquisition, la résolution spatiale et la qualkite signal (rapport signal/bruit). Le temps
d’acquisition est en effet une fonction croissaséela valeur du temps de répétition (plus il
est faible, plus le signal est faible), du nombcumulations du signal (plus il est faible,
plus le bruit augmente), et de la résolution spafalus le nombre de lignes dans le sens de la
phase augmente, plus le signal diminue).

En fermentation, le volume du paton augmente foetgrsur une période de 20 a 30 min. Un
rapport signal/bruit raisonnable génerent des dudéecquisition de 5-10min et, par effet de
moyennage dans le temps, des zones de flou damsgki. Pour nos recherches, un temps
d’acquisition d’environ 1min30 a été retenu. Pone uésolution pixellaire de 1 nfmceci
impose un temps de répétition court (300 ms pouifude 100 ms) et un faible nombre
d’accumulations (2).

En cuisson, I'essentiel de I'expansion est réalméeours des 10-15 premiéres minutes. Sur
la base de I'expérience précédente en fermentaticavec comme contrainte forte de ne pas
dépasser 1mmde résolution spatiale, on a souhaité diminueplles possible le temps
d’acquisition (30 s). Aucune accumulation n’a étiéef et la diminution du rapport signal/bruit

a été partiellement compensée par une forte épaiske coupe (40-60 mm). Des temps
d’acquisition plus courts (<1 s) peuvent étre atteien se privant d’'une des dimensions
spatiales et en utilisant une séquence profil.

= ['estimation des incertitudes comme outil d'aide @anise au point de méthodes

Les méthodes de propagation des incertitudes aeersradu processus de mesure et de
traitement des données (norme NF EN 13005, 1999)pour principal objectif d'évaluer
l'incertitudefinale associée a la mesure proposée. Toutefois, daamiexte de mise au point
d’'une méthode, I'objectif peut étre en premier ldévaluer la contribution relative des
différents stades du processus et ainsi de poleshiérarchiser, pour ne retenir comme objet
de recherche et développement futurs que ceuxldasuntribution a l'incertitude finale est
prédominante.

Cette démarche a été appliquée pour la mesure @ertsité en cours de fermentation
(Grenieret al, 2003a) et de la teneur en eau dans une pater&paiours de séchage ou de
cuisson (Lucaet al, 2004a).
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2.3. Définir les procédés a étudier

® un enjeu scientifique...

L’existence de verrous scientifiques qui pourraieine levés par I'obtention d’'informatioas
une échelle localet en dynamiquex été le premier critere de sélection qui a ssieement
guidé mes choix. En raison de I'ampleur du chanmipvdstigation possible, mais aussi pour
des raisons de rapidité d’émergence de cette @cti@ recherche, I'identification des leviers
pour un certain nombre d’'opérations unitaires sagbuyée sur I'expertise d’équipes de
recherche extérieures au TR IRMFood —equipes sgutdles un partenariat fort en GPA
devait par la suite étre construit (voir sectiod)2Ce recours n'a pas toujours simplifié le
travail d’analyse, dans la mesure ou I'obtentiomfdrmations a une échelle locale et en
dynamique motive n’importe quel scientifique, neragece que comme outl de
communication sur ses resultats de recherche, emdignment de toute originalité de
l'information. In fine ont été privilégiés les procédés dont les mécagsstie se situent & une
échelle locale, et dont la nature des transformatiou la fragilité du produit n'avait pas
autorisé l'utilisation de méthodes invasives outmesives classiques, et donc retardé la
compréhension des mécanismes sous jacents.

Par exemple, la grande déformabilité des produdtsfigs —a I'état de paton puis ensuite en
cours d’expansion, rend difficila posteriori une localisation précise des informations
obtenues aprés prélevement (par ex. mesure derenati¢éhe aprés découpe) ou par une
mesure invasive (par ex. thermocouples). Les phénesx a observer
(condensation/vaporisation d’eau, expansion localte,) peuvent étre perturbés par le
prélevement lui-méme (libération des gaz emprissnaérasement de la structure, ..) ou la
mesure invasive (frein a I'expansion). Les procétisransformation de la pate a pain ont été
étudiés sous un angle majoritairement macroscop(iguieme total de pate, perte de masse
globale) ou statique (taille des bulles sur sectienpain aprés cuisson). Cet ensemble de
données est donc d’une relative pauvreté face awbreode transformations intervenant a
l'intérieur du produit, au nombre de couplages entux et aux différentes échelles
concernées (échelle moléculaire, échelle de labathelle du produit). Avec I'imagerie par
rayons X (Whitworthet al, 1999; Falconet al, 2004; Whitworthet al, 2004; Falconet al,
2005), I'imagerie IRM (Takanet al, 2002; Goetzt al, 2003; Grenieet al, 2003a; Naiteet

al., 2003; van Duynhovent al, 2003 ; Bonnyet al, 2004) offrait la potentialité d’acquérir
des données a I'échelle locale (centaines de pmiliimetre). La méme problématique et le
méme enjeu peuvent s'appliquer a I'étude des pexcdé transformation du lait en fromages
(synérese, salage, maturation).

A l'opposé, linstrumentation qui est associée gurcédés de congélation/décongélation
(thermométrie, calorimétrie) peut étre jugée comaraplement satisfaisante pour la
validation de modeles (Cleland, 1990), et pourdizée générale de la connaissance sur ces
processus. Les informations issues de I'imagemmnént alors seulement en complément,
méme s’ils peuvent étre vraiment utiles dans desfiguarations particulieres de
transfert/transport : conditions aux limites nonifermes (section 3.2), produits multi-
phasiques, aux propriétés thermo-physiques refagwe différentes, etc.

= |a motivation des acteurs tant scientifiques quistdels...

Bien que potentiellement motivés par la perspedtigdever un certain nombre de verrous
relatifs a leur objet d’étude, les partenaires éPAG devaient néanmoins faire preuve de
patience face aux phases de développement, dahirée est difficilement prévisible. Le
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succeés de ces développements n'étant pas ganantissumaient également une part du
risque.

La motivation des industriels est également impuetalans un cadre de recherche applitjuée
et un contexte d’ « auto-financement » de cettbambhe (au travers de contrats bipartites
avec l'industriel ou sur fonds majoritairement pablmais nécessitant la caution d’'un ou

plusieurs industriels). Si l'absence de garantidustrielle n’empéche pas forcément

l'initiation d’'une action de recherche donnée, peit alors étre menée sur « fonds propres »,
elle conditionne fortement ses développements utdmsi, faute de réactivité du secteur

industriel, les recherches initiées sur les ovopitsdcuisson du blanc d’ceuf) ou les produits

laitiers (synérése ou saumurage des caillés d dait été suspendues. A l'opposé, les

recherches sur la mise en place de la structugolaive du pain ont été supportées par une
succession de programmes de recherche nationau$ (AGcaillage des pains précuits

surgelés », RARE-Canal Salve « Création et compmté des solides alvéolaires ») et de

prestations de service (Panavi, Puratos).

2.4. Construire un partenariat scientifique en géni e de
procédés

Les recherches sur les procédés de panificatide &tur(s) impact(s) sur la mise en place de
la structure alvéolaire du pain sont développégsaetenariat avec :

= e laboratoireGEPEA de 'ENITIAA de Nantes, dirigé par A. Le Bail. Ce laboratoire a
une expertise reconnue sur les pates a pain et ganmgelés. Une these de doctorat sur la
congélation et la fermentation des pates cruegigee8.2) a été co-financée et co-encadrée
avec ce partenaire. Nous avons participé au pAas (2001-2002) dirigé par A. Le Bail sur
le ressuage et la congélation des pains précuiegpgtarition de I'écaillage (section 3.3).

=  J"UMR Geénial (AgroParisTech, Cemagref, INRA) dirigée par G.skrgm. Cette unité a
une expertise reconnue en séchage et procédé skorybiscuits, viande, friture, ...). Une
collaboration sur le procédé de cuisson du paité@gtameée dans le cadre du projet Canal-
RARE Salve (2002-2005) dirigé par G. Della ValldRA, BIA) sur I'étude de la création et
du comportement des solides alvéolaires (sectid). Elle s’est concrétisée par le co-
encadrement d’'une thése de doctorat sur ce mérjet.pro

L’action de recherche sur le transport d®dans les matrices alimentaires (section 3.5.1)
repose sur un partenariat fort ave€IRAD de Montpellier (P. Bohuon). LUMR Qualisud
(anciennement UR Technologie et Procédés du prageargro-alimentaire) possede une
expertise reconnue en transport de matiere en aorgalide/liquide (déshydratation
osmotique, marinage, friture...) et P. Bohuon s'ie$8e plus particulierement a la
modélisation de ces mécanismes de transport. @eft@atique a fait I'objet de récents
travaux de recherche (projet Canal-CAC entre aueks fait 'objet d’échanges informels
(UMR Genial —C. Bonazzi, UMR late a Montpellier -@Glontard).

3 Une des missions dhiemagrefest de transférer son savoir-faire au secteursiniéliet/ou parapublique.
4sous-entendu en isotherme ou sur une gamme rétiuitariation de température.
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3 Activités de recherche : apercu général

L’esprit de ce chapitre se veut relativement factDans les sections suivantes (sections 3.1 a
3.4), I'enjeu technologique sous jacent a la pnolaliique scientifique et le contexte du projet,
puis la démarche scientifique et les principauxiltéss sont résumés pour chaque projet. Le
lecteur est renvoyé pour plus de détails (sur Iéthades et autres résultats) aux différentes
publications de ces travaux et a cet effet, unectiéh de publications a été jointe en annexe
de ce mémoire. Seuls les résultats n'ayant pagd'dajet de publications sont présentés sur
guelques figures sélectionnées.

De maniére a donner un apercu général de ce trdwagcherche, ces différents projets sont
présentés sous forme de diagramme de GANTT (FiddreLes noms des stagiaires,
doctorants et post-doctorants qui ont participé &avail de recherche sous mon encadrement
(section 5.1), ainsi que les articles publiés (dhed) sont rappelés pour chaque projet afin
de favoriser une vision globale.

Mon activité de recherche combine aussi bien empEration que modélisation des
mécanismes de transport et de changement de s&uctu

Une des originalités de la démarche expérimentaéejqi développée est d'accéder a des
informations locales en dynamique. Entamée lonhde travail de doctorat, cette démarche a
pu prendre son plein essor avec l'imagerie parn@sce magnétique nucléaire (IRM)
disponible au sein du TR IRMFood. Ceci a fait letbpu préalable de développement de
méthodes_quantitatives permettant de relier leasigRM de maniére privilégiée a une
variable spécifique au procédé étudié et de le @dimainsi en fraction de glace, température,
fraction de gaz, teneur en eau... (section 3.5.2).

Au travers de ce chapitre, le lecteur reconnaiwa go(t prononceé pour I'expérimentation et
'observation. Néanmoins, l'interprétation des dées expérimentales passe inévitablement
par des étapes de formalisation, dont 'accomptiese ultime repose a mon sens sur les lois
de la physique et de la chimie (Datta, 2007b).ttagux de doctorat menés sous la direction
de D. Flick m'ont précocement sensibilisée a centpoia confrontation entre données
expérimentales et simulées a aussi changé ma darcele I'expérimentation et m’a permis
de mesurer la difficulté —et parfois la vanité, amcevoir une expérimentation dédiée a la
validation d’'une démonstration théorique : respaes hypothéses de travail du modéle,
rigueur dans la quantification, échelle d’'obseti. C’est aussi dans cet effort que s’insére
le développement de méthodes IRM guantitativegi(ses.5.2).

Seuls trois des projets de recherche présentéspréis acombinent expérimentation et

modélisation. Les autres sont soit purement expgriaux, soit purement théoriques, signe a
mon sens d’'un stade de « débroussaillage » dedstign de recherche. Cette dénomination
n'est pas péjorative et ne remet nullement en céugeossibilité a ce stade de résultats
scientifiquement originaux.
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1995-1997 1998 1999 2000 2001 2002 2003 2004 2005 2006 ... 2007

[k

aractérisation de I'eau de produits laitiers (disersions, gels;
thése A. Le Déan

35 34 33 32 31 30 29 28

27

Solutions aqueuses congelées (RMN)EL 23
S.| Dominiawsyk
Créme glacée (RMN) 20 21 22
M. Wagener
ATP Cemagref - gradients de teneur en eau (IR 12
V. Raguenes
Réhydratation céréales (RMN) 13 9
A. Albistur E. Cadoret
Identification coefficient diffusion (simulation) » [ -
Mesure de température (IRM) 24
post doc S. Grimault
[Cuisson blanc d'ceuf (RMN/IRM g1
M. ue
Congélation, stockage et fermentation des pates crue: 25- 5c _ 15 78
thése A. Grenier
[A. Ligaon [ J.Retiere |
AQS - Ecaillage du pain précuit surgelé (IRM) 16 17 18
Canal-salve - Cuisson d'une péte a pain 114 123 41
P. Le Lann thése M. Wagner
G. Le Jan] I post doc L. Zhang 5 6
H. Quintard |

Figure 1. Diagramme de GANTT des différents projetsle recherche

La période de réalisation du projet est signalée pda longueur de la barre de couleur noire. Les sigiaires, doctorants ou post-doctorants ayant partipé au projet sont
indiqués sous la barre projet.

La période dédiée au montage de projets est indigaépar une couleur ombragée en amont de la « barrensire.

Les articles issus de chaque projet sont positionaéur le diagramme sur I'année de leur publicatio(numéro de référence dans la liste des publicationrdonnées en
chapitre 1, page 3 et suivantes) ; les articles dement soumis a la date de dépét de ce mémoire squsitionnés en 2007. En I'absence d’articles, lesmmunications & des
congrés sont indiquées (numéro de la liste du cham@ 1 suivi de la lettre « C »). La période nécessa a la rédaction et a la publication des articles1'est souvent pas
comptabilisée par la barre noire.
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3.1. Réfrigération, congélation, stockage par immer  sion

Contexte du projet en quelques mots...
La réfrigération—congélation par immersion (RCRipsiste a immerger un produit dans une solutioreasg
concentrée portée a basse température. En raisoe dhauvaise maitrise des transferts de matiére Ent
produit (non emballé) et la solution d'immersioa,grocédé reste en pratique peu utilisé (prodeits aner et
petits fruits). Une décongélation des couches périgues du produit a méme été observée sur ds temps
d'immersion (cas des thons congelés a bord desefs)nlL’avantage de ce procédé de congélatiomr nest
meilleur coefficient d’échange thermique par rapgdtair.
L'objectif de cette recherche, qui a été initi€e@wmon travail de thése, était de mieux comprehese
mécanismes de transport de la matiére et leur aga@ux transferts thermiques (changement d’étapis).
On souhaitait ainsi contréler I'imprégnation du g en soluté, soit pour la limiter, soit au caite pour la
favoriser et réaliser une pré-formulation (enrohage CIRAD et leCemagref(UR Génie des Procédés
Frigorifiques, Antony) ont uni leurs compétencespectives en immersion dans des solutions aqueuses
concentrées et en procédés de réfrigération-caimyglautour de cette thématique. Mon travail detoiat
(1995-1998) a été co-encadré entre A.L. Raoult-W&ERAD, Département ‘Systemes Agro-alimentaires et
Ruraux’ U.R. ‘Technologie et Procédés’), D. FlidklA P-G, U.E.R. ‘Sciences Physiques pour I'lngénigu
et R. Ben Aim, directeur de these (INSA de ToulpiB&partement ‘Génie de Procédés Industriels’).eapr
mon départ, cette thématique de recherche a étéuyvie par J.M. Chourot pour @emagref

Valorisation :

9P: 28-36 14C: 13-14, 18-29 2B:3-4

Un modéle de transport purement diffusif a été by (Lucaset al, 2001a). La phase solide
(matiére séche) a été considérée comme continedgifau transport de matiere) et immobile
(pas de rétraction). Le bilan enthalpique et larbitle matiere ont été couplés a deux niveaux
principaux : par I'’équation de la courbe du ligudsur un diagramme de phase, qui lie la
concentration en glace a la concentration en salgéa phase liquide restante (équilibre
thermodynamique) ; par la surface disponible affasion de la matiere qui était affectée par la
présence de cristaux de glace (supposés imperrséableansport de matiere).

Un milieu poreux constitué de billes de verre acétécu le plus en cohérence possible avec les
hypothéses de travail du modele. Les paramétranatiele ont été estimés dans la mesure du
possible sur ce lit de bille. L'insertion d’aig@d a différentes positions le long de la directian
transfert a permis de prélever, en I'absence dtacx de glace, des échantillons de phase liquide
et de mesurer la concentration locale en soluté.domnées expérimentales de température et de
concentration en soluté ont été confrontées avamestaux simulations du modéle.

Difféerentes analyses théoriques ont ensuite migwtence deux mécanismes d’imprégnation,
liés a 'avancement des fronts de congélation etéengélation :

1. la diffusion du soluté dans les couches périphésqdu produit peut étre assez rapide
pour y abaisser la température de congélationedailet en empécher la congélation (Lueas
al.,, 1999a). Ce régime d’imprégnation concerne deldai@paisseurs de produit (< 1mm) et
couvre de courtes durées (quelques minutes) ; al donc pas pu étre étudié sur le plan
expérimental.

2. la congélation de I'eau au voisinage de la surfaceroduit ralentit 'imprégnation en
soluté, mais ne la stoppe pas. Le soluté qui amiwe couches nouvellement congelées sert
intégralement a la fonte des cristaux de glaceegiénétre pas plus en profondeur du produit : le
transport de matiere dans la zone décongeléengsarit. Ceci définit un front de décongélation
séparant deux zones dans le produit, 'une complété décongelée et l'autre congelée ou
partiellement congelée. L’'avancement du front deodgélation était une fonction linéaire de la
racine du temps, ce qui a pu étre vérifié expértalement (Lucaset al, 2000). Une fois
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I'équilibre thermique atteint, le profil de conceatton attendu dans la zone décongelée était aussi
linéaire, ce qui a aussi été observé expérimenaiefhucaset al, 2001a).

Ce deuxieme mécanisme est en place bien avantamelibre thermique ne soit atteint et est
donc responsable d’'une part importante de I'impaégn en soluté (Lucast al, 2001a). Cette
derniere est d’autant plus importante que la teaipée dans les couches périphériques du
produit reste élevée sur une longue période. Ceanigme permet d’expliquer les forts taux
d'imprégnation observés sur pomme a températuresaligtion plus élevée ou sur gel en
convection naturelle (traitement thermique héténegde la surface) (Lucas al, 1996; Lucast

al., 2001a).

Une fois que I'équilibre thermique est atteint etles produit est conservé dans la solution
d'immersion, l'imprégnation se poursuit par le mémécanisme, bien que plus lentement. Elle
ne peut étre stoppée que si la solution d’immersgirbiphasique (présence de cristaux de glace).
En effet, le soluté étant identique dans la safutocluse du milieu poreux et dans la solution
d'immersion, les concentrations des phases liquidsstantes sont identigues a I'équilibre
thermique : en I'absence de gradient de conceotrala diffusion est stoppée. Dans le cas des
aliments a structure cellulaire ou gélifiée immeargkans une solution d'immersion biphasique,
une réduction de 70% de I'imprégnation a été olise(l.ucaset al, 1998).

Bien qu’'un mécanisme de transport purement diffagifété retenu pour le modéle (en sous-
estimant entre autres la complexité des transmortmilieux compartimentés comme dans les
tissus cellulaires et les interactions transpattestire dont la rétraction), les simulations issies

ce modele se sont montrées cohérentes avec le cememt observé sur produits de structure
plus complexe (tissu de pomme, gel) et ont perreidodirnir des mécanismes explicatifs. Sur
cette base, on a ainsi pu construire une premase te régles de conduite du procédé.

3.2. Congélation, stockage des patons de pain

Contexte du projet en quelques mots...

Cette recherche a été conduite dans le cadrettiéda de doctorat d’Alexandre Grenier (2001-2088¢¢ un
co-encadrement entre 'ENITIAA et eemagrefet une double localisation entre Rennes et Nantes.
L'ensemble des outils (méthodes IRM et modéle degétation en 2D) a été développé sur les 24 premier
mois de la thése. Ces outils ont ensuite été apjdicau cas des patons surgelés, avec l'appui de deu
stagiaires, I'un sur le développement des algoethihe traitement des images (INSA de Rennes)d'aufr
l'acquisition et le traitement des images IRM enrsade fermentation (IUP Chimie Biologie de Nantes)

Valorisation :

4P: 7,8, 15,25 6C:2,5,6,8,9,11 1B:1

L’aptitude a I'expansion des pates surgelées dlsteimcée entre autres par la vitesse locale de
congélation et les conditions de stockage —duréengpérature (Inouet al, 1991; Gélina®t al,
1993; Rasaneet al, 1997; Havetet al, 2000). Ces conclusions ont été établies a unelléch
macroscopique (volume total) sur des échantillansaille souvent réduite. L'objectif était avec
I''RM de les confirmer/préciser & une échelle dhale (au mrf) sur des échantillons grandeur
réelle.

Dans un premier temps, les vitesses locales deidefsement et en particulier I'hétérogénéité de
traitement thermique générée par le contact desmp&ur leur support (filet) ont été caractérisées
par IRM (section 3.5.2.1). Ces données ont serla &alidation d’'un modéle de transport
thermique a deux dimensions (suivant le rayonagigle) (Figure 2).
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Dans un deuxiéme temps, la porosité locale a égtir@e par IRM (section 3.5.2.3) au cours de
la fermentation de patons crus surgelés a diffésenitesses de congélation (-20, —30 et —40°C),
stockés pendant différentes durées de stockagd, (8, semaines a —20°C) et décongelés a
différentes vitesses de décongélation (0.25, 30, min’). Pour des conditions de stockage et

de décongélation similaires, les patons surgelé2@ ou —30°C présentaient une expansion
identique et homogéne —tout au moins a I'écheltdsirvation retenue 1x1x10 MiFigure 3).

En revanche, les patons surgelés a —40°C s’exmamisgiobalement moins vite et de maniere

hétérogéne, avec un cceur plus dense que les copetigisériques, ce méme pour des temps de
fermentation prolongés. Or en géométrie cylindrigpar effet concentrique, les vitesses de

congélation sont élevées a coeur. De maniére at@ipar rapport a la littérature, une vitesse-

seuil (1°C.mif") au dela de laquelle I'activité fermentaire édfectée, a été mise en évidence.

@ carte IRM carte simulée carte des @ I Tt
différences (abs) 160 T
40 :
30 min [
® ® ® 2 -
0 |
40 i
40 min |
o o ® |- :
5 &
40
50 min
[ - L 2 —
+ données expérimentales
0 - -- - fonction linéaire
— fonction ajustee

Figure 2. Cartes de fraction de glace (Fig. a, engpur 100g d’'eau totale et en fausses couleurs skar barre
verticale) au cours de la décongélation a 30°C d'upaton de péte crue (forme cylindrique) dont la suiace
inférieure repose sur un filet (Fig. b) (Grenieret al, 2007b).

Les données mesurées par IRM sont comparées a celE@mulées avec un modéle de transfert thermique a
deux dimensions (r,q). Les propriétés de la pate (conductivité et cap@é thermiques) ont été mesurées. Le
coefficient d’échange thermique convectif, k), a été estimé par une mesure de flux, bien qu'ana résolution
spatiale grossiére (Fig. b). Tout en restant dandritervalle défini par ces données expérimentaled)(¢) a été
ajustée manuellement (Fig. b) pour minimiser I'écarentre données expérimentale et simulée.

r -40°C

r -30°C

t=0.5 min t="73.2 min t=117.8 min t=151.2 min t=190.2 min

Figure 3. Cartes de porosité de pates en cours derfnentation : effet de la température de congélatiode la
pate crue (Grenier, 2003). Open Siemens 0.2T, spatho : TE 11ms, TR 300ms, épaisseur de coupe 12 mm,
FOV : 128x128, matrice 12&128, 2 accumulations.
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3.3. Réfrigération, congélation des pains précuits

Contexte du projet en quelques mots...

Cette recherche a été conduite dans le cadre djptpAQS (Aliment Qualité Sécurité) sur I'écaillagles
pains précuits (2001-2002), dirigé par A. Le BaBEPEA, ENITIAA, Nantes). L'écaillage est un des
principaux défauts de qualité des pains précuitgedéis —la crolte se détache du pain sous fornzaités.
Or la congélation, méme en l'absence de stockagjejugée par la pratique industrielle comme ung@eta
indispensable a I'apparition du phénomene d'éagglla

Les objectifs du projet étaient i) de caractérlesrfacteurs process amont influant sur I'appariti®cailles
(ENITIAA), ii) de mieux comprendre les mécanisméaction sous jacents, a I'échelle moléculaire (INRA

a une échelle millimétriqueCemagref. Ce projet a été réalisé sans I'appui de stag@irde doctorant.

Valorisation :

3P: 16-18 3C: 10 1B: 2

Typiquement, le signal IRM d’un pain précuit restmstant au cours du refroidissenieatant

de décroitre rapidement avec la cristallisationl'dau dans la mie (Lucast al, 2005e).
Toutefois, une forte augmentation du signal (20%pa été observée au cours de la phase de
refroidissement dans quelques voxels situés damselaous la crolte supérieure du pain précuit.
Une étude menée en parallele (section 3.5.2.3) reniped’attribuer majoritairement cette
variation du signal IRM a une densification locd&ela mie, résultat d’'une rétraction des pores.

Le plan d’expérience conduit a 'ENITIAA a montrarmilleurs que I'humidité de I'air au cours
du ressuage et, dans une moindre mesure au codssfeementation, était déterminante pour
I'écaillage des pains précuits (Le Batlal, 2005). Les phases de ressuage/congélation nént é
suivies par IRM gque sur deux points extrémes delae d’expérience (écaillage maximal en
conditions seches et minimal en conditions humidég) ainsi été montré que les pains précuits
fabriqués dans des ambiances (fermentation, respuadumidité élevée se déforment plus
amplemerftque ceux fabriqués dans des ambiances a hunéditéte (Luca®t al, 2005e).

Bien que seulement deux conditions opératoires @nétudiées, on a cherché a valider si ces
données pouvaient soutenir une thése plausiblé lEaméformabilité des pores en cours de
refroidissement a I'apparition de I'écaillage. Avage crodte plus faiblement hydratée, et donc
moins déformable, les pains précuits ne pourrasemntre la rétraction de la mie imposée au
refroidissement et le systéme resterait « sousraioig ». Ceci pourrait étre source d'une
fragilisation de la structure, en particulier entreuches de propriété mécanique différente
(mie/crolte), et d'un détachement des structurgserficielles apres choc mécanique au
stockage/transport et/ou aprés choc hydro-therméglee cuisson finale. On a noté par ailleurs
gu’une cinétique de refroidissement rapide augnielataitesse de déformation des pores, ainsi
gue I'amplitude de la déformation.

3.4. Cuisson de pates a pain fermentées

Contexte du projet en quelques mots...

Cette recherche a été menée en partenriat avedI'GRnial (G. Trystram, D. Flick, C. Doursat), ddas
cadre de la thése de doctorat co-encadrée (M. Wadbette thése s’insérait dans un projet natiGhaRE-

5 température du pain supérieure a la températucernigélation de I'eau dans le pain
5 plus forte augmentation du signal IRM
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Canal sur la création et le comportement de sobdieolaires (2002-2005), dirigé par 'INRA de Nesif(G.
Della Valle, UR Biopolymeres Interactions Assemila@BlA). Ce projet mobilisait trois autres équiptes
recherche en plus de ceux sus cités : UMR Scaler(&s de I'aliment et de I'emballage), le laboiratale
Génie Physique et Mécanique des Matériaux (GPM2)EIMS de Physique de Grenoble, le Centre de Mise
en Forme des Matériaux (CEMEF) de I'Ecole des Mihe®aris (Sophia Antipolis). Une dizaine d'indigdsr
(Grands Moulins de Paris, Délices de la Tour, Botg®ic Cain, ...) et deux centres techniques (CRITT-
2ABI, CTCPA) étaient également partenaires du proje

Le travail de M. Wagner a été poursuivi dans lereadu post-doctorat de L. Zhang (bouGemagref
complétée par la région Bretagne). Son objectift é&axplorer plus finement la contrainte exercés [a
croQte sur I'expansion locale.

Valorisation :

8P:1-6,11, 14 4C:1-2,, 4

L’objectif général de cette recherche était de mieemprendre la mise en place destaicture
alvéolaire des produits céréaliers, et en particulier du ,paim cours de cuisson. Plusieurs
approches théoriques de la cuisson ont été proposeec des hypothéses plus ou moins
simplificatrices par rapport a la physique sousiéae (Zanoniet al, 1993; Fanet al, 1999;
Lostie et al, 2002a; Zhanget al, 2005). En revanche la validation d'une ou l'autie ces

« écoles » a été jusqu’ici limitée par la pauvoé données expérimentales disponibles en cours
de cuisson (volume final, perte en eau globale&tijoes thermiques). Ceci s’explique par le fait
gue la pate a pain est une structure fragile,da@int déformable qui n’autorise pas vraiment de
mesures intrusives (au risque de créer un freiex@pansion ou des fuites de gaz), et ne facilite
pas non plus une interruption du processus (panpbes congélation suivie d’une découpe).

En conséquence de quoi, et comme premiere étapgels approches expérimentales ont été
mises en place pour obtenir en dynamique des derinéeles. La priorité a été mise sur des
mesures de porosité (par IRM, voir section 3.5.@a88)e 29), de teneur en eau dans la mie (par
IRM, voir section 3.5.2.5, page 33), et de relaggdg CQ par le pain (Lucast al, 2007c). Ces
données sont venues compléter des mesures plassigties » de température, de perte globale
en eau et de volume total. Une approche quanttatieté privilégiée afin d’assurerfine une
confrontation directe des données expérimentabesiawulations d’'un modéle de connaissance ;
cette option se distinguait de celles adoptéeaijagorésent dans la littérature, aussi bien pour la
mesure de porosité en cours de cuisson —par toptugr&®X (Whitworth & Alava, 1999;
Whitworth & Alava, 2004) que pour le suivi du rejage de C@(Danielset al, 1976; Heet al,
1991).

Dans un_deuxieme temps, un modeéle de cuisson @é&&oppe. De maniére originale par
rapport au modéle de Lostie et al. (2002), applawéas d’'une génoise, il prend en compte (i) le
comportement d’'une phase gazeuse ternaire (ajoGdussu de I'étape de fermentation), (ii) la
force exercée par la crolte de direction opposéexpansion globale, et (iii)) le mécanisme
d’évapo-condensation-diffusion formulé a une pseécttelle de bulles, ceci afin d’étendre son
application au cas de bulles fermées. L'ensemldepdeametres d’entrée ou lois de paramétrage
sont issus de la littérature ou ont été mesurés d@s conditions opératoires de I'étude, a
I'exception des températures de transition desr@#s des films de pate : augmentation de la
viscosité, et rupture du film qui est prise en ctenpu travers d’'une augmentation de la
perméabilité (Wagneet al, 2007c¢). Les évolutions des simulations du modelsont avérées en
bon accord avec celles des données expérimentalgsrd 4 et Figure 5) acquises paure
condition particuliere de cuisson. Une confrontatédo un plus grand nombre de conditions de
cuisson serait nécessaire a l'avenir.
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Figure 4. Comparaison entre données « macroscopigsl® expérimentales et simulées par le modéle de gz0n
(Wagner et al, 2007b) : (a) températurea coeur; (b) perte en eauglobale; (c) hauteur globaledu pain.

(.12 +——egion 1 -proche dela surface inférlieure _ _:_régiun 2_-inféneurg-milieu
0.1 4 I I
0.08 4

= 006
A 004 4
002 1-

]

-002 4

004 : i i i i i

017 ———region 3 -supérieure-milieu ; region 4 proche de la surface superieure
e

008 - | | ' ' | ' '
= 006 4
A 004 4
0.02 4

. £ i i
! e
e sl - S

P

002 1 | , , , , ,
0,04 ’. ; ’. : i ’. ; ;

0 2 4 4] g 100 2 4 & 3 10
t{min) t {min)

Figure 5. Comparaison entre porosité locale simuléet mesurée par IRM pour une température d'air a 12°C
(Wagner et al, 2007b).

A ce stade, I'approche combinée expérimentale/neodadéja fourni des éléments de réflexion
sur I'ensemble des données expérimentales « neswelet les mécanismes associés : transport
d’eau par évapo-condensation-diffusion (Wageteal, 2006; Zhanget al, 2007a), relargage de
CO, (Zhanget al, 2007b) et expansion locale (Wageeml, 2007b; Wagneet al, 2007d). Seul

ce dernier mécanisme est développé a titre illtispar la suite.

A basse température d’air du four (<130°C), la twoést a I'état de « peau » et n’affecte pas
notablement I'expansion locale. En effet, I'arrétlgzxpansion pour les quatre régions coincide a
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peu pres avec celui de I'expansion globale (FighireLes régions s’expansent toutefois de
maniére différentielle : la moitié inférieure, calée sur le paton en début de cuisson (régions
1+2), peut ainsi contribuer jusqu’a 80% de lI'expansdu produit. Ce comportement a été
attribué en premiere approche a la géométrie pdigie retenue pour ce travail
(unidirectionnelle) et a 'accumulation privilégiées gaz en partie inférieure tant que les films
de pate a coeur ne se sont pas rompus (effet «@mouwgh Dans les parties supérieures, en
revanche, les gaz peuvent s'échapper a I'extédearque les films de pate sont rompus, ce qui
réduit le potentiel d’expansion dans ces régioégi¢ins 3 et 4).

A plus haute température d’air (182°C), la croldefermée de maniere précoce et devient vite
épaisse et rigide. La hauteur totale du pain estilstée a t = 6min, alors que I'expansion locale
se poursuit (région 2, Figure 5). Au méme momentggion inférieure-milieu (région 3, Figure
6) n'a pas varié de température (température denloteade pousse a 27°C) et cherchera a
s’expanser a son tour (t>10min, non reporté skidare 5). L’expansion de ces régions se fait au
détriment d’autres régions qui se font comprimex.région comprimée par simulation est celle
qui présente les plus faibles forces de pressionsgueuses (région 3, Figure 5) : les films de
pate y sont encore liquides (peu visqueux) et @géjiellement rompus, communiquant ainsi
avec l'extérieur du produit. Dans le modéle, lesppiétés de la pate (viscosité, rupture) sont
fonction uniquement la température. La région destfiims de péate y sont encore liquides et
déja partiellement rompus se déplace donc progesssint vers le coeur du pain. Lorsque
I'expansion globale est stoppée de plus en plubviment (par imposition d’'un obstacle de plus
en plus haut par rapport a la hauteur initiale dtop), on a montré par IRM que la région
comprimée se déplacait de maniere cohérente asesintmilations (Wagnest al, 2007b; Zhang

et al, 2007b). On n’a pas cherché a ajuster plus finénesn parametres du modele pour
diminuer les écarts entre les cinétiques d'expansicale expérimentale et simulée dans la
mesure ou le caractére élastique de la pate esjuaanet doit &tre ajouté au modele.

110 -
100 -

0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20
temps de cuisson (min)

Figure 6. Suivi par IRM de la porosité locale pourune cuisson pour une température d’air a 130°C (Wager
et al, 2007d).
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3.5. Mise au point de méthodes de mesure

3.5.1 Modeles de connaissance comme outils daide a la conception
expérimentale

Contexte du projet en quelques mots...
Les valeurs de coefficient de diffusion de I'eapaeées dans la littérature couvrent une large gare
peuvent différer d’'un facteur 100 a 1000 pour urmaéoroduit et des conditions expérimentales proches
(Sablaniet al, 2000), ce qui est généralement attribué a laaldité structurale des produits alimentaires.
Bien que plus rarement discuté, ceci est lié aassne représentation théorique trés simplificatdeela
multiplicité des mécanismes en jeu (diffusion pwfusion a co- ou contre courant, rétractionfuifon ou
convection vapeur, etc.). Par ailleurs, la méthaiilesée pour identifier le coefficient de diffusigeut elle-
méme induire une erreur. La méthode classiquentdisée ajuste le coefficient de diffusion sur s@ie de
profils de concentration en eau pris a différenstants de traitement. Elle est particulieremensiée aux
conditions a l'interface. Or la concentration atérface reste difficile d’accés et sujette a atreu
L'objectif était d’estimer I'erreur (systématiqueaéatoire) générée par une méthode donnéertification
du coefficient de diffusiofprojet du méme nom efigure ) et d’optimiser les conditions expérimentales
(résolution spatiale, résolution temporelle, intede sur la concentration) pour minimiser cetteer. Cette
recherche a été menée de maniére discontinue;@gmn de plusieurs rencontres avec P. BohuonAB)R

Valorisation :

2P: 10,19 oC

La démarche adoptée a ce stade est purement numeériq

Un jeuvirtuel de données de concentration est généré. Les sateexactes » de concentration

sont produites par un modéle de connaissance @oritan ou plusieurs mécanismes de transport

et un choix de valeurs numérigues pour le(s) cuefit(s) de transport. La qualité de ce jeu de
données peut étre ensuite dégradée. Seuls quelyodts de concentration (résolution
temporelle) et quelques points par profil (résolutspatiale) sont sélectionnés ; un bruit aléatoire
d’amplitude variable, peut étre rajouté sur lesrcias.

La méthode d’identification du coefficient de trpog couvre a la fois :

- le choix d’'un mécanisme de transport : il @gtriori identique a celui qui a servi a générer le
jeu virtuel de données mais il pourrait aussi éiferent, conformément aux pratiqgues en
cours en GPA

- les variables servant a I'optimisation et leurshodes de calcul : concentration vs. temps ou
flux vs. gradient de concentration (Figure 7),

- la procédure d’optimisation elle-méme.

Le coefficient de transport identifié peut étre pam® en moyenne a celui qui a servi a la

génération du jeu de données (erreur systémati§om).incertitude-type peut aussi étre estimée

(erreur aléatoire). A l'issue de cette démarche, peuit imaginer construire une stratégie

expérimentale (résolution temporelle, spatiale, n@rde répétitions des points) et une stratégie

d’identification minimisant ces erreurs.

Cette démarche a été appliquée pour un mécanisfissiainnel pur (sans changement de

volume), a diffusivité constante ou variable avecdncentration (Lucast al, 2005a; Bohuoret

al., 2007). Le méme mécanisme de transport que calua gervi a produire le jeu de données

virtuel a été retenu a I'étape d’identification.sLfux ont été comparés localement aux gradients
de concentration de maniere a s’affranchir de lanassance des conditions aux limites

(stratégieb décrite en Figure 7), puis le coefficient de difn a été optimisé par une méthode
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des moindres carrés en appliquant un modele lméattendu pour un transport de type diffusif

pur (Figure 8).

Dans le cas d'un coefficient de diffusion variabieec la concentration et pour une incertitude-

type de 5% sur les données expérimentales, I'egénérée sur le coefficient de diffusion par la

meéthode d’identification est égale ou inférieureliacertitude associée aux données de

concentration si le nombre de profils est supérged et le nombre de points par profil supérieur
a 40 (Bohuon & Lucas, 2007). Ce type de résultatl rgrohibitif tout recours a des techniques

conventionnelles d’échantillonnage le long du prafirés interruption du process a différents

temps de traitement et souligne un besoin de dgpeloent de techniques non invasives, de
bonne résolution spatiale. Ces travaux nous orgi ansené a réfléchir en amont sur une méthode
de répartition temporelle non uniforme des prafiés concentration, et préférentiellement basée
sur une répartition uniforme en fonction de la @nration moyenne dans le produit (Bohuon &

Lucas, 2007).

L’application de cette démarche a la méthode dtifleation couramment utilisée dans la
littérature (stratégie décrite en Figure 8) est en cours. A plus longiégron peut également
envisager quantifier I'erreur générée par I'apgiara d’'un modele simplifié (transport diffusif
pur) sur des données générées par une combinagésorécanismes de transport (diffusion avec
rétraction de la matrice, diffusion et convecti@m pxemple).

stratégie (a) stratégie (b)
proprigtes de
transport :’ s
0 i
Cint T Cay y— Pen’ VC e DT
- -~

it ‘ loi de transpott
phénoménclogigque l
aux limites . :
force motrice ‘ loi de transport équatloni_de
i hénomenologique] conservatlon
initiales j
PR g —

| quations de conservat1on| propriétés de
transport

Squations différentielles

dotinées simulées

Ve (z B £ e, Jz hter

vatiahle procédé entrde

feed-hack

érjuation

#ouation constitutie

Figure 7. Deux méthodes d’'identification des propgtés de transport (coefficient de diffusion). La satégie (a)
est couramment utilisée dans la littérature ; la satégie (b) a été retenue pour nos travaux (Lucas &ohuon,
2005a).
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Figure 8. Représentation des flux massiques en fdian des gradients de concentration. A gauche : cabun
coefficient de diffusion constant ; calculs réalisa partir de 10 profils de concentration contenanthacun 10
valeurs de concentration connue sans incertitude (Icas & Bohuon, 2005a). A droite : cas d’'un coeffient de

diffusion variable avec la concentrationC : D =D, (1— a E) aveca = 0.9 calculs réalisés a partir de 50

profils de concentration contenant chacun 50 valegrde concentration connue avec une incertitude-typege
5% (Bohuon & Lucas, 2007).

3.5.2 Méthodes IRM et RMN, quantitatives ou semi-qu  antitatives

3.5.2.1 Fraction de glace

Contexte du projet en quelques mots...
Cette recherche, menée en interne, avait pour titopeinicipal de caractériser la relation entre pesamétres
de relaxation RMN (7, T,) et la quantité de glace. Elle a été initiée awee stagiaire (IUP Chimie Biologie
de Nantes) sur un produit simple (eau + saccharga®téine) et les premiers résultats ont donné di@ine
premiére publication (Lucast al, 2004b). Cette recherche a ensuite été déclinéedes produits de
complexité croissante, et surtout présentant uniélme phase solide (lactose, matiére grasse odoani
laits reconstitués (thése d’A. Le Déan), mixes olame glacée (projet « cremes glacées », en codtbor
avec la société Degussa), pates a pain (theseGieier).
Les phases liquide et solide ont pu étre distinguge relaxation longitudinale {JTy compris pour des
produits de composition complexe (Lucesal, 2005c; Lucaset al, 2005f). La mesure par RMN de la
quantité de glace développée sur des solutionsuagaea été adaptée avec succeés a la pate a paim Ce
permis le développement d’'une méthode IRM de medarka quantité de glace dans la pate a pain, gjui e
détaillé ci—apres.

Valorisatior :

6P: 7, 15, 20-23 3C: , 15

Plusieurs travaux ont suivi par IRM la congélat{on la décongélation) de produits alimentaires
(Gamble, 1994; Reidt al, 1995; Kerret al, 1996; Kerret al, 1998; Leeet al, 2002). En vue
d’interpréter les signaux IRM, la majorité de cemvaux a fait I'hypothese qu’il existait une
relation directe entre le signal IRM mesuré etéetion d’eau non congelée. En toute rigueur, la

" Les articles déja cités dans les sections 3.2 adht rappelés en gris.
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cryo-concentration et I'abaissement de températierda phase liquide restante peuvent aussi
contribuer aux variations du signal IRM, mais castéurs sont rarement pris en compte. Aucune
démarche de conversion du signal IRM en fractiogldee n’a aussi été entreprise, a I'exception
des travaux de Reid et ses collaborateurs. Cesedetnavaux n’'ont cependant été validés que
sur un critere macroscopique i.e. par une corcglagintre I'énergie globale retirée au produit
mesurée par calorimétrie et I'atténuation globaileignal IRM, ce a trois stades de congélation.
Dans un premier temps, on a montré qu’il existaé telation linéaire entre la fraction de glace et
le signal IRM d’'une pate a pain dans la gamme dgéeature [-10.8, -2.1°C] (Lucest al,
2005b). Pour ce faire, dans des conditions d'deyalthermodynamique (en décongélation), la
guantité de glace mesurée par RMN a été compaera@érature égale au signal obtenu en IRM.
Dans un deuxieme temps, une analyse plus compé&ta delaxation RMN a montré que la
diminution du nombre de protons dans la phased&diune part, et la diminution des temps de
relaxation de cette phase avec la températureceydaconcentration d’autre part, contribuaient a
part égale aux variations du signal IRM (Lueasl, 2005b). Dans le cas de la pate a pain, et de
maniere probablement trés spécifique, les deuxtsefe combinent pour donner une relation
linéaire entre quantité de glace et signal IRM.igrne signal IRM n’était plus détectable alors
gue la fraction d’eau non congelée est encore élévd3% a -10.8°C). La prédominance de
I'effet temps de relaxation sur le seuil de détatt pu étre confirmée et appuyée d’'une analyse
guantitative.

3.5.2.2 Température

Contexte du projet en quelques mots...

Cette recherche a été conduite dans le cadre dojetpnterne au TR IRMFood, avec I'appui d'un post
doctorant. Sur la base d’'une analyse bibliographides applications médicales existantes, StephamaGit

a mis en place la méthode de mesure, développbBaless du dispositif expérimental et du protocole de
traitement des images. Les travaux de recherchétérgoursuivis aprés son départ, avec l'autontatisdes
traitements d'images de phase, le développementishositif et I'acquisition des données expérimksta
pour la validation de la méthode.

Valorisation :

1P: 24 1C

Si de nombreux travaux d’application en majoritédiogle ont été dédiés au développement de
méthodes de mesure IRM de la température sur dagemns haut champ, il en existe peu pour
des imageurs bas champ (<1 T) comme celui donéspe le TR IRMFood (Grimaukt al,
2004). La principale difficulté pour adapter la hwe existante basée sur le déplacement
chimique —la plus répandue, était de prendre enptona dérive spatio-temporelle du champ
magnétique de I'imageur bas champ. Ceci est d’aydais crucial que les transferts thermiques
au sein d’aliments peuvent générer des gradienttenhpérature étendus sur une durée de
plusieurs dizaines de minutes. Cette contraintgaitgas été jusqu’a présent limitante pour les
applications médicales : la thermo-ablation de wnwes’applique sur des courtes durées et
impliquent des gradients de température localisés.

De Poorteret al. avaient proposé I'utilisation de références |l@egds a température connue pour
modéliser linéairement cette dérive sur un imadewt champ (De Poortet al, 1995). Cette
idée a été adaptée pour un imageur bas champ eélisaod de maniére non linéaire_et en trois
dimensions la dérive du champ magnétique. La relksst du modéle a été validée
expérimentalement en portant a méme températusget’d’étude et I'objet de référence remplis
de gel laitier. La mesure est stable 2°C en moyenne sur une durée de 5h. L'effet gm4ition
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de I'objet de référence et de I'objet d’étude goport aux déformations spatiales a aussi été mis
en évidence au terme de ce travail, mais resteidispr.

3.5.2.3 Porosité

Contexte du projet en quelques mots...

Ces méthodes ont été développées pour étudierda em place de la structure alvéolaire aux diftéen
étapes de panification (fermentation, cuisson,igéfation). Elles font partie intégrante des travale
doctorat d’Alexandre Grenier (section 3.2, page €f9e Muriel Wagner (section 3.4, page 21) et ijep
AQS Ecaillage du pain précuit surgelé (section Bagje 21).

Valorisation :

3P: 4, 17,

Porosité en cours de fermentation de pate a pain
La méthode utilisée repose sur le principe qu@aasne contribuent pas au signal IRM :

NG; (t)
iit)=1-11-¢10 1.
& (t) [ gl()]NG(O) 1)
ol NG (t) est le niveau de gris moyen dans le vaxel'instant t ete; (t), sa porosité (fim® de

pate) au méme instant. Ceci suppose aussi qudabatien de la phase contenant des protons
liquides (la pate) n’'est pas modifiée au cours dacgssus de fermentation (température
constante, aucune modification de composition,uepa eau comprise). Ceci néglige également
les artefacts de susceptibilité magnétique auxfades gaz/pate : en leur présence, la bulle peut
apparaitre plus grosse ou la porosité plus élevée.

Sous ces conditions, le signal contenu dans chaoxed diminue au cours de la fermentation,
proportionnellement a la quantité de gaz qu'il aamt Ce signal peut aussi différer spatialement
si le paton se développe de maniére hétérogengdgaytllustration, voir Figure 3, page 20 et
Figure 33, page 68).

Des mesures RMN ont permis de montrer la constdacggnal de la pate et de négliger I'effet
des transformations enzymatiques de la pate swgldaation des protons d’eau (Grenedral,
2003a). Ensuite, dans des conditions de transfeeisniques et de déshydratation limités, la
porosité moyenne calculée a partir du signal IRMu& sur un imageur bas champ a été
confrontée a celle estimée a partir de mesure vertionnelle » de volume. On a ainsi pu
montrer que les effets de susceptibilité magnétitaent faibles pour des séquences d’écho de
gradients a TE courts (<4 ms) (Grengral, 2003b). Enfin, une méthode pour corriger le digna
de la pate de I'effet température (cas d’'un rédeaudnt entre la température en sortie de pétrin
et la température d’ambiance de fermentation) aééloppée sur la base d’'une pondération T
du signal —rapport du signal de deux images acguasec la méme séquence a deux TR de
maniéere a s’affranchir de 'effet porosité (Gren2003).

Porosité en cours de cuisson de pate a pain

Par rapport au cas de la fermentation, les factaffiestant la relaxation de la pate en cours de
cuisson sont plus nombreux : température, teneeaanstructure moléculaire de I'amidon et des
protéines qui évolue suite au traitement hydrortigue local. Une stratégie était d’analyser la
contribution de chacun des facteurs avec I'objedtigoler in fine celle de la porosité (voir
section suivante a ce sujet) mais une toute atrategie expérimentale s’affranchissant du signal
de la pate/mie lui a été préféree.

La méthode est basée sur I'existence dans la p@nade « points » remarquables par leur
hypersignal. Une interface entre la substance durtgypersignal et la pate/mie était nécessaire
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a la fois pour éviter toute interaction (chimiquie) la substance avec la pate/mie et pour garantir
l'intégrité du « point » tout au long du procesdescuisson. Cette interface devait également étre
thermorésistante, et si possible, jusqu'a 102°@\ptature d’ébullition de I'eau dans la mie.
Parmi des produits disponibles dans le commercéhdide de paraffine encapsulées par de la
gélatine réticulée (résistance jusqu’a 120°C) détrétenues. Une autre étape cruciale était la
mise en place des microcapsules dans la pateatté facilitée par le choix d’'une pate liquide
(759/100g de farine ou 499/100g de pate b.h.) quiait étre laminée en plusieurs rubans de
pate entre lesquels cing lignes de microcapsussrétpositionnées.

Tant que I'expansion est unidirectionnelle, la aaon temporelle de la hauteur entre deux lignes
de « points » (Figure 9), notéia‘/(t), a permis d’estimer la variation de porosité dedache

délimitée par ces deux ligneAZ(t), connaissant sa porosité en fin de fermentag@) :

Af(t) — [Ay(t)—Ay(O)] 2.)
1-2(0)  ay(t) '
Méme si ces données péchent par leur faible régolgpatiale (lignes de microcapsules espacées
tous les 10 a 20mm), elles présentent une gracbesse en I'absence totale de données locales
sur I'expansion en cours de cuisson. On a ainsianigvidence que I'expansion en cours de
cuisson n’était ni uniforme, ni monotone (voir $ect3.4, page 21). Ces données ont été
confrontées avec un modele 1D de cuisson. L'étapruste serait de développer une méthode en
deux dimensions.

Figure 9. Mesure dynamique de déformations localesn cours de cuisson par suivi en IRM de trajectoire de
marqueurs inertes (Wagneret al, 2007d) : images IRM avant et en cours de cuiss¢ny = 5 min, t, = 10min30)
et trajectoire en fausses couleurs de trois micropaules. La variation de hauteur entre deux couchede
microcapsules (Eg. 2) est reportée sur chaque imag®ur la couche inférieure basse, sachant qu’en piigue
elle est moyennée pour trois microcapsules centrale

Porosité en cours de refroidissement-congélatiopalas précuits

Le signal IRM des pains précuits en cours de rdifssement peut augmenter de 25 a 30% (Lucas
et al, 2005e). Les facteurs d’'influence sont les mémes cgux précédemment cités pour la
cuisson : température ; structure moléculaire avicipalement la gélification de la mie ; teneur
en eau avec une réorganisation du gradient hydrsge de la pré-cuisson et une possible
condensation de vapeur d'eau a lintérieur desebuliu refroidissement; et une rétraction
possible de la matrice poreuse. Dans un premigodeane étude de la variation du signal d’'une
pate_sans bulle avec la température a montré gtfetlde la température et du changement de
structure moléculaire était faible, inférieur a @ la variation totale (Lucast al, 2005d). Ce
constat a permis de ramener le nombre de sourcesrddion a deux : la teneur en eau et la
porosité. Une analyse quantitative sommaire a miévdence la trés forte sensibilité du signal
IRM aux variations de porosité (Lucas al, 2005d). Au vue de cette analyse, les variatians d
signal observées par IRM sur des pains précuitsoars de refroidissement ont été interprétées
en termes de rétraction de la mie et 'émissiomédeanismes hypothétiques liant la rétraction de
la mie et I'écaillage de la crolte (voir sectio,Jage 21).
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3.5.2.4 Suivi des modifications de structure moléculaire en cours de traitement
thermique

Contexte du projet en quelques mots...
Cette recherche appliquée a la coagulation du llaeaf (« cuisson blanc d’ceuf » en Figure 1) acétéuite
dans le cadre d'un projet interne au TR IRMFoodcakappui d'une stagiaire de 'ENSGTI de Pau plaur
partie IRM.
Dans les méthodes précédemment présentées, ltdfea modification de la structure moléculaire a pu
(avantageusement) étre négligé devant celui d'tme dacteur qu’on souhaitait étudier, comme la pitéopar
exemple. Néanmoins, c’est la modification de laicttire moléculaire que I'on peut vouloir suivre slan
certains cas. La sensibilité de la relaxation RM@$ ¢gbrotons de I'eau aux changements de structure de
macromolécules environnantes est bien connue tét atiésée pour suivre des processus de géliicatiu de
dénaturation chimique suite a une modification dacentration ionique (Potteat al, 1994; Evanset al,
2005). A ma connaissance, aucune démarche detéarsarété appliquée en cours d'un traitement tigpren
Dans I'ensemble des méthodes de mesure IRM pré&seite ce travail est aussi la premiere tentatiee
« découplage » entre deux sources de variatioigdaldRM.

Valorisation :
oP 1C: 12

L’évolution avec la températur®)(des temps de relaxation transversalg élété caractérisée en
RMN pour des cinétiques de montée en températuresleiia plateau de température (Figure
10). Les variations observées sont le résultat aoéndlu changement de structure des protéines et
de 'augmentation de température, suivant une’Airdenius :

Ln(T;)=

+cst 3.
6 3)

Une analyse plus fine des résultats a montré quietaps de relaxation transversale ne suivaient
cette loi d’Arrhenius que pour une plage de tempéea basses (< 40°C), et une plage de
température élevées (> 80°C), autrement dit urelés protéines dénaturées (Montejahal,
1984). Les énergies d’activation étaient tres pesghour ces deux plages (Luedsal, 2001b).

En supposant que I'énergie d’activation restaitstamnte au cours du processus, une correction de
I'effet direct de la température a été proposée pour en dédupart de variation du signal liée
uniqguement a la modification de la structurale piegéines, notéd, iyt -

T
T2struet = —¢ - (4.

e RO

Celle-ci a été comparée avec un trés bon accoel@lution avec la température de la fraction
protéigue soluble (Figure 11) (Lucasal, 2001b).

Les temps de relaxation transversale ont aussnégairés palRM dans un parallépipede rempli
de blanc d’ceuf et chauffé en face supérieure (Eig@). La température a été mesurée dans ces
mémes conditions en cing positions le long de taation du transport thermique (Figure 12).
Pour ces positions, on a ainsi pu représenter, @puour les résultats RMN, I'évolution avec la
température des temps de relaxation mesurées eamityme par IRM (Figure 11). Cette
évolution difféere de celle obtenue en conditionsgstatiques (RMN). Bien que ces résultats
soient préliminaires et méritent d’étre confirmdgspavant, ils laissent suggérer qu’on pourrait
suivre avec cette technique un retard au changedestructure moléculaire des protéines de
blanc d’ceuf.
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en conditions quasi-statique (RMN) ®) et en . _ Tastruct = T2 struct(80°C) (O) calculés a
dynamique (IRM) (&) (Lucas et al, 2001b). Les TZStrUCt_T2struct(sooc)_TZStruct(SOOC)

résultats RMN sont la moyenne de trois répétitionst
I'écart-type associé. L'évolution du T en IRM en
fonction de la température est obtenue a partir des
pixels des cartographies (Figure 12). Les écart-tgs
représentent I'incertitude de positionnement du
thermocouple (les valeurs de deux a trois pixels on
ainsi pu étre moyennées).

partir des mesures RMN (voir texte pour plus de
détails sur le calcul) et de la fraction de protéias
solubles @) (Hsienet al, 1992).

t=0min t= 18 min

température (°C)

température (°C)
15 35 29 T3

15 35 55 75 480

position (mm)
oo =

t=70 min t= 109 min

température ("C)

température (*C)
15 35 29 73 480 1

35 55 75 Ll

position (mm)

5
| 4
]
]
]
N
[ =

Figure 12. Evolution de la température et du tempsle relaxation transversale () mesurés par IRM au cours
de la coagulation thermique du blanc d’'ceuf (pH 9.288% d’eau, préalablement dégazé, température indie
17°C) et dont la surface supérieure est en contaatec un échangeur (eau dopée a 85°C) (Lucasal, 2001b).
La position dans le produit peut étre repérée a I'mle d’'un axe situé a gauche de I'image.

Le T, est représenté en fausses couleurs, sa gamme deat@mn en ms est rapportée sur la réglette a droé de
chaque image. Les mesures ont été réalisées avec @pen Siemens, 0.2T, et une séquence multi-écho4 2
échos, FOV 140mm, matrice 128128, TE 17-408ms, TR 2000ms, épaisseur de coupe 4n3raccumulations.
L’'ajustement mono exponentiel du signal a été apmué. Le profil de température, établi a partir de dnq
thermocouples positionnés dans le produit (perpendulairement au flux thermique), est superposé a la
cartographie en T,. Les valeurs correspondantes peuvent étre lues siliaxe horizontal situé en haut de
l'image.
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3.5.2.5 Teneur en eau

Teneur en eau par RMN. Application a la réhydratatie céréales pour petit déjeuner

Contexte du projet en quelques mots...
Une part importante des produits avant incorpomatians des plats cuisinés est conservée a I'étabsea humidité
intermédiaire : poudres de lait et d’'ceuf et leugsiwes, flocons de pomme de terre, farines, céséetidégumes secs,
morceaux de fruits... De ce fait, la maitrise d@é&ration de réhydratation se place de plus enaalusveau industriel. En
fonction des besoins, les caractéristiques findleproduit peuvent varier ; on peut recherchee inhintien de l'intégrité
du produit ou au contraire une dissolution compl@t&€homogénéité de la phase réhydratée et atiqudier I'absence de
« mottage » ou la persistance de morceaux « duss au contraire I'hétérogénéité avec la persigtation croustillant
(céréales pour petit déjeuner, chapelure, croltoeses biscuitieres dans les barres chocolatégftesux multicouches,
etc.) ; et iii) le contr6le de la structure et dedxture du produit réhydraté qui peuvent étretflantes en fonction des lots
de production. Face a ces enjeux technologiquebionovation en matiére de produit, et contrairetreefiopération de
séchage, qui a bénéficié d’avancées importantésaers de nombreux travaux de recherche, I'oprate réhydratation
est, elle, encore faiblement maitrisée et sa pratigdustrielle reste empirique.
Une méthode RMN de suivi en dynamique de la réhigtdoa de la poudre de lait avait déja été dévetepgu sein du TR
IRMFood (Davenekt al, 1997a; Davenett al, 1997b; Daveneét al, 1999). L'objectif ici était d’adapter la méthode
des objets de plus grosse taille. Cette recherchté anenée avec I'appui de deux stagiaires. LeSalgfs pour petit
déjeuner ont été retenues pour cette étude. Lalrétagion est aussi un des rares procédés dohelléale mise en ceuvre
soit compatible avec celle d’'une antenne d’'un speitre RMN.

Valorisation :

2P :9,13 1C:7

La quantité de signal obtenue est directement ptigpoelle a la quantité de protons présents
dans le produit réhydraté. La contribution des gmetnon aqueux (matiére séche hydratée) au
signal « liquide » est tres souvent négligée damstriavaux sur la réhydratation ; une premiere
amélioration de la méthode a donc consisté a évaluelynamique la contribution des protons
non aqueux des céréales pour petit déjeuner (Lecas, 2007a). Ceci nous a amené a nous
intéresser au processus d’hydratation des molé@éasmux en cours).

Réaliser des mesures en dynamique en vue d’undifigation précise de I'eau présente dans le
produit a réhydrater requiert une parfaite distorctle la (ou les) composante(s) de relaxation du
milieu d'immersion de celle(s) du produit en codesréhydratation. Pour cette raison, un milieu
de réhydratation constitué uniguement d’eau a énu pour cette étude. L'ajout de solutés
(saccharides) ou de molécules en suspension (pesdér la solution d'immersion peut constituer
un cas moins favorable. On peut y remédier en stil@ réhydratation du produit aprés
séparation (Cornilloret al, 2000) —ce qui 6te quand méme un grand intéré&t technique.

Enfin, les cinétiques d’absorption d’eau obtenupsudir des données RMN ont été comparées a
celles obtenues a partir de techniques traditidemelséparation des phases en contact, pesée et
séchage a I'étuve pour détermination de la maséohe (Luca®t al, 2007b) ; cette étape est
tres souvent (pour ne pas dire toujours) négligées da validation de la méthode.

Teneur en eau par IRM. Application sur une patei& jgn cours de cuisson

Contexte du projet en quelques mots...

Ce développement de méthode fait partie intégranteprojet Canal-salve (section 3.4). L'objectif ek relier un
paramétre IRM & la teneur en eau dans un casyod guatre grandeurs d'influence : températureedeen eau, porosité,
structure moléculaire. Il se place dans la continde la méthode de correction de I'effet tempéeapour le calcul de la
porosité en cours de fermentation (deux grandeurBugnce, section 3.5.2.3). |l fait aussi échbahalyse des sources de
variation du signal lors du refroidissement de pprécuit (section 3.5.2.3). Celle-ci a abouti & umérarchisation
quantitative de I'influence de chaque grandeur reaiss courbe d'étalonnage reliant le signal IRMh@ die ces grandeurs
de maniére privilégiée. L'objectif est ambitieuxriestgué, ce qui explique en partie que ce travaibddveloppement soit
toujours en cours et que les résultats soient ptése@vec encore beaucoup de réserve.

Valorisation :

aucune pour le moment
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La méthode repose sur I'acquisition de deux imagésmps d’échos différents (spin-echo). Le
rapport de ces deux signaux est indépendant dertesigé et ne dépend que de la température, de
la teneur en eau et de la structure moléculairdadpate. Ceci suppose ainsi que le temps
d’acquisition de ces deux échos soit court devamblution de la porosité en cours de cuisson.
Une séquence double écho permettant I'acquisitianedligne de I'espace k alternativement
pour chaque écho a été développée a cet effet. maye I'’hypothese supplémentaire que la
température et la teneur en eau locales détermiféat structural vu par RMN, et que la
température est mesurée par ailleurs, on peut dkmtgire la teneur en eau (Figure 13). On a
vérifié que le signal RMN n’était pas affecté paistoire thermique de la pate (en conditions
quasi-statiques, avec stabilisation sur paliedesacinétiques de 1 a 4°C/min) (Wagner, 2005).

En pratique, I'évolution du rapport de niveau dis M avec la température et la teneur en eau
est établie sur pate sans bulle, ceci afin de mieuntroler la teneur en eau dans la phase liquide
et d’éviter la vaporisation d’'une fraction dans \ptease gazeuse occluse. Quelle que soit sa
porosité, le signal de la pate dans un voxel da paicours de cuisson doit suivre cette méme
évolution qui constitue alors un abaque ou modéle :

NG,
w=aT +BT 5.
UL (5)
Cette méthode est en cours de validation sur deséds en séchage (absence de porosité) et en
cuisson de pate a pain.
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Figure 13. Diagramme simplifié de la méthode de maee indirecte de la teneur en eau par IRM (Wagner,
2005). Le calcul n'est pas appliqgué dans la régiosupérieure ou la température n’'a pas pu étre caraérisée
(coloré en gris) et pour les teneurs en eau dépassacelles utilisées pour la construction de I'abacge

w=dTHZ

+b[T} (coloré en violet).
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4 Gestion d’'une activité de recherche

4.1. Gestion de projet : du montage a la valorisati  on

J'entends par gestion par projet, 'accomplissentéobjectifs dans un laps de temps donné
(délai) et avec une équipe projet donnée. Une éqgpipjet au sein du TR IRMFood réunit
'ensemble des compétences scientifiques et teabriqécessaires a la réalisation du projet —ou
d'un sous-objectif du projet de plus grande enwverglie cas échéant, elle inclut aussi du
personnel temporaire : doctorants, post doctorenttagiaires. Cette gestion est appliquée aux
projets contractuels ou non (projets internes d\ag@pui de stagiaire(s), thése de doctorat sans
partenaire industriel). Elle a évidemment été fiaal par une gestion annuelle des ressources
humaines a I'échelle du TR IRMFood, et une géngamtibn de la gestion par projet au sein de
I'équipe.

Mon r6le dans les projets présentés dans ce mér(leigere 1) a été a la fois celui d’'une
personne-ressource (scientifique en GPA et dépelopnt de méthodes de mesure) et celui de
chef de projét J’'ai commencé par gérer des projets de petite,taiternes a I'équipe (solutions
agueuses, réhydratation de céreales, cuisson dic laeuf) et mobilisant principalement
Francois Mariette, un technicien et un stagiait@. grogressivement géré des projets de courte
durée (3-6mois) en collaboration avec des indust(société PANAVI, projet « creme glacée »
avec la societé Degussa), puis les travaux de rewhéncombant au Cemagref dans des projets
nationaux (AQS Précuit, Canal-Salve) et europé@EREP EU-freshbake *6PCRD). Ces
derniers projets ont mobilisé une équipe plus large Davenel (DR, développement de
séquences IRM et de méthodes de mesure), G. Col{véraitement d’images), un technicien
pour la mise en place des dispositifs expérimentdua fabrication des produits, et un assistant
ingénieur pour la réalisation et le traitement mhesures IRM.

La responsabilité de chef de projet m'a amené ardgé&nsemble des taches administratives
inhérentes a la vie d’'un projet : i) la constructidu programme de travail incluant objectifs,
méthodes et planning prévisionnel ; ii) la négacratiu contrat ; iii) la recherche de financement
et le recrutement de doctorants et post-doctoramsla bonne conduite du projet (planning et
objectifs) ; v) les rendus de résultats y comp@iggdaction du rapport final.

4.2. Démarche Qualité en Recherche

A l'origine, la tracabilité des données et desadiest au fait de la production scientifique. La
publication scientifique trace ainsi les différentétapes du travail de recherche, I'objectif
initialement poursuivi et le contexte dans leqlislinscrit, les matériels et méthodes utilisés, le
résultats obtenus et leur discussion séparée.e@ptigue, en partie au moins, la réaction souvent
épidermique des chercheurs a toute approche @igiitie : ils sont convaincus que c’est la base
de leur travail et gu’ils n'ont besoin pas de méw développées pour des activités techniques
ou économiques.

Il est vrai qu’a l'origine, aussi bien les donnéekevées a la main au laboratoire que I'analyse et
les conclusions tirées étaient consignées pardani le fameux cahier de laboratoire. Partant du
résultat énoncé dans une publication ou d’'une csi@wh sur un mécanisme, on était capable de
remonter, bien que de maniere fragmentée, aux @snbiites et a 'ensemble des étapes de

8 & I'exception de la thése d’Anne Le Déan qui gi#ittée par F. Mariette co@emagref
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réflexion qui avaient servi a élaborer la conclodimale. Cette entreprise n’est plus aussi simple
aujourd’hui, du fait de : i) la diversité des doaaéroduites et des outils informatiques pour les
traiter ; ii) la grande liberté de création de arescence informatique pour le stockage de ces
données ; iii) la multiplicité des acteurs, y commpa participation de personnel temporaire.

Dans ce contexte, et avec le souci permanent diareélmes méthodes de travail, jai
activement participé a la mise en place au seinRIlIRMFood :

= d’'un suivi documentaire systématique, en amontgdaenet en aval de I'expérimentation.

En amont, un document électronique (fiche-projétaile les objectifs du travail a réaliser, le
protocole expérimental, le planning du travail tdahe de chacun, ainsi que le traitement des
données aprés acquisition et une date de réeuniamapalyser ensemble les résultats.

Le cahier de laboratoire contribue également a wei slocumentaire et faisait partie des
pratiqgues du TR IRMFood.

En aval, un document électronique (rapports d'a®glyretrace les enchainements logico-
déductifs réalisés a partir des données. Ce doducoenprend é€galement des liens hypertexte
vers le répertoire ou sont stockées les donnééescitu les figures insérées dans le texte. Sa
rédaction est un moment privilégié pour veérifieedwbjectif initial est bien atteint (et éviter au
moment de la rédaction d’'une publication de réaliga’'une série d’expérimentations est
manquante !) et pour préparer la poursuite de If@eaou des expérimentations le cas échéant. Il
peut également consigner un niveau de détails filugu’on ne pourrait le trouver dans une
publication et assure donc une fonction mémoiralfgde a la publication.

= une conception de l'architecture informatique aéagt la structure des données et du projet.
L’ensemble des données d’'un méme projet est stahe un unique répertoire portant le nom du
projet. Le projet est décomposé en difféerents difgede recherche, eux-mémes décomposeés en
une succession d’actions, de courte durée. A chaqgtien sont associés une fiche-projet, une
série de mesures et un rapport d’analyse. L’arlberes informatique du projet est calquée sur
ce découpage. Objectif et action recoivent unukiitondensé, mais le plus explicite possible, de
maniere a faciliter la lecture de I'arborescences @ratiques accroissent la capitalisation des
résultats, qui est souvent mise en défaut dés cuewsonnel temporaire travaille sur le projet, et
de maniere générale des que plusieurs personné&sbaent au projet. Cette démarche agit en
synergie avec la gestion de projet. Elle faciligehtification des taches et donc leur organisatio
dans le temps (planification). Il est égalementrapps a ce stade d’envisager les risques
encourus et d'aborder, a téte reposée, les alteesatventuelles au découpage choisi.

En tant que chef de projet, j’ai appliqué ces médsoet veillé a ce qu’elles soient appliquées aux
différentes étapes du processus de recherche. [atique au quotidien m’a permis de proposer
des améliorations et d’alimenter une réflexion pexsive sur le sujet. En plus d’accroitre la
sécurité des données et des conclusions dédugsspratiques et outils favorisent I'animation
d’équipe et permettent un gain d’efficacité dangréevail ; ce sont autant d’atouts qui m’ont
motivée quotidiennement a leur utilisation. Cesutoents, rédigés en commun, ou rédigé par un
des membres de I'équipe-projet, puis validé par daefres, servent de creuset au partage
d’expériences et de points de vue. Ceci apporteréglie plus-value a la construction et permet
d’éviter par anticipation les écueils les plus éwits. Ces documents participent également a la
mémoire du projet : ils facilitent la reproductidls, rappellent une hypothése sous jacente ou les
raisons d’'un choix... Anticiper, puis synthétisertdavail dans des documents écrits, tracer les
liens entre fichiers et données, etc. sont ceréssadtions consommatrices en temps, mais qui
sont largement compenseées par tous ces gainsiesced.

36



5 Activités de formation

5.1. Encadrement

J'ai co-encadré les théses d’Anne Le Déan, A. @resti M. Wagner et les post-doctorats de S.
Grimault et L. Zhang (voir CV, chapitre 1). J'aiadgment encadré ou co-encadré un certain
nombre de stagiaires bac +4 a bac +6, de formatoge : IUP Chimie-Biologie de I'Université
de Nantes, UTC de Compiégne, ENSGTI de Pau, INSARdenes (option Electronique et
Informatique Industrielle), DESS Physique des Qastest Instrumentation de I'Université de
Brest, DEA Mesures Physiques Expérimentales etumsntation de I'Université J. Fourier de
Grenoble. Une liste détaillée de ces stages estadoan annexe n°l.

Au risque de présenter des banalités, j'ai dégagéed activités d’encadrement quelques points
marquants.

La principale difficulté que jai eue a surmontesnd I'encadrement de thése est d’avoir a
dissocier une action participative d’'une actiorsliirective. Cette difficulté a été accrue par mon
manque d’expérience pour mener une recherche daosntexte pluridisciplinaire, d’'une part, et
par le démarrage de sujets de recherche nouvea®®Pén(procédés de panification), d’autre
part. J'ai eu aussi a apporter un appui consecuendéveloppements des méthodes de mesure
IRM, afin de pallier le manque d’autonomie en mesuphysiques des doctorants dont la
formation initiale était le génie alimentaire.

Gérer une thése dans le cadre d’'un projet de relohgrius vaste, avec des objectifs contractuels
a atteindre a une date précise, a été une soupmémentaire de contrainte. Celle-ci peut
néanmoins étre allégée par une anticipation dwilrawenir et par la mobilisation du personnel
technique de I'équipe et/ou de stagiaires (cf. Fegl). L’essentiel des stagiaires que j'ai co-
encadrés n’avait pas ma formation initiale. Cet é& fait est inhérent encore une fois au
caractére pluridisciplinaire de mon activité dehexche et au développement de méthodes
RMN/IRM, qui a marqué le démarrage de mon activivec I'expérience, jai pu
progressivement assumer une partie du role imtiafg joué par mes collegues spécialisés en
RMN/IRM, sans jamais la supplanter pour des raiguidentes d’excellence scientifique.

Enfin, la variété des personnalités des doctorgnis jai encadrés jusqu’a présent, et des
contextes de cet encadrement (formation initialatentes professionnelles du doctorant, stade
de développement du projet de recherche au montelat thése démarre, nature du partenariat,
etc.) m'ont convaincu de la nécessité d’'une graattptabilité, et des méthodes de travail, et des
objectifs initiaux le cas échéant. L’'expériencecsianulant au fil des ans, je donne plus de place
dans le travail a la formation du doctorant a etl@paecherche : poser et construire une question
de recherche et tenter d'y répondre, observer gmande) rigueur expérimentale, cultiver
'observation et étre a I'affut de l'imprévu, étoenscient des hypothéses sous jacentes a un
raisonnement, mesurer la place du modele dansréapipsage et dans linterprétation des
données, mais aussi ses limites | L'exemple ayaatgrande valeur & mes yeux, je reprends ma
blouse blanche pour expérimenter avec eux aux pltEessdémarrage.
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5.2. Enseignement

Mes activités d’enseignement se montent a 10 hguarean en moyenne :
= |UP Génie Biologique, Rennes;lannée (2002, 2003, 2004) — UV Bases des Techniques
Industrielles. Cours de 8 h sur les transferts niguies (généralités) et les procédés de
réfrigération et de congélation.
* ENSIAA — SIARC, Montpellier, 1 année (2004, 2006)— UF Procédés alimentaires.sCour
de 9 h sur les opérations de stabilisation desealispar le froid et la congélation.

Malgré son volume modeste, cette activité d’enssggnt m’a forcée a replacer mon activité de
recherche en GPA , somme toute fort spécifiques dancadre académique plus général, tout en
travaillant pour les besoins illustratifs de I'esgo sur des paralléles avec d’autres applications —
scientifiques ou technologiques.

Jai eu également 'occasion de faire des conf@gmmn Ecoles d’ingénieur sur les résultats de
mes recherches, et javoue avoir apprécié a I'oocnaset exercice plus orienté vers de la
vulgarisation technique :
= sur le refroidissement et la congélation par imioer§3™° année d’ingénieurs ISA Paris
1996, INA Paris-Grignon 1997)
= sur 'IRM et les procédés de réfrigération et dengedation (8™ année d'ingénieurs
ENITIAA, Nantes 2002, 2004
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6 Analyse et perspectives scientifigues: une infor mation
locale et dynamique pour I'étude des relations tran sports-
structures dans les aliments solides

6.1. Introduction

Les procédés alimentaires ont pour principales tits, la stabilisation des aliments d’'un point
de vue biochimique et microbiologique, tout en &ant au mieux la structure initiale ou en
cherchant au contraire a créer de nouvelles stegii texturation »). L’application de transferts
thermiques et de matiere impliquent des changenagenssructure a I'échelle moléculaire (échelle
de la molécule ou du groupe de molécules), incldastchangements de phase (création d’'une
phase solide —par ex. creme glacée, ou gazeuseexpamousses) et des changements de
conformation spatiale des macromolécules : géksttin de I'amidon, dénaturation des
protéines, gélification... Nombre de ces modificas influe sur les qualités nutritionnelles et
organoleptiques (texture comprise) du produit tiamnse. Dans le cas de produits solides —cas
sur lequel on se concentrera dans ce chapitre-clt@sgements prennent place de maniere
hétérogene a lintérieur du produit. L'exemple ldusp flagrant concerne les couches
superficielles, siege frequent d'une déshydratatibésirée dans le cas d'un produit cuit —
formation d’'une cro(te— ou non désirée comme darad d’'un produit congelé. A l'instar de ces
couches superficielles, chaque point du produittsubchemin hydro-thermique différent. Cette
hétérogénéité peut donc elle aussi étre sourcdrdetige, a des échelles imbriquées allant de
I'échelle moléculaire a I'échelle macroscopiquetteceerniere étant définie ici comme celle du
produit & traiter, de I'ordre du centimeétre. Pdlears, les transferts thermiques et de matieré son
influencés par la structure du produit (structuelutaire et orientation des fibres des tissus
végétaux et animaux, aliments composites nés dasemablage par exemple). La nature des
transports (diffusion moléculaire, capillarité, ga@olyse cellulaire... pour le transport de matiere
par exemple) ainsi que les propriétés de trangpatire 14) vont s’en trouver modifier.

Cou= 186 Cps=5.43 Cp=2.85

Ug
(a) répartition uniforme  (b) structure locale (¢c) structures locale et
(pas de structure) intermédiaire

Figure 14. Effet du degré d’organisation (locale einéso) sur le coefficient de trainée, a densité deucture (Z’
en kg de solide par Mde canalisation) et & flux identiques (Let al, 2003).

Une fois le produit fabriqué, sa structure va cwmr d’évoluer, ceci jusqu’au moment ou
'aliment sera consommeé (distribution/stockage).dreduit est toujours le siége de cinétiques
réactionnelles, sous l'influence de transfert thgua et de matiere. L'importance des transferts
thermiques peut étre illustrée au travers de legptaise par la chaine du froid dans notre systeme
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de distribution des produits alimentaires et dadamble des précautions prises pour garder les
produits a une température la plus stable posdibketransferts de matiére peuvent prendre place
entre le produit et I'ambiance de stockage (redsmignt réduits par une optimisation de
'emballage), entre le produit et I'emballage, enles différentes phases du produit en contact
(fruits/sirop dans les conserves, garniture/painsdies sandwiches ou pizzas, gaufre/creme
glacée dans les cornets de glace, etc.).

Si, durant le siecle dernier, I'approche en GPAt étsdamentalement macroscopique, avec un
enjeu majeur de caractériser des opérations wstain vue de leur industrialisation, elle change
aujourd’hui d’échelle et propose d’intégrer lateractions entre micro-structures et procédé
(Aguilera, 2005). En cohérence avec d’autres doesafGlimmet al, 1997; Li & Kwauk, 2003),
I'objet de recherche en génie alimentaire devieultirdchelle, englobant les différentes échelles
auxquelles les structures pré-existent et se nesdifCette nouvelle orientation propose aussi une
approche combinée du produit et du procedé, qui faipe défaut ces dernieres années en génie
alimentaire. Une telle approche devrait égalememnipttre de mieux répondre aux demandes
sociétales et industrielles actuelles : elle arobite la maitrise des propriétés du produit (quelité
nutritionnelle, organoleptique et sanitaire) etrdévapporter a la fois des innovations de produits
et des bénéfices pour la santé et le plaisir ds@ommateur.

L’ observation de ces micro-structuresbénéficie aujourd’hui des avancées récentes en
techniques d’imagerie (microscopique et autres) eldfppées pour d’autres domaines
d’application (médecine, biologie, sciences desénmix), ainsi que d’avancées récentes en
capacité de calcul (pour le traitement d'imagedntégration de ces techniques a toutefois été
lente, ralentie d’'abord par les codts d’investissetn mais surtout par la nécessité d'un
changement d’état d’esprit : pour voir 'image coemmune donnée a part entiere et non plus
comme une information subjective (Aguilera, 2005)peur développer en conséquence une
approche pluridisciplinaire permettant d’abordenSemble des facteurs d’influence (métrologie,
sciences des aliments, génie des procédeés, ...).

L’ensemble de ces évolutions reste encore au stadéalbutiement en GPA. L’approche
privilégiée reste en effet celle d'un constapriori ou a posteriori: on observe les structures
caractéristiques du produit initial ou du produiti,fet on en déduit des conséquences sur la
nature des mécanismes de transformation, ou sthidmin gu’il faudrait suivre pour modifier
cette structure (Charpentiet al, 1998; Aguilera, 2005). On peut regretter quéylaamique des
transformations locales (transports, réactions edlifications de structure), qui est propre au
génie des procédeés, ne soit pas au cceur de cpttechp, et qu'il existe encore peu d’outils et de
meéthodes développées a cet effet —et si possides, les conditions réalistes par rapport a celles
rencontrées a I'’échelle artisanale ou industrielle.

Dans ce contexte, la définition de I'écheltxale sera tres relative. L’approche dynamique
aujourd’hui privilégiée étant macroscopique (cori@ion moyenne sur le produit par exemple),
toute donnée de résolution spatiale inférieureé@hklle du produit peut étre considérée comme
(plus) locale. Je m’attacherai a montrer commemagerie en dynamique peut apporter des
informations complémentaires a celles issues dpsoabpes classiques —échelle macroscopique
en dynamique ou échelle millimétrique/microscopicaant/aprés transformation. Dans de
nombreux cas, la résolution ne sera que de l'oddrenillimétre, ce qui reste déja un progres
notable dans le contexte évoqué ci dessus.

L’'acces aux dynamiques locales de transformatioaccempagne inévitablemerd’'une
évolution des modéles de connaissance a élabgravec la formalisation des mécanismes en jeu
a une échelle cohérente avec celle de I'observaties freins rencontrés par le passé pour la
validation de tels modeéles et la marge d’évolutiofavenir seront mis en valeur pour les
différentes transformations subies par l'alimerdc{®ns 6.2 a 6.5). On peut imaginer que la
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relation expérience-modeéle devienne égalementiptesactive. En effet, avec la multiplication
du nombre de mécanismes a une échelle plus lodaldeeleurs niveaux d’interaction,
linterprétation des données expérimentales passsype obligatoirement par une confrontation
a un modele. En retour, I'absence ou les impedastid’adéquation entre modéle et expérience
remettent en cause plus en profondeur les fondenduntmodeéle. Enfin, cette confrontation
nécessite une démarche expérimentale plus lourde @tcéder aux (nombreux) parametres
d’entrée du modele. Ces derniers aspects de l#orelxpérience-modele seront développés plus
tardivement en section 6.6.

6.2. Transfert et transport d’eau

Les transports d’eau qui prennent place au cowg®pérations de séchage ou de séchage-cuisson
sont trés souvent résumés par un mécanisme pureliffeistt de I'eau dans un milieu inerte (loi

de Fick). Or le cadre dans lequel le transport déere dans les aliments peut étre décrit par un
mécanisme purement diffusionnel est restreint (Regli987). Dans certains cas, les mécanismes
de transport de nature non diffusionnelle peuventasnener a une formulation de type loi de
Fick i.e. suivant un gradient de concentration pondéré paroefficient de diffusiompparente

e.g. diffusion multi-phasique dans un tissu vegd@iapisteet al, 1988b), diffusion dite
capillaire (Datta, 2007b). Toutefois, remonter ammécanismes originels au travers de ce
coefficient s’avére mal aisé et est rarement tentpratique (Datta, 2007b).

L’'usage abusif d’'une loi de diffusion ne manque passailleurs d’étre frequemment contesté e.g.
(Achantaet al, 1996; Aguileraet al, 1999; Zhanget al, 2005). Le coefficient de diffusion
apparenteest ajusté au cours d’'une procédure de minimisadigs écarts entre le modele de
transport diffusif (solution analytique ou numémyet un jeu de données expérimentales. Ce jeu
de données se résume souvent en une informatibalglgcinétique de perte en eau) et dispose
plus rarement d’une information locale (profilstéaeeur en eau obtenus aprés échantillonnage).
Les valeurs de coefficients de diffusion appardsieous présentent une grande variabilité d’un
travail a I'autre et ce pour un méme produit : juacun facteur 100 a 1000 (Okes al, 1992;
Sablaniet al, 2000). Cette variabilité est représentative die cges structures de produits
étudiés, mais vraisemblablement aussi de la mdéitles mécanismes de transport négligés :

- la migration d’eadiquide générée par un gradient geession(Datta, 2007b). La pression
appliguée peut étre d’origine capillaire (réhydiata de produits secs ou a humidité
intermédiaire), ou développée dans la phase gaZpumeédés de friture ou de chauffage par
micro-ondes de produits fortement hydratés).

- le transport d’eau sous forngazeuse en particulier dans les milieux poreux fortement
insaturés : pate a pain fermentée en cours deotu{gsstieet al, 2002a; Zhangt al, 2005),
structure poreuse développée en cours de séchagd'sffet d’'une crolte peu déformable
(Achanta & Okos, 1996). Dans ces cas, la majoe® tdavaux de modélisation ne distingue
pas la phase gazeuse, et le transport d’eau ¢liidpside et gazeuse) est exprimé en fonction
d’'un gradient de concentration en diguide ;

- larétraction du squelette (réseau gélifié ou structure celi@)asuite a une perte en eau par
effondrement de la structure constitutive du sdteleen cours de séchage ou par
réorganisation de la structure moléculaire du sjteekb.g. en cours de synérese des caillés de
lait. Inversement, un gonflement peut étre obsswite a une réhydratation dans une solution
agueuse ou a une opération de salage ou de mafaégeles concentrations, le chlorure de
sodium favorise le déploiement des protéines).

41



- la migration desolutésa contre ou co-courant du flux d’eau et qui petivgeragir entre eux.
lls sont bien connus en déshydratation osmotiqués reant généralement considérés
indépendamment du flux d’eau. Dans le cas du sécadgir, la non prise en compte du flux
de soluté en interaction avec les flux d’eau essiadecriée (Achanta & Okos, 1996).

- les phénomenegactionnels comme l'effet des fortes concentrations atteirescours de
déshydratation osmotique sur la structure des imeséet leur capacité de rétention d’eau, ou
comme la gélatinisation de I'amidon sur le transpaau.

La diversité des structures de produit et des mgaees de transport sont intimement liées. Bien

gue la premiére ait fait I'objet de nombreuses &sudeci ne s’est pas pour autant traduit par une
formalisation plus complete des mécanismes depoahd’eau au sein des matrices alimentaires

(Datta, 2007b).

Sur la base de quelques exemples, couvrant degusts alimentaires marquées, on illustrera
plus en détail la multiplicité des mécanismes dadport d’eau. On s’appuiera a cet effet sur les
guelques formalisations (modéles) développées darsens, bien que celles-ci soient souvent
restées invalidées en raison d’un manque de doruodesentes avec I'échelle de description de
ces modeéles (Achanta & Okos, 1996). On montrens @lans chaque cas qu’une caractérisation
dynamique a une échelle plus locale (millimétriquemicroscopique) est aujourd’hui permise

par des avancées techniques récentes (ou récemenaitées). Rappelons que I'accent est mis
sur I'étude expérimentale du transport d’eau, leact@risation des structures étant discutée
ultérieurement (section 6.5). Dans la mesure otiemune approche raffinant les différents

mécanismes et structures demande un investissesupptémentaire (voir également sections
6.6), ses atouts pour mieux conduire et améliaegualité finale du produit seront soulignés

dans chacun des cas.

6.2.1 Structure poreuse et contribution de la phase gazeuse au transport d’eau
global

Ce cas de figure est illustré dans le cas de Issonidu pain. L’évolution de la teneur en eau
globale du pain en cours de cuisson (échelle meopigue) est le résultat (i) d'une
déshydratation de surface, (i) d’'une perméatias Ve surface de la vapeur d’eau (et autres gaz)
depuis des régions aux pores sous pression et ll@muaeat ouverts, (iii) d’'un transport d’'eau a
coeur, par un mécanisme d’évapo-condensation-difiugle Vrieset al, 1989). La contribution

de ces deux derniers mécanismes a la perte totadawe du produit est souvent négligée, sans

justification. Le dernier mécanisme se décomposguatre étapes (Figure 15) :

1. Tout d’abord I'eau s’évapore au niveau des régicimsudes des bulles de gaz, absorbant
I'énergie latente de vaporisation.

2. Puis la vapeur migre a travers la phase gazeusa loigle, sous l'influence du gradient de
concentration de vapeur entre face plus « chawddace plus « froide » de la bulle.

3. La vapeur se condense alors au niveau des pamoiglue froides de la bulle, cédant son
énergie latente. Ce transport de matiére s’accongdgnc d’un transport d’énergie de méme
direction.

4. L’eau condensée est enfin transportée a I'étatdapar diffusion a travers la membrane de
pate vers la bulle la plus proche, ou le mécanimoemmence.
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Lorsque la phase gazeuse devient continue suiteéupture d’un certain nombre de films de pate
délimitant les bulles, I'étape 4 disparait. Le nrésme d’'évapo-condensation-diffusion continue

tant qu'un gradient de température persiste. Ceanigme a été proposé en premier lieu pour
expliquer un transport thermique au sein d’'un pdésmenté plus rapide qu’'au sein d’'un paton

cru —I'inverse serait attendu si le transport thgua avait été de nature purement conductive (de
Vries et al, 1989). De maniére originale, il contribue a umidrnssement en eau a coeur du

produit alors que le pain dans sa globalité pertiede.

Flux global Gradient de Gradient de
pression partielle température
de vapeur d’eau

pite  J diffusion d’'eau liquide a
travers le film de pate
évaporation

| diffusion de I'eau
vapeur a travers
l le CO,

FaVAYATAN condensation

Figure 15. Schématisation des gradients de températ et de pression partielle de vapeur d’eau resp@ables
d’'une migration d’eau de la surface vers le coeur dproduit (mécanisme d’évapo-condensation-diffusion)

Cette théorie n'a pas été véritablement validéete de données expérimentales pertinerdes
fait, I'enrichissement en eau a cceur n'a pu étsent® de maniére systématique (Waggteail,
2006). Cette incohérence a principalement étébattg a un biais expérimental (perte d’eau dans
le cas d'un prélevement juste aprés cuisson sum phaud ou ré-équilibrage hydrique si
prélevement apres refroidissement) et a soulignéeloin de recourir a des méthodes non
destructives. Face a cette controverse, d’autéswiths alternatives ont été proposées. La relative
rapidité du transport thermique au sein d'une pienentée a été attribuée, au moins
partiellement, a la diffusivité thermique élevée ke crolte (Zanoniet al, 1995). Un
enrichissement en eau au sein du pain peut eni¢h&oe aussi obtenu par un transport darcyien
dans le cas d’'une cuissanune dimension en mouldéa vapeur d’eau produite dans les régions
inférieures les plus chaudes migre vers le cceus, fobid, du produit et 'eau s’y accumule tant
gue les bulles restent fermées (Wageteal, 2007b). Il est intéressant de noter que le pd#il
teneur en eau change notablement si un mécanisgvepti-condensation-diffusion est rajouté au
transport darcyien de vapeur d’eau (Figure 16).sD@n cadre théoriquée choix de la zone de
prélevement prend toute son importandepeut expliquer le fait que 'augmentation@war n’ait
pas toujours été observée et renforce le besanétleodes locales non invasives.
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Figure 16. Profils simulés de teneur en eau dans taie a 15 min (a) et 40 min (b) de cuisson. La migtion
d'eau vapeur résulte d'un flux darcyien seulement,ou de I'action combinée d'une loi de Darcy et du
mécanisme d’évapo-condensation-diffusion sous unagient de pression partielle de vapeur d’eau (Wagmeet
al., 2007b).

On peut espérer que les avancées actuelles endedthon destructives et continues appliquées
a la mesure de la teneur en eau permettront d&tptlis finement la distribution de I'eau dans la
mie du pain (et son enrichissement a cceurndine de valider ou non la contribution du
mécanisme d’évapo-condensation-diffusion. L’absomtie la bande OH en proche infra rouge a
ete utilisée a cet effet (Thorvaldssenal, 1998). Une fois corrigé de I'effet de la températ
locale, le signal reste néanmoins sensible a liéiar de la structure poreuse. Il n'a pas pu étre
interprété en termes de teneur en eau tant queuletlge alvéolaire du pain n’avait pas fini de
s’expanser. Une méthode par IRM a également étélajgyee (Wagner, 2005). Le choix d'un
rapport d’'intensité de signal IRM pris & deux éclaopermis de s’affranchir de I'effet de la
porosité locale. L'effet de la température localété corrigé grace a une mesure en paralléle et
l'utilisation d’'une calibration préalable supposamqie |'état des macromolécules (amidon,
protéines) était indépendant de I'histoire therrgdrlgue locale. Cette méthode nécessite encore
des phases de mise au point afin d’étre quanttativies données obtenues aujourd’hui sont
encore a prendre avec précaution. Toutefois, laésyendes profils de teneur en eau mis en
évidence par cette méthode en cours de cuissoneé@tnd cohérente avec celle simulée avec un
mécanisme d’évapo-condensation —piloté par un gnadle pression partielle de vapeur d'eau
(Figure 16) (Wagner, 2005).

Rappelons qu’il y aurait un intérét technologiqueniggux contrdler ce mécanisme qui semble
influer a la fois la rapidité du transport thernmeget le degré de perte en eau. Ce transport d’eau
vers le coeur devrait également affecter I'expankioale des bulles. Une augmentation de teneur
en eau diminuant la viscosité de la pate, la mieseolume des bulles devrait étre facilitée dans
les régions fortement hydratées (Bloksma, 1990a).

Soulignons que si la cuisson a été choisie pourefemts d’instrumentation dont elle a fait
I'objet, elle n’est pas la seule opération pourukte un transport d’eau sous forme vapeur est
mis en ceuvre dans un milieu poreux insaturé. (&dikt al, 2003) ont été étudié la migration
d’eau entre une structure poreuse (type génoisehetphase aqueuse (type fourrage). Seule la
migration d’eau par diffusion sous forme liquidedt® considérée (loi de Fick) ; la diffusivité
ainsi identifiee a été représentée en fonction aleedncentration en eau dans la structure
(concentration moyenne par profil). Si comme atteed diffusion liquide, la diffusivité aux
faibles concentrations augmentait avec la concemra elle diminuait aux plus fortes
concentrations. Les auteurs ont suggéré que lasibifi gazeuse au travers des bulles contribuait
probablement fortement a la migration globale @auW’ (diffusivité en milieu gazeux supérieure
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d’'un facteur 16-10° & celle en milieu liquide) et que la diminutionsebvée pour la diffusivité
était consécutive a la disparition de cette stmecfporeuse, comme validé par observations
microscopiques. La réhydratation des constituaets phrois des bulles facilite en effet leur
gonflement et contribue a I'obstruction partiellesdpores ; elle fragilise aussi la structure qui
peut s’effondrer sous son propre poids.

6.2.2 Compartimentation de la phase liquide et dive  rsité des modes de transport
d'eau

6.2.2.1 séchage de structures cellulaires

Le transport de I'eau dans les produits végétatrrganisé entre les différents compartiments de
la structure cellulaire. L'eau peut migrer sousrferliquide (Figure 17) : a) entre les différents

compartiments de la cellule (vacuole, cytoplasnuefravers du tonoplaste ; b) vers I'extérieur de
la cellule, au travers du plasmalemme et de laigaensport trans-membranaire) ; c) au travers
du milieu extracellulaire, souvent appelé transamoplastique et incluant alors le mécanisme
décrit en b) ; entre les cellules voisines (tramnspymplastique), soit au travers des parois (d),
soit au travers de pores meénagés dans les parbigaices (plasmodesmes) et facilitant les

échanges directs entre le contenu des cellules)(dans les parois cellulaires elles-mémes.

TRANSPORT
, APOPLASTIQUE (b+c)

ESPACE INTER
| CELLULAIRE

PAROI CELLULAIRE

TRANSPORT
-+ SYMPLASTIQUE (g}

PLASMODESME

PLASMALEMME

Figure 17. La variété des flux est une conséquende la structure cellulaire (Toupin et al, 1989b). Se référer
au texte pour la signification des lettres.

Ces flux d'eau sont supposés différer par les tératiques des membranes/parois/pores a
traverser. Par exemple, les plasmodesmes sont séppooir une perméabilité supérieure d’un
facteur 100 a 1000 par rapport au plasmalemme €Tyt870), mais n'occupent qu’un faible
pourcentage de la surface du plasmalemme —1% €Fetrial, 1977). Le flux au travers de
'espace extracellulaire dépend majoritairement’éspace disponible, celui-ci augmentant en
cours de séchage. L'eau peut aussi migrer sousefeapeur dans I'espace extracellulaire, au
travers de poches de gaz emprisonnés (pomme [haribme de terre, fraise...) ou celles qui
peuvent ultérieurement se former en cours de séchag
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Plusieurs approches théoriques (Crapedtal, 1988b; a; Toupiret al, 1989a; Toupiret al,
1989b; Le Magueet al, 1995 ; Spiazzet al, 1997; Shiet al, 2002; 2003) ont proposé une
formalisation poussée de ces différents transpettspuvent complémentaire : le nombre et la
nature des transports d’eau peuvent ainsi difféxer travail a I'autre. (Le Maguer & Yao, 1995)
différencie deux compartiments, I'un intra- et bauextra-cellulaire. Un flux trans-membranaire
autorise des échanges entre ces deux compartimeatslux est formalisé de maniere tres
complete, au travers d’'un gradient de potentiemaiie qui prend en compte a la fois une
variation de pression liée a un déséquilibre depmmition de part et d’autre de la membrane, et
une variation de pression hydrostatique, géenéerédepaoropriétés (élastiques) de la membrane
(plasmalemme). L'eau peut également migrer parusibih (gradient de concentration) de
lintérieur vers I'extérieur du produit, au travessit du compartiment extracellulaire, soit du
compartiment intracellulaire. Sur la base d'unenfalisation équivalente, un transport
symplastique au travers des plasmodesmes (aveadiegt de potentiel chimique) a été rajouté
(Toupin & Le Maguer, 1989a; Toupkt al, 1989b). (Crapistet al, 1988b) a proposé un cadre
général différenciant les quatre compartimentsvaaeuole, le cytoplasme, la paroi et I'espace
extra-cellulaire, ce dernier étant réduit a unesphgazeuse. La formalisation de I'équation de
continuité est poussée et comprend des termesgptirt diffusif et convectif (principalement
lié a la rétraction du squelette solide), des iéastchimiques possibles, des écarts a I'équilibre
thermodynamique, etc. Une grande partie du dévelopept théorique est néanmoins dédiée a la
simplification du probleme, néanmoins trés élégattegoureuse, en vue de pouvoir I'exprimer
en fonction d’'une teneur en eau globale et de peiras de transport, seuls accessibles a
'expérience ! Bien que dépendante fortement duixclpour le paramétrage du modele, une
analyse comparative des flux simulés a mis en écglgu’aucun de ces mécanismes de transport
ne pouvaient étre négligés (Crapisteal, 1988b; Toupin & Le Maguer, 1989a).

Le départ d’'eau entraine des variations de voluorelss structure. D’'un coté, leur prise en
compte influe fortement sur les flux d’eau préddsmme illustré par (Crapistet al, 1988a).
D’un autre c6té, ils impliquent pour un séchagelqrgé des réarrangements de la structure
cellulaire : ainsi, en dessous d’un certain voluteecellule, le plasmalemme va se détacher de la
paroi cellulaire (plasmolyse) —le volume délimitér pa paroi cellulaire restant constant, et au
dela d’'un autre volume critique, la structure cogtglde la cellule s’effondre (collapse). Seuls les
travaux de modélisation dirigés par Le Maguer s saéressés a I'ensemble de ces stades et ont
pris en compte la force exercée par la paroi swohapartiment intracellulaire ; les travaux de
Crapisteet al. se sont cantonnés volontairement aux premieresthd séchage.

Les approchés théoriques développées ont pu rapeoduec succes I'évolution en cours de
séchage du fluglobal d’eau sortant (Crapistet al, 1988b) et de soluté entrant le cas échéant
(Toupin & Le Maguer, 1989a). Aucune de ces apprecti@a néanmoins pu étre confrontée a des
données locales (a une échelle millimétrigue —|srofie concentration, et encore moins a
I'échelle des cellules). Une telle confrontationupait partiellement remettre en cause la
contribution de chacun des mécanismes ainsi quieriaalisation retenue (nombre et force
motrice). Le travail de Spiazzi & Mascheroni (1997@rite d’étre souligné en ce qu’il compare,
méme si de maniére qualitative, les volumes cétkgaexpérimentaux obtenus en Dlpartir de
coupes microscopiques (Sauetlal, 1994), et ceux simulés par un modéle fortemesgiig de
celui développé par Toupin & Le Maguer (1989a). &keurs, une étude de sensibilité appliquée
aux modeéles de séchage de structures cellulaireerdré que les perméabilités membranaires
(Crapisteet al, 1988b; Toupin & Le Maguer, 1989a) et les voluroeliulaires critiques (Toupin

& Le Maguer, 1989a) influaient majoritairement témsité du transport d’eau global. Or peu de
données fiables sont disponibles sur ces parametresncore moins adaptées a chaque type de

9 déshydratation-imprégnation par immersion (peurdnfisage et le salage)
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tissu. In fine aucune de ces approches théoriqgues n'a été poerglus avant, probablement
pour I'ensemble des raisons évoquées ci dessus.

Une meilleure compréhension de ces mécanismesdgpwort, de leur contribution respective au
transport global et de leur lien avec la structoedlulaire, elle-méme évolutive en cours de
séchage, semble cependant étre indispensable peux rontrbler la qualité finale du produit
déshydraté :

i)  rechercher a mieux préserver l'intégrité des cotitpants cellulaires et les propriétés de
leurs parois en cours de séchage. D’'une part, garetles conditionnent le pouvoir de
réhydratation du tissu aprés séchage ainsi questauration de sa texture initiale (Jn
al., 1989 ; Pitt, 1992). D’autre part, parce qu’erb$ance de parois sélectives, le contenu
enzymatique et les substrats des différents compamts deviennent accessibles et
peuvent réagir au détriment des qualités nutrigdles et organoleptiques du produit fini.
Or le pilotage des gradients trans-membranairemgténaient de mieux préserver la
compartimentation cellulaire initiale et la vial#lides cellules de maniere plus générale
(Aguileraet al, 1997; Ferrandet al, 2001). En se substituant en cours de déshydratati
a I'eau constitutive des membranes et parois, iosrtaolécules (le tréhalose et, dans une
moindre mesure, le maltose et le saccharose) sipposées aider a la préservation des
propriétés de ces parois (Jemh al, 1989 ; Aguilera & Karel, 1997). Or contrbler
imprégnation de la structure cellulaire par cesléaules, comme au cours d’une DII,
nous renvoie aussi a une meilleure compréhensisntrdasports d’eau au sein de la
structure cellulaire —de méme pour l'effet de laucure cellulaire sur le transport du
soluté. En effet, le transport d’eau s’effectueate-courant et peut ainsi freiner I'entrée
de soluté (Yacet al, 1998). La structure cellulaire joue aussi un tideriere en limitant
limprégnation a l'espace extracellulaire, de mami@’autant plus drastique que la
déshydratation et la rétraction du tissu réduitgpgesivement cet espace (Isseal,
1991).

i) limiter les détériorations d'origine thermique sam®mpromettre [I'efficacité de
'opération de séchage (degré de séchage et dlirés).intéressant de noter que certaines
technologies comme les champs électriqgues pulsépogées sur cette base comme
alternative et complément au traitement thermiqeppsent sur une modification des
propriétés de transport des membranes cellulalresdegré de perméabilisation des
cellules a été jusqu'a présent caractérisé par amangetre global (index de
perméabilisation d'un tissu) basé sur une mesumpddance électrique et des progrés
dans ce domaine reposent en partie sur une coanaesccrue a I'échelle des structures
cellulaires (Ade-Omowayet al, 2001).

L’acces au volume (d’eau) dans les différents catitpants offrirait déja une validation plus
fine des mécanismes de transport dans une structlh@aire. Des avancées récentes, par
exemple en microscopie, en RMN, ou en IRM, offrédatnouvelles perspectives d’analyse, en
fournissant des données plus locales, quantita¢ives dynamique.

Un systéme miniature de mise en contact d'un t&®&c une solution aqueuse concentrée a éte
développé sous l'optique d’'un microscope confocdlatayage laser (Ferrandet al, 2002;
2003a; b) (Figure 18). L'utilisation de sondes flegcentes a permis de suivre en continu les
volumes délimités par la paroi cellulaire et lespt@lemme. Si les images obtenues sur épiderme
d’oignon (une seule couche de cellules) sont revadnigs (Figure 18), I'effet de multi-couches
cellulaires (cas d’autres tissus) sur la qualit® rdsultats n’est malheureusement pas discuté.

47



réhydratation

8

E - déshydratation osmotique -[
2 o bt ’\...)

2b

couche
visualisée

N = i 33 min 35 min 45 min

10
temps (min)

Figure 18. Suivi en continu de la structure et volme cellulaires du tissu végétal soumis a une déshmgthation

osmotique (Ferrando & Spiess, 2001; 2003b). a : @issitif expérimental ; b : observations microscopiges de
cellules (oignon) soumises a une déshydratation ostigue (solution de saccharose —A, de maltose —B d¢
tréhalose —C, a 40 g pour 100g de solution), puisuie réhydratation (0.3 M mannitol) ; ¢ : variation relative
de volume de la cellule (carotte) telle que délinée par le plasmalemme en fonction du temps pour @i#frentes
concentrations de saccharose dans la solution contete : 30% (H), 40% (<) et 50% (O A).

Les temps de relaxation RMN des protons d’eau wdiffé pour les différents compartiments
cellulaires : vacuole, cytoplasme et milieu exthataire (Hills et al, 1990; Snaaet al, 1992).

La quantité d’eau dans chaque compartiment celkulpeut alors étre suivie au travers de
'amplitude de chaque composante du signal RMN ss@serve que chaque population ne
change pas notablement de comportement de relaxdteainsi pu étre confirmeé que I'eau de la
vacuole est préférentiellement sollicitée en caleséchage (Hillet al, 1997 ; Marietteet al,
1999). De maniére originale, cette technique pediagicéder a une information sub-cellulaire en
'absence d’aucune résolution spatiale du signalnllesure est réalisée globalement sur un
échantillon de I'ordre du centimétre cube). L'i@éde la technique RMN repose sur l'acces a la
fois a la distribution de I'eau entre compartimeatsa |’ « état » de cette eau au travers de
I'évolution des temps de relaxation (interactionigrigine protonique). L'interprétation de la
mesure RMN suppose néanmoins que I'échantillonrsmitogene, ce qu priori n’autorise pas

de suivi en continu (sous-entendant une reproductioprocessus de séchage dans I'entrefer de
aimant) et implique un temps de ré-équilibragear@vmesure (Hills & Remigereau, 1997).
L’hétérogénéité spatiale de ce type d’informatigpar exemple couches de cellules fortement
déshydratées en périphérie avec un cceur encont) iat en théorie accessible en ayant recours
a limagerie IRM. Néanmoins, ceci nécessite unenkorésolution du domaine de relaxation
(avec un premier temps d’écho et un intervalle eedichos courts), qui n’est pas toujours
compatible avec de courtes durées d’acquisitiatoat avec le suivi en dynamique de processus
rapides. La perspective de progres en protocosgdisition rapide n’exclut pas d’avoir un jour
acces a ce type d’'information. En attendant, lgsaéces d’acquisition disponibles permettent de
suivre I'évolution du comportement des protons d’e&mntenus dans la vacuole —ceux qui
présentent des temps de relaxation les plus |dbegs. a permis par exemple d’étudier 'effet de
stress hydrique sur le comportement des cellule®es aux inter-nceuds de la tige (van der
Weerdet al, 2001; van der Weeret al, 2002). Seule une augmentation du temps de reaxat
transversale a été observée pendant la périodéretes £t seulement pour les plantes connues
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pour résister a de sévéres conditions climatigiegufe 19). En I'absence de variations de la
taille des cellules et de I'amplitude du signalrésultat a été interprété par une augmentation de
la perméabilité des membranes. Cette dernierdatéaeikt ainsi le transport d’eau vers les parties
supérieures, plus fragiles car en pleine croissance
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Figure 19. Cartographies des paramétres de relaxath RMN (amplitude, temps de relaxation transversale
diffusion) mesurés en continu par IRM sur des tigegle plantes soumises a un stress hydrique (-0.35 B)Rvan
der Weerd et al, 2001; van der Weerdet al, 2002)._a : dispositif expérimental ;b : imagesRM d'une tige de
mais témoin et d'une tige soumise au stress hydriqu(a, b, c, d signalent les régions internodales)c;:
variation de la vitesse de relaxation transversalémonoexponentielle) au niveau des entrenoeuds pole millet

(plante résistante au stress&) et le mais (plante peu résistante au stress hydrie, <).

Compte-tenu du nombre de compartiments impliquéle éa diversité des flux s’établissant entre
les compartiments (en particulier pour la voie shastique), il est fort probable qu’en
supplément au suivi du volume des différents cotipants, il faille avoir recours a des
techniques de marquage. Ceci semble étre incorablerades que plusieurs molécules (en plus de
'eau) sont transportées. Le marquage radioactitesramment utilisé en physiologie végétale
(marquage de I'eau®H, de composés organique¥G ou usage d'ions radioactif$“Na, *Cl,

...). La contribution des différents modes de tramspa transport global peut étre analysée au
travers de bilans de matiere établis sur chaquepadiment cellulaire (Walkeet al, 1976).
Cette analyse a été appliquée avec succes au cadiudes isolées de grande taille (algues) pour
lesquelles on pouvait distinguer par microscopiedmportement de chaque compartiment. A
I'échelle d’'un ensemble de cellules (tissu), cesleétes simplifiés ont montré quelques limites
d’interprétation, mais pourraient étre relayés argthui par des modeles plus complets prenant
en compte un ensemble de cellules.

Concernant les parametres d’entrée des modeélegliemes cellulaires critiques —auxquels sont
associés des modes de transport différents en eoettan nature (Toupin & Le Maguer, 1989a)
— étaient jusqu’a présent déduits de coupes micpigaes effectuées a différents stades de
déshydratation (Sauret al, 1994) ou plus souvent obtenues par reconstru@timaele) a partir
d’'une mesure de densité (Marcodkeal, 1991) (modele supposant des conditions d’egeilibr
local dans un milieu homogene). lls peuvent étidudé de maniére dynamique par microscopie
confocale a fluorescence (voir plus haut) (FerraBd&piess, 2001). L'utilisation de sondes
fluorescentes permet par ailleurs de suivre le merdb cellules viables, la viabilité étant évaluée
a larrét de I'émission de fluorescence, cette @een marquant la capacité a hydrolyser le
diacetate fluorescein et par la, la préservatiodadeompartimentation cellulaire. L’'estimation
des propriétés de transport semble de loin étrs plompliquée, encore aujourd’hui. La
perméabilité au travers des plasmodesmes a étééesthéoriguement (loi de Poiseuille) (Tyree,
1970). La perméabilité du tonoplaste peut étre néespar RMN e.g. (Snaar & Van As, 1992,
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van der Weerdckt al, 2001). La perméabilité de la paroi compléte aesténée sur des cellules
isolées par différents dispositifs —dont un disgioisigénieux présenté en Figure 20. Ce dispositif
a eté également utilisé en biologie végétale pataatériser les propriétés mécaniques des parois
et mesurer en continu la pression intracellulaire fissus soumis a des variations
d’environnement : lumiére, forte pression osmotiquéTomos, 2000).

b

Figure 20. Dispositif expérimental pour augmentera pression intracellulaire et estimer a partir destchanges
de matiére la perméabilité de la paroi cellulaire ompléte (Zimmermannet al, 1974).
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6.2.2.2 synérése de grains de caillé

Suite a la coagulation présure du lait, les misetle caséine continuent de se réarranger ; de
nouvelles liaisons sont formées qui déforment ste@gent globalement les micelles de caséine
entre elles. Ceci va induire une contrainte suiplase liquide environnante et finalement
'expulsion du sérum, ou synérese (Walstaal, 1985; Walstra, 1993). Ce transport d’eau est
donc souvent représenté par une loi de Darcy (doflsence d’'un gradient de pression) méme
Si certains travaux soutiennent un mécanisme diffurel, la perte en sérum s’avérant dans
certains cas de figure, proportionnelle a la radiméemps (Walstra, 1993).

Dans la majorité des technologies laitieres, uapetde découpe des caillés en morceaux (ou
« grains » de caillé) précéde I'étape de synéi@ans le cas particulier de I'égouttage en moule
(Figure 21), se rajoute alors un mécanisme suppltaine de percolation du sérum au travers des
macro-pores deélimités par les interfaces des gaden=aillé ainsi assemblés (Walsttaal, 1985;
Tijskenset al, 2004). Ce cas de figure présente des similadéésompartimentation (milieux
intra- et extra-grains de caill€) avec celui dungg@ort dans une structure cellulaire. Comme dans
ce cas précédent, la structure compartimentée s& duoluer avec le départ d’eau, les grains de
caillé ayant tendance a fusionner en fin de syedieigure 21, t=7h) (Walstra, 1993).

La vitesse de synérese influe sur la compositiorcallié et sa répartition spatiale. En retour,
l'activité de I'eau affecte la conduite de la falation fromagere et en particulier les réactions de
glycolyse, protéolyse et lipolyse (Marcos, 1993.itesse de synérese influe aussi sur la texture
finale des fromages. De nombreuses études ont él@nmenées en vue de mieux maitriser ce
processus.

Les modéles de transport développés jusqu’ici antipalement cherché a reproduire une perte
en eau (sérumjlobale ce qui expligue qu’une partie de ces modelesdmihature empirique
e.g.(Weber, 1976). Quelques rares modeéles (van &igl, 1986; Tijskens & De Baerdemaeker,
2004) se sont intéressés aux profils de teneuraandans un caillé entier, sans pour autant les
comparer a des données expérimentales, faute loleidees appropriées : la manipulation du gel
modifie grandement la cinétique d’expulsion du seret induit des biais rédhibitoires a
l'interprétation des données issues d'un échantibge. En retour, ceci n'a pas encouragé la
sophistication des modeles. Rares sont ceux geglient également une loi de comportement
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rhéologique du réseau protéiqgue e.g. comportemesgudo élastique (Tijskens & De
Baerdemaeker, 2004). En I'absence de loi de commpamt rhéologique, le différentiel de
pression a été ajusté (van Dgkal, 1986; van den Bijgaart, 1988).

La sensibilité¢ des temps de relaxation RMN trarsaler a la teneur en eau du caillé et le
caractére non invasif de la mesure IRM en font wtil de choix pour suivre les cartes de teneur
en eau de caillés entiers (Figure 21b) ou préatade découpés (Figure 21a). Ces données
offrent la possibilité de valider les modeles pdément établis sur caillés entiers, mais sa
relativement bonne résolution par rapport a I'deheés grains de caillé permettrait également de
valider des modeéles plus proches des pratiquesandies, voire industrielles.

De telles cartes de répartition de I'eau devrgoemimettre de quantifier les contributions relatives
au flux de sérum sortant, entre celles liées @tdaraction du réseau protéique, a la gravité et a
I'application de pression sur une des surfacessDarmontinuité, on pourra chercher a attribuer
plus finement le mécanisme d’action de facteurs dele la température, le pH, la composition
initiale du lait (lactose, protéines sériques, GaGbit a la résistance au transport au traveta de
structure poreuse (phénomene d’obstruction, varialie viscosité, etc.), soit a une modification
des propriétés rhéologiques du réseau protéique.

2H15 4H10 7HOO

-1 G0 oo
= & oS

-1
teneur en eau
{g/100g caillé b.h.)

2H00 SH30 6H30

(g/100g caillé b.h.)

Figure 21. Cartographies IRM de teneur en eau meseée (a) dans des grains de caillé de lait (b) dana gaillé
entier, égouttés a 5°C en moule perforé, le sérunxgulsé étant récupéré par gravité dans une coupelkous le
moule (Mariette, 2003). Les teneurs en eau sont negsentées en fausses couleurs sur la barre vertieadonnée
a droite. Open Siemens, 0.2T, séquence multi-éché echos, TE= 17ms.

6.3. Transport d’autres molécules

En vue d’améliorer la conservation des alimentsti@e 6.1), la distribution de I'eau au sein des

aliments a fait I'objet de nombreuses études. aasfiormation des aliments peuvent également
redistribuer d’autres molécules, ce qui n'est paigsssavoir des retombées technologiques ou
nutritionnelles. Dans ce contexte, il me sembhapartant de souligner avec quelques exemples,
gue la caractérisation locale et dynamique peutewrer d’autres molécules que I'eau, tout en

servant une étude plus compléte du procédé emvien la qualité finale du produit.
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6.3.1 Imprégnation en huile dans les produits frits

La migration de matiére grasse au cours des opségtde friture et suivantes a été
particulierement étudiée pour des raisons nutritedles évidentes : mieux controler I'apport en
lipides. Il semble néanmoins que les solutionsriieghes apportées jusqu’a présent pour limiter
limprégnation en huile ne soient pas satisfaisameque leurs modes d’action restent encore
hypothétiques (Mellema, 2003 ; Sagetyal, 2003).

Le recours a une huile marquée (Figure 22) a peadlminettre en évidence que 80% de I'huile ne
pénétraient dans le produit qu’a I'étapereieoidissementCeci a été confirme ultérieurement par
une analyse spatiale de la teneur en huile (paarditionnage) au cours de la friture et du
refroidissement (Moreirat al, 1997). Moyennant une communication des pores bBsxerieur

du produit (I'imprégnation s’arréte la ou la contvtd des pores est interrompue, ou avant),
deux mécanismes interviennent, probablement de eramioncomitante (Mellema, 2003). (i)
L’eau vaporisée en cours de friture dans les pdveproduit se refroidit et condense. Ceci crée
une dépression entre l'intérieur et I'extérieurmioduit, qui est le moteur pour I'entrée dans le
produit d’air et d’huile enrobant le produit fr{ii) L’huile peut rentrer par force capillaire dans
les pores remplis de vapeur, la pression capilldépendant de la tension de surface entre le
produit et I'huile et du rayon moyen des pores. deenier mécanisme dépend fortement des
caractéristiques des pores (nombre, rayon, lonyu&ur jouant sur la structure poreuse en
surface du produit, plusieurs travaux ont cherchdéraontrer la contribution prédominante de ce
mécanisme a I'imprégnation en huile, mais sansmoansensus se dégage (Mellema, 2003).
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Figure 22. (a) Section de tranches de pomme de terrfrite a 180°C pendant 5 min dans un bain d’huile
contenant du Rouge de Soudan (Kelleet al, 1986). Ce colorant a par la suite été ajouté aualm a des
intervalles de temps variables entre le début et lin de cuisson, cette derniére étant fixée a 12@ans tous les
cas (Ufheil et al, 1996). La fraction d’huile colorée par rapport ala fraction totale d’huile pénétrée a été
quantifiée par réfractométrie, apres extraction, cequi a permis de montré que I'huile ne pénétrait qe trés
peu pendant la friture (b).

Alors que cela pourrait donner accés a de nouveltss pour le contréle de I'imprégnation en
huile, la contribution relative de ces deux méaaeis a I'imprégnation n’a fait I'objet que de peu
d’études fouillées a ma connaissance. Une formiisacompléte du transport d’huile —
différence de pression liée a la phase gazeudéectilla capillarite— a été propossmilement
récemmentNi et al, 1999; Bouchoret al, 2005). Toutefois, seuls les transports coupgliés
cours de fritureont été finement étudiés dans le travail de Ni &itB (1999). Le travail de
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Bouchon & Pyle (2005) s’est intéresse, lui, a Ppé&taderefroidissement Dans ce modele,
'imprégnation en huile dans un pore (unique, etest) est couplée a un modele de transport
thermique et de matiére (eauip la pression totale de la phase vapeur. Aucuneégmation
n'est possible en cours de friture (hypothése deatt tolérable). En revanche, les champs de
température, de teneur en eau (liquide-vapeur)eeprdssion sont simulés sur I'ensemble du
processus (friture puis refroidissement a l'airgul® la partie thermique a fait I'objet d’'une
validation approfondie. De maniere intéressante étude de sensibilité a été consacrée a la
période initiale du refroidissement, pendant lalgukels forces de pression liée a la phase gazeuse
dominent sur les forces de pression capillairengbéxhent I'entrée d’huile. La durée de cette
période est déterminée majoritairement par deuetas : la résistance thermique de la crodte et
du produit, et la taille des pores. Par la sués,deux mécanismes cooperent a I'imprégnation en
huile, sans que la contribution relative des dewcanismes a I'imprégnation en huile durant
cette deuxieme phase n’ait été quantifiee plus tayaobablement en raison d’une mauvaise
connaissance de la structure poreuse du produftdilie des pores dans le modeéle).

Une telle analyse théorique devrait étre confropigér validation a des profils de concentration
en huile et idéalement de pression. L'acces a deséks expérimentales de pression —force
motrice du transport d’huile au cours du refroidiegnt, est peu commun (Vitrat al, 2000), et
n‘est pas sans poser des problemes dinstrumentatia confrontation entre données
d’'imprégnation en huile simulées et expérimentaladait I'objet que d’une seule tentative, tout
récemment (Yamsaengsum al, 2002a; b). Toutefois, dans ce travail, seul I&énadmeéne
capillaire est pris en compte en cours de refreatigent et les simulations d’imprégnation en
huile restent confrontées a des donnglebales ce qui ne permet pas de discuter finement la
physique du phénomene.

Soulignons par ailleurs que, malgré une littératabendante sur le sujet, peu de profils de
concentration en huile en cours de procédé somodiBles. L'existence de données sur la
répartition d’huile entre cceur et crolte (Morestaal, 1997 ; Bouchoret al, 2003) mérite d’étre
mentionnée, bien que la résolution spatiale restedrossiere. Plus récemment, les efforts pour
acceéder a la distribution de la matiére grasseoseraultipliés. Le recours a des techniques de
microscopie confocale par fluorescence (Pedrestlal, 1999; Pedreschet al, 2002) ou de
micro-spectroscopie infrarouge (Boucheinal, 2001) a permis d’affiner la résolution spatiale —
10-24um. La répartition de I'huile entre milieustran et extra cellulaires d’un tissu de pomme de
terre a pu étre ainsi caractérisée pour différeamgps de friture (Pedreschi & Aguilera, 2002).
Seuls Bouchonet al. (2001) offrent des données exploitables quantgatent et donc
susceptibles a terme d’étre confrontées aux simukte modéles de connaissance. Néanmoins,
ces données n’'offrent qu’une information sur I'étaal, résultat du processus complet de friture
et de refroidissement. L'application d’'une méthdl/® de suppression sélective de I'eau ou de
la matiere grasse a permis de suiem® dynamiquela pénétration de I'huile au cours du
refroidissement de produits frits (Horigaetal, 2003), bien qu’a des résolutions spatiales plus
faibles : 7&78um sur une épaisseur de coupe de 1 mm (Figur&l2ahmoins, ce travail n’a pas
fait I'objet d'une exploitationquantitativedes données. Il semble également que la résolution
temporelle (5 a 20min) soit trop grande comparde @urée caractéristique du phénomene —de
'ordre de 5 a 20s (Aguilerat al, 2000; Bouchon & Pyle, 2005) ; ceci explique ptadbaent
pourquoi le film d’huile semble peu changer d’épaig au cours du refroidissement (Figure 23).
Cette durée caractéristique semble étre cohérertelabservation visuelle : a la sortie du bain
de friture, le film d’huile se distingue tres bipar son aspect brillant mais disparait au bout de
guelques secondes, laissant place a une apparesdenme de la surface.

Enfin, afin d’éviter un ajustement dans le modélenchombre trop important de parameétres, une
caractérisation de la géométrie des pores seradssaire pour alimenter I'équation de transport
d’origine capillaire, comme précédemment souliggéuchon & Pyle, 2005). Dans I'optique

53



d'une étude plus fondamentale de la contributidatiree des deux mécanismes d’entrée de
I'huile, il pourra étre utile dans un premier tengavoir recours a un milieu poreux « modele »
dont la structure poreuse soit plus « maitrisée ».

Figure 23. Images IRM de tempura en cours de refrdissement aprés friture (de gauche a droite : 5, 285,
65min) (Horigane et al, 2003). (a) séquence de sélection de la matierasgpe ; (b) image reconstituée suite a
une séquence de sélection et d’'une séquence de sapgion de la matiére grasse.

6.3.2 Transport de petits solutés

Le transport desolutés(ions, petites protéines, saccharides, pigmenisreste tres peu étudié
alors qu'il implique une évolution des caractégstis nutritionnelles —par exemple, %%
seulement des publications sur la réhydratatiatetradu départ de solutés— ou/et sensorielles —
par exemple, la co-migration de solutés et lewstallisation a la surface du produit en cours de
séchage (Aguilera & Stanley, 1999).

Le frein principal pour le suivi local de ces malls reste certainement Isbles quantités en
jeu. Néanmoins, les techniques de mesure évoldéanbla possibilité d’exploration spatiale
(Mills et al, 2005). La microscopie par spectroscopie de masgsest un exemple (Figure 24) ;
evidemment, les mesures en dynamique sont encare de portée et les protocoles de
préparation des échantillons (déshydratés!) né¢ gas sans rajouter des biais expérimentaux
difficilement contrélables. Compte-tenu des évaln$ technologiques actuelles, on peut
néanmoins rester optimiste sur les marges d’éwanititure.

Dans les opérations de salage et de confisagdudegmndes quantités sont mises en ceuvre en
vue de stabiliser le produit mais aussi de dévalope nouvelles fonctionnalités. Les profils de
concentration en soluté —tous solutés confondsgemetraditionnellement peu étudiés (Leredrt
al., 1984; Raoult-Waclet al, 1991; Bohuon, 1995; Salvataet al, 1998; Salvatoret al, 1999;
Nunaket al, 2006) : au travail laborieux de découpe, déjagé@egpour I'obtention de profils de
teneur en eau, se rajoute la mise en ceuvre deideelsnd’analyse souvent lourdes pour mesurer
la concentration en soluté dans chaque échantibbenu le long d’'un profil.

Néanmoins comme pour les profils de teneur enlaeacgractérisation des profils en soluté peut
bénéficier de méthodes non invasives de mesurar@ayerie. L'application la plus étudiée reste
l'opération de salage (cornichons, viandes, caitléslait, ...), avec le développement de
méthodes pour suivre la migration du sodium par(RXysteinet al, 1989) ou par IRM (Renou

Winterrogation sur Web of Science, sur la pério@@0t2006.
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et al, 1994; Foucaét al, 1995; Guiheneuét al, 1997; Pekt al, 2003; Vestergaaret al, 2005)
—voir aussi Figure 25 et Figure 26 respectivement.

Figure 24. Cartographie (en fausses couleurs) papsctroscopie de masse des ions dans la couche a@ere
(épaisseur approx. 30 um) du grain de blé (Millgt al, 2005) : POZ_ fixés par la phytine (rouge),Cz_ dans les
polysaccharides (vert), CN  dans les protéines (bleu). Une analyse complémeingaa confirmé la présence

diions K™, Ca*, Mg+ dans les phytines mais aussi, grace a la sensifdlide cette technique, dNa* .

B Bonc

st Bone marrow

12.0-13.8"
10.3-11.9
B.3-10.2

eo-32| 3

3 NORVIEGIAN FOOU RESERRCH INSTITUTE

2
¥
)
R
% Macl

Densité RX (HU)

[4)]
[=]
\
Ly
N
X

NaCl (%)

Figure 25. Suivi du salage de jambons (8.5kg) paayons X (salage a sec pendant 17 jours puis par mersion
dans une solution de NaCl concentrée a 21%) (Froysh et al, 1989). Images en densité a (a) 17 jours, (b) 27
jours (c) 45 jours, acquises avec un Siemens som@to2, épaisseur de coupe: 4mm, exposition :
125kV/230mAs, 360 projections, temps d’acquisitiopar scan : 5s. Image a 27 jours convertie en teneen sel
(d) a partir de la droite d’étalonnage présentée efe).
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Les faibles quantités de sodium mesurées en IRMss#ent d’optimiser le rapport signal sur
bruit via un nombre élevé d’accumulations du signal. De Brana ne pas rallonger le temps
d’acquisition de maniére prohibitive pour I'étude @rocessus (de quelques minutes a une
dizaine de minutes pour un processus s’étalanplsisieurs heures), I'acquisition d’'un profil est
souvent privilégiée a I'acquisition d’'une image @Bsolution de 200 a 1250 um) et le signal de
relaxation a rarement été acquis pour se resteiadm seul temps d’écho. Sous ces conditions,
le signal IRM peut néanmoins étre directement éddda concentration en NaCl, tel que validé
apres comparaison entre mesures IRM et mesuraesipdechnique analytique (Guihenetfal,
1997; Vestergaardt al, 2005) (Figure 26a, b). Il est toutefois reconme ¢p concentration en
NaCl affecte la structure cellulaire et protéiq@dfér et al, 1983; Knightet al, 1988; Graiveet

al.,, 2006). A faibles concentrations en NaCl, la myesise dépolymérise et s’extrait
partiellement de la structure fibrillaire, ce giaccompagne d’un gonflement du muscle (optimal
pour 1M) et d’'une capacité de rétention d’eau azcRour des concentrations plus élevées, la
perte en eau s’‘accompagne au contraire d'une ftiémades myofibrilles. Les courbes
d’étalonnage entre signal IRM et concentration emCNintégrent inévitablement cet effet
structure au travers d’'une pondération du T; le cas échéant (Vestergaatal, 2005) mais
elles supposent aussi —ce qui est rarement sodligme le changement de structure est instantané
et indépendant de la dynamique d'imprégnation irdpo©r le phénoméne de gonflement peut
s’étaler sur plusieurs minutes (Offer & Trinick, 83). Ce point mériterait de plus amples
explorations.

Bien que rarement approfondie, la mesure localeaddficients de diffusion RMN par IRM
semble prometteuse, en particulier apres confromtatvec des concentrations locales en NaCl
(Figure 26) (Foucaet al, 1995; Vestergaardt al, 2005). On peut par exemple espérer que ces
coefficients de diffusion different de ceux attesden solutions aqueuses concentrées e.g.
(Robinsonet al, 1959) permettant ainsi d’étudier la contributiden changement de structure
(moléculaire) au transport de matiére.

[NaCl] gi100g -2°Na IRM E
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Figure 26. Suivi par IRM de la migration de >Na dans une viande de porc (Vestergaarét al, 2005). a:
concentrations en NaCl mesurées par IRM en fonctiode celles mesurées par analyse chimique (titratiotes
ions CI, méthode 976.18, AOAC, 1995). b : images diNa d’un cylindre de porc (0= 40 mm, L = 50mm) mis
en contact avec une solution de NaCl concentrée 8.9g/100g de solution (3.5M) & 5°C (seuil de senétg de
la mesure >2.5g/100 g de viande b.h.). Bruker DBX 4T fonctionnant a 25.5MHz, séquence spin-echo : TE
2.7ms, TR = 250ms, FOV = 8&B0mm, matrice 6464, épaisseur de coupe : 20mm, 32 accumulationsmigs
d’acquisition : 512s. ¢ : coefficient de diffusiormesurée par IRM en fonction de la concentration logle en
NaCl mesurée aussi par IRM le long d’un profil.
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La confrontation de ces profils de concentratiorcasies modéles de transport est souvent peu
rigoureuse, avec les limites précédemment évogeiléesection 6.2. En particulier, ces modéles
ne prennent, pour ainsi dire, jamais en compteelaction entre flux d’eau et de soluté —voir la
formulation appliquée par Bohuon (1995)- et eneooéns les interactions chimiques/physiques
entre transport de matiére et structure protéiaas d’autres domaines, comme en génie civil,
'analyse de profils de concentration en NaCl mésyrar IRM illustre parfaitemenbmment une
confrontation a des résultats théoriques attendeisvpnt aboutir a une compréhension plus fine
des mécanismes de transport sous jacddes profils de concentrations en eau et en NaCé@
mesureées par IRM en cours de séchage de briquedgnéges de solution saline et superposés sur
un «diagramme de phase » sur lesquels étaienmitédi les comportements attendus en
transports purement advectif et purement diffusélet al, 2003). En fin de séchage, le régime
diffusionnel est prédominant (les données sont agarhent superposées sur la limite
correspondante du domaine) et les concentratiomsusgformément réparties, comme validé en
IRM. En revanche, en début de séchage, le fluxagaection I'emporte sur le flux diffusif, ceci
méme pour des dynamiques modérées de séchagelut® saccumule sous la surface, comme
validé par IRM, ou il finit par cristalliser (congation de saturation atteinte).

6.4. Transfert et transport thermique

Les traitements thermiques sont omniprésents dasigndustries alimentaires, en vue d’une
stabilisation des produits : pasteurisation, sgatiion, séchage, congélation. Ces traitements
s’accompagnent de transport de matiere (séchafp) ée réactions qui modifient de maniére
recherchée ou non le go(t et la texture du prdduitiisson »).

La caractérisation des transferts et transportamigeies au cours de ces traitements peut se
reposer sur des approches théoriques (modelesyeatent fiables (Wangt al, 2003) et une
relative disponibilité de données ou de lois de paramétpage les propriétés thermo-physiques
des matériaux alimentaires (Milet al, 1983; Sweat, 1986; Lewis, 1990) et les coeffidgen
d’échange thermique (convectif, radiatif ou de eot)t Le cas échéant, ces parameétres peuvent
étre identifiés a partir d'un ou de plusieurs jalecsuivi de la température au sein du produit
(Wang & Sun, 2003).

Toutefois, les potentialités de ce type d’approdhésriques, et en particulier les hétérogénéités
spatiales du processus thermique, ne sont pasutsugxploitées. En effet, le principal centre
d’intérét reste la cinétique de température autdeiplus lent a se réchauffer (ou a se refroidir),
ceci en lien avec l'arrét des réactions de détgtimm et la décontamination microbiologique.
Dans ce contexte, des approches empiriques (badEmstérilisation par exemple) ou des
solutions analytiques fortement simplificatricearnexemple formule de Planck en congélation)
peuvent étre suffisantes en pratique.

Deux enjeux majeurs peuvent néanmoins relanceéwuue plus fine du transport thermique :

a. le couplage entre transport thermique et réaction

Les qualités sanitaire, nutritionnelle et organttppge (couleur, arbmes, texture) du produit
dépendent toutes de dénaturations de structureScotaires d’origine thermique (voir section
6.5.2). Optimiser la qualité sanitaire jusqu’au cadw produit se fait souvent au détriment des
autres; dans le cas dun transport purement caifidues qualités nutritionnelle et
organoleptique sont particulierement dégradées lganmggions périphériques qui sont le siege de
sur-chauffe. La maitrise dgsadientsthermiques est aussi au cceur du pilotage deuetstation

du produit (création/modification de structureustéurs exemples seront donnés en section 6.5.
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Trés peu d’approches théoriques ont été développ@eGPA pour prendre en compte les
couplages entre transfert thermique et réaction)¢himique, ou entre transfert thermique et
transport d’eau en lien avec un changement detsteu¢Wang & Sun, 2003). Les degrés de
pilotage des structures par le transport thermigquériteraient néanmoins d’étre mieux
caractérisés, en particulier d'un point de vue tigée (voir section 6.5.2). Y intégrer
I'hétérogénéité spatiale (cinétique thermique \@eaavec la position) reste un véritable enjeu
pour cette recherche. Faire varier en cours deédéotintensité des flux thermiques d’origine
convective, combiner différents modes d’apport digire (convection, micro-ondes ou chauffage
ohmique, voir point (b) ci dessous), jouer avecrigsrds a I'équilibre des réactions (et donc
mieux les caractériser, voir section 6.5.2), sarttiat de degrés potentiels de liberté restant a
explorer pour piloter localement ces réactions.

b. la prise en compte des complexités de géométrie edtructure des produits et des
modes d’apport d’énergie.

Les géométries 2D ou 3D non réguliéres restentépediées alors qu’elles sont omniprésentes
parmi les produits alimentaires e.g. (Clelanal, 1987). Les produits manufacturés peuvent étre
constitués d’éléments macroscopiques aux propriéesniques ou diélectriques relativement
différentes : des lasagnes, une pizza, un filgpaleson et ses petits Iégumes, le tout enrobé de
sauce, un dessert glacé sur base de biscuit, latesde crudités... Alors que le marché dans ces
plats préparés est en forte croissance, les trassgpp@rmiques dans les aliments composites sont
encore une fois rarement étudiés dans la littézadlg. (Noteet al, 2005).
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Figure 27. Cartes de température d'un ceuf (F=24.5°C) aprés 10s (a), 30s (b), 150s (c) et 300} de
pasteurisation a 59.4°C (Deny=t al, 2004). La ligne noire (puis blanche) délimite Igaune d’'ceuf, la ligne
blanche supplémentaire représente I'isotherme de 88 (pour les temps longs), la croix marque le poirle plus
froid. Les champs de vitesse sont donnés pour 303 présence de jaune (e) ou en I'absence de jaung (fes
cinétiques thermiques expérimentales et simulées pan modéle conductif pur ou convectif (en I'absene de
jaune) sont comparées en (g) pour trois positions.

Bien que le transport de nature conductif soit igpgl de maniere quasi systématique dans les
travaux de modélisation, la conduction n’est pagotars le mode principal d’apport de I'énergie

au cceur du produit. D’'une part, la convection geauticiper au transport d’énergie au travers du
produit e.g. convection naturelle du blanc d’ceufcears de pasteurisation d’ceufs entiers —voir
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également Figure 27 (Denyt al, 2004), migration de la phase gazeuse par diftérete
pression en cours de cuisson du pain (Losti@al, 2002a; Zhangt al, 2005; Wagneet al,
2007c), convection naturelle du liquide immergdastproduits en conserve (Dattal, 1988;
Kumaret al, 1991; Ghanet al, 1999). La distinction des deux modes de transgtait rarement
faite jusqu’a réecemment. D’autre part, le chauffapenique ou par micro-ondes est de plus en
plus utilisé au niveau industriel. Minimiser legdrégénéités spatiales (Figure 29) de méme que
prédire le point le plus froid restent des enjengage d’actualité pour le développement de ces
techniques (Oliveirat al, 2002). L'intérét de ces techniques est aussi adifier notablement la
distribution spatiale des températures et de powmriisager des gradients thermiques orientés
autrement que de la surface vers le coeur commele’eas en transport convectif/conductif pur
(Figure 27). La encore, les recherches dans ce idensaus-tendent de pouvoir accéder a une
information spatiale sur la température.
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Figure 28. Effet du mode de chauffage sur l'alluredes profils de température et des durées de traiteznt
(donnéessimulées. ¢ : convectif/conductif (cuisson) ; d : convedticonductif (friture) ; e : chauffage par micro-
ondes (Datta, 2007a).

Enfin, les conditions aux limites, de nature comniwecou par contact, sont souvent considérées
comme uniformes a la surface du produit, alorslgsde sont rarement en pratique. Ceci ajoute
encore a I'hétérogénéité spatiale du traitementrligie. Pendant la décongélation qui précede
sa remise en ceuvre (fermentation, cuisson), leng#qpain est posé sur un filet (support solide)
et placé dans une enceinte ventilée thermostaiiéelécongele plus rapidement en partie
supérieure ou le renouvellement d’air (vitesseril'ast plus élevé qu’a proximité du support
(Grenier, 2003) (voir Figure 2, page 20). Les ba#ta de glace sont congelés par immersion du
moule dans un fluide a basse température, la pdidie ressort le batonnet restant en contact
avec l'air (Cognéet al, 2003). Dans le cas de la cuisson de steaks @atreplaques de grill, les
résistances thermiques de contact varient en fumcke la qualité du contact entre la plaque et le
produit ; or, 'accumulation des sucs de cuissorpartie inférieure améliore le contact entre le
steak et la plague et diminue notablement la @sist thermique sur cette surface (Singh, 2000).
Le soufflage par jet d’air directement sur le privdignére des coefficients d’échange thermique
convectif élevés au niveau du soufflage, mais gat plus faibles ailleurs a la surface du produit
(Andersonet al, 2006). Les produits alimentaires peuvent étrerab¥s ou empilés pour former
des milieux macroporeux (Verbover al, 2006). La circulation de lair entre les élémeess
généralement inégale et contribue a une hétéragémeiraitement thermique entre les éléments.
Par exemple, les flux thermiques varient d’'une fad&utre d'un réfrigérateur, entrainant des
variations locales de température, et donc de werde I'air. L’air assujetti a une convection
naturelle refroidit de maniére inégale les alimgnésés dans le réfrigérateur (Jareeal, 1992;
Laguerreet al, 2005). De méme, la vitesse de l'air insufflé soe palette de produits n’est pas
uniforme, ce qui entraine des variations spatidiesoefficient d’échange thermique global entre
les produits pouvant aller jusqut80% (Alvarezet al, 1999a; b).
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Relever ces deux enjeux (a+b) place I'hnétérogérspisdiale au centre des investigations. Pour y
accéder et valider ainsi les approches théoriquesciées, il faudra développer des méthodes
expérimentales quantitativasl hoc

Bien gu’invasive, la mesure par thermocouples duef optiques reste facile d'utilisation,
relativement fiable et reste donc largement ugliseon principal inconvénient reste néanmoins
sa faible résolution spatiale (on ne peut pas fetrr le produit de capteurs!). Dans les
applications sus citées, le positionnement desnibeouples nécessiterait en plus une
connaissancea priori sur les directions privilégiées du transfert ows deétérogénéités de
traitement thermique.

Dans ce contexte, la technique d'imagerie IRM p&me avantageusement utilisée pour cette
caractérisation 2D (Figure 29), voire 3D. En théplensemble des parametres IRM dépendent
de la température mais la phase reste le paratftde plus usité pour la thermométrie car peu
dépendant de la structure moléculaire. Ainsi, lesthodes basées sur la phase initialement
développées pour le domaine médical (thermo-allad® tumeurs) ont donné lieu a plusieurs
applications alimentaires, dont les plus récentadiént le chauffage ohmique ou micro-onde
(Kantt et al, 1997; Ruaret al, 1999; Spelleret al, 1999; Nottet al, 2000; Yeet al, 2003;
Grimaultet al, 2004; Yeet al, 2004). Malheureusement, I'information spatialest’souvent pas
exploitée dans sa totalité. Par exemple, la vatidadu modéle proposé par ¥eal. (2004) a été
menée de maniére qualitative sur les cartograpleetempérature et de maniére quantitative
uniquement sur le point le plus froid du produit.

[b]:c

20

Figure 29. Cartographies IRM de température (Bowset al, 2001). (a) dans un gel (deux répétitions) apres
interruption d’'un chauffage micro-onde au bout d’'une minute (Sanyo EM-2614, plateau tournant, puissaec
max. 650W). (b) dans une soupe comprenant des moaeex de viande, dont le contenant est immergé daned
'eau a 98°C. Températures en fausses couleurs rapées sur la barre verticale associée. Une acquisih
toutes les minutes.

Cette méthode de mesure de la température par daeppeut présenter des limites a la

quantification, comme dans le cas de différencesudeeptibilité magnétique entre phases (entre
phase aqueuse et matiere grasse ou phase gaztinbe®mogeneités de champ magnétique (bas
champ magnétique) ou de faibles rapports signal/des produits a relaxation RMN rapide. Ces

points pourraient néanmoins bénéficier de dévelmgpes spécifiques a venir. En alternative, un

parametre IRM pondéré; peut étre utilisé pour la mesure de températueep@ameétre a été
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utilisé pour des applications ou les changementstrdeture et de teneur en eau n’intervenaient
pas ou peu conjointement aux changements de tempEi@anttet al, 1997; Hulbertet al,
1998; Ruaret al, 1998). Ceci nécessite un travail de calibratns ou moins laborieux si les
changements de structure et de teneur en eauiérteent simultanément (deux paramétres IRM
ou une combinaison IRM+autre capteur sont nécesjagu si le changement de structure ne
peut pas étre décrit seulement comme une fonceda température (et de la teneur en eau) mais
de la dynamique hydro-thermique.

Outre ces développements de méthode, la thermem&M appliquée aux traitements
thermiques alimentaires demandent de développetglepements qui puissent reproduiresitu

des conditions réalistes (raisonnables) de cetemmants et qui soient en conséquence bien
caractérises (Yet al, 2003; Nott & Hall, 2005 ; Wagnet al, 2007a).

Enfin, l'information en surface est difficlemenkmoitable a partir des cartographies IRM en
raison de volumes partiels. Cette information f@re obtenue par des mesures complémentaires,
par infra-rouge (température de surface) et/ounpasure de flux. Par ailleurs, la connaissance
des couches limites —et donc des coefficients di@égh convectif, peut étre affinée par une
caractérisation des champs de vitesse, entre gquaregélocimétrie d’image de particules (PI1V)
valide pour tout fluide non opaque, par caméra sson de positrons, par IRM (Manté al,
2003), valide pour des fluides contenant des psoatie basses vitesses (Figure 30).
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Figure 30. Vitesse a trois composantes, suivanta)( x (b) ety (c) d'un écoulement d’eau dans un gilement
de spheres pour les trois orientations de couperansversale (x,y), saggitale (yz) et coronale (x¢gpedermanet
al., 2001). Bruker Spectrométre DMX 200, 4.7 T. Spineho 3D,0 3 ms,A 15ms, TR 800ms, FOV 50.0 x 50.0 x
6.25 mm, résolution voxellaire 195um. Temps d’acgsition 3h.

6.5. Modifications (de structure) de la matiere

La notion de structure comprend 'organisation @¥énts entre eux avec généralement plusieurs
niveaux d’organisation imbriqués. Les élémentscstmants d’'une échelle d’observation donnée
ont eux mémes une structure et ce schéma peutpéteré plusieurs niveaux (ou échelles),
créant des structures hiérarchisées (Lakes, 199@)s le cas du pain, les bulles sont des
éléments structurants intervenant a une échellériupe (16-10°um). La pate qui sépare ces
éléments structurants a elle-méme une structure.pketéines (gluten) y constituent un réseau
(Bloksma, 1990b) qui confere une extensibilité pdge et contribue a la rétention des gaz. Dans
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ce réseau sont enchevétrés les grains d’amidopyrdésines de plus petite taille, les levures, etc.
Les grains d’amidon sont eux-mémes structurés Bugiqurs niveaux (Imbertet al, 1991;
Parkeret al, 2001). Par ailleurs, la répartition spatiale @s éléments structurants est aussi
source de structure (voir Figure 14, page 39). Aureque les films de pate sont étirés, devenant
de plus en plus fins, leur structure change ; etiqodier, les grains d’amidon en sont exclus
(Mills et al, 2003). Les bulles ne sont pas uniformément rigsartcertaines zones sont plus
aérées que d'autres. Les chemins hydro-thermiquigs $ar les couches superficielles du pain
limitent certaines réactions prenant place damsita(gélatinisation des grains d’amidon) et en
favorisent d’autres (réaction de Maillard). Lesléslly sont également moins présentes. Ces
variations sont les déterminants d’une structurerdéte distincte de celle de la mie.

L’accent est mis dans cette section sur la modifinades structures moléculaires dans la mesure
ou elle est souvent a l'origine des structureseaies a des échelles supérieures. Pour continuer
sur 'exemple du pain, I'élévation de températuaeofise la vaporisation d’eau®{thangement

de structure) dans les bulles initialement préseetd’augmentation de volume de ces dernieres.
Ceci reste vrai tant que les films de pate sépdeasnbulles peuvent se déformer. Or I'élévation
de température s’accompagne aussi d'une modifitadi® la structure des grains d’amidon
(gélatinisation) et des protéines (coagulationrtiigue) contenues dans la pat€"{Zzhangement

de structure). La viscosité de la pate augmenéantrune résistance a I'expansion des bulles. Il
est communément admis dans la littérature que lema des bulles se stabilise aprés ce
deuxieme changement de structure.

Jusqu’ici, seules les réactions interagissant rivete avec le transport thermique (réactions endo
ou exothermiques) ont été prises en compte de meagieasi systématique dans les modeles de
connaissance, ce qui se restreint aux cas de taisafon et de la cristallisation de I'eau. Daas |
mesure ou les changements d’état @g@u ont une place centrale dans la conservation des
aliments mais aussi leur transformatiomge section particulieren 6.5.1 leur est dédiée, en se
focalisant toutefois sur les changements d’étgirémier ordre.

Par ailleurs, les aliments sont le site de nomlagwuéactions (bio)chimiques et enzymatiques qui
a la base modifient la structure de molécules eviaircomposition méme du produit. Méme si ce
sujet reste moins exploré (peu de couplage aveameeles de transport, peu de techniques
apportant une information locale et dynamique), puent fera aussi I'objet d’'une section
particuliére (section 6.5.2) : ces modificationsitstes déterminants de la qualité du produit
alimentaire, d’'un point de vue a la fois sanitaineitritionnel et organoleptique, et depuis
quelques années, elles font I'objet d’'un certaigane d'intérét, sous la forte stimulation des
appels a projets nationaux (ANR) et européef8° (ogramme cadre).

6.5.1 Changement d’état (du premier ordre) de I'eau

Le changement de structure de la matiére en comrgatisformation des aliments concerne
d’abord les changements d’état de I'eau, sur ldsqeposent les principes méme de stabilisation
des aliments (congélation, séchage). Ces changsndé¥tat modifient fortement le transport
thermique (addition d’'un terme d’accumulation ddgguation de conservation de I'énergie,
modification de la conductivité thermique,...). lleyvent également affecter le transport de
matiere : la fraction cristallisée peut étre uninfrau transport de soluté (en congélation par
immersion par exemple), le transport de matiere ptra facilité au travers d'une phase gazeuse
développée en cours de séchage ou de cuisson., Eafichangement d’état est a l'origine de
déformations et de champs de contrainte. L'implicatdans ces changements d’état dans la
conservation de I'énergie reste de loin la mieuxsserren compte dans les modéles de
connaissance.
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Ces changements de phase dépendent de la « difigbmnilile cette eau, autrement dit de ses
interactions avec son environnement moléculaires isethermes de sorption permettent de
calculer & une température, une teneur en eawdédatiune pression totale données, la répartition
de l'eau entre chaque phase (liquide/vapeur). Rasuite, on peut en déduire I'énergie de
changement d’état et les propriétés de transptatdes modéles combinant les propriétés de
transport des différentes phases) qui serviroritndeater un modéle de transport thermique ou
dimensionner un séchoir. Ces isothermes sont asguiproduits complexes (donc difficilement
extrapolables), pour des conditions supposées {itdgu thermodynamique, et a des
températures souvent proches de I'ambiance. Laii@alde ces données pour les dynamiques
rencontrées en cours de process est discutabléa(28107b). Des cinétiques thermiques (tres)
rapides peuvent affecter la conformation des mddsc(voir section 6.5.2). Or la conformation
moléculaire est I'hypothése la plus couramment eganpour expliquer le phénomeéne
d’hystérésis entre les courbes de sorption et dsorgéon (Simatos, 2002): lors de la
déshydratation, les molécules seraient « piégédsns une conformation correspondant a un
minimum d’énergie libre local, et pourraient serréager par plastification a la réhydratation.

Jusqu’a présent, il n’était pas possible d’accédene mesure locale dergpartition des phases
(fraction de glace ou de vapeur par rapport a uaetibn liquide). L'adéquation des lois
d’équilibre liquide/vapeur ou liquide/solide a aissuvent été évaluée sur la base d’'une bonne
reproduction des profils thermiques expérimentaachant que I'ajustement d’'un ou plusieurs
parameétres du modele pouvait masquer certainesdoations éventuelles... Les avancées
récentes en imagerie permettent d’accéder a ddésple fraction de glace ou de gaz comme
illustré dans les sections suivantes. Bien qu’dneacore peu de recul sur la qualité de ces
mesures (aucune incertitude de mesure n'a encéreatuléd), on peut espérer que ces
mesures permettront d’affiner ces lois d’équilibted’étudier le cas échéant des comportements
hors équilibre.

Ces modifications de structure de I'eau sont gdriées ou destructrices de structure a des
échelles supérieures dans le produit. Elles peuaisi influer sur les propriétés mécaniques
(texture en bouche) et la stabilité du produit.

La taille des cristaux de glace est déterminante [oqualité des produits congelés, qu’ils soient
consommeés a I'état congelé (texture en bouche dgres glacées) ou remis en ceuvre apres
décongélation (texture dégradée par la croissagsernistaux de glace et la rupture des structures
a I'échelle microscopique —parois cellulaires, agsgélifié, ...). Le processus de cristallisation et
de recristallisation dépend lui-méme des consttiiate la phase cryo-concentrée : agents
dépresseurs de l'activité de I'eau (Hagiwataal, 1996), ajout de stabilisants ou de protéines
s’adsorbant & I'interface eau/glatéRegandet al, 2006), mais aussi des conditions du procédé :
vitesse de refroidissement (Caldwedt al, 1992), température de stockage ou degré de
fluctuations de température (Miller-Livney al, 1997).

L’évaluation sensorielle des produits céréalierain®, biscuits...) dépend fortement de la
structure alvéolaire e.g. (Attenburrat al, 1989). Il a été montré par ailleurs que les val&e
module d’Young et de force a la rupture obtenuesdgtérents produits céréaliers ne pouvaient
pas étre expliquées uniquement par les variatiergedsité du matériau (Warburtehal, 1990;
Zghal et al, 2002 ; Babin, 2005). Cet écart au modele prédétin des solides alvéolaires non
alimentaires (Gibsoet al, 1988) pourrait étre relié a des hétérogénéitétiaps de la structure
alvéolaire —fraction de parois manquantes (Zghahl, 2002), distribution en taille des bulles
(Babin, 2005). La mise en place de cette structiwéolaire reste encore mal connue, en raison
des nombreuses étapes de transformation impligjp&sssage, fermentation, cuisson) et des

11 Ce point sera abordé seulement de maniére géréralection 6.6.2.2.
12 « anti-freeze proteins » récemment renommées-stineturing proteins » en accord avec leurs méoaes d’action SUpposés.
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nombreux meécanismes en jeu (voir 'exemple dévedopp introduction a la section 6.5 dans le
cas de la cuisson). La compréhension de ces méoasia aussi été limitée par le manque
jusqu’ici d’outils expérimentaux pour I'observatien dynamiquéle ces structures.

En conclusion, I'étude des équilibres liquide/vapeu liquide/solide n’est plus guidée par
'unique objectif de stabiliser le produit en vuiirte conservation prolongée. L'objectif de le
structurer/texturer peut y étre adjoint. Ce chamg@amd’objectif s’accompagne d'une
diversification des descripteurs. La phase gazeussolide n’est plus seulement caractérisée en
termes de fraction volumique occupée, mais d'élémetructuraux (bulle/pore, cristal/réseau
cristallin). La morphologie de ces éléments (disttion de taille) a fait I'objet de nombreuses
études en microscopie, toutefois rarement en dymaeni

Dans les sections suivantes (6.5.1.1-6.5.1.2), réseptera les nouvelles avancées techniques
pour caractériseen dynamiquéa répartitionspatialede différentes phasesd#férentes échelles
(fraction volumique, taille des éléments structtsian

6.5.1.1 changement de phase liquide/solide

La RMN permet de distinguer trés nettement le catepeent des protons de molécules a I'état
solide (dizaine de ps) de celles a I'état liquide fa milliseconde a la seconde) ; ceci en fait un
capteur de choix pour suivre la cristallisation rd’certain nombre de molécules pourvues de
protons, dont I'eau —et la matiére grdSsePar dérivation de cette méthode applicable
principalement sur des échantillons de petiteetalllRM permet de suivre de la cristallisation
dans des conditions de mise en ceuvre des proquitslujt de grande taille, présentant un
gradient thermique).

La majorité des travaux IRM appliqués au suivi @eristallisation de I'eau dans les aliments en
cours de congélation est basée sur 'acquisitiorsignal sur un seul écho. Seul le signal des
protons les plus mobiles (ceux de la phase crycamnée) est visible. Ce signal est a la fois
pondéré en densité et en relaxation (eeal, 2002; Grenieet al, 2007a). En effet, la relaxation
des protons est d’autant plus rapide que la teryéra’abaisse et que les cristaux de glace se
forment, concentrant la phase liquide restantesigeal peut ainsi disparaitre aux plus basses
températures. La concomitance de ces deux mécaminguessite aussi d’étalonner le signal
IRM sur des échantillons homogenes et de fractiglace connues. La diminution du temps
d’écho permet de s’affranchir partiellement de ecetbuble pondération, tout en augmentant
utilement la gamme de sensibilité de la mesure.sDaméme ordre d’'idées, des séquences de
type SPI ou SPRITE ont été testées sur produits congelés (Lete al, 2002;
Borompichaichartkukt al, 2005 ) mais les durées d’acquisition (plusiew@sras) ne permettent
pas de suivi spatial en dynamique.

La fraction de glace mesurée en dynamique par IRu(e 2, page 20) peut étre associée a une
mesure locale de la température. La comparaisocedeu de données avec un jeu acquis en
conditions d’équilibre thermodynamique peut alorsttne en évidence d’éventuels écarts a
I'équilibre. Des phénomenes de surfusion sont sausencontrés dans la pratique sur produits
d’origine alimentaire, méme s’il n’en est pas fgiand état dans la littérature (Pham, 1989; Lucas
et al, 1998; Molina-Garciat al, 2004 ). De maniere similaire a la matiére grgdSsmoneauet

al., 1991), le retard a la cristallisation peut éurisen dynamique et localement dans le produit
par IRM (Lucaset al, 2005b).

13 La norme pour mesurer la fraction cristalliségafsx de solide ») dans les matiéres grasses patdsasée sur la technique
RMN (norme NF EN ISO 8292, 1995) et plusieurs papigcents proposent des adaptations de méthodedesusystemes
complexes (Cartwrighet al, 2005; Ollivonet al, 2005; Relkinet al, 2005).

14 Single Point Imaging, Single Point Imaging withBhhancement
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L'imagerie IRM donne accés a une fraction crisséki dans un volume d’'une dizaine de’*mm
Toute résolution spatiale plus fine (pour obserlzercroissance des dendrites de glace par
exemple) requiert des techniques de microscopissidIrs travaux ont reporté des mesures de
taille des cristaux de glace réalisées de maniestruttive aprés prélevement au sein d'un
échantillon ; certains méritent d’étre soulignésipavoir reliéa posteriorila taille des cristaux
de glace a la cinétique locale de refroidissemBevi(acquaet al, 1979; Woinetet al, 1998).
L’évolution récente des techniques de microscodant la disposition d’'un environnement
thermostaté, permet de suivre en continu la crotesdes cristaux e.g. (Regand & Goff, 2006) —
voir aussi Figure 31. Ce type d’information peutétonfronté a une description plus fine des
mécanismes dans les modéles de connaissance, cpamexemple la formation autour des
dendrites de glace, de gradients de concentratimltanément aux gradients thermiques
(Woinetet al, 1998).

10 min 330 min

e

solution de saccharose
0% protéine de blé

solution de saccharose
0.25% protéine de blé

créme glacée
0% protéine de blé

créme glacée
0.25% protéine de blé

Figure 31. Suivi de la cristallisation de I'eau das une solution de saccharose (formulation A) et uneréme
glacée (formulation B) contenant 0.25% d’extrait potéique de blé d’hiver (Regand & Goff, 2006)

6.5.1.2 changement de phase liquide/vapeur

L’expansion de la pate a pain va servir de nouvBdlustration. Ce cas de figure ne permet pas
d’étudier directement les équilibres liquide/vap@aur I'eau seule et I'évolution de la phase
gazeuse releve d’'une relative complexité (vapadeatoncomitante d’autres molécules dont le
CO,, forces exercées par les parois des bulles/pargsNéanmoins, la caractérisatitwcale et
dynamiquede la phase gazeuse ouvre, de maniere généralensudescription plus fine des
transports (transport au travers de la phase gayetsies déformations. C’est sur ce tournant
majeur qu’elle représente que je souhaite insetetravers de cet exemple. Elle marque aussi
une évolution majeure (bien qu’incompléte) par m@pp une littérature pauvre sur le sujet. Dans
le cas du séchage par exemple, qui reste une mpéfatgement étudiée, le développement de
pores n'est caractérisé que globalement (porositigate) a partir de I'écart a la linéarité de la
relation entre volume et perte en eau. Dans leecddr’expansion des pates a pain, on illustrera
la pauvreté des informations caractérisant jusglaiphase gazeuse et les limites d’interprétation
pour les rares données acquises localement. Ensuitelétaillera les apports de techniques
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d’'imagerie (et leurs limites) et on insistera sumEcessité de combiner les différentes échelles
d’observation.

La pate a pain est une structure fragile, facilent&formable qui n’autorise pas vraiment de
mesures intrusives (au risque de créer un freiex@pansion ou des fuites de gaz), et ne facilite
pas non plus une interruption du processus (comatiensdes gaz au refroidissement, écrasement
de la structure a la découpe). La caractérisatola gphase gazeuse a donc été réduite jusqu’ici a
une mesure du volume global du paton/pain et deepeglobales des gaz, moteurs de cette
expansion. La structure poreuse a été analyséefipleiment sur le produit fini uniguement
(image numérique d’'une section de pain ou coupesostopiques). Bien qu’un certain nombre
de connaissances aient pu étre acquises a partesi®bservations, ces données ne sont pas
d’'une part sans biais —cf. erreur produite par etenpar I'analyse bidimensionnelle (a partir
d'une section) dune réalité tridimensionnelle (Qdrll et al, 1999). D’autre part, la
reconstitution hypothétique du chemin suivi papteduit a partir du seul point d’arrivée reste
hypothétique, ceci d’autant plus que les mécanismorgibuant a la mise en place de la structure
alvéolaire different en nature d’'une étape de faansation a l'autre, comme détaillé ci apres.
L’air est incorporé par mélange en cours du petges(Campbelet al, 1998) ; la fraction
incorporée et la taille moyenne des bulles dépeanbdeaucoup du bras du pétrin, de I'énergie
apportée a la pate et de la formulation. Au coersadfermentation, les petites bulles vont avoir
tendance a disparaitre en faveur des plus grossatur@tion d’Ostwald) (van Vliet, 1999).
L’expansion volumique des bulles va dépendre dksisolution du C@produit par les levures et
de la capacité de rétention de ces gaz par la patwille des bulles peut également augmenter
par coalescence de bulles adjacentes (van VII&9)1%En cours de cuisson, 'augmentation de
température va a la fois favoriser I'expansion waljue, par la formation de gaz, et la freiner,
par la modification des propriétés mécaniques ties fde pate séparant les bulles. La structure
alvéolaire peut légérement s’affaisser en courscuieson par des mécanismes encore peu
explorés, provoquant ainsi une diminution de latéautotale du produit (Zanoni & Peri, 1993;
Lostieet al, 2002b). Cet affaissement peut se poursuivre arsate refroidissement e.g. (Lucas
et al, 2005e) ; rappelons qu’afin d’'observer la struetalvéolaire, le produit ne peut étre tranché
gu’une fois refroidi, et que cette étape de tramsédion doit étre aussi intégrée.

Trés récemment, les phénoménes caractéristiquiéctielle des bulles (10-#m) peuvent étre
observés en dynamique a I'aide de techniques dem@@D ou 3D par RX ou par IRM (Figure
32). On peut ainsi suivre la croissance d’'une bddlenée, la disparition des bulles de plus petite
taille, la rupture des films de pate et la coaleseede bulles adjacentes en cours de fermentation
(fleches sur la Figure 32a) ou en cours de cuidsarpratique, ce niveau d’information ne peut
étre atteint qu'avec une haute résolution spafi@lelques micrométres) et un recours a des
algorithmes avancés de traitement d'images (Babial, 2006). Cette exigence en résolution
spatiale explique la portée relative des premiergatix dans ce domaine (Whitworth & Alava,
1999 ; Takancet al, 2002; van Duynhoveet al, 2003; Rouilleet al, 2005}°, méme si dans
certains de ces travaux, la distribution en talllebulles a pu étre estimée a partir des images en
contraste obtenues et reliée de maniere intéressargc les variables du process ou de
formulation.

Les seules limites de ces méthodes sont la tadld’@thantillon étudié (effet des parois du
contenant par exemple) et I'environnement de laumngegcontrble de la température pour la
cuisson par exemple) qui peuvent questionner sutetgé d’extrapolation des résultats. Ces
techniques sont pour le moment appliguées majmitent en fin de pétrissage et en
fermentation (Babiret al, 2006; Bellidoet al, 2006). Dans ce cas de figure, et sous réserve de

150.7 & 3 mm d'épaisseur de coupe
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contrbler les échanges de matiére (et thermique peuechnique IRM) avec I'extérieur,
l'interprétation du signal obtenu (y compris cetlés films de pate) ne pose pas de difficulté
majeure (a 'effet pres du volume partiel). Le ragisignal/bruit est faible et est compensé par
un nombre élevé d’accumulations. Ceci induit sotivdas temps d’acquisition en IRM
relativement longs par rapport au processus étuthédre de grandeur du temps d’acquisition
est de 30s en microtomographie RX.

A court ou moyen terme, on peut imaginer que camées soient confrontées avec un ou
différents modéles de connaissance e.g. (&hah, 1998) en fermentation ou (Fahal, 1999)

en cuisson et que les mécanismes qui y sont décfiéshelle des bulles —et leurs paramétrages,
puissent étre ainsi affinés.
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Figure 32. Croissance de bulles dans une péate enuce de fermentation par rayons X au synchrotron de
Grenoble (Babin et al, 2006). a) section d’'une image reconstituée en 3Ddifférents instants (résolution
15um). b) évolution de la porosité moyenne dans casages (telle qu’on pourrait I'obtenir a partir d’ un suivi
du volume global du péaton). c) évolution en coursedfermentation de I'épaisseur moyenne des films dete
séparant les bulles : elle diminue avec l'augmentiain de volume des bulles puis ré-augmente suite aur
coalescence. A, B et C font référence a différentésrmulations ou concentrations en levure.

En présence d’'un champ non uniforme de températioa en présence de contrainte mécanique
(point développé plus bas), les gaz peuvent étrgalement répartis au sein du produit. Ces
évolutions de la structure alvéolaire nécessitenbsirver le produit dans son ensemble, avec
une résolution pixellaire moindre —de I'ordre dulimiétre (0.7-1.6 mnTf. Les caractéristiques
morphologiques des bulles et des films de pateoneaors plus accessibles et seule la fraction
volumigue occupée par les gaz dans chaque pixattéaise a cette échelle la structure alvéolaire
(Whitworth & Alava, 1999; Takanet al, 2002; Goetzt al, 2003; Grenieet al, 2003a; van
Duynhovenret al, 2003; Whitworth & Alava, 2004). Ces techniquesndigerie —RX ou IRM, ont
été appliquées aussi bien en fermentation qu’erssoni Ce dernier cas nécessite le

16 pour des épaisseurs de coupe allant de 3 2 12 mm
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développement de méthodes pour découpler les eliies causes possibles de variation du signal

(pour le moins teneur en eau et porosité).

Il a été montré dans la section 3 comment la mis@lace de gradients thermiques, souvent

accompagnés par des changements de structure madlcpouvait générer a cette échelle des

hétérogénéités dans la structure alvéolaire. Lae reis évidence de l'effet de la vitesse de
congélation sur la capacité a I'expansion des pétess surgelées a partir de cartes de porosité
mesurées par IRM (Figure 3, page 20) en est un geerha rétraction de la mie de pains
précuits en cours de refroidissement en est ue ésiiction 3.3). D’un autre c6té, la formation de
contraintes peut différencier I'expansion de cedaizones du produit, comme :

» |a ligne de fagonnage, dont I'action est souligagssi bien en rayons X (Figure 33a) qu’en
IRM, par une zone de pate a développeneergriori plus lent. L'effet de la vitesse de
faconnage sur la distribution de la taille desdsit I'anisotropie de I'expansion en cours de
fermentation a ainsi pu étre étudiée (van Duynhateal, 2003).

= |a présence d’'obstacles rigides modifiant I'expansLa formation plus ou moins précoce de
la crolte est a I'origine de la compression deatees zones en cours de cuisson (Waegher
al., 2004 ; Wagner, 2005). La présence de couchessglengté eégalement observée sous la
surface du paton en cours de fermentation et atp réliée a la mise en place d'un
précurseur de la crolte —« peau » plus ou moinsatdel (Takanet al, 2002). La Figure 33b
illustre le développement du champ de porosité el'péite dans un mesureur de pousse pour
lequel le couvercle appliqgué en surface supériearese meut pas librement et se bloque
partiellement.

= les parois dans le cas d'une technologie en mdtiles peuvent aussi bien favoriser la
présence de grosses bulles en cours de ferment@immnier et al, 2003a) que freiner
localement I'expansion en cours de cuisson (Wag@tgl5).

Couvercle perforé

Tige souple

Flacon —

sens de expanfion

Couvercle rigide

Péte 4 pain

Figure 33. Effet de contraintes mécaniques sur laamsification de la pate en cours de fermentation.)de long
de la ligne de faconnage : sur ces images RX, lames les plus denses apparaissent en surbrillaneelbng de
I'enroulement du paton (Whitworth & Alava, 1999). b) blocage d’'un couvercle de mesureur de pousse :rsu
ces images IRM, le signal est directement a la détésde pate ; les niveaux de gris —et la densitéri élevés
pour les couleurs chaudes et faibles pour les couls froides.

Qu’elles soient mises en place en cours de ferrtientau de cuisson, ces hétérogénéités
contribuent a la structure alvéolaire finale de pesduits a une échelle mésoscopique. Par
ailleurs, les contraintes exercées déterminent giMelment également des orientations
privilégiées des bulles, a une échelle microscapitpite fois : une bulle idéalement sphérique va
pouvoir subir une élongation dans une ou plusialirsctions et présenter ainsi une forte
anisotropie. Or ces orientations semblent expliquee part importante du comportement
mécanique de la mie de pain (Falcateal, 2005). Enfin, les observations microscopiques ne
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peuvent pas par principe couvrir toute la distifiuten taille des bulles et omettent ainsi une
large fraction du volume qui peut contribuer nogatént aux transports de matiere dans le
produit (Dattaet al, 2006).

Pour l'instant, peu de modeéles prennent en comgreifférenteséchelles de structuration de la
phase gazeuse. Dans le cas d'une déformation eapties transports thermique et de matiere
simultanés, la phase gazeuse est le plus courand@éerite par une fraction volumique. Méme a
ce niveau de description, ces modeles ont encarepét confrontées avec des données
expérimentales locales e.g. (Wagmeral, 2007b; Zhanget al, 2007b). Ceci s’explique par la
nouveauté de ces données. En étant optimiste,udreppérer que cette validation se généralisera
et qu’elle permettra d’affiner les mécanismes en gnsi que leur échelle de description.

6.5.2 Autres structures moléculaires

Un ensemble de réactions enzymatiques (lipolysetgplyse, amylolyse, brunissement par des
enzymes naturellement présentes dans le produigjoutées, ...) et biochimiques (oxydation,
réaction de Maillard, ...) y compris celles faisaattfe de métabolismes cellulaires (fermentation
par levure, respiration, développement ou inadtiwatde micro-organismes, .}7) peuvent
prendre place dans les aliments. A ceci se rajolean modifications de conformation des
macromolécules (transition sol-gel, dénaturatianatinisation de I'amidon, ...). Les produits de
ces réactions sont des éléments déterminantsgimliéé du produit :

- qualité gustativeyia la production d’arémes recherchés : réaction ddldi@ en cuisson,
amylolyse dans la fermentation panaire, glycolysetéolyse et lipolyse impliquées dans la
maturation des fromages et des viandes séchées, narnodésirés : lipoxygénase

- qualité nutritionnellevia l'altération de nutriments ou vitamines (oxydatitirermique de
l'acide ascorbique, d'acides gras oméga 3-6, ...amélioration de la digestibilité
(gélatinisation de I'amidon), ...

- qualité sanitairevia le développement de micro-organismes et la praaluate substances
toxigues (toxines produites par les micro-organsnaerylamide coproduit dans la réaction
de Maillard, ...)

- qualité visuellevia le développement de couleurs appréciées par lsoommateur (réaction
de Maillard, caramélisation, ...) ou non (brunissetmemzymatique par des peroxydases,
perte de couleur suite & la dénaturation de larcphlylle ou d’anthocyanines, ...)

- texture en bouche: gélification du produit suiteua changement de conformation
moléculaire d’'une macromolécule (protéine ou palgkaride), dénaturation et solubilisation
du collagene en cours de cuisson des viandes,ofyséeau cours de la maturation des
fromages, ...

Ces réactions peuvent parfois influencer en resautes transports thermiques ou de matiere, ne
serait-ce que par une modification des proprié&gahsportzia une modification notable de la
structure (conductivité thermique, coefficient déugion ...). Ces réactions sont endo- ou exo-
thermiques, et peuvent modifier le bilan d’énerfementation entre autres). Néanmoins, les
énergies en jeu dans la plupart de ces réactionis retgligeables et négligées devant celles
impliquées par les changements d’état de I'eauinEnés réactions peuvent étre a 'origine de
transport d’eau. Par exemple, 'amidon gélatinisma capacité d’hydratation accrue et peut étre
a lorigine de gradients de teneur en eau et deuildrages hydriques, a I'échelle
microscopique. Si la gélatinisation de I'amidonst’@as uniformément répartie, ces gradients

17 . . ) . .
souvent présentées sous la forme mathématique céacton.
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peuvent é&tre observés & une échelle supérieuré0fhim), comme mis en évidence par IRM
(Yahataet al, 2006).

La vitesse de ces réactions dépend fortement tigripérature et/ou de la teneur en eau locales.
Elles peuvent aussi dépendre du pH e.g. dénatarttiermique des protéines du blanc d’ceuf
(van der Planckeret al, 2006), coagulation acide du lait (Marieteg al, 1996), de la
composition en ingrédients autres que I'eau (oxggensels pour les mécanismes d’oxydation),
Ces réactions sont généralement étudiées ssr édbantillons homogénes, dans un
environnement contrélé (température, activité dead’ constantes). Elles sont rarement
envisagées dans des conditioregiables de température et de teneur en eau, telles qu'elles
peuvent étre rencontrées au sein d'un aliment emscde transformation (Bruiet al, 1980;
Labuzaet al, 1983). Or, a mémes points de départ et d’arrigést le chemin parcouru qui peut
déterminer la structure finale. Legesses’augmentation et/ou de diminution detéanpérature
est un facteur déterminant, bien que peu étudigoatvent mal pris en compte (le niveau de
température est souvent confondu avec le chemicopar pour atteindre cette température).
Plusieurs études ont relevé cet effet sur les drargts de conformation des macromolécules et
ont souligné son impact sur la diversité des anest finales produites (Michoet al, 1997;
Hermanssoret al, 1998) — voir également Figure 34. L'influenceldadynamique semble étre
généralisable a d'autres facteurs influant lestiéas. Par exemple, la structure des caséines en
cours de coagulation est affectée paritessede diminution dipH (Mariette & Marchal, 1996) —
voir également Figure 35.

T,

pH

Figure 34. Effet de la vitesse de refroidissemenus la
structure finale du réseau gélifié (Hermanssonet al,
2006).

Figure 35. Vitesse de relaxation transversale
RMN d'un lait écrémé en cours de coagulation
acide (Mariette & Marchal, 1996). Le temps de

Microscopie optique de gels de3-lactoglobuline (10%,
pH 5.3), chauffés a 90°C et refroidis a différentesgitesses
(a). Microscopie électronique en transmission (METHe

gels de 1% carraghénane-kappa (100 mM KCI, 200 mM

NacCl) refroidis rapidement (b) et lentement (c).
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relaxation transversale RMN (T,) des protons de
'eau (monoexponentielle) peut étre directement
relié a la structure des caséines et permet de
suivre le processus de coagulation acide des
protéines.

Mesures RMN (Bruker, 20MHz, CPMG)
réalisées en dynamique aprés ajout d'une
quantité donnée de glucond-lactone (@) ou
réaliséesapres stabilisation du pH (24h¥ur des
laits additionnés de glucono3-lactone en quantité
variable —pour obtenir un pH final variable (O).



Aussi surprenant que cela puisse paraitre, la dignentes réactions a été peu couplée a celle de
transports thermiques et de matiére —il est volmteent fait abstraction ici des travaux prenant
en compte I'effet prédominant de ces réactionsdssrpropriétés physiques ou de transport. Les
potentialités d’'une telle démarche sont illustré@sune sélection des travaux les plus aboutis de
la littérature.

- Réaction et transport thermique.

L’inactivation de la peroxydase dans les produ@igétaux a été couplée a un modele de transport
thermique en cours de blanchiment (Martezisal, 2001). L'inactivation de I'enzyme est
modélisée par une cinétigue du premier ordre owitesse d’inactivation dépend de la
température. Les auteurs ont simulé I'effet du t®wapirée d’'immersion/température du bain sur
le gradientde concentration en peroxydassive dans le produit (Figure 36). Quelques travaux
avaient été entamés dans ce sens dans les anné@s3Ql9dans lesquels la température
(éventuellement la teneur en eau) du produit essidérée commaniformemaisvariable dans

le temps fluctuations de température sur plusieurs réastintervenant en cours de stockage
d’aliments (Labuza & Kamman, 1983), transportsriigues et d’eau dans une gouttelette de lait
en cours de séchage (Bruin & Luyben, 1980). Dardeceier travail, le chemin hydro-thermique
simulé dépend fortement du degré de foisonnemegur@ 37b) et implique des degrés et
vitessessariablesd’inactivation de la phosphatase (Figure 37c).

- Réaction et transport de matiére.

La diffusion d’ions OH au sein de pommes de terre en contact avec deulde s(pelage
chimique) a été couplée avec une réaction de sigaiion dans la peau et d’hydrolyse de
'amidon dans la chair (Chavest al, 1997). L'objectif initial était de pouvoir mieuwontrdler
l'imprégnation en NaOH dans la peau et dans larchaidiffusion d’'ions C&" dans une solution
d’alginate de sodium a été couplée a une transgtagel de l'alginate (Tremgt al, 2000). La
diffusion des gaz (et CQ) dans des produits végétaux stockés en atmospbatblée a été
couplée a des mécanismes respiratoires induisaansommation d'@et la production de CO
(Lammertynet al, 2003a). L'effet de la température, prononcé auwritesse respiratoire, et plus
faible sur la diffusivité des gaz, serait a I'origide déficit en @et d’exces en COa cceur du
fruit, ce qui y expliquerait la présence de défawdseur bruni (Lammertyat al, 2003b; Hoet
al., 2006). Dans le cas d’une cuisson a I'eau (>10@%Cproduits amylacés (grain de blé, de riz,
...), différents modeéles de diffusion de I'eau (caéint de diffusion variable, diffusion type II)
ont été développés pour prendre en compte I'efdadjélatinisation de I'amidon sur le transport
d’eau (Suzuket al, 1976; Bakshet al, 1982; Staplegt al, 1998).

Bien qu’avant-gardistes, ces démarches théorigomslant transports et réaction restent timides.
Sans vouloir pour autant négliger les difficultéatigues, ces démarches mériteraient de gagner
en ambition et, pour cela, elles devront lever,@mens, deux verrous majeurs : alimenter et
confronter leurs modéles avec des données expéatasnet développer une approche pluri-
réactionnelle. Ces deux points sont développépréisa
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Figure 36. Inactivation de la peroxydase en fonctiode la position (surface en trait pointillé, cente en trait
plein et mi-épaisseur en trait haché) dans une asgge au cours d’'une immersion dans I'eau a températe
variable pendant 5 minutes suivie d'un refroidisserant a) 60°C, b) 70°C, c) 80°C, d) 90°C (Martenst al,
2001). On notera I'hétérogénéité spatiale du traitaent.
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Figure 37. Inactivation de la phosphatase dans lait écrémé (Bruin & Luyben, 1980)._a : vitesse deéaction
(kr ) en fonction de la teneur en eaul(— @) et de la température {T ). b : chemin hydro-thermique parcouru

par une gouttelette de lait en cours de séchagd & 100°C) en fonction du degré de foisonnemen¢ai| (m®de

gaz par nT tot). ¢ : cinétique d'inactivation de I'enzyme (L— Xe) en fonction de ¢a,| —courbes en pointillé.
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a) Alimenter en données dynamiques, si possible lscale

Bien que la partie du modéle concernant le transip@rmique soit souvent validée sur des
données expérimentales, la partie réactionnellenc@uration moyenne en réactants et/ou
produits de la réaction, profils de concentratmogression d’un front, etc.) reste, elle, invaéidé
ou trés incompléte. Parmi les travaux mentionnédessus, seuls ceux de Stapétyal. (1998)

font exception a la regle en confrontant des wdfimulés de concentration en eau a des profils
mesurés en IRM, de maniére non continue toutefois.

Obtenir des données expérimentales pour alimeertenmdeles releve d’'un véritable défi. Ceci
peut poser de réels problemes d'ordre techniquméthodologique et, lorsque des analyses
chimiques sont possibles (peu biaisées), ceci septé encore a I'lheure actuelle un travail lourd.
Une priorité reste donc d’acquérir les parameteeseas réactions sur des échantillons uniformes
mais dans des conditions proches du procédé —eresede cinétiques et d’interactions entre
constituants en particulier (van Loeyal, 2005).

Néanmoins, il serait souhaitable a terme de poumassi confronter les simulations du modele
couplant transport et réaction a des données empgatales locales acquises en dynamique. Cette
étape semble indispensable pour vérifier le biemtéode certaines hypotheses de travail, qui
seront inévitablement posées (omission de cert@ingosés présents, de réactions secondaires,
...). Elle pourra également servir en méthode invargdentifier certains parameétres ou lois de
paramétrage mal connus e.g. (ldb al, 2006). Les quelques travaux mettant en oceuvre en
dynamique des techniques d’'imagerie pour visualisex cartographie des réactions méritent
d’étre signalés, méme si les méthodes de mesuoziéss nécessitent encore beaucoup de
développements pour étre quantitatives : mesura éfmation de gels par IRM (Pottet al,
1994) ou par imagerie optique (Treml & Kohler, 2p86us un gradient de matiére (ions*Qu
mesure par IRM du gradient de dénaturation therenide protéines du blanc d’ceuf sous un
gradient thermique (Lucast al, 2001b), mesure par IRM des gradients de glucod&au suite

a une double activité enzymatique et microbiennecems de fermentation de pates a pain (Nagel
et al, 2002), suivi de la gélatinisation de I'amidondiffiérentes régions du grain d’amidon par
spectroscopie Raman (Celedstral, 2002) ...

En IRM, l'eau est utilisée comme marqueur des nigatibns de conformation des molécules
environnantes ou des changements de compositiosieBfs applications ont été reportées dans
la littérature dans le cas d’'une réaction dominapée exemple la coagulation du blanc d’ceuf
(exemple développé en section 3.5.2.4, page 31 agelification de I'alginate (Figure 38).
L’enjeu majeur, pour cette techniqgue comme pouubeap d'autres, sera de pouvoir aborder le
cas de réactions simultanées. Il est fort probghke ce défi puisse étre relevé en couplant des
techniques d’analyse complémentaires.

Figure 38. Gélification d’alginate de sodium (3%) a contact d’une solution de chlorure de calcium, 06 M
(Potter et al, 1994). L’anneau extérieur, de couleur claire, cdient la solution de chlorure de calcium ; le sol,
contenu dans un cylindre au centre, s’assombrit unfis gélifié. a) 41 min, b) 104 min, c) 167 min,)®30 min.
Spin-warp sequence (Biospec, 2T), TE 100ms, TR %V 5cm, épaisseur de coupe 5mm, résolution pixeiia
200pm, temps d’acquisition 21 min.
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b) Développer une approche pluri-réactionnelle

Les exemples de modeles couplant transports efig@acintegrent pas plus dheréaction a la
fois. Piloter plusieurs réactions en parallele esttes une difficulté supplémentaire, mais
représente aussi une des originalités de la démaksh effet, I'enjeu pourrait étre de favoriser
une réaction plutét qu’'une autre, ou les enchasuecessivement au choix. A cet effet, on
pourrait s’appuyer sur I'existence de plages opesae température pour ces réactions (Figure
39), mais aussi de plages optimales en pH, enitéctike I'eau, en pression, ... Ceci nous
amenerait a concevoir de nouveaux chemins (de tetypé, de teneur en eau, de pression...)
pour piloter ces réactions, si possibdealement Cette optique peut étre envisagée aussi bien
pour concevoir de nouveaux couples produits-pragédgie pour revisiter des procédeés
« traditionnels ». Par exemple, en pasteurisati@rlisation, on pourrait imaginer prendre en
compte tout le champ de température (et non plugsent le point thermiquement le plus froid)
et ajuster localement (en particulier en surfa@s) Valeurs pasteurisatrices/stérilisatrices au
mieux de la préservation des qualités nutritiorese#it texturales du produit finfia un controle
des multiples transformations prenant place a mdiffies échelles d’observation, on pourrait
espérer a plus ou moins long terme orienter « habw les propriétés finales du produit et
contribuer ainsi a I'objectif de « conception ag®gpar ordinateur) des aliments » défini dans le
cadre du Réseau de Recherche Technologique (Laédrade2001). Il existe des analogies entre
un aliment et un réacteur chimique, et on pourirgspirer des démarches développées en génie
chimique, méme si la démarche a développer en GB#t complexifiée par un régime
instationnaire (Agar, 1999) et par la diversitécdenposition des aliments.

-1
10 Reaction A

Reaction B

/T
=

Rate Constant (&)

300 310 320 330
I/T °Kx 103

Figure 39. Constante de réaction en fonction de fiverse de la température pour deux réactions A et B

distinctes (Labuza & Kamman, 1983). Au dessus d’'ungempérature critique T, la réaction B devient plus
rapide que la réaction A.
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6.6. Une nécessaire évolution du travail de recherc  he ?

Dans les sections précédentes, jai montré quent®gens expérimentaux actuels peuvent nous
fournir des informations multi-échelles sur lemgports et les structures, et ce de fagon de plus
en plus dynamique. Méme si souvent les méthodesepi&es nécessitaient encore de

(nombreuses) étapes de développement, les technépmuent vite et je suis sure que ces

informations feront bient6t partie intégrante deér@anvironnement de travail de recherche en

GPA.

J'ai montré en adoptant différents angles d’appeo@xpérimentale) comment ces données
devront étre en phase avec des approches théoktplesrées considérant tant la multiplicité
des mécanismes que les différentes échelles adesuilsl interviennent (voir également section
6.6.1 qui suit). Dans I'ensemble, I'approche en Gieate assez macroscopique —le systéeme
« produit alimentaire » est abordé dans sa gla@béfbir introduction en section 6.1). Je me suis
focalisée sur les quelques travaux qui avaienh@fieé niveau de description des mécanismes en
jeu, et ai montré que, pour le moment, ces modalesent été rarement validés autrement
gu’'avec des données globales. Ce champ d’'inveistigegste donc encore vierge.

Ce champ d’investigation présente également deséiist scientifiques et socio-économiques
(voir également section 6.6.5). Pour chacun desnples retenus a titre illustratif dans les
sections 6.2 a 6.5, jai souligné le besoin d'adaptéchelle d'observation pour mieux
comprendre et maitriser le procédé étudié. De mamkis générale, s’intéresser aux qualités
nutritionnelles et organoleptiques des produitsalitaires transformés passe inévitablement par
une approche multi-échelle, allant de la molécul@mcédé, en passant souvent par des niveaux
de structure intermédiaires. D’'un autre cO6té, uoe ossible d’innovation en matiére de
produits alimentaires repose sur une approche ériaak » pour lesquels de nouvelles propriétés
ou associations de propriétés sont recherchéaspiexdcette approche passe aussi inévitablement
par une approche multi-échelle (Glimm & Sharp, J9&nfin, d’un point de vue scientifique, ce
champ d’investigation sera source a la fois de amsances liées a I'application et de nouvelles
méthodes pour gérer la complexité de ces apprq@iesm & Sharp, 1997).

L'obtention de données plus nombreuses et multeléeh et leur confrontation a des approches
théoriques cohérentes ne manquera pas de changdrabdudes de travail en GPA. Malgré

'ambition apparente de l'intitulé de la préseneet®n, I'objectif n'est pas de « réformer » le

travail de recherche en GPA. Sans prétention aucliagpréhender toutes les orientations
actuelles de la Recherche, I'ambition de cettei@ecterait plus modestement de dégager
guelques éléments de réflexion sur ces changerdérabitude et de s’interroger sur les chances
de réussite d’'une telle entreprise.

6.6.1 Interactions expérience-modele : tirer profit des enseignements des
modeles de connaissance

La formalisation mathématique des processus deftianation des aliments est relativement
limitée en nombre d’articles et/ou peu développéetegmes de mécanismes intégrés. Il y a
plusieurs raisons, pas forcément toujours disstasah cet état de faits : la complexité de I'objet
d’étude (diversité de composition et de structurgcanismes fortement couplés, ...), les
capacités de calcul pour faire tourner les modalesant en compte cette complexité, le manque
de données expérimentales dynamiques dont lesléshiBbbservation soient cohérentes avec
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celles des structures en jeu dans ces modeéles gourquoi s’'ingénier a faire compliqué quand
on n'a pas la possibilité de vérifier et de démgatdes différentes Ecoles ? »), l'inclinaison des
chercheurs de ce domaine pour les sciences expgdlee Si I'objet d’étude —le produit
alimentaire, n’a pas beaucoup changé de compldggénoyens techniques expérimentaux ont,
eux, considérablement évolué, comme j'ai pu I'itas dans les sections précédentes (6.2 a 6.5)
et autorisent une description, a son tour plus files processus de transformation.

Pour revenir sur la forte propension du chercheuiGPA a observer expérimentalement, on
constate également que la démarche expérimentaleslaivement découplée de I'approche
théorique. On ne raisonne pas (alors qu'on devYjailne expérimentation aprés avoir formalisé
un modele de connaissance, mais un peu comme arlavpéche : au petit bonheur, la chance !
Mon objectif n’est pas ici de rentrer dans la comtrse pour statuer si c’est I'expérience ou
plutbt la théorie qui est plus propice a la décowevéKuhn, 1970). Néanmoins, une approche a
dominante expérimentale présente plusieurs vicemelpart, elle tend a minimiser I'effort pour
formaliser /conceptualiser la connaissance tiréeakeservations, qui se réduit alors a quelques
regles de conduite, souvent non extrapolables. angme logique, n’étant pas congues pour
cet objectif, les données produites en grandegagisont pas exploitables pour la validation des
modéles (ce point sera discuté plus avant en ssc®.2 et 6.6.4). D’autre part, en I'absence
des cadres théoriques un tant soit peu completdéerprétation des observations peut rester
sommaire, voire étre faussée. Par exemple, legagardu C@en cours de cuisson de pates pré-
fermentées a longtemps été interprété sans tempteode I'effet de la crolte sur le niveau de
surpression. Ce dernier a été mis en évidencerpatagion avec un modéle de cuisson (Zhang
al., 2007b). Si on reprend les travaux de Daniels ghé&i (1976), le retard au relargage du,CO
induit par I'ajout de matiére grasse dans la regatiut étre interprété au niveau des films de pate
(retard a la rupture) mais aussi au niveau de taiter (retard au séchage des couches
superficielles et plus grande déformabilité de ralte). L'imprégnation en huile des produits
frits a longtemps été attribuée a la phase derdriplutét qu’'a celle du refroidissement. On a
montré en section 6.3.1 que la modélisation deamesport et sa validation expérimentale avait
éte tardive. En 'absence de mécanismes clairenvaditiés, I'effet de variables de procédé sur
limprégnation en huile —par exemple, la tempématlu bain d’huile, a fait I'objet de nombreuses
études expérimentales, aux conclusions souventatbatoires (Saguy & Dana, 2003), ce qui
peuta posterioris’expliqguer au moins en partie par une négligatecbétape de refroidissement.

L’'accés a une caractérisation locale et dynamidest pas sans relancer cette controverse, pour
'ensemble des raisons évoquées ci-apres.

D’abord, la complexité générée par une approchetiHdchelle et multi-disciplinaire des
mécanismes rend une formalisation mentale quasissible du probléme et risque de déboucher
sur des interprétations partielles, donc erronéas, sur des conceptions hasardeuses
d’expérimentation. Une forte formalisation initigleodéle) me semble étre un passage obligé,
seul garant d’un probléme bien ptsé

Par ailleurs, une approche multidisciplinaire néiteda construction de plateformes communes
d’échange et de discussion entre experts de diseiplifférente et ces outils théoriques
pourraient trés bien en étre le creuset (voir asesion 6.6.4).

Enfin, I'approche expérimentale locale et dynamideiée que décrite précédemment ou telle
gu’on pourrait I'imaginer a I'avenir, est lourde avestissements, aussi bien matériels (recours
aux grands instruments auquel vient se rajoutamildaturisation des procédés) qu’humains
(large faisceau de compétences, multiplication dunlire d’expériences possibles avec la
multiplicité des échelles d’observation et des appes disciplinaires, ...). Ceci risque donc

18 dans les limites des connaissances disponiblépagjue.
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d’étre un frein au nombre d’expérimentations ekijer en amont un travail d’analyse poussée
(via des simulateurs de procédé ?) en vue d'une pofisdiales idées a tester.

Dans ce contexte, il semblerait préférable que dsaatérisation expérimentale locale et
dynamiqgue soit accompagnée, voire devancée, parfarmelisation poussée et cohérente en
termes d’échelles et de mécanismes. Ceci ne vegmasremettre en cause l'inclinaison fortement
expérimentale du chercheur dans ce domaine.

Dans cette logique, la réalité simulée par le mogelrra étre explorée « a volonté » en vue d’en
comprendre les moindres rouages, puis on cheréheedider expérimentalement certaines des
observations virtuelles marquantes. Face a la sgghale cette réalité virtuelle, on cherchera
inévitablement a mettre en évidence des régimedodetionnement pour lesquels certains
mécanismes sont dominants et qui se différencigrdés uns des autres par un comportement
spécifique/atypique d'une ou plusieurs variablgmrse. La description du modéle étant
généralement plus fine que celle accessible a &eapce, I'objectif sera souvent de mettre en
évidence un/des comportement(s) qui soit représkeatane échelle supérieure d’'un mécanisme
ou d’'une combinaison de mécanismes intervenant&ahelle inférieure. Il va sans dire que le
mode de représentation est un élément détermirzanst cktte identification de comportement(s)
singulier(s). Une fois ces comportements identifétssous réserve qu’ils soient accessibles a
'expérience, on peut alors chercher a vérifisiebcomportement plutét qu’un autre est observé.
Ces comportements deviennent le point d’entréeed@émonstration, preuve ou « signature »
d’'une combinaison bien particuliere de mécanismésuede gammes de valeurs pour les
parametres d’entrée. Il est entendu que le comperie peut/pourrait étre le résultat de plusieurs
combinaisons de mécanismes ; la « démonstratiogste rdonc valable jusqu’a preuve de
I'existence d’autres combinaisons possibles.

La cinétique de teneur en eau moyenne dans unumageux en cours de séchage est un
exemple de variablmacroscopiquejui permet de séparer trois régimes de séchafggatif par

les mécanismes de transport en jeu (Nadeawal, 1995; Aguilera & Stanley, 1999). Ces
mécanismes de transport peuvent aussi étre analysasir de données locales comme les profils
de concentration. La prédominance du transportudigpiide par succion capillaire dans les
pores de mousses métalliques a pu étre suggéraeirade I'observation par IRM de profils de
concentration en eau peu prononcés (profils «mgetaires ») (Koptyuget al, 1998). Dans la
méme étude, une double succession de profils ai@nes puis arrondis a pu étre reliée a une
structure imbriquée du milieu poreux, avec deulemimajeures de pores (macro- et méso-
pores).

Curieusement, les modéles construits en GPA soeiment exploités en tant que tels et on se
satisfait de pouvoir reproduire (éventuellementdpsed le comportement du produit tel qu'il
serait accessible en ligne (cf. section introdgcttv1). Autrement dit, on concoit rarement le
simulateur pour une transformation/conceptime de la matiere. Ceci va donc peut-étre
nécessiter un changement de mentalité.

Malgré une littérature croissante sur les approcheki-échelles, il 'y a pas de méthodologie
générale et chaque analyse se fait au cas patic&skwauk, 2003). Elle procéde du couplage
entre un inventaire des différentes structuresiguges et de leurs interactions d’'une part, et de
I'identification de mécanismes prédominants d’aytaet. L'étude de sensibilité (classique, bien
gue rarement exploitée dans ce sens et encore mepostée dans la littérature en GPA) peut
contribuer grandement a l'identification de mécarés_prédominants. L'effet combiné de deux
ou plusieurs parametres devrait idéalement étredéban peu a I'instar des plans d’expérience —
virtuelle dans le cas présent. Avec une approchapt&Ementaire (Datta, 2007b), on peut
eégalement envisager de désosser progressivemerddele, d’enlever un a un les mécanismes,
d’observer les conséquences sur plusieurs variaBlgsnse et d’analyser leur pertinence par
rapport aux observations reportées dans la littezat

77



6.6.2 Vers une explicitation plus concrete des beso  ins expérimentaux

En poursuivant la logique décrite en section prénés la donnée —et I'expérience qui la produit,
viennent se mettre au service du modele. Le faipalavoir aller jusqu’a une confrontation
numérique avec les données simulées implique dgeremes supplémentaires pour les données
expérimentales en termes de quantification (se@i6r2.1) et d’incertitude (section 6.6.2.2).

Une démarcheuantitativesuppose qu’on se soit affranchi de toute erreatésyatique sur la
mesure. L'inadéquation du dispositif expérimentak daypotheses de travail du modéle peut
aussi étre source de biais ; elle n'est pas dépégi-apres, bien que les travaux en GPA font
rarement preuve d’esprit critique quant aux limdes dispositifs expérimentaux utilisés.

La confrontation de données simulées et expérifentapposerait de se donner un critére pour
décider si oui ou non le modele reproduit de mangatisfaisante la réalité expérimentale. Les
travaux confrontant données simulées et expérientaappelons encore une fois, qu’ils sont
peu nombreux) se satisfont généralement si lesatered expérimentales sont «a peu pres »
reproduites. Cette mission est d’autant mieux remgle les comparaisons portent sur des
variables macroscopiques, moins sensibles a ladindes mécanismes sous jacents et qu'il y a
souvent (pour ne pas dire toujours) un coefficiantajuster. Quelques rares travaux de
modélisation en GPA ont fait I'effort de quantifiegs écartsa fortiori sur des données locales, et
méritent & ce titre d’étre mentionnés (Stapéwl, 1998; Bouchon & Pyle, 2005). Stapletyal.

ont ainsi utilisé un parametre de type ‘somme @ess des écarts’ pour juger la plus ou moins
bonne adéquation entre des profils de concentratiivaau mesurés par IRM et simulés par des
modeles utilisant différentes lois de transporéalément, il faudrait comparer les deux fonctions
de densité de probabilité associées aux donnéésiegntales et simulées respectivement. Sans
aller jusqu’'a la présentation d’'une meéthode sigtist qui permettrait de les comparer et
d’émettre —a un risque prés— une décision, il pénat intéressant d’évaluer déja la difficulté —et
les efforts qu'il faudrait fournir— pour estimersceleux fonctions de densité de probabilité.
Rappelons que dans le cas des données simuléertiiude provient de celles dont sont
entachés les parametres d’entrée du modele etudanreplification apres propagation au travers
du modéle.

La démarche complete (estimation des erreurs sysigmes et aléatoires) s’applique aussi bien
aux parametres d’entrée qu’aux variables de sditia modele. Néanmoins, I'estimation des
parametres d’entrée et de leur incertitude estesgtuvégligée et une section a part entiere lui a
été dédiée (section 6.6.2.3).

Enfin, comme on pourra s’en rendre compte a lautectles sections suivantes, remplir ces
exigences demande d'y consacrer du temps suppléireriEn contrepartie, on peut espérer une
capitalisation accrue de ce travail de recherabes $orme de bases de données utilisables sur un
plus long terme. Ce point est repris en sectio6.6

6.6.2.1 Développer des méthodes quantitatives pour des données locales et
dynamiques

On a montré dans les sections 6.2 a 6.5, que l®3éds dynamiques étaient rarement locales et
guand tel était le cas, elles n'étaient pas forcgngeiantitatives. La quantification doit étre
associée a une approche métrologique et demanddetocompétencesl hoc
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Appliquée traditionnellement aux mesures physiquasmétrologié® est de plus en plus
préconisée dans le développement de méthodes dearams sens large, comme en chimie par
exemple (Bulskeet al, 2003). L'objectif premier est de ‘décortiquer’ pgocessus de mesure
(traitement et modélisation des données comprisg daisant, de faire I'inventaire des facteurs
d’'influence. L'influence de chacun des facteurst @bie idéalement quantifiée, ce qui nécessite
autant d’expérimentations dédiées. L'objectif ultisera de circonvenir les erreurs systématiques
(soit en appliquant des corrections, soit en maudifie processus de mesure), et d’estimer les
incertitudes finales encadrant les valeurs mesuyk@@ssection 6.6.2.2).

Pour revenir au premier objectif de I'approche wiégique, I'analyse est rarement méthodique
et donc souvent incompléte. Ce point est illusto@irpl'imagerie IRM ci apres. Les autres
techniques d’imagerie peuvent faire I'objet d'umalgse similaire ; voir par exemple (Pudrety

al., 2002) sur la spectroscopie confocale Raman. Egeme IRM, la hiérarchisation des facteurs
d’influence est appréciée de manigralitativepar un expert du domaine et rares sont les étapes
de quantificationde I'influence de chaque facteur. Eongélation le signal IRM s’atténue a la
fois & cause d’'une pondération en densité (immsaiibn d’eau liquide sous forme de cristaux) et
d’'une pondération en relaxation (suite a la cryneemtration de la phase liquide restante) —voir
(Lucaset al, 2005b) pour plus de détails sur les modes d’'act ces sources de variation du
signal sont généralement tres bien identifiées dmtigtérature sur le sujet, elles sont rarement
quantifiées (Keret al, 1996; Kerret al, 1998; Lucast al, 2005b). Aussi, les images IRM sont
présentées en |'état (en niveau de gris) dans jaritégade ces travaux, ce qui représente un
apport minime de connaissances et remet potemtieiie en cause I'essentiel des conclusions
tiréees. Enséchageou encuisson le signal IRM va varier localement avec la tenapde, la
teneur en eau et la modification des structures éouthires (dénaturation thermique,
cristallisation, ...). L'’ensemble de ces facteurssesivent pris en compte dans un étalonnage du
signal IRM avec la teneur en eau sur plusieurs rétlems homogénes ; la température y est
systématiqguement constante et souvent unique. Cetitbe d’étalonnage peut étre appliquée
pour obtenir des cartes de teneur en eau a paniages IRM acquises en cours de séchage de
produits présentant une température uniforme (Takeet al, 1997a; Mohoricet al, 2004;
Ruiz-Cabrereet al, 2005). Les différences entres les cinétiquesdildermiques subies par les
échantillons servant a I'étalonnage et celles afigrdnts points du produit étudié en dynamique
ne sont jamais évaluées. Cet effet est rarementélet toujours négligé —en négligeant ainsi
tout retard a I'équilibre ou tout effet du chemiargouru sur la structure finale des molécules.
Dans le cas de processus rapides comme la cuigsgraths de riz ou de blé, les mesures sont
réalisées a température ambiante, apres interruphsola cuissoret refroidissement complet
(Stapleyet al, 1997; Takeuchet al, 1997b; Kasaet al, 2005). Or le gradient de teneur en eau
peut étre largement modifié entre I'instant audagirocessus de cuisson est interrompu et celui
auquel la mesure est réalisée. Cet effet n'estifaataordé et les cartes de teneur en eau sont
interprétées comme étant représentatives de Iihsiie cuisson auquel les grains ont été
prélevés !... Enfin, seuls les facteurs relatifa enesure elle-méme ou au protocole d’acquisition
ont été discutés ci dessus. La manipulation desrirdtions locales, comme celles contenues
dans les images, implique d’intégrer les technigieegaitement d’images, basiques ou de pointe.
Si elles peuvent grandement faciliter la quantifar® elles apportent aussi leur lot d’hypothéses
de travail et de biais.

Ces compétences en métrologie ou traitement deéggnme sont pas toujours présentes au sein
de I'équipe de recherche, ou n’évoluent pas autsique les besoins de I'activité de recherche.

19 La métrologie dans une entreprise gére la préparat I'exécution des opérations de mesuragedafigarantir les résultats de
mesure, leur tracabilité et leur incertitude. Flemet notamment de choisir la méthode et l'instntnde mesurage appropriés au
niveau d'incertitude recherché.
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Si ce travail en amont apporte la rigueur indispbteset la crédibilité des résultats finaux, ilm’e
est pas moins gourmand en temps, a la fois padéveloppement de méthodes a but quantitatif
et pour les échanges renouvelés entre des dissphn métiers tres différents.

6.6.2.2 Estimation des incertitudes

Peu de travaux en GPA présentent les incertitugekeurs mesures expérimentales ; dans le
meilleur des cas —et trés peu de papiers sont owgel'écart-type de trois répétitions est
présenté. Si la majorité convient facilement qoestvaleurs sont difficilement représentatives de
toute la variabilité possible de leurs données, Ekn considére pas moins que la valeur calculée
reste un bon estimateur. En toute rigueur, celldesirait étre corrigée (a 'augmentation!) du
nombre de données utilisées pour le calcul (casedlai normale par exemple). Ceci suppose
'accés dans les publications a la fois au nombeerépétitions et au mode de calcul de
l'incertitude (simple écart-type, écart-type por&d@ar un facteur d’élargissement, intervalle de
confiance...), qui ne sont malheureusement pas tojeportés. Par ailleurs, il n'est souvent pas
clair & la lecture de la publication s'il s'agitudie répétition de I'expérimentation dans des
conditions de répétabilité ou de reproductibilifeur différent, matiere différente, opérateur
différent, nouveaux réglages de I'appareil (ISOdew®9, 1996).

Dans le cadre de mise au point de nouvelles méshalde mesure locale et dynamique,
'estimation des incertitudes du processus de meequeut étre une aide précieuse au
développement méme de la méthode.

D’un c6té, une analyse du processus au sens nmgitjo® permet d’inventorier I'ensemble des
sources d’erreur possibles et de mettre en évid@axerreurs de nature systématique. Ces
dernieres nécessitent, en vue d’améliorer la jastee la mesure, I'application d’'une correction
en amont. Dans le cas contraire, la valeur mémdadeorrection est considérée comme
incertitude et augmente d’autant l'incertitude f@aA l'occasion du projet COST90 sur les
propriétés physiques des aliments, la diffusivéd’éau a été mesurée en appliquant un protocole
expérimental (séchage d’'un milieu poreux non hygwpgjue) et un traitement des données
identiques dans différents laboratoires (Moghal, 1987). La diffusivité calculée a partir de 42
expériences réparties entre 6 laboratoires préseme incertitude de 0.94 am?.s* —pour une
valeur moyenne de 1.84 ton’.s*. Cette incertitude élevée a été attribuée au denimparfait
des conditions d’ambiance et aux conditions d’asition des données. Un ensemble de
méthodes correctives ont été émises a l'issue tiaail.

D’un autre cote, les sources d’erreur contribuemtea degrés variables a lincertitude finale,
parce qu’il existe des différences quantitativedreerelles et surtout parce qu’elles sont
differemment amplifiées par le processus de mediaeprincipale source d’erreur mise en
évidence suite a cette hiérarchisation peut falgdt prioritaire des efforts de développement de
la méthode de mesure. Les solutions a apportergne@ire aussi diverses que :

- modifier ou supprimer certaines portions du progesgui avaient été choisies pour des
raisons purement pratiques (disponibilité d’équipeta, compétences internes, durée de
'expérimentation, ...),

- orienter vers le choix de nouveaux appareils alewg# précision, résolution, etc.,

- mettre en place des protocoles d’acquisition ouhods de traitement du signal pour
diminuer le bruit électronique...

Une programmation informatique de la propagatios ideertitudes au travers du processus de
mesure permet avantageusement de tester pluseunars et de proposer différentes alternatives
de développement de la méthode de mesure.
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6.6.2.3 Estimation des parametres d’entrée du modéle et de leur incertitude

On peut regretter que trop peu de travaux théosigueGPA présentent un apergu critique des
valeurs numeériques choisies pour les parametreanegge de leur modéle. On peut néanmoins
noter quelques publications exemplaires (Toupine$Maguer, 1989a; Yaet al, 1997).

De méme, la part de données réellement acquises ldarconditions expérimentales étudiées
(non tirées de la littérature) reste tres faiblmir par exemple (Lammertyet al, 2001a;
Lammertynet al, 2001b; Lucaset al, 2001a; Lammertyret al, 2003a). Pour I'estimation des
propriétés de transport du modéle de congélationimenersion développé par Lucas al.
(2001a), les simulations en transfert thermiqueé @epermeéabilité de I'interface aux transferts
de matiére) et en transfert de matiére seul (réggotberme) ont été chacune comparées a un jeu
de données expérimentales acquis spécifiquemestaEmémes conditions. Dans chaque cas,
seul le modéle pour le coefficient de transpofffifdivité de I'eau, conductivité thermique) a fait
I'objet d’un ajustement, les autres parametres t§tnévalués expérimentalement ou pris dans la
littérature dans des conditions cohérentes avexpdementation. Dans cet exemple, les
différents mécanismes en jeu (matiere/thermiqué)parétre isolés afin d’identifier séparément
les paramétres les moins bien connus. Sans avamiénfent a recourir a cet extréme, ces
parameétres d’entrée peuvent étre optimisés suada t'un jeu-test de données, un deuxieme jeu
de données étant réservé pour valider la qualité¢'oggimisation précédente (Lostiet al,
2002a).

L’adoption d’'une démarche rigoureuse est d’autahis gustifiée que la description des
mécanismes s'affine, multipliant ainsi le nombreng&canismes a prendre en compte et donc de
parametres en entrée. Cette démarche est d’altsng@urmande en temps que (i) le nombre de
mécanismes intégrés est élevé, (ii) la descriptisinfine en termes de structure (distinguer les
compartiments cellulaires, accéder a la taille ple®s, etc.) et/ou de lois de paramétrage (par
exemple courbes de sorption en fonction de la teatpe), et (iii) les matiéres premieres et les
produits manufacturés couvrent une large gammerdetgre et de composition. Ceci étant, le
recours a des lois empiriques ou phénoménologitnplque d’en évaluer les coefficients (de
transport...) pour chague nouvelle condition opérajan particulier des qu’'un nouveau produit
est testé ou que les points de fonctionnement dcépé changent. L’ampleur de ce travail est,
guant a lui, rarement souligné...

Le travail nécessaire a I'acquisition de donnéasg pes parameétres d’entrée des modéles ne doit
pas non plus étre sous estimé dans la mesure teudéeharche est peu ancrée dans les pratiques
en GPA. Le manque de données pour les parameteesrél des modeéles est souvent décrié
(Scott et al, 1997; Singh, 2000; Datta, 2007a). De manierersungnte, ce besoin n’est pas
comblé pour autant. Le fait que les modeles soitmop souvent empiriques ou
phénoménologiques et que leurs paramétres ne ptusae étre interprétés physiquement et donc
ne possedent pas de caractére générique, n’eneopead-€tre pas a capitaliser et a construire
une base de données pour ces parameétres. On pétgregu’une formalisation plus approfondie
des mécanismes physiques et chimiques qui gouverlaetransformation des aliments a
différentes échelles viendra donner un cadre racquer la communauté scientifique (voir
section 6.6.4) et dans lequel tout travail en amasant a acquérir des données pour les
parameétres d’entrée des modéles pourra étre v@letrigérennisé.

L’incertitude associée a chaque parameétre d’erseéea évaluer aprés propagation au travers du
modele, lincertitude sur les variables de sosimulées Comme développé en section 6.6.2.2,

cette incertitude peut étre évaluée aprés un iauentles différentes sources d'incertitude liées
au processus de mesure (traitement et modélisagi®ionnées compris).
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Le paramétre d’entrée d’'un modele est souvent éstipres ajustement d’unodele étape qui
est sourcet amplificateur d’'incertitudes. Ce point a fait ljebd’une discussion remarquable par
Labuza & Kamman (1983) dans le cas des constamtegattion, parametres ajustés sur des
données fortement bruitées et potentiellement desisen fonction des méthodes d’analyse
utilisées.

Une bonne estimation de l'incertitude sur un pataeneptimisé par une méthode inverse (tel
gu’'un coefficient de transport ou une constanteé&etion) demande généralement un nombre
important de répétitions. Cette incertitude peuwt @ussi avantageusement estimée en générant
plusieurs jeux de données virtuelles, tirées algatent dans des fonctions de distribution aux
incertitudes préalablement établies et sur lesdeetaodéle retenu est ajusté. On obtient ainsi
différentes valeurs du/des coefficients, et doritegafonction de densité de probabilité (qu’on
peut résumer a une valeur moyenne et un écartagpecié). Cette démarche a été appliquée
pour estimer la justesse et l'incertitude par exengiun coefficient d’échange thermique
convectif @) identifié par méthode inverse a partir d’'une timé de température au sein du
produit (Anderson & Singh, 2006) ou d’un coeffidiee diffusion identifié a partir d’un jeu de
profils de concentration pris a différentes temegrditement (Lucas & Bohuon, 2005a ; Bohuon
& Lucas, 2007).

L'incertitude finale sur le/les parameétre(s) idéés dépend aussi du nombre de points
échantillonnés —par exemple différentes résolutigpatiale et temporelle pour des profils de
concentration (Lucas & Bohuon, 2005a), et ce pp@it faire I'objet d’une étude de sensibilité a
part entiere visant a orienter par la suite la déhwexpérimentale (Lucas & Bohuon, 2005a).
On a pu ainsi montrer qu'une méthode confrontamisiiés de flux calculés aux gradients de
concentration, calculés sur des données de coatientconnues a 5% pres, peut identifier une
diffusivité (variable avec la concentration) aveaiéme degré d’incertitude que pour une bonne
résolution spatiale et temporelle —40 points paofipret 20 profils de concentration
respectivement (Bohuon & Lucas, 2007).

6.6.3 Un travail au sein d’'une équipe multi-compéte  nces

Une démarche multi-échelle a recours a plusiewssiglines ou corps de métiers et est d’autant
mieux réussie que ces compeétences sont associéesc@ment, au sein d’'une équipe projet
(Lerouet al, 1996).

Le premier niveau de couplage entre compétencesduseentre les métiers de I'expérimentation
(a l'interface entre physique-chimie et méthodgséeimentales) et de modélisation (a l'interface
entre physique-chimie et méthodes numériques)afiaité a I'une ou l'autre des disciplines, il
est rare qu’'une méme personne développe la doabipétence.

Dans la mesure ou les données produites doivevit seix modeéles, les protocoles doivent dans
une certaine mesure se plier aux contraintes duelaothypotheses de travail, nature des
variables, etc.). Inversement, de maniére a ékdgeécueils, les modéles doivent intégrer des leur
conception les contraintes expérimentales (ce sfuteehniquement réalisable et ce qui ne I'est
pas), ce qui peut amener a modifier certaines Igses de travail du modéle. Pour obtenir
rapidement et efficacement a un cahier des chaoggsmun, ces compétences doivent
idéalement étre mises en ceuvre en paralléle (etpasnen série), au travers par exemple de
réunions préparatoires communes et d’interactiggguentes en cours de développement du sujet
de recherche. Au stade des « négociations » eotgs ade métier, il ne faut pas négliger
limportance de la motivation des individus au sdin groupe dans les chances de succes de
I'entreprise. Ces motivations peuvent étre aussrdes que I'ambition scientifique du projet, le
charisme du chef de projet pour souder le groupauaule I'objectif, les relations amicales entre
individus, etc. Il faut également étre conscierg tps criteres d’évaluation doivent évoluer pour
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mieux considérer ce type de travail —les résuliatéravail d’'une équipe de projet est rarement
morcelable pour étre attribué a chaque individubbf@ns et al, 1994). A linverse, une
évaluation des résultats d’'une équipe (au sengutighnel) qui rassemblerait 'ensemble des
compétences nécessaires pose des problemes diaminsaientifique au quotidien, chaque
individu ayant tendance a étre isolé de sa dis@pdiorigine.

A un deuxieme niveau, pour faire face a la divérdiés techniques de mesure qui peuvent étre
mises en ceuvre pour couvrir les différents aspeatprobleme, I'expérimentateur va devoir
s’appuyer sur un personnel technique compétent émolngie et en analyse du signal. Par
ailleurs, le développement de dispositifs expériaex, souvent miniaturisés au vu des grandes
lignes détaillées ci dessus, et fortement instruésemécessite des compétences techniques en
meécanique, électronique, etc. Alors que l'ingénégsi’'un dispositif peut étre le coeur d’'une
recherche, il est regrettable de voir que ces sesvil’appui a la recherche sont de plus en plus
rares au sein des centres de recherche.

6.6.4 Capitalisation et mutualisation des efforts e ntre équipes de recherche

Une approche multi-échelle d’'un probléme multipggenombre de mécanismes et surtout leur
nature, touchant ainsi a différentes disciplinesciGious a amené a considérer un réle central
pour l'approche théorique, comme creuset pour ilicuet confronter ces différentes
connaissances (section 6.6.1). D’'un c6été, le mod&eere étre un outil indispensable pour
manipuler des niveaux de couplage difficilementrappndables mentalement et ainsi proposer
une interprétation cohérente entre observationsitvariables, multi-échelles. D’'un autre c6té, il
se présente en amont comme un outil de dialoguee dlisciplines et d’assemblage des
différentes connaissances nécessaires a la foatialisdu probleme.

Enfin, comme déja précisé en introduction, rappelgne cette approche se justifie a la fois par
une demande amont (répondre aux problématiquestimglies et sociétales actuelles nécessite
de se placer aux interfaces entre disciplines et/abiorder des processus a différentes échelles)
et par une demande aval (on peut observer les ggémide recherches allant dans ce sens)
(Glimm & Sharp, 1997). Ce besoin a par ailleursnbié identifié par la politique publique.
Ainsi, la mise au point d’outils génériques de apton était un des objectifs visés a plus ou
moins long terme des projets de recherche du réB¥RE-Canal (Réseau de Recherche
Technologique - Conception Assistée des Alimer9222005).

Face a l'ampleur du travail requis par la finesse discription de tels modéles, il serait
souhaitable que les codes de calcul soient misgosition de la communauté scientifique, d’'une
maniére ou d’'une autre (voir plus bas). Chaqueatigér unitaire pourrait ainsi étre formalisée
mais ceci pourrait également prendre la forme d’boite a outils dans laquelle on choisirait
parmi différents mécanismes, on les appliquerainé&géométrie si possible prédéfinie (maillage
compris) pour laguelle il ne resterait plus qu'dirdéles conditions aux limites.

Cette plateforme logicielle pourrait étre commdggiaomme c’est le cas dans d’autres domaines,
en mécanique des fluides (Phoenix, Fluent, CFXEewgénie chimique (Labview). Méme s'il
demande encore du développement, le logiciel CoMsiti-Physics (anciennement Femlab) se
présente comme un bon candidat potentiel pour abaoirt grand nombre des problémes posés en
procédeés alimentaires. L'initiative pourrait égarvenir de la communauté scientifique elle-
méme, avec la mise a disposition d’'outils au trewvdinternet et un partage des efforts de
développement entre plusieurs équipes de rechewdegune apportant sa contribution a
I'édifice. L'élaboration de modeles en GPA estrdésultat d’'un travail encore tres individuel
(pour les objectifs de recherche propres au charghenais les mentalités semblent changer,
comme le suggeére la position récemment affichéaupardes équipes leader en modélisation de
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procédeés alimentaires pour mettre a dispositiorpsgsres codes de calcul (Datta, 2007b). Il ne
faut toutefois pas oublier que ce type de démastqaparente a du génie logiciel, et qu'il faut
s’allier les compétences nécessaires, soit tenmpomant pour la mise au point du produit
(assurer la convivialité du programme, dévelopjeterface graphique, anticiper les mauvaises
utilisations, ...), soit de maniére permanente paunaintenance et les évolutions du produit. Le
chercheur a I'origine du code n’est pas forcémemhé a cette démarche ; ce travail ne vient pas
forcément non plus alimenter ses missions prinegpalt pose donc a court terme un probleme
d’évaluation. On peut également envisager uneisoliitermédiaire alliant un coeur commercial
avec des contributions commerciales et publiques.

On a également suggéré que la validation de ce®le®aécessiterait un travail minutieux et
laborieux en termes de développement d’équipemedetsnéthodes quantitatives de mesure et
d’estimation des incertitudes (section 6.6.2). lapiw@lisation des données produites semble
donc, la aussi, incontournable. La donnée se medtaservice du modele, ce dernier devrait étre
un facteur fortement structurant (structurationalbase de données) et assurer ainsi une certaine
pérennité de la base de données. Une telle démardéja fait I'objet d’'un projet COSFhysical
properties of foodqcoefficients de diffusion, propriétés thermiquesopriétés diélectriques,
propriétés optiques) entre 1984 et 1986 (Katrdl, 1984; Jowittet al, 1987). Malheureusement,
la courte période du projet au regard de I'ampbthusujet et de la dispersion géographique des
participants n'a permis d’atteindre que tres phetieent les objectifs initiaux du projet. M.
Roques, coordinateur des taches relatives auxiceeffs de diffusion (eau et NaCl) au sein de ce
projet, a insisté en bilan sur le besoin d’applique cadre théorique rigoureux et de concevoir
une expérimentation en accord avec ce cadre (Rpfj988).

6.6.5 Rester en accord avec les enjeux industriels ou sociétaux...

Compte-tenu des interactions fortes entre Scien&oeiété aujourd’hui (Gibboret al, 1994),
une approche multi-échelle pose plusieurs questimasrisque t'on pas de se perdre dans les
détails ? comment conserver une approche d’ingéniaropre alwgéniedes procédés ? pourra-t-
on utiliser les connaissances produites pour sautere production industrielle ou aider a la
conception de nouveaux produits ? dans quelle approette démarche contribuera-t-elle a une
meilleure santé et sécurité du consommateur ?

Rappelons encore une fois que cette approche gulitile est en partie justifiée par les réponses
gu’elle apportera aux besoins sociétaux et indelstractuels (Glimm & Sharp, 1997). En
cherchant a mieux appréhender la complexité straletwlu produit en cours de transformation,
cette recherche place I'aliment et toutes ses @@ au coeur de I'étude. Elle devrait donc
permettre d’orienter au mieux la transformation piwduit, a la fois pour le plaisir du
consommateur (préservation ou création de textatede flaveurs) et pour sa santé (apport
nutritionnel, sécurité alimentaire). D’'un autre &0k connaissancet les outils(principalement
logiciels), qui seront développés a long termeqedie recherche, devraient permettre d’explorer
de nouvelles combinaisons de transformations meaatd nouveaux champs de propriétés et
donc contribuer a des couples procédés/produits/amts.

Le transfert de ces connaissances vers I'indugtiiera prendre différentes formes, en fonction
du contexte économique et de la taille de I'entsep(Scott & Richardson, 1997) : i) I'entreprise
loue les services des centres de recherche quilém@loppé ces compétences, ii) I'entreprise
internalise les compétences nécessaires a l'uidisades logiciels et a l'interprétation des
données issues des simulations. La convivialité I'daetil logiciel et [l'utilisation d'une
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terminologie propre a la profession des industigsentaires est une conditisme qua nonele
réussite dans ce deuxieme cas de figure. De mariérérale, les images produites
(représentations 2D de l'information locale, sineuléu expérimentale) seront des outils de
communication utiles, voire indispensables, a eadfiert de connaissance. Elles pourront étre
montées en films pour reproduire la dynamique desgssus.

Ces transferts de connaissance font rarement t'algepublication, alors que ces derniéres
contribueraient grandement a créer |'état d’egpuine science au service de besoins sociétaux
et/ou industriels. La confidentialité qui entourescdomaines d’application rend souvent une
large diffusion inconcevable ; cette diffusion p@iirnéanmoins se faire a retardement, ou/et de
maniére sélective (une partie des résultats estesbule moindre importance stratégique). La
publication de Singh (2000) est exemplaire en os se¢illustre tres bien comment, a partir d'une
étude de sensibilité sur un modéle relativementistigpué, on peut élaborer deggles de
conduitea suivre pour la conduite d'un procédé. A partimdnodéle de transport thermique au
sein d'un steack haché initialement congelé etépéatre les plaques d’un grill, I'auteur a analysé
la sensibilité de la température a cceur du produk différentes variables ajustables par
l'opérateur (température des plaques du grill, edatr entre les plaques du grill, etc.). Cette
analyse a permis d’estimer des incertitudes maxsnsilir ces variables, en dessous desquelles la
température atteinte a coeur était suffisante pasadtiver la flore microbienneE( Coli)
eventuellement présente. Ces valeurs d’incertipglerent ainsi alimenter un cahier des charges
destiné a I'équipementiemgertitudessur la température des plaques du grill, sur féfat du
grill, etc.). L'auteur précise en conclusion queyermnant une validation expérimentale en amont
du modéle, cette facon de procéder permet de afafffiir de toute mesure de température a
I'utilisation...

Une des étapes dans la modélisation telle que pisEmdans ce mémoire esttdérarchiserles
mécanismes, ouvrant ainsi la possibilité de lesuirédaux mécanismes prédominants —
posterioriet non plusa priori. Cette hiérarchisation est indispensable des gsboimaite intégrer

un grand nombre d’échelles, et donc en particdier qu’on souhaite considérer un procédé a un
niveau industriel —ou « scaling up » (Li & Kwauld@). La démarche de « scaling-down » ayant
été tout juste initiée en GPA , il peut sembleispraptueux de parler déja de la démarche inverse
(scaling up). Néanmoins, il est encourageant dstater que cette préoccupation a toujours été
au cceur des travaux de modélisatlea plus aboutisdans ce domaine. Ceci se traduit par
I'élaboration de modeles simplifiés, souvent derferanalytique ou en régime stationnaire, plus
facilement manipulables par I'utilisateur (étudijamtdustriel) et surtout mettant clairement en
avant les facteurs influants, par exemple en déalstibn osmotique (Yao & Le Maguer, 1998),
en cuisson (Lostiet al, 2004) ou en congélation par immersion (Luegal, 1999b).
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6.7. Conclusion

A l'issue de ce chapitre 6, la disponibilité de dées locales et dynamiques a été illustrée sur la
base de plusieurs technigues d’'imagerie, appligad&dimentaire ou dans un domaine proche.
Ces données couvrent aussi bien des champs dent@tiom, de température au sein d’une
phase, que la répartition spatiale des phasesésenre. Seule la caractérisation dynamique des
structures moléculaires est encore aujourd’hui g&veloppée, nécessitant toujours un travail
analytique laborieux et impliquant souvent un catetposteriori On peut espérer que ce secteur
bénéficie de progres a l'avenir.

Par un raffinement de I'échelle d’observation, ad@nnées forcent immanquablement a
s’intéresser aux structures en place et a dé@warmiécanismes de transport en cohérence avec
ces structures. Ces structures sont affectées tear rpar ces transports (température locale,
teneurs en eau ou en ions locales, voire le chehyidro-thermique parcouru). Cette
interdépendance se traduit par de nombreux coupktgene complexité accrue.

Aborder cette « complexité » m’a amené a insisieltuse démarche pluridisciplinaire : bien que
largement pronée, elle reste peu mise en prat@orjointement, ceci m'a amené a ébaucher une
approche multi-échelle, sans pour autant avoiragpiout ce qu’elle sous-tend. Néanmoins, du
constat fait en génie chimique qui s’y est conféodepuis plusieurs années, il ne ressort pas
encore de véritable méthodologie pour aborder geblgmes multi-échelles (Li & Kwauk,
2003). Un inventaire des structures en place etni&sanismes afférents en est la base, mais
I'étape de hiérarchisation qui lui succede reléwveaks par cas.

Compte-tenu des niveaux de couplage impliqués parapproche multi-échelle, les modeles
mathématiques se présentent comme des outils @rdiaples pour valider une interprétation des
données locales. lls pourraient étre un creuséedifférentes disciplines viendraient interfacer
leurs connaissances. Développer de tels modeleésmpe un enjeu a la fois scientifique et
humain (pour générer les synergies). Pour validsr modeles, la démarche expérimentale a
mettre en place est plus lourde et se veut plugiastse afin d’étudier les différents mécanismes
en jeu, si possible séparément, et d’accéder digxahts parametres d’entrée du modeéle.

Malgré ces avancées récentes, les données locgjeses en dynamique restent encore trés peu
utilisées en GPA, qui leur préfére des donnéesmplsoscopiques, aussi plus faciles d’acces. A
I'exception de quelques rares cas, les modele®neatssance sont construits en cohérence avec
cette approche expérimentale.

Pourtant, déplacer notre champ d’investigation Véwolution des structures me semble étre
approprié a la fois :

- dans le cadre d’'une recherche académique : le desda discipline est d’étudier la
dynamiquedes processus de transformation des aliments,

- dans le cadre d'une recherche appliquée : I'étudecaurs de process des structures
moléculaires, en lien avec les structures d’éctelfgrieure, contribuera a 'amélioration
des qualités nutritionnelles et de la sécurité afitaire, alors que I'étude en cours de
process de la structure des phases, en lien avestriectures moléculaires, contribuera a
des innovations de produits (en lien avec de ndesvébxtures en bouche ou une stabilité
accrue au stockage).
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C’est clairement dans une approche multi-échelkejgusouhaite inscrire ma recherche future et
le développement de mon partenariat. La cuissqmadusera au cceur de mes recherches dans les
années a venir, dans la logique de mes sujetsctierdhe passes, et aussi avec la garantie d’un
financement pour au moins trois ans (projet eunopke6™® programme-cadre, STREP). Deux
structures m’intéressent particulierement :

) la crodte, qui se distingue de la mie, certes per teneur en eau plus faible, mais
aussi par des éléments structuraux distincts (plygseuse plus dense, grains
d’amidon partiellement gélatinisés). La dynamiques grocessus et des structures
dans cette zone mérite d’étre étudiée a la fois ppeux comprendre la mise en place
des déterminants de la qualité d’'une crolte (soalyt refroidi) et pour mieux évaluer
la contrainte mécanique exercée par cette croiitkegpansion de la mie.

i) la bulle comme élément structurant. L'étude desamiéenes d’expansion d’'une bulle
doit prendre en compte la cinétigue de vaporisaties gaz (force motrice) et les
modifications biochimiques (gélatinisation de I'alomn, coagulation des protéines) du
film de pate qui I'entoure (force résistante).

A la base de ce travail, les tomographies rayores synchrotron et IRM seront combinées, de
maniére a pouvoir suivre la dynamique de la phasseuse, des changements de structure
moléculaire et si possible de teneur en eau dam@tia La démarche expérimentale reposera
aussi sur le développement parallele de disposiiigérimentaux instrumentés en mesures
physiques (température, pression ?), miniaturigépoer lesquels on puisse reproduire des
cinétiques réalistes de celles subies par les fimdgroalimentaires dans des conditions
artisanales et industrielles.

87



Références

A

Achanta, S., & Okos, M.R. (1996). Predicting thalgy of dehydrated foods and biopolymers -Research
needs and opportunitieBrying Technology14(6), 1329-1368.

Ade-Omowaye, B.1.O., Angersbach, A., Taiwo, K.A.K&orr, D. (2001). Use of pulsed electric field pre
treatment to improve dehydration characteristicplaht based foodg.rends in Food Science &
Technology12(8), 285-295.

Agar, D.W. (1999). Multifunctional reactors: Old gmonceptions and new dimensiorShemical
Engineering Sciencé&4(10), 1299-1305.

Aguilera, J.M., & Karel, M. (1997). Preservation biological materials under desiccatioGritical
Reviews in Food Science and Nutriti@7(3), 287-309.

Aguilera, J.M., & Stanley, D.W. (1999). Simultansobeat and mass transfer: dehydration. in J.M.
Aguilera, D.W. Stanley (Eds.Microstrutural principles of food processing andgameering(pp.
373-411). Maryland: an aspen publisher, Inc.

Aguilera, J.M., & Gloria-Hernandez, H. (2000). @bsorption during frying of frozen parfried potetoe
Journal of Food Sciencé5(3), 476-479.

Aguilera, J.M. (2005). Why food microstructurédurnal of Food Engineering7(1-2), 3-11.

Alvarez, G., & Flick, D. (1999a). Analysis of hedgeneous cooling of agricultural products insidesbi
Part I: Aerodynamic studylournal of Food Engineerin9(3), 227-237.

Alvarez, G., & Flick, D. (1999b). Analysis of hetgeneous cooling of agricultural products insidesbi
Part 1l: Thermal studylournal of Food Engineerin@9(3), 239-245.

Anderson, B.A., & Singh, R.P. (2006). Effective hdeansfer coefficient measurement during air
impingement thawing using an inverse methbdernational Journal of Refrigeration-Revue
Internationale Du Froid29(2), 281-293.

Attenburrow, G.E., Goodband, R.M., Taylor, L.J., l&liford, P.J. (1989). Structure, mechanics and
texture of a food spongéournal of Cereal Scienc8(1), 61-70.

B

Babin, P. (2005). Matériaux alvéolaires a base idepblymeéres : structure et propriétés mécaniques.
Science et Génie des Matériafpp. 153). Grenoble, Fr: Ecole doctorale "Matéxiati Génie des
Procédeés" de I'INPG.

Babin, P., Della Valle, G., Chiron, H., Cloetens, Foszowska, J., Pernot, P., Reguerre, A.L., Sdlyo
& Dendievel, R. (2006). Fast X-ray tomography aseyof bubble growth and foam setting
during breadmakinglournal of Cereal Sciencd3(3), 393-397.

Bakshi, A.S., & Singh, R.P. (1982). Modelling riparboiling procesd.ebensmittel Wissenschaft und
Technologiel5, 89.

Bellido, G.G., Scanlon, M.G., Page, J.H., & Halgsson, B. (2006). The bubble size distribution in
wheat flour doughi-ood Research Internationa39(10), 1058-1066.

Bevilacqua, A., Zaritzky, N.E., & Calvelo, A. (19)/Histological measurements of ice in frozen beef.
Journal of Food Technology4, 237-251.

Bloksma, A.H. (1990a). Rheology of the breadmakimicessCereal Foods World35(2), 228-236; 959-
960.

Bloksma, A.H. (1990b). Dough structure, dough rbggland baking qualityCereal Foods World35(2),
237-244.

88



Bohuon, P. (1995). Déshydratation-imprégnation pamersion en solutions ternaires: étude des
transports d'eau et de solutés sur gel et produitigyine animale. (pp. 216Université Montpellier
Il.

Bohuon, P., & Lucas, T. (2007). Model-free estimatof mass fluxes based on concentration profiles.
Effect of noise on the concentration profile and time resolutionJournal of Food Engineering
80(3), 754-762.

Bonny, J.M., Rouille, J., Della Valle, G., Deval,F., Douliez, J.P., & Renou, J.P. (2004). Dynamic
magnetic resonance microscopy of flour dough fetaten. Magnetic Resonance Imaging
22(3), 395-401.

Borompichaichartkul, C., Moran, G., Srzednicki, &.Price, W.S. (2005). Nuclear magnetic resonance
(NMR) and magnetic resonance imaging (MRI) studiesorn at subzero temperaturdsurnal
of Food Engineering69(2), 199-205.

Bouchon, P., Hollins, P., Pearson, M., Pyle, D& Tobin, M.J. (2001). Oil distribution in fried patioes
monitored by infrared microspectroscopggurnal of Food Sciencé&6(7), 918-923.

Bouchon, P., Aguilera, J.M., & Pyle, D.L. (2003}riture oil-absorption relationships during deap-f
frying. Journal of Food Scienc&8(9), 2711-2716.

Bouchon, P., & Pyle, D.L. (2005). Modelling oil @pption during post-frying cooling - II: Solutiorf the
mathematical model, model testing and simulatiéieed and Bioproducts Processing3(C4),
261-272.

Bows, J.R., Patrick, M.L., Nott, K.P., & Hall, L.02001). Three-dimensional MRl mapping of minimum
temperatures achieved in microwave and conventifomal processinginternational Journal of
Food Science and Technolo@®6(3), 243-252.

Bruin, S., & Luyben, K.C. (1980). Drying of food teaials: a review of recent developments. in A.S.
Mujumdar (Eds.)Advances in dryingpp. 155-215). New York: Hemisphere.

Bulska, E., & Taylor, P. (2003). Do we need edwratin metrology in chemistryAnalytical and
Bioanalytical Chemistry377, 588-589.

C

Caldwell, K.B., Goff, H.D., & Stanley, D.W. (1992} low-temperature scanning electron microscopy
study of ice cream. Il. influence of selected intieats and processd=od Structurell, 11-23.

Campbell, G.M., Rielly, C.D., Fryer, P.J., & SaddA. (1998). Aeration of bread dough during mixing:
effect of mixing dough at reduced press@ereal Foods World43(3), 163-167.

Campbell, G.M., Rielly, C.D., Fryer, P.J., & SadB,A. (1999). Reconstruction of bubble size
distributions from slices. in G.M. Campbell, C. Wel$.S. Pandiella, K. Niranjan (EdBubbles
in Food(pp. 207-220). St Paul: Eds Eagan.

Cartwright, G., McManus, B.H., Leffler, T.P., & Mes C.R. (2005). Rapid determination of
moisture/solids and fat in dairy products by micase and nuclear magnetic resonance analysis.
Journal of Aoac InternationaB8(1), 107-120.

Celedon, A., & Aguilera, J.M. (2002). Application$ microprobe Raman spectroscopy in food science.
Food Science and Technology Internatior@R), 101-108.

Charpentier, J.C., & Trambouze, P. (1998). Proesggneering and problems encountered by chemical
and related industries in the near future. Revofuor continuity?Chemical Engineering and
Processing37(6), 559-565.

Chavez, M.S., Luna, J.A., & Garrote, R.L. (1997).mathematical model to describe potato chemical
(NaOH) peelingJournal of Food Engineering2, 209-223.

Cleland, A.C. (1990)Food refrigeration processes: analysis, design amdulation(pp. 284). London:
Elsevier Applied Science.

Cleland, D.J., Cleland, A.C., Earle, R.L., & Byrn®,J. (1987). Experimental data for freezing and
thawing of multi-dimensional objectternational Journal of Refrigeratiori0, 22-31.

Cogné, C., Laurent, P., Andrieu, J., & Ferrand2003). Experimental data and modelling of ice nrea
freezing.Transactions of the Institution of Chemical Engitse81(A9), 1129-1135.

Cornillon, P., & Salim, L.C. (2000). Characteripaiof water mobility and distribution in low and
intermediate moisture food systeri¥kagnetic Resonance Imagintg, 335-341.

Crapiste, G.H., Whitaker, S., & Rostein, E. (198&ying of cellular material. I. A mass transfaeory.
Chemical Engineering Scienc#3(11), 2919-2928.

89



Crapiste, G.H., Whitaker, S., & Rostein, E. (1988Djying of cellular material. Il. Experimental and
numerical resultsChemical Engineering Sciencé3(11), 2929-2936.
D

Daniels, D.G.H., & Fisher, N. (1976). Release aboa dioxide from dough during bakingpurnal of the
Science of Food and Agriculturg?7, 351-357.

Datta, A.K., & Teixera, A.A. (1988). Numerically guticted transient temperature and velocity profiles
during natural convection heating of canned ligiadds.Journal of Food Scienc&3(1), 191-
195.

Datta, A.K., Sahin, S., Sumnu, G., & Keskin, S.20(06). Porous media characterisation of breadschake
using novel heating mode¥urnal of Food Engineering9, 106-116.

Datta, A.K. (2007a). Porous media approaches tystg simultaneous heat and mass transfer in food
processes. II: Property data and representativdtsedournal of Food Engineering80(1), 96-
110.

Datta, A.K. (2007b). Porous media approaches tdystg simultaneous heat and mass transfer in food
processes. |: Problem formulatiodsurnal of Food Engineering0(1), 80-95.

Davenel, A., Schuck, P., & Marchal, p. (1997a).4imues de réhydratation et capacités de rétedtamu
de poudres mesurées par relaxométrie Rlusis 25(1), 21-23.

Davenel, A., Schuck, P., & Marchal, P. (1997b). MR relaxometry method for determining the
reconstitutability and the water-holding capacitymtein-rich milk powdersMilchwissenschaft
52, 35-39.

Davenel, A., Schuck, P., Mariette, F., & Brdlé, (®999). NMR assesment of water dynamics during the
rehydration of native casein powder with varyinghamal salt environment (in Frenchh Xle
Rencontres Scientifiques et Technologiques destries AlimentairesNantes, FR, 319-324.

De Poorter, J., De Wagter, C., De Deene, Y., Thom§g, Stahlberg, F., & Achten, E. (1995). The
proton-resonance-frequency shift method comparedtt wiolecular diffusion for quantitative
measurement of two-dimensional time-dependent testyre distribution in a phantordournal
of Magnetic Resonanc&03, 234-241.

de Vries, U., Sluimer, P., & Bloksma, A.H. (1989) quantitative model for heat transport in doughl an
crumb during bakingCereal Sci. Tech. Syu174-188.

Denys, S., Pieters, J.G., & Dewettinck, K. (200@pmputational fluid dynamics analysis of combined
conductive and convective heat transfer in modgkelpurnal of Food Engineering3(3), 281-
290.

E-F

Evans, S., & Hall, L. (2005). Evaluation of a rargfeViRI-active pH indicators using a multiple-sampl
method Aiche Journal51(5), 1541-1547.

Falcone, P.M., Baiano, A., Zanini, F., Mancini, Dxomba, G., Montanari, F., & Del Nobile, M.A.
(2004). A novel approach to the study of bread psretructure: Phase-contrast X-ray
microtomography (Reprinted)ournal of Food Scienc&9(5).

Falcone, P.M., Baiano, A., Zanini, F., Mancini, Lromba, G., Dreossi, D., Montanari, F., Scuor, &.,
Del Nobile, M.A. (2005). Three-dimensional quarttita analysis of bread crumb by X-ray
microtomographyJournal of Food Scienc&0(4), E265-E272.

Fan, J., Mitchell, J.R., & Blanshard, J.M.V. (1998) model for the oven rise of dough during baking.
Journal of Food Engineeringtl, 69-77.

Ferrando, M., & Spiess, W.E.L. (2001). Cellularp@sse of plant tissue during the osmotic treatment
with sucrose, maltose, and trehalose solutidogrnal of Food Engineeringt9(2-3), 115-127.

Ferrando, M., & Spiess, W.E.L. (2002). Transmemeénarass transfer in carrot protoplasts during ogmoti
treatmentJournal of Food Scienc&7(7), 2673-2680.

Ferrando, M., & Spiess, W.E.L. (2003a). Mass transi strawberry tissue during osmotic treatment Il
Structure-function relationshipdournal of Food Scienc&8(4), 1356-1364.

Ferrando, M., & Spiess, W.E.L. (2003b). Mass trangfi strawberry tissue during osmotic treatment I:
Microstructural changesournal of Food Sciencé&8(4), 1347-1355.

Ferrier, J.M., & Dainty, J. (1977). Water flow Beta vulgarisstorage tissueR?lant Physiology 60, 662-
665.

90



Foucat, L., Benderbous, S., Bielicki, G., Zanca, &.Renou, J.-P. (1995). Effect of brine injection
water dynamics in postmortem muscle: Study of T@ diffusion coefficients by MR microscopy.
Magnetic Resonance Imagint3(2), 259-267.

Froystein, T., Sorheim, O., Berg, S.A., & Dalen,(K989). Salt distribution in dry cured hams stddig
X-ray tomographyFleischwirtschaft69(2), 220-222.

G

Gamble, G.R. (1994). Non-invasive determinatiorfreézing effects in blueberry fruit tissue by MRI.
Journal of Food Scienc®&9(3), 571-573,610.

Gélinas, P., Lagimoniere, M., & Dubord, C. (199Baker's yeast sampling and frozen dough stability.
Cereal Chemistry70(2), 219-225.

Ghani, A.G.A., Farid, M.M., Chen, X.D., & Richard®. (1999). Numerical simulation of natural
convection heating of canned food by computatiofiald dynamics. Journal of Food
Engineering 41(1), 55-64.

Gibbons, M., Limoges, C., Nowotny, H., Schwartzm&n, Scott, P., & Trow, M. (1994)The new
production of knowledge. The dynamics of scienakrasearch in contemporary societigs.
179). London: SAGE Publications.

Gibson, L.J., & Ashby, M.F. (1988ellular solids Oxford: Pergamon Press.

Glimm, J., & Sharp, D.H. (1997). Multi-scale scien@ challenge for the twenty-first centuS§IAM
news 30(8), 1-7.

Goetz, J., Grob, D., & Koehler, P. (2003). On-liabservation of dough fermentation by magnetic
resonance imaging and volumetric measuremdfiisopean Food Research and Technology
217(6), 504-511.

Graiver, N., Pinotti, A., Califano, A., & Zaritzkp\. (2006). Diffusion of sodium chloride in porlssue.
Journal of Food Engineering7(4), 910-918.

Grenier, A. (2003). Caractérisation par IRM et M@#éion de transferts thermiques dans une maérice
structure alvéolée évolutive. Application a la célagion, décongélation —

pousse d’'un paton de pain (in Frend&gole doctorale MECANIQUE, THERMIQUE ET GENIE CIVIL
(pp-. University of Nantes.

Grenier, A., Lucas, T., Collewet, G., & Le Bail, f2003a). Assessment by MRI of Local Porosity in
Dough During Proving. Theoretical Considerationsl &xperimental validation Using a Spin-
Echo Sequencélagnetic Resonance Imagirngl(9), 1071-1086.

Grenier, A., Lucas, T., Davenel, A., Collewet, &.l.e Bail, A. (2003b). Comparison of two sequences:
spin-echo and gradient echo for the assessmerdugfhdporosity during proving. in P.S. Belton,
A.M. Gil, G.A. Webb, D. Rutledge (Eds.Magnetic resonance in food scieng®. 136-143).
London: The Royal Society of London.

Grenier, A., Lucas, T., Davenel, A., Cambert, Mg, Bail, A., & Mariette, F. (2007a). Assessment of
NMR relaxation times and ice fraction in frozen dbuJournal of Agricultural and Food
Chemistry submitted.

Grenier, A., Lucas, T., Hayert, M., Davenel, A., l& Bail, A. (2007b). Thawing of frozen dough
cylinders with spatially-varying boundary conditsormodelling and experimental validation with
MRI data.Journal of Food Engineeringubmitted.

Grimault, S., Lucas, T., Quellec, S., & Mariette,(E004). Quantitative measurement of temperatyre b
proton resonance frequency shift at low field. Agml method to correct non-linear spatial and
temporal phase deformatiodaurnal of Magnetic ResonancEr0(1), 79-87.

Guiheneuf, T.M., Gibbs, S.J., & Hall, L.D. (199 Measurement of the inter-diffusion of sodium ions
during pork brining by one-dimensional Na23 magne&sonance imaging (MRIJournal of
Food Engineering31(4), 457-471.

Guillard, V., Broyart, B., Bonazzi, C., Guilbert,, & Gontard, N. (2003). Moisture diffusivity in spge-
cake as related to porous structure evaluationraoidture contentJournal of Food Science
68(2), 555-562.

H

Hagiwara, T., & Hartel, R.W. (1996). Effect of swemer, stabiliser and storage temperature on
recrystallisation in ice creardournal of Dairy Sciencer9, 735-744.

91



Havet, M., Mankai, M., & Le Bail, A. (2000). Inflmee of freezing conditions on the baking
performances of french frozen doudburnal of Food Engineeringt5, 139-145.

He, H., & Hoseney, R.C. (1991). Gas retention igalrdough during bakin@.ereal Chem68(5), 521-
525.

Hermansson, A.M., Altskar, A., & Jordansson, E.989 Phase-separated mixed gelatin-milk protein
systems. in G.O. Philips, P.A. Williams, D.J. Wekl (Eds.),Gums and stabilisers for the food
industry(pp. 107-116). Oxford: IRL Press.

Hermansson, A.M., Loren, N., & Nyden, M. (2006).eTéffect of microstructure on solvent and solute
diffusion on the micro- and nano-length scalesMndel Pilar Buera, J. Welti-Chanes, P.J.
Lillford, H.R. Corti (Eds.),Water properties of Food, pharmaceutical and biaday materials
(pp- 79-100). Boca Raton: CRC Press.

Hills, B.P., & Duce, S.L. (1990). The influence dfiemical and diffusive exchange on water proton
transverse relaxation in plant tissukagnetic Resonance Imagirg, 321-331.

Hills, B.P., & Remigereau, B. (1997). NMR studidschanges in subcellular water compartmentation in
parenchyma apple tissue during drying and freeamgrnational Journal of Food Science and
Technology32(1), 51-61.

Ho, Q.T., Verlinden, B.E., Verboven, P., & Nicol&,A. (2006). Gas diffusion properties at different
positions in the peaPostharvest Biology and Technologyl(2), 113-120.

Horigane, A.K., Motoi, H., Irie, K., & Yoshida, M(2003). Observation of the structure, moisture
distribution, and oil distribution in the coating mpura by NMR micro imaginglournal of
Food Science68(6), 2034-2039.

Hsien, Y.L., & Regenstein, J.M. (1992). Modellinglation of egg albumen and ovalbumiournal of
Food Sciences7(4), 856-861.

Hulbert, G.J., Litchfield, J.B., & Schmidt, S.J.9@8). Determination of convective heat transfer
coefficients using 2D MRI temperature mapping aimitéd element modelingJournal of Food
Engineering 34, 193-201.

I-J-K

Imberty, A., Buléon, A, Tran, V., & Perez, S. (199Recent advances in knowledge of starch streictur
Starch 43(10), 375-384.

Inoue, Y., & Bushuk, W. (1991). Studies on Frozemghs. |. Effects of frozen storage and freeze-thaw
cycles on baking quality and rheological properti@sreal Chemistry68(6), 627-631.

ISO Guide 99 (1996)nternational vocabulary of basic and general terimgmetrology (VIM)(pp. 50).
Genéve: International Organisation of Standardipati

Isse, M.G., & Schubert, H. (1991). Osmotic dehyidratof mango: mass transfer between mango and
syrup In Proceedings of IVth world congress of chemical eagiing Karlsruhe, Germany, 738-
745.

James, S.J., & Evans, J. (1992). The temperatuferpence of domestic refrigeratorsiternational
Journal of Refrigeration-Revue Internationale Dwfe: 15(5), 313-319.

Jen, J.J., Mudahar, G.S., & Toledo, R.T. (1989)er@istry and processing of high-quality dehydrated
productsin ACS symposium Series "Quality factors of fruits eegetables"239-249.

Jowitt, R., Escher, F., Kent, M., Mc Kenna, B., &dques, M. (1987)Physical properties of foods - 2.
Cost 90bigpp. 564). London: Elsevier Applied Science.

Kantt, C.A., Webb, A.G., & Litchfield, J.B. (1997]emperature measurement of foods using chemical
shift magnetic resonance imaging as compared withwaighted temperature mappingpurnal
of Food Sciencebb, 5.

Kasai, M., LEWIS, A.J., Marica, F., Ayabe, S., HatK., & Fyfe, C.A. (2005). NMR imaging
investigation of rice cookingzood Research Internationa38, 403-410.

Keller, C., Escher, F., & Solms, J. (1986). A metlior localizing fat distribution in deep-fat friggbtato
productsLebensmittel Wissenschaft und Technologie dRBmence and Technolagh, 346-
348.

Kent, M., Christiansen, K., Haneghem, I.A.V., Hol&, Morley, M.J., Nesvadba, P., & Poulsen, K.P.
(1984). Cost 90 Collaborative measurements of themnoperties of foodsJournal of Food
Engineering 3, 117-150.

92



Kerr, W., Kauten, R.J., Mc Carthy, M.J., & Reid, 3(1998). Monitoring the formation of ice digin
food freezing by magnetic resonance imagihgbensmittel-Wissenschaft und -Technologie
31(3), 215-220.

Kerr, W.L., Kauten, R.J., Ozilgen, M., Mc Carthy,M & Reid, D.S. (1996). NMR imaging, calorimetric
and mathematical modeling studies of food freeziogrnal of Food Process Engineerirtp(4),
363-384.

Knight, P., & Parsons, N. (1988). Action of NaCldapolyphosphates in meat processing: responses of
myofibrils to concentrated salt solutiofdeat Science24, 275-300.

Koptyug, I.V., Fenelonov, V.B., Khitrina, L.Y., Sdgev, R.Z., & Parmon, V.N. (1998n situ NMR
imaging studies of the drying kinetics of porousabsst support pelletsJournal of Physical
Chemistry B102(17), 3090-3098.

Kuhn, T.S. (1970)La structure des révolutions scientifiqu@aris: Flammarion.

Kumar, A., & Bhattacharya, M. (1991). Transient arature and Velocity Profiles in a Canned Non-
Newtonian Liquid Food During Sterilization in alB€ook Retort.International Journal of Heat
and Mass TransfeB4(4-5), 1083-1096.

L

Labuza, T., & Kamman, J.F. (1983). Reaction kireend accelerated tests simulation as a function of
temperature. in I. Saguy (EdsQomputer-aided techniques in Food Technol@my New York:
Marcel Dekker, Inc.

Laguerre, O., Ben Amara, S., & Flick, D. (2005).pErxmental study of heat transfer by natural
convection in a closed cavity: application in a @stic refrigeratorJournal of Food Engineering
70(4), 523-537.

Lakes, R. (1993). Materials with Structural HietaroNature 361(6412), 511-515.

Lalande, M., Raoult-Wack, A.L., Marchal, P., Majdx, Colonna, P., & Trystram, G. (200Réseau de
recherche Technologique. Conception assistée dewAis -CANAL

Lammertyn, J., Franck, C., Verlinden, B.E., & N&igIB.M. (2001a). Comparative study of, @O, and
temperature effect on respiration between 'Conter'epear cell protoplasts in suspension and
intact pearsJournal of Experimental Botan$2(362), 1769-1777.

Lammertyn, J., Scheerlinck, N., Verlinden, B.E.h&smans, W., & Nicolai, B.M. (2001b). Simultaneous
determination of oxygen diffusivity and respirationpear skin and tissu®ostharvest Biology
and Technology23, 93-104.

Lammertyn, J., Scheerlinck, N., Jancsok, P., Vddim B.E., & Nicolai, B.M. (2003a). A respiration-
diffusion model for 'Conference’ pears |: modelelepment and validatiofRostharvest Biology
and Technology30(1), 29-42.

Lammertyn, J., Scheerlinck, N., Jancsok, P., Vddim B.E., & Nicolai, B.M. (2003b). A respiration-
diffusion model for 'Conference’ pears Il. Simwas and relation to core breakdovostharvest
Biology and Technology0(1), 43-55.

Le Bail, A., Monteau, J.Y., Lucas, T., Chargeléglie,& Reverdy, Y. (2005). Impact of selected prexe
parameters on crust flaking of frozen part-bakezhtirJournal of Food Engineeringg9(4), 503-
509.

Le Maguer, M., & Yao, Z. (1995). Mass transfer dgrosmotic dehydration at the cellular level. ivVG.
Barbosa-Canovas, J. Welti-Chanes (Ed=opd preservation by moisture control. Fundamentals
and application Lancaster: Technomic Publ. Co. Inc.

Lee, S., Cornillon, P., & Kim, Y.R. (2002). Spatialvestigation of the non-frozen water distribution
frozen foods using NMR SPRITHournal of Food Sciencé&7(6), 2251-2255.

Lenart, A., & Flink, J.M. (1984). Osmotic concettiva of potato. Il. Spatial distribution of the ostit
effect.Journal of Food Technology9, 65-89.

Lerou, J.J., & Ng, M. (1996). Chemical reaction iaegring: a multi-scale approach to a multi-obpeti
task.Chemical Engineering Sciencgl(10), 1595-1614.

Lewis, M.J. (1990).Physical properties of foods and processing systébhméchester: Ellis Horwood
Limites.

Li, J.H., & Kwauk, M. (2003). Exploring complex gges in chemical engineering - the multi-scale
methodologyChemical Engineering Science8(3-6), 521-535.

93



Lorient, D., & Tainturier, G. (2002). Role de l'edans les réactions d'altération des aliments. .in.é
Meste, D. Lorient, D. Simatos (Edd.Jeau dans les alimen{pp. 112-131). Paris: Lavoisier.

Lostie, M., Peczalski, R., Andrieu, J., & Laureit, (2002a). Study of sponge cake batter bakinggsec
II: Modeling and parameter estimatialournal of Food Engineering5(4), 349-357.

Lostie, M., Peczalski, R., Andrieu, J., & Laure¥t, (2002b). Study of sponge cake batter baking ¢ssc
I: Experimental datalournal of Food Engineerindg1(2), 131-137.

Lostie, M., Peczalski, R., & Andrieu, J. (2004).ryped model for sponge cake baking during the "crust
and crumb" periodJournal of Food Engineerin®5, 281-286.

Lucas, T., & Raoult-Wack, A.L. (1996). Immersionilkhg and freezing: phase change and mass transfer
in model foodJournal of Food Scienc&1(1), 127-131.

Lucas, T., Francois, J., & Raoult-Wack, A.L. (1998)ansport phenomena in immersion-cooled apples.
International Journal of Food Science and Technpl®&3, 489-499.

Lucas, T., Flick, D., & Raoult-Wack, A.L. (1999dylass and thermal behaviour of the food surface
during immersion freezinglournal of Food Engineeringt1(1), 23-32.

Lucas, T., Francois, J., Bohuon, P., & Raoult-Waeékl.. (1999b). Factors influencing solute
impregnation during immersion cold storage of appte NaCl/sucrose solutioneebensmittel-
Wissenschoft u Technologi&?, 327-332.

Lucas, T., Favier, C., Chourot, J.M., Guilpart, Raoult-Wack, A.L., & Aim, R.B. (2000). Immersion
chilling and freezing of a porous mediumternational Journal of Food Science and Technglog
35, 583-598.

Lucas, T., Chourot, J.M., Bohuon, P., & Flick, R0Q1a). Freezing of a porous medium in contact with
concentrated aqueous freezant: numerical modeléhgcoupled heat and mass transport.
International Journal of Heat and Mass Transfé4, 2093-2106.

Lucas, T., Rodrique, M., Grimault, S., Cambert, M.,Mariette, F. (2001b). Suivi par IRM d'un
changement de structure lié a un transfert therendans un produit alimentaire - Application a
la coagulation du blanc d'oeuf Visualisation Image Modélidation (VIMNancy, France, 363-
368.

Lucas, T., & Le Jan, G. (2004a). Processus de regsurIRM de la teneur en eau et de la porosité an
pain en cours de cuisson. Evaluation des inced#fudssociées. (pp. 45). Rapport interne
Cemagref, sous contrat avec le Laboratoire NatideslEssais.

Lucas, T., Mariette, F., Dominiawsyk, S., & Le Ra&y, (2004b). Water, Ice and Sucrose behaviour in
frozen sucrose-protein solutions as studied-bi){MR. Food Chemistry84(1), 77-89.

Lucas, T., & Bohuon, P. (2005a). Model-free estiorabf mass fluxes based on concentration profiles.
Presentation of the method and of a sensitivityyama Journal of Food Engineering/0(2), 129-
137.

Lucas, T., Grenier, A., Quellec, S., Le Bail, A., Bavenel, A. (2005b). MRI quantification of ice
gradients in dough during freezing or thawing psses.Journal of Food Engineeringg1(1), 98-
108.

Lucas, T., Le Ray, D., Barey, P., & Mariette, F0O@3c). NMR assessment of mix and ice creams. Effect
of formulation on on liquid and solid fdhternational Dairy Journal 15(12), 1225-1233.

Lucas, T., Le Ray, D., & Davenel, A. (2005d). Ahij and freezing of part-baked breads. I. An MRI
signal analysisJournal of Food Engineering0(2), 139-149.

Lucas, T., Quellec, S., Le Bail, A., & Davenel, (@005¢). Chilling and freezing of part-baked bredds
Experimental assessment of water phase change®ofastiucture collapseJournal of Food
Engineering 70(2), 151-164.

Lucas, T., Wagener, M., Barey, P., & Mariette, F0q5f). NMR assessment of mix and ice creams. Effec
of formulation on liquid water and ickiternational Dairy Journal 15(10), 1064-1073.

Lucas, T., Le Ray, D., & Mariette, F. (2007a). NMBsessment of water absorption during soaking of
breakfast cerealdournal of Agriculture and Food Chemistigubmitted.

Lucas, T., Le Ray, D., & Mariette, F. (2007b). Kiine of water absorption and solute leaching during
soaking of breakfast cereallaurnal of Food Engineerin@0(2), 377-384.

Lucas, T., Le Ray, D., Peu, P., Wagner, M., & Rica®. (2007c). A new method for continuous
assessment of GQeleased from dough baked in ventilated ow#m#nal of Food Engineering
81(1), 1-11.

94



M

Mantle, M.D., & Sederman, A.J. (2003). Dynamic MiRIchemical process and reaction engineering.
Progress in Nuclear Magnetic Resonance Spectrose3{}-2), 3-60.

Marcos, A. (1993). Water activity in cheese in tiela to composition, stabiilty and safety. in PHax
(Eds.),Cheese: chemistry, physics and microbiol@my. 439-469). London: Chapman & Hall.

Marcotte, M., & Le Maguer, M. (1991). Repartitiorf water in plant tissues subjected to osmotic
processeslournal of Food Process Engineering3, 297-320.

Mariette, F., & Marchal, P. (1996). NMR relaxatistudies of dairy processe3ournal of Magnetic
Resonance Analysi290-296.

Mariette, F., Rodriguez, S., Lucas, T., & March@l, (1999). Influence de la déshydratation sur la
répartition cellulaire de I'eau étudiée par relagtie RMN In Xlé Rencontres Scientifiques et
Technologiques des Industries Alimentajfdantes, Fr, 417-422.

Mariette, F. (2003). NMR relaxometry and MRI footbquality control: application to dairy productsda
processes. in P.S. Belton, A.M. Gil, G.A. Webb, DRutledge (Eds.)Magnetic Resonnace in
Food Science. Lastest developmefp. 209-222). Cambridge: The Royal Society of iGis¢ry.

Mariette, F. (2004). NMR retaxometry and MRI tecjugs: a powerful association in food science.
Comptes Rendus Chimi#&3-4), 221-232.

Martens, M., Scheerlinck, N., De Belie, N., & De d8demaeker, J. (2001). Numerical model for the
combined simulation of heat transfer and enzymetivation kinetics in cylindrical vegetables.
Journal of Food Engineeringt7, 185-193.

Mellema, M. (2003). Mechanism and reduction of datake in deep-fat fried food3rends in Food
Science & Technology4(9), 364-373.

Michon, C., Cuvelier, G., Relkin, P., & Launay, B997). Some more evidence of the influence of
thermal history on the stability of gelatin gelénternational Journal of Biological
Macromolecules20(4), 259.

Miles, C.A., Beek, G.v., & Veerkamp, C.H. (1983xal€ulation of thermophysical properties of foods. i
R. Jowitt (Eds.)Physical properties of foofpp. 269-313). London: Applied Science Publishers.

Miller-Livney, T., & Hartel, R.W. (1997). Ice recsyallisation in ice cream : interactions between
sweeteners and stabilizedsurnal of Dairy Science80(3), 447-456.

Mills, E.N.C., Wilde, P.J., Salt, L.J., & Skeggs, (003). Bubble formation and stabilization in dute
dough.Food and Bioproducts Processirgfl(C3), 189-193.

Mills, E.N.C., Parker, M.L., Wellner, N., Toole, GFeeney, K., & Shewry, P.R. (2005). Chemical
imaging: the distribution of ions and moleculesl@veloping and mature wheat grajournal of
Cereal Science41(2), 193-201.

Mohoric, A., Vergeldt, F., Gerkema, E., de Jager,van Duynhoven, J., van Dalen, G., & Van As, H.
(2004). Magnetic resonance imaging of single riemkls during cookinglournal of Magnetic
Resonancel71(1), 157-162.

Molina-Garcia, A.D., Otero, L., Martino, M.N., Z&gky, N.E., Arabas, J., Szczepek, J., & Sanz, P.D.
(2004). Ice VI freezing of meat: supercooling adttastructural studiedMeat Science66(3),
709-718.

Montejano, J.G., Hamann, D.D., Jr, H.R.B., & LaniBiC. (1984). Thermally induced gelation of native
and modified egg white rheological changes duringpcgssing; final strengths and
microstructuresJournal of Food Sciencd9, 1249-1257.

Moreira, R.G., Sun, X., & Chen, Y. (1997). Factaffecting oil uptake in tortilla chips in deep-faging.
Journal of Food Engineering31(4), 485-498.

Moyne, C., Roques, M., & Wolf, W. (1987). A collalative experiment on drying beds of glass spheres.
in R. Jowitt, F. Escher, M. Kent, B. Mc Kenna, ModRies (Eds.Physical properties of foods - 2.
Cost 90bigpp. 27-54). London: Elsevier Applied Science.

N

Nadeau, J.P., & Puiggali, J.R. (1995§chage. Des processus physiques aux procédéesrieidupp. 62-
66). Paris: Lavoisier -Tec&Daoc.

Nagel, F.J., Van As, H., Tramper, J., & Rinzema(Z2002). Water and glucose gradients in the suiestra
measured with NMR imaging during solid-state fertadon with Aspergillus oryzae.
Biotechnology and Bioengineering9(6), 653-663.

95



Naito, S., Ishida, N., Takano, H., Koizumi, M., & Khno (2003). Routine evaluation of the grain
structures of baked breads by MRbaod Science and Technology Resea®h), 155-161.

Ni, H., & Datta, A.K. (1999). Moisture, oil and engg transport during deep-fat frying of food maasi
Transactions of the Institution of Chemical Enginse&7(C3), 194-204.

norme NF EN 13005 (19995uide pour I'expression de l'incertitude de meq@&M) (pp. 115). Paris:
AFNOR.

norme NF EN ISO 8292 (1995F.orps gras d'origines animale et végétale - Détaation de la teneur
en corps gras solides - Méthode par résonance niagee nucléaire pulséeGenéve:
International Organisation of Standardization.

Nott, K.P., Hall, L.D., Bows, J.R., Hale, M., & Piak, M.L. (2000). MRI phase mapping of temperature
distributions induced in food by microwave heatikizignetic Resonance Imagintg, 69-79.

Nott, K.R., & Hall, L.D. (2005). Heating of foodduslied by magnetic resonance imagi@anadian
Journal of Chemical Engineering§3(1), 78-82.

Nunak, N., & Schleining, G. (2006). A rapid bladettthng method for the evaluation of osmotic
dehydration of apples and potato&surnal of Texture Studie87(1), 80-93.

0-P-Q

Offer, G., & Trinick, J. (1983). On the mechanisiwater holding in meat: the swelling and shrinkofg
myofibrils. Meat Science8, 245-281.

Okos, M.R., Narsimham, G., Singh, R.K., & WeitngueIC. (1992). Food dehydration. in D.R. Heldman,
D.B. Lund (Eds.)Handbook of food engineerirfgp. 437-562). New York: Marcel Dekker.

Oliveira, M.E.C., & Franca, A.S. (2002). Microwakeating of foodstuffsJournal of Food Engineering
53(4), 347-359.

Ollivon, M., Relkin, P., Michon, C., Kalnin, D., &lariette, F. (2005). Crystallisation of anhydrougkm
fat: Influence of polymorphism and emulsifieBtiences Des Alimen5(5-6), 397-411.

Parker, R., & Ring, G. (2001). Aspects of the pbgthemistry of starcllournal of Cereal Scienc@4,
1-17.

Pedreschi, F., Aguilera, J.M., & Arbildua, J.J. 429 CLSM study of oil location in fried potato .
Microscopy analysis37, 21-22.

Pedreschi, F., & Aguilera, J.M. (2002). Some charigepotato chips during frying observed by confoca
laser scanning microscopy (CLSMPood Science and Technology Internatio@), 197-201.

Pel, L., Huinink, H., & Kopinga, K. (2003). Salatisport and crystallisation in porous building mats.
Magnetic Resonance Imagingl, 317-320.

Pham, Q.T. (1989). Effect of supercooling on fragztime due to dendritic growth of ice crystals.
International Journal of Refrigeratiori2, 295-300.

Pitt, R.E. (1992). Viscoelastic properties of frahd vegetables. in M.A. Rao, J.F. Steffe (Eds.),
Viscoelastic properties of foodgp. 49-56). London: Elsevier.

Potter, K., Balcom, B.J., Carpenter, T.A., & HdllD. (1994). The gelation of sodium alginate with
calcium ions studied by magnetic resonance imagifigl). Carbohydrate Researct257, 117-
126.

Pudney, P.D.A., Hancewicz, T.M., & Cunningham, D{#02). The use of confocal Raman spectroscopy
to characterise the microstructure of complex biemals: foodsSpectroscopyl6, 217-225.

R

Raoult-Wack, A.L., Botz, O., Guilbert, S., & Rids, (1991). Simultaneous water and solute transport
shrinking media .3. A tentative analysis of spadlistribution of impregnating solute in model
gel.Drying Technology9(3), 631-641.

Réasanen, J., Laurikainen, T., & Autio, K. (1997riRentation stability and pore size distribution of
frozen prefermented lean wheat dougbeteal Chemistry74(1), 56-62.

Regand, A., & Goff, H.D. (2006). Ice recrystallimat inhibition in ice cream as affected by ice
structuring proteins from winter wheat gradsurnal of Dairy ScienceB9(1), 49-57.

Reid, D.S., McCarthy, M.J., & Kerr, W.L. (1995). @luse of MRI and calorimetry to follow the freezing
process in real food systemkIXth International Congress of Refrigeration, THague, NL 1,
260-265.

96



Relkin, P., Mariette, F., Kalnin, D., Michon, C., @llivon, M. (2005). Evolution of fat crystallinityn
anhydrous milk fat-in-water emulsion, as studied different physical combined techniques.
Sciences Des Aliment5(5-6), 413-425.

Renou, J.P., Benderbous, S., Bielicki, G., Foukat& Donnat, J.P. (1994)2.3Na magnetic resonance
imaging: distribution of brine in musclMagnetic Resonance Imagint2(1), 131-137.

Robinson, R.A., & Stockes, R.H. (1958)ectrolyte solutiongpp. 559). London: Butterworth & Co.

Roques, M. (1987). Diffusion in foods: the work @©ST90bis subgroup. in R. Jowitt, F. Escher, M.
Kent, B. Mc Kenna, M. Roques (EdsBhysical properties of foods - 2. Cost 90{pp. 13-25).
London: Elsevier Applied Science.

Rouille, J., Bonny, J.M., Della Valle, G., Devauk,F., & Renou, J.P. (2005). Effect of flour minor
components on bubble growth in bread dough durmogfing assessed by magnetic resonance
imaging.Journal of Agricultural and Food Chemistry3(10), 3986-3994.

Ruan, R., Chen, P., Chang, K., Kim, H.J., & TauB, [1999). Rapid food particle temperature mapping
during ohmic heating using FLASH MRlournal of Food Sciencé4(6), 1024-1026.

Ruan, R.R., Chang, K., Chen, P.L., & Ning, A. (1p®multaneous heat and moisture transfer in ciwedd
cheese during cooling. Il. MRI temperature mappbiying technology16(7), 1459-1470.

Ruiz-Cabrera, M.A., Foucat, L., Bonny, J.M., Rend®., & Daudin, J.D. (2005). Assessment of water
diffusivity in gelatine gel from moisture profilek-Non-destructive measurement of 1D moisture
profiles during drying from 2D nuclear magneticaeance imagedournal of Food Engineering
68(2), 209-219.

S

Sablani, S., Rahman, S., & Al-Habsi, N. (2000). 8oie diffusivity in foods - an overreview. in A.S.
Mujumdar (Eds.),Drying Technology in Agriculture and Food Sciengpp. 35-59). Enfield:
Science Publishers Inc.

Saguy, I.S., & Dana, D. (2003). Integrated apprdactieep fat frying: engineering, nutrition, headitd
consumer aspectdournal of Food Engineering6(2-3), 143-152.

Salvatori, D., Andres, A., Albors, A., Chiralt, A&, Fito, P. (1998). Structural and compositionabipes
in osmotically dehydrated appléournal of Food Scienc&3(4), 606-610.

Salvatori, D., Andres, A., Chiralt, A., & Fito, PL999). Osmotic dehydration progression in apEsut.
I: spatial distribution of solutes and moisture teon. Journal of Food Engineeringl2, 125-132.

Saurel, R., Raoultwack, A.L., Rios, G., & GuilbeBt, (1994). Mass-Transfer Phenomena During Osmotic
Dehydration of Apple .1. Fresh Plant-Tissuaternational Journal of Food Science and
Technology29(5), 531-542.

Scott, G., & Richardson, P. (1997). The applicabbcomputational fluid dynamics in the food indyst
Trends in Food Science & Technolo§y4), 119-124.

Sederman, A.J., & Gladden, L.F. (2001). Magnetsonance visualisation of single- and two-phase flow
in porous mediaMagnetic Resonance Imagint9(3-4), 339-343.

Shah, P., Campbell, G.M., Mc Kee, S.L., & RiellyPDC(1998). Proving of bread dough: modelling the
growth of individual bubblesTransactions of the Institution of Chemical Engiise&6(C), 73-79.

Shi, J., & Le Maguer, M. (2002). Analogical cellulatructure changes in solid-liquid contacting
operations.Lebensmittel-Wissenschaft Und-Technologie-Foodn8eieand Technology35(5),
444-451.

Shi, J., & Le Maguer, M. (2003). Mass transfer ellidar material at solid-liquid contacting intecta
Lebensmittel-Wissenschaft Und-Technologie-Foodh8eiand Technology6(1), 3-11.

Simatos, D. (2002). Propriétés de l'eau dans leduits alimentaires : activité de l'eau, diagrammies
phases et d'états. in M. Le Meste, D. Lorient, inafos (Eds.)l.'eau dans les alimen{pp. 49-
83). Paris: Lavoisier.

Simoneau, C., McCarthy, M.J., Kauten, R.J., & GermhB. (1991). Crystallization Dynamics in Model
Emulsions from Magnetic-Resonance-Imagidgurnal of the American Oil Chemists Society
68(7), 481-487.

Singh, R.P. (2000). Moving boundaries in food eegiing.Food Technology54(2), 44+.

Snaar, J.E.M., & Van As, H. (1992). Probing watempartements and membrane permeability in plant
cells by H NMR relaxation measuremer@gophysical Journal63, 1654-1658.

97



Speller, M.N., Litchfield, J.B., & Webb, A. (1999T.emperature mapping during ohmic heating using
proton resonance frequency magnetic resonancengdgansactions of the ASAE

Spiazzi, E., & Mascheroni, R. (1997). Mass trangfesdel for osmotic dehydration of fruits and
vegetables - |. Development of the simulation modeurnal of Food Engineering34(4), 387-
410.

Stapley, A.G.F., Hyde, T.M., Gladden, L.F., & Fryér.J. (1997). NMR imaging of the wheat grain
cooking procesdnternational Journal of Food Science and Technpl@®, 355-375.

Stapley, A.G.F., Fryer, P.J., & Gladden, L.F. (19%#ffusion and reaction in whole wheat grainsidgr
boiling. Aiche Journal 44(8), 1777-1789.

Suzuki, K., Kubota, K., Omichi, M., & Hosaka, H.9@6). Kinetic studies on cooking of ricéournal of
Food Science41(5), 1180-1183.

Sweat, V.E. (1986). Thermal properties of foods.MmA. Rao, S.S.H. Rizvi (Eds.)Engineering
properties of food§pp. 49-87). New York: Marcel DEKKER INC.

T

Takano, H., Ishida, N., Koizumi, M., & H.Kano (2002maging of the fermentation process of bread
dough and the grain structure of baked breads lgnet resonance imagingournal of Food
Science67(1), 244-250.

Takeuchi, S., Fukuoka, M., Gomi, Y., Maeda, M., &aiéhabe, H. (1997a). An application of magnetic
resonance imaging to the real time measuremeriteothhange of moisture profile in a rice grain
during boiling.Journal of Food Engineerin@3(1-2), 181-192.

Takeuchi, S., Maeda, M., Gomi, Y.-I., Fukuoka, M. Watanabe, H. (1997b). The change of moisture
distribution in a rice grain during boiling as obs® by NMR imaging.Journal of Food
Engineering 33, 281-297.

Thorvaldsson, K., & Skjoldebrand, C. (1998). Waieffusion in Bread During BakingLebensmittel
Wissenschaft und Technologdd, 658-663.

Tijskens, E., & De Baerdemaeker, J. (2004). Mathirala modelling of syneresis of cheese curd.
Mathematics and Computers in Simulatiéf(1-2), 165-175.

Tomos, D. (2000). The plant cell pressure prébetechnology Letter2(6), 437-442.

Toupin, C.J., & Le Maguer, M. (1989a). Osmoticaltyuced mass transfer in plant storage tissues: a
mathematical model - part 2ournal of Food Process Engineerirtf), 97-121.

Toupin, C.J., Marcotte, M., & Le Maguer, M. (19898smotically induced mass transfer in plant sterag
tissues: a mathematical model - parddurnal of Food Process Engineerirt, 13-38.

Treml, H., & Kohler, H.H. (2000). Coupling of diffion and reaction in the process of capillary fdioma
in alginate gelChemical Physic252(1-2), 199-208.

Tyree, M.T. (1970). The symplast concept. A genénabry of symplastic transport according to the
thermodynamics of irreversible processksIheor. Biol26, 181-214.

U-Vv

Ufheil, G., & Escher, F. (1996). Dynamics of oiltake during deep-fat frying of potato slicésod
Science and Technology-Lebensmittel-Wissenschaftc&nologie29(7), 640-644.

Van der Plancken, L., Van Loey, A., & Hendrickx, B4.(2006). Effect of heat-treatment on the physico-
chemical properties of egg white proteins: A kioestudy.Journal of Food Engineering’5(3),
316-326.

van der Weerd, L., Claessens, M.M.A.E., Ruttink, fergeldt, F.J., Schaafsma, T.J., & Van As, H.
(2001). Quantitative NMR microscopy of osmotic sgaesponses in maize and pearl millet.
Journal of Experimental Botan$2(365), 2333-2343.

van der Weerd, L., Claessens, M.M.A.E., Efde, CY&n As, H. (2002). Nuclear magnetic resonance
imaging of membrane permeability changes in platigng osmotic stresPlant Cell and
Environment25(11), 1539-1549.

van Duynhoven, J.P.M., van Kempen, G.M.P., vansSIBi, Rieger, B., Weegels, P., van Vliet, L.J., &
Nicolay, K. (2003). Quantitative assessment ofgdkdevelopment during the proofing of dough
by magnetic resonance imaging and image anal@si®al Chemistry80(4), 390-395.

van Vliet, T. (1999). Physical factors determinigas cell stability in a dough during breadmakiny. i
G.M. Campbell, C. Webb, S.S. Pandiella, K. Niranj&ds.),Bubbles in Foodpp. 121-127). St
Paul, Minnesota, USA: Eagan Press.

98



van den Bijgaart, H.J.C.M. (1988). Syneresis ohetrinduced milk gels as influenced by cheesemaking
parameters. (pp. 141University of Wageningen.

van Dijk, H.J.M., & Walstra, P. (1986). Syneresfscard. 1. One-dimensionnal syneresis of renned.cur
Neth. Milk Dairy Journal40, 3-30.

van Loey, A., Smout, C., Indrawati, & Hendrickx, M2005). Kinetic data for biochemical and
microbiological processes during thermal processingM.A. Rao, S.S.H. Rizvi, A.K. Datta
(Eds.),Engineering properties of foodpp. 611-643). New York: Marcel Dekker.

Verboven, P., Flick, D., Nicolai, B.M., & Alvarez5. (2006). Modelling transport phenomena in
refrigerated food bulks, packages and stacks: $asicl advancednternational Journal of
Refrigeration-Revue Internationale Du Froi29(6), 985-997.

Vestergaard, C., Risum, J., & Adler-Nissen, J. BJ0@23Na-MRI quantification of sodium and water
mobility in pork during brine curingvieat Science69(4), 663-672.

Vitrac, O., Trystram, G., & Raoult-Wack, A.L. (200@eep-fat frying of food: heat and mass transfer,
transformations and reactions inside the fryingemat European Journal of Lipid Science and
Technology102(8-9), 529-538.

W

Wagner, M. (2005). Suivi local et dynamique par IRl la cuisson du pain et étude des mécanismes
contrdlant la mise en place de la structure alvl®aris: Ecole Doctorale ABIES.

Wagner, M.J., Lucas, T., Davenel, A., Broyart, Bollewet, G., & Trystram, G. (2004). Study of bread
baking process: MRI experimental ddtaProceedings ICEF9Montpellier, Fr, 496-501.

Wagner, M.J., Lucas, T., Le Ray, D., & Trystram, (@006). Water transport in bread during baking.
Journal of Food Engineeringg8(4), 1167-1173.

Wagner, M.J., Loubat, M., Sommier, A., Le Ray, Oallewet, G., Broyart, B., Quintard, H., Davenel, A
Trystram, G., & Lucas, T. (2007a). MRI study of &debaking: experimental device and MRI
signal analysisinternational Journal of Food Science and Technglag press.

Wagner, M.J., Lucas, T., Doursat, C., Flick, D.T&stram, G. (2007b). Numerical modelling of headl a
mass transport and expansion during bread bakingxperimental validationAlIChe Journal
submitted.

Wagner, M.J., Lucas, T., Doursat, C., Flick, D.T&stram, G. (2007c). Numerical modelling of heatl a
mass transport and expansion during bread bakigpriceptual and mathematical moddiChe
Journal submitted to.

Wagner, M.J., Quellec, S., Trystram, G., & Lucas,(d007d). MRI assessment of local expansion in
bread crumb during bakingournal of Cereal Scienceubmitted to.

Walker, N.A., & Pitman, M.G. (1976). Measurementflixes across membranes. in U. Luttge, M.G.
Pitman (Eds.),Transport in plants Il. Part A. Cell§pp. 93-128). New York, USA: Academic
Press, Springer-Verlag.

Walstra, P., van Dijk, H.J.M., & Geurts, T.J. (198bhe syneresis of curd. 1. General consideraiions
literature reviewNeth. Milk Dairy Journal 39, 209-246.

Walstra, P. (1993). The syneresis of curd. in Pdx (Eds.) Cheese: chemistry, physics and microbiology
(pp. 141-192). London: Chapman & Hall.

Wang, L.J., & Sun, D.W. (2003). Recent developmémtaumerical modelling of heating and cooling
processes in the food industry - a revidnends in Food Science & Technolod@y(10), 408-423.

Warburton, S.C., Donald, A.M., & Smith, A.C. (199The deformation of brittle starch foandsurnal of
Materials Science25, 4001-4007.

Weber, F. (1976). Etude de I'égouttage des coaguldenlait et composition des lactosérums. (pp.
285Universite de Caen.

Whitworth, M.B., & Alava, J.M. (1999). The imagirand measurement of bubbles in bread doughs. in
Campbell, G. M., Webb, C., Pandiella, S. S., NmanjK. (Eds.)Bubbles in Foodpp. 221-232).

St Paul: Eagan Press

Whitworth, M.B., & Alava, J.M. (2004). Non-destruee imaging of bread and cake structure during
baking In 12th ICC Cereal & Bread Congreddarrogate (UK),

Woinet, B., Andrieu, J., Laurent, M., & Min, S.G998). Experimental and theoretical study of model
food freezing. Part Il. Characterization and mddgllof the ice crystal sizelournal of Food
Engineering 35(4), 395-407.

99



Y-Z

Yahata, Y., Fukuoka, M., Mihori, T., & Watanabe, (2006). Water can be made to diffuse against the
water content gradient in starchy foodisurnal of Food Engineeringg6(4), 490-499.

Yamsaengsung, R., & Moreira, R.G. (2002a). Modetimg transport phenomena and structural changes
during deep fat frying - Part I: model developmd&ournal of Food Engineering3(1), 1-10.

Yamsaengsung, R., & Moreira, R.G. (2002b). Modelimg transport phenomena and structural changes
during deep fat frying - Part Il: model solutionv&lidation.Journal of Food Engineering3(1),
11-25.

Yao, Z., & Maguer, M.L. (1997). Mathematical modiedj and simulation of mass transfer in osmotic
dehydration processes. Part II: simulation and rhedefication. Journal of Food Engineering
32, 21-32.

Yao, Z., & Le Maguer, M. (1998). Possibility of ngi pseudo-diffusion approach to model mass transfer
in osmotic dehydrationTransactions of the Asaé1(2), 409-414.

Ye, X., Ruan, R., Chen, P., Doona, C., & Taub, [Z203). MRI temperature mapping and determination
of liquid-particulate heat transfer coefficientan ohmically heated food systedournal of Food
Science68(4), 1341-1346.

Ye, X.F., Ruan, R., Chen, P., & Doona, C. (2004nuation and verification of ohmic heating in stat
heater using MRI temperature mappingebensmittel-Wissenschaft Und-Technologie-Food
Science and Technology7(1), 49-58.

Zanoni, B., & Peri, C. (1993). A study of the brdzaking process. I: A phenomonological model.
Journal of Food Engineerind 9(4), 389-398.

Zanoni, B., Peri, C., & Gianotti, R. (1995). Detémation of the thermal diffusivity of bread as aftion
of porosity.J. Food Eng26(4), 497-510.

Zghal, M.C., Scanlon, M.G., & Sapirstein, H.D. (200 Cellular structure of bread crumb and its
influence on mechanical propertidsurnal of Cereal Scienc86(2), 167-176.

Zhang, J., Datta, A.K., & Mukherjee, S. (2005). Agport processes and large deformation during gakin
of bread Aiche Journal 51(9), 2569-2580.

Zhang, L., Doursat, C., Flick, D., & Lucas, T. (Z&). Relating water loss, crust formation and poyos
during dough bakinglournal of Food Process Engineerirgubmitted.

Zhang, L., Lucas, T., Doursat, C., Flick, D., & Wag, M. (2007b). Effect of crust constraints onaloc
expansion in bread and GeleaseJournal of Food Engineerin@0(4), 1302-1311.

Zimmermann, U., & Steudle, E. (1974). The pressiggendance of the hydraulic conductivity, the
membrane resistance and membrane potential dutirgprt pressure regulation iWalonia
utricularis. Journal of Membrane Biology 6, 331-352.

100



Annexe 1 —liste des stagiaires et sujets de stage

DOMINIAWSYK Sandra

Etude par relaxation RMN de produif
congelés

51999

IUP Chimie-
Biologie, Nantes

Formulation et procédés de fabricatipn

WAGENER Mélanie fj'es cremes glacee:s : consequences Spo ENITIAA,
I'état physique de I'eau et de la matigre Nantes
grasse par RMN
RODRIQUE Marie Caractérisation par IRM de la ENSGTI. Pau

coagulation thermique du blanc d'ce

| 12000

Université Josep,

LIPPENS Vincent Mesure de gradient en eau par IRM 0002 Fourier,
Grenoble
Etude du phénoméne de réhydratati IUP Chimie-

ALBISTUR Aurélie

sur farine et céréales par RMN

°B001

Biologie, Nantes

Suivi par IRM des gradients de tene

Lr

N en eau au cours d'un procédé de IUP Chimie-
RAGUENES Virginie . : : ) .~ 12001 Biologie,
déshydratation par immersion appligyée N
o antes
au gel laitier
LIGAON Alban Traitement d |mage.s,de fragtlon de gl 2002| INSA Rennes
et de porosité de patons
LE LANN Patrick Caracterisation RMN et IRM d_une pat%002 UBO Brest
sans bulle en cours de cuisson
CADORET Elodie Etude du phenom,en,e de rehydratatloa002 Université de
sur farine et céréale par RMN Rennes
Caractérisation par IRM de la IUP Chimie-

RETIERE Julie

congélation et la fermentation des p4teX03

crues surgelées

Biologie, Nantes

Cartographie de porosité en IRM a bg

. résolution. Comparaison avec des ENSSAT,
QUINTARD Honore cartographies de distribution de bulles2004 Lannion
(scanner)
LE JAN Guylaine Propagation des incertitudes pour I12004 INSA Rennes

mesure de teneur en eau pa IRM

101



Annexe 2 —seélection d’'articles de rang A et communi cations a
comité de lecture

Lucas, T., Flick, D., & Raoult-Wack, A.L. (1999). dds and thermal behaviour of the food
surface during immersion freezinipurnal of Food Engineeringt1(1), 23-32.

Lucas, T., Chourot, J.M., Bohuon, P., & Flick, R0Q1). Freezing of a porous medium in contact
with a concentrated aqueous freezant: numericaletting of coupled heat and mass transport.
International Journal of Heat and Mass Transfé4, 2093-2106.

Wagner, M.J., Zhang, L., Quellec, S., Doursat,Rlick, D., Trystram, G., & Lucas, T. (2006).
Role of the crust formation on local expansion dgiread baking. in G. Campbell, M. Scanlon,
L. Pyle (Eds.)]Id International Congress on "Bubble in Foofpp. in press). Windmere, UK.

Bohuon, P., & Lucas, T. (2007). Model-free estimatof mass fluxes based on concentration
profiles. Il. Effect of noise on the concentratijorofile and the time resolutiodournal of Food
Engineering 80(3), 754-762.

Grenier, A., Lucas, T., Collewet, G., & Le Bail, £003). Assessment by MRI of Local Porosity
in Dough During Proving. Theoretical Consideratiamsl Experimental validation Using a Spin-
Echo Sequencélagnetic Resonance Imagingl(9), 1071-1086.

Grimault, S., Lucas, T., Quellec, S., & Mariette, 2004). Quantitative measurement of
temperature by proton resonance frequency shifivatfield. A general method to correct non-
linear spatial and temporal phase deformatidoarnal of Magnetic ResonanckE70(1), 79-87.

Lucas, T., Grenier, A., Quellec, S., Le Balil, A.,Favenel, A. (2005). MRI quantification of ice
gradients in dough during freezing or thawing psses.Journal of Food Engineeringg1(1), 98-
108.

Lucas, T., Le Ray, D., & Davenel, A. (2005). Chmgi and freezing of part-baked breads. I. An
MRI signal analysisJournal of Food Engineering/0(2), 139-149.

Lucas, T., Quellec, S., Le Bail, A., & Davenel, ®005). Chilling and freezing of part-baked
breads. Il. Experimental assessment of water ptiaseges and of structure collap3deurnal of
Food Engineering70(2), 151-164.

102



