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Caractérisation de variétés d’abricot et de mangue pour leur aptitude a la

transformation en purée et stabilisation par déshydratation

Résumé :

Les fruits étant pour la plupart climatériques, leur durée de conservation est tres courte. Ils
subissent un brunissement, un flétrissement et une perte de valeur nutritive. Cause de cette
difficulté de conservation ou de transport sur de longue distance, les fruits sont amenés a étre
stabilisés par la transformation. Lorsqu'ils sont convertis en poudre, ils deviennent conservables
sur de longues durées, ils sont plus pratiques et moins couteux a transporter et restent sources
de composés bioactifs utilisables comme ingrédients dans des préparations alimentaires par
exemple. Les poudres de fruits sont obtenues par 1’application de technologies de séchage sur
des fruits cueillis a maturité physiologique ou ayant subi une maturation climatique, ou
directement sur des purées. La déshydratation met en ceuvre des opérations de traitement
thermique, positif ou négatif, du séchage par entrainement d'air chaud a la lyophilisation,

toujours associée a des opérations de broyage.



La transformation industrielle des fruits en poudres rehydratables semble donc étre une
alternative cohérente a la conservation des fruits, notamment pour les productions excédentaires
dans les pays du Sud. En effet, dans ces pays en développement, les fruits tropicaux occupent
une part importante tant au niveau consommation locale que dans les exportations et présentent
une étonnante diversité variétale. De plus, cette stabilisation permet un stockage a température
ambiante, donc sans co(t énergétique, et une dégradation minimale de nutriments au cours du
de la production en sélectionnant judicieusement les technologies appropriées et en optimisant
leurs fonctionnement.

Pour mieux comprendre le comportement des poudres alimentaires lors du séchage, la notion
de transition vitreuse décrivant les plages de variation de température T4 pendant le chauffage
d’un produit qui passe de 1’état amorphe a cristallin, est importante. L’objectif de cette étude
étant donc de repérer ces transitions vitreuses pour les poudres de fruits, de voir I’impact de
I’ajout de texturant pendant le séchage, de corréler cette Tq a la teneur en eau dans le produit
sec et de faire les caractérisations physico-chimiques des poudres obtenues en fonction du
séchage.

Mots clés : Poudre de fruits, réhydratabilité, transition vitreuse.
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Characterization of apricot and mango varieties for their aptitude for transformation into mash

and stabilization by dehydration

Abstract :

The fruits being mostly climacteric, their shelf life is very short. They undergo browning,
wilting and loss of nutritional value. Because of this difficulty of conservation or long-distance
transport, the fruits are brought to be stabilized by processing. When they are converted into
powder, they become preservable over long periods, they are more practical and less expensive
to transport and remain sources of bioactive compounds usable as ingredients in food
preparations for example. Fruit powders are obtained by the application of drying technologies
on fruits picked at physiological maturity or having undergone climatic ripening, or directly on
purees. Dehydration implements heat treatment operations, positive or negative, from drying
by entrainment of hot air to freeze-drying, always associated with grinding operations.

The industrial transformation of fruit into rehydratable powders therefore seems to be a

coherent alternative to fruit conservation, especially for surplus production in the countries of

iv



the South. In fact, in these developing countries, tropical fruits occupy an important part both
in terms of local consumption and exports and present an astonishing variety diversity. In
addition, this stabilization allows storage at room temperature, therefore without energy cost,
and minimal degradation of nutrients during production by judiciously selecting the appropriate

technologies and optimizing their operation.

To better understand the behavior of food powders during drying, the notion of glass transition
describing the ranges of temperature variation Tg¢ during the heating of a product which passes
from the amorphous to crystalline state, is important. The objective of this study is therefore to
identify these glass transitions for fruit powders, to see the impact of adding texturing during
drying, to correlate this Tg4 to the water content in the dry product and to make the physico-

chemical characterizations of the powders obtained as a function of drying.

Keywords : Fruit powder, rehydratability, glass transition.
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INTRODUCTION

Les fruits et les légumes ont un role important dans I’alimentation humaine. En effet,
consommes frais, ils sont a 1’origine des principaux apports journaliers (AJR) concernant par
exemple certaines vitamines, minéraux essentiels, fibres, ou encore pour leurs apports en
antioxydants d’origine phénoliques ou en autres substances bioactives.

Dans beaucoup de pays en voie de développement, seule une quantité limitée de fruits et de
légumes frais est destinée aux marchés locaux ou a I’exportation par suite du manque
d’équipements et d’infrastructures notamment en stockage réfrigéré. Les fruits frais
représentent une classe de denrées extrémement périssables et souffrent de pertes importantes
pendant leur parcours d’approvisionnement notamment a cause de pourrissements, de
desséchements, de blessures dues & la mécanisation pendant le ramassage, de mauvais
conditionnements ou encore de chocs durant le transport. Pour limiter ces pertes post-récoltes,
une solution pourrait étre ’application de procédés de transformation permettant de stabiliser

les produits par différentes approches et ainsi de les adapter a une meilleure conservation.

La mangue, un fruit tropical de premiere importance économique, ne déroge pas a cette régle.
Elle est originaire d'Asie du Sud et est tres populaire dans le monde en raison de ses qualités
organoleptiques et de ses caractéristiques nutritionnelles. Grace a la diversité des variétés
commerciales dont les 12 les plus commercialisées sont : Tommy Atkins, Kent, Keitt, Palmer,
Amélie, Valencia, Haden, Irwin, Osteen, Maya/Aya, Kasturi/Omer, Alphonso et a ses
nombreuses zones de culture, elle est commercialement quasi-présente sur toute 1’année (peu

de saisonnalité commerciale) avec une production annuelle de plus de 33 millions de tonnes®.

L’abricot est le troisieme fruit a noyau le plus produit (apres la péche et la prune) avec une
production mondiale voisine de 4 millions de tonnes en 2016. Originaire d’Asie et déja cultivé
en Chine il y a plus de 2000 ans, sa culture s’est développée en Iran, en Arménie, en Syrie puis
aux pays du pourtour méditerranéen (Turquie, Italie, France, Espagne, Afrique du Nord), avec
une grande diversité de variétés. Son évolution trés rapide et sa courte période de production
(environ 4 mois) rendent sa commercialisation en frais difficile malgré de tres bons atouts
organoleptiques?.

Dans ce souci de limitation des pertes post-récoltes, plusieurs techniques communes leurs sont
appliquées comme par exemple, le plus communément, le séchage visant a réduire leurs teneurs

en eau, d'inhiber ’action des micro-organismes et/ou a stopper les réactions enzymatiques.



Le séchage est une des principales opérations de conservation utilisées dans 1’industrie
alimentaire. Appliqué a la mangue ou a I’abricot, plusieurs produits se déclinent comme par
exemple les fruits secs, avec ou sans addition de sulfites. Cependant, il en ressort des produits
aux caractéristiques nutritionnelles et organoleptiques modifiés. Le projet «Deshyfruit » se
donne, entre autres, I’objectif de déshydrater ces matieres premieres et de produire une poudre
par un procédé de séchoir cylindrique, tout en conservant au maximum les qualités du produit
initial, poudre ré-hydratable pouvant servir comme ingrédient agroalimentaire.

Ce présent travail s’articulera autour de la compréhension des phénoménes permettant d’obtenir
une poudre de fruit présentant des qualités ciblées. Les parameétres pris en compte iront du degré
de maturité du fruit et de son aptitude a la transformation jusqu’a 1’ajout de différent auxiliaires
de formulation afin d’optimiser le séchage et de proposer des solutions adaptées a I’équipement

et a la matiére premiere.



CHAPITRE 1:

STRUCTURE D’ACCUEIL



1.I. L’UMR QUALISUD, LE CIRAD ET AVIGNON UNIVERSITE

Le CIRAD (Centre de coopération Internationale en Recherche Agronomique pour le
Développement) est un EPIC (Etablissement Public a caractére Industriel et Commercial) placé
sous la double tutelle du ministéere de I'Enseignement supérieur, de la Recherche et de
I'Innovation et du ministere de I'Europe et des Affaires étrangeres. Ses activités relevent des
sciences du vivant, des sciences sociales et des sciences de I’ingénieur appliquées a
I’agriculture, a 1’alimentation, a I’environnement et a la gestion des territoires. Il met son
expertise scientifique et institutionnelle au service des politiques publiques des pays du Sud et
des débats internationaux sur les grands enjeux de I’agriculture®. Le CIRAD comprend 33 unités
de recherche réparties dans trois départements scientifiques (Systémes biologiques (Bios),
Performances des systémes de production et de transformation tropicaux (PERSYST),
Environnements et sociétés (ES)). L’Unité Mixte de Recherche (UMR) Qualisud construit ses

activités autour d’une démarche intégrée pour 1’obtention d’aliments de qualité®.

L’équipe “Qualité des fruits et Iégumes et conservation post-récolte” de I’'UMR Qualisud
ceuvre pour la réduction des pertes a chaque étape de la filiere fruits et Iégumes. L’équipe est
composée de chercheurs et enseignants chercheurs du CIRAD, de I’Université de la Réunion et
d’Avignon Université. L objectif de 1’équipe est d’étudier par une approche intégrée les effets
de conditions environnementales pré-récolte (variétés, conditions culturales) sur la qualité des
fruits et Iégumes a la récolte et en conservation post-récolte. L’équipe développe des nouvelles
technologies physiques ou biologiques appliquées en pré ou post-récolte pour augmenter la

qualité et la conservation des produits végétaux frais.
1.II. L’UMR SQPOV, L’ INRAE

Le centre INRAE Provence-Alpes-Cote d'’Azur (PACA) concentre ses recherches sur des
enjeux spécifiques aux objets et territoires méditerranéens : agroécologie et adaptation de
I’agriculture et des foréts au changement climatique, ressources hydriques, risques naturels,
nutrition humaine. L’UMR SQPOV « Sécurité et Qualité des Produits d’Origine Végétale » a
comme tutelles INRAE et Avignon Université. Elle est rattachée aux départements scientifiques
TRANSFORM et Microbiologie de la Chaine Alimentaire (MICA). Elle reunit 4 équipes de
recherche : MicroNutriments-Réactivité et Digestion, Qualité et Procédés, SporAlim-Bactéries

Sporulées dans la chaine Alimentaire et GREEN-Eco-extraction de produits naturels.

L’UMR SQPOV contribue a reconcevoir, dans une optique d’alimentation durable, les procédés

de transformation des fruits et Iégumes pour I’amélioration de la qualité nutritionnelle®. Le but



de I’équipe Qualité et Procédé est de caractériser et comprendre les mécanismes qui gouvernent
I’évolution des qualités des fruits et 1égumes au cours des procédés de transformation et du
stockage, avec un intérét particulier pour les microconstituants : métabolites secondaires et

vitamines.
1.111. PROJET DESHYFRUIT

Ce stage s’est déroulé dans le cadre d’un projet déposé aupres de la SFR (Structure Fédérative
de Recherche) TERSYS associant INRAE, le CIRAD et Avignon Université. Le projet
Déshyfruit vise a réduire les pertes aux champs lors des périodes de surproduction en stabilisant
des purées de fruit par la transformation en poudre via le procédé de déshydratation sur séchoir
cylindre. L’objectif général est de préciser et comprendre les phénomenes mis en ceuvre ayant
un impact sur les qualités sensorielle (ardbme, couleur, saveur), nutritionnelle
(phytomicronutriments) et texturale (réhydratabilité, granulométrie, « collant ») de la poudre
de fruit finale, et ensuite d’optimiser ces différents critéres en proposant des solutions adaptées
a chaque matiere premiere. Mon stage a été financé par le GIS (groupement d’intérét
scientifique) Fruits qui vise a contribuer a une innovation orientée "développement durable”

par la production de connaissances scientifiques et opérationnelles®.

Initialement, les expérimentations prévues lors de mon stage devaient se déroulées sur les 3
sites des partenaires du projet, au début au CIRAD de Montpellier puis a Avignon, a INRAE et
a I’Université. La période de confinement puis la réouverture progressive et partielle des
laboratoires et locaux ont complétement modifié cette organisation. La réduction des transports
et la non-réouverture des chambres d’étudiants sur INRAE n’a pas permis ma venue sur
Avignon. Le co-encadrement est resté effectif par les partenaires du projet mais avec une
dominante pour le CIRAD pour la réalisation des expérimentations. La mangue qui devait étre
mon principal modele d’étude a di étre abandonnée (difficulté d’approvisionnement avec la

crise sanitaire) et I’abricot est devenu le mode¢le principal pour les essais de séchage.



CHAPITRE 2::
ETUDE BIBLIOGRAPHIQUE



2.1. GENERALITES SUR LA MANGUE

2.1.a Définition et composition

La mangue est le fruit du manguier, grand arbre tropical de la famille des Anacardiaceae,
originaire des foréts d'Inde, du Pakistan et de la Birmanie ou il pousse encore a I'état sauvage.
Cet arbre, de son nom scientifique Mangifera indica, a un feuillage persistant, dense et vert
foncé. La mangue est classée comme une drupe (charnue avec un seule graine enfermée dans
un endocarpe coriace)’ ; les variétés peuvent étre trés variables dans la forme, la couleur, le
godt et la texture de la chair. Selon les variétés (plusieurs milliers), sa peau peut étre jaune,
verte ou rouge.

C’est un fruit climatérique, c’est-a-dire qui continue a mdrir aprés sa récolte. 1l peut
éventuellement aller jusqu’au pourrissement sur les étals s’il n’est pas bien conservé.

La mangue est une source de micronutriments : sa pulpe contient de la provitamine A, de la
vitamine C, du B-caroténe et des xanthophylles, ainsi que du sucre et des minéraux®.

A partir de la table de composition nutritionnelle des aliments Ciqual (2017) — ANSES (Agence
nationale de sécurité sanitaire, de 1’alimentation, de I’environnement et du travail), APRIFEL
(Agence pour la Recherche et I’Information en Fruits et Légumes) a établi la composition
nutritionnelle moyenne pour 100g de mangue ainsi que les VNR (Valeurs nutritionnelles de

Référence) reporté dans le tableau 1°.

Tableau 1 : Profil nutritionnel pour 100 g de mangue fraiche (APRIFEL)

Composants 0/100g %VNR
Eau 83 -
Protéines 0.62 1.24
Lipides 0.31 0.44
Acides gras saturés 0.073 0.37
Glucides 13.7 5.27
Sucres 11 12.22
Fibres 1.7 -
Acides organiques 0.34 -




Pour seulement 240 calories, ce fruit exotique a de vrais vertus pour la santé notamment grace
a sa richesse en vitamines B, E et C en caroténe et principalement les provitamines A, en
potassium et en fer. Elle permet aussi un apport en cuivre qui contribue a la fabrication des

globules rouges et a un apport en fibres utile au transit et a la digestion.

A maturité de consommation, la mangue contient majoritairement des glucides (13,7 g/100g),
sous forme de sucres (11 g/1009).

La mangue est riche en vitamine C (40,13 mg/100 g) et source de vitamine B9 (57 pg/100g).
Elle apporte respectivement 1’équivalent de 40,13%, et 28,50% des VNR. Les autres vitamines

sont présentes en quantité moindre, elles représentent moins de 15% des VNR.
2.1.b Caractéristiques physico-chimiques et organoleptiques
La mangue est un fruit climatérique qui mdrit rapidement apres récolte.

Sa peau se caractérise par une couleur vert foncé (stade immature, mauvaise qualité a la
maturité), vert pale (stade immature, avec qualité acceptable a maturité) a rouge ou jaune-
orange (stade mar, qualité optimale). Les caroténoides (caroténes et xanthophylles) sont les
principaux composants responsables de la couleur jaune vif de la chair de la mangue. La fermeté
est egalement un indicateur de la maturité du fruit, moins le fruit est ferme, plus il est proche
de sa maturité.

2.1.c Lafiliere mangue

Au niveau mondial, le continent Asiatique compte pour plus de 70 % de la production totale ;
I’Inde est le premier producteur : presque 50 % des mangues du monde sont produites en Inde,
avec environ 19 million de tonnes a I’export sur une production mondiale totale annuelle
d’environ 33 millions de tonnes. Suivent ensuite I'Afrique avec 17 % et I' Amérique latine avec
10 %. La Coéte d’Ivoire est le premier pays africain exportateur vers I’Europe.Parmi les fruits
tropicaux consommeés, la mangue occupe le deuxiéme rang de la production mondiale, précédée
par la banane®.

Du fait de son caractere polyembryonné et monoembryonné, une certaine instabilité variétale
se crée au niveau du manguier. La libre pollinisation des arbres peut étre a I'origine de nouvelles
variétés. Une méme souche peut donc se décliner en de multiples types de manguier selon les
lieux de culture. Un millier de types ou variétés a été répertorié, sachant qu'un méme type ou
variété peut étre dénomme de plusieurs facons selon les pays. Les 12 variétés les plus
commercialisées, classées par ordre décroissant d'importance commerciale sur les marchés
occidentaux sont les suivantes!: Tommy Atkins, Kent, Keit, Palmer, Ameli, Alphonso, Chausa,

Totapuri.



A partir du fruit, plusieurs procedés de transformation agroalimentaire en divers sous-produits
sont faits. Elle peut s’inscrire dans un souci de conservation des excédents de récolte et de
limitation des pertes aux champs pour la filiere mangue surtout pour I’Afrique ou elle est
cependant limitée par manque d’équipements. Les technologies utilisées pour la préparation
des sous-produits sont de nature chimique (sucrage pour les marmelades et les sirops
concentrés) ou thermique (dessiccation pour les poudres et les pulpes séchées et 1’appertisation
pour les jus de fruits et les conserves en boites). Une large gamme de produits issus de la
transformation des mangues peut étre relevée dont les plus fréquents sont : les jus, nectars,
cocktails et sirops ; les confitures ; les mangues séchées ; les gelées ; les conserves de purée ;

les alcools et vinaigres de mangue ; le beurre de mangue et les composts.

2.11. LES PROCEDES DE STABILISATION ENZYMATIQUE DES
FRUITS

2.11.a Blanchiment

Le blanchiment, ¢’est-a-dire I’exposition des fruits a des températures élevées pendant quelques
minutes, est une opération de contrdle décisive de leur stabilisation. C’est un traitement
thermique superficiel de quelques minutes de 70 °C a 100 °C destiné a stabiliser les fruits avant

leur conservation (surgélation, séchage, etc.).

Dans les méthodes traditionnelles de conservation, ce traitement par la chaleur a pour
principale fonction de désactiver les enzymes susceptibles de dégrader la qualité des légumes
et les fruits avec des modifications de flaveurs et/ou de couleur. Le blanchiment a un autre role
important: réduire la charge microbienne initiale en inactivant les microorganismes sensibles a
la chaleur. Les températures utilisées peuvent étre létales pour les levures ainsi que pour la
plupart des moisissures et des microorganismes aérobies. Bien réalisé, le blanchiment réduit la
charge microbienne de 60 % a 99 %**. De plus, ce traitement par la chaleur a un effet inhibiteur
sur les survivants rendus moins résistants aux stress imposés par la réduction de I’aw et du pH.
Par exemple, avec un traitement a I'eau bouillante a 80°C pendant 15 minutes des tranches des
fruits de mangue de la variété «Kent» précedé d’un blanchiment pendant 5 minutes et d’une
d'adjonction de sirop, Tchibozo et al. (2007)'? soulignent une stabilisation microbienne des
tranches de mangue traitées thermiquement par rapport a la mangue fraiche. Ils fournissent
ainsi des techniques simples aux populations subsahariennes pour maintenir les qualités
hygiéniques, gustatives et aromatiques optimales des mangues afin d'éviter des pertes apres

récolte.



2.11.b Cold Break (CB)*®

Le procédé Cold Break consiste a broyer les fruits, a raffiner la purée et ensuite a la chauffer a
des températures n’excédant pas 70°C. Ces températures sont suffisamment basses pour ne pas
détruire les enzymes contenues dans les fruits. Quand le fruit est correctement broyé, la cellule
est « décompartimentée », les contacts enzymes-substrats sont facilités et les vitesses de
réaction enzymatique sont tres grandes. Dans certains cas, la texture de la purée change de fagon
importante, elle se liquéfie, car les pectines (un des composants du squelette des cellules) sont
rapidement dégradées par les enzymes endogénes (PME : pectine méthyle estérase).

2.11.c Hot Break (HB)*3

Le procédé Hot Break quant a lui commence par un chauffage rapide vers 90-95°C des fruits et
Iégumes intacts ou découpés en gros morceaux ; suivi d’un broyage. La filtration et le tamisage
se font a chaud ; les enzymes sont alors détruites par la chaleur et la purée reste visqueuse. Dans

certains cas la viscosité peut augmenter par la solubilisation de certain type de pectines.

2.111. SECHAGE DES PRODUITS ALIMENTAIRES

Le séchage est une opération unitaire qui a pour but d’éliminer I’eau qui imprégne un produit
par vaporisation afin de le transformer en produit solide sec dont I’humidité résiduelle est trés

faible.

I est largement utilisé dans 1’industrie alimentaire et permet, entre autres, d’avoir en fin de

procédé un produit dérivé qui se conserve bien tout en réduisant aussi les colts de transport.

Le séchage permet d’allonger la durée de vie du produit ; en effet plus I’humidité résiduelle du
produit diminue, plus 1’eau libre disponible pour les réactions d’altération diminue, mesurée
par ’activité de 1’eau (aw), et décroit en dessous de I’activité minimale de développement des
microorganismes (aw<0.65). Néanmoins, il est conseillé d’atteindre des aw plus faibles afin
d’inhiber les réactions d’altération d’origine chimique et enzymatique (oxydation des lipides,

réactions de Maillards,...)*.

Plusieurs techniques, dont I’application donnera des produits dérivés différents, se distinguent.

e Séchage par entrainement/air chaud : produit humide est placé dans un courant d’air
chaud et sec

e Séchage par atomisation/pulvérisation : consiste en une pulvérisation dans un courant

d’air chaud de liquides sous forme de gouttelettes et qui deviennent, apres évaporation

instantanée de 1’eau, des grains de poudre
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Appliqué a la mangue, le procédé d’atomisation utilisé par Zotarelli et al. (2017)* permet
d’obtenir des poudres de mangue mais présentant une qualit¢ moindre avec un degré
d’hygroscopicité élevé, une partie de la pulpe qui adhére aux parois du séchoir; ce qui peut étre
dd a des différences de granulométrie et de teneur en sucres de la pulpe.

o Déshydratation sur cylindre sécheur : La matiere a sécher est déposee a la surface du
cylindre et encollée a I’aide de cylindres satellites qui servent aussi a réduire I’épaisseur
du produit. Ils conviennent pour les produits pateux tels que les fruits et Iégumes réduits
en pureée, les liquides concentrés.

Les flux sont intenses et la durée de traitement est faible, quelques dizaines de secondes. La

dégradation des propriétés nutritionnelles est faible du fait du couple temps/température

favorable.

e La lyophilisation : procédé de séchage dans lequel 1’cau passe directement de 1’état
solide (glace) a I’état vapeur grace a une sublimation. Le produit est d’abord congelé a
des températures négatives (de -20 a -40 °C par exemple) puis placé dans une enceinte
sous vide poussé.

Cette technologie est trés colteuse et reste donc limitée dans ses applications (produits
sensibles, industries pharmaceutiques, café, champignons, quelques fruits etc.). Les aliments
Iyophilisés sont généralement d’excellentes qualités et tres hygroscopiques, il faut donc éviter
qu’ils ne se réhydratent en procédant a un emballage sous vide ou sous atmosphere modifiée
(comme avec 1’azote qui est un gaz inerte principalement utilisé pour remplacer I'oxygene dans

I'emballage, empéchant ainsi I'oxydation).

2.1V. PROPRIETES TECHNO-FONCTIONNELLES DES POUDRES DE
FRUITS

Au méme titre que le fruit frais, la poudre de fruit posséde des caractéristiques biochimiques
(composition protéique, glucidique, lipidique et minérale), microbiologiques et physiques
(masse volumique, granulométrie, solubilité, dispersibilité, mouillabilité, hygroscopicité, etc.) :
Schuck et al. (2012)%,

Deux notions physico-chimiques préalablement nécessaires pour la maitrise du séchage et du
stockage des poudres séches sont I’activité de 1’eau et la température de transition vitreuse qui
permettent de les caractériser.

La temperature de transition de phase (Tg) est un parametre important a suivre sur les poudres

car influencant la texture générale du produit fini. La Tq est déterminée a partir de I’analyse de
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la transition vitreuse par la technique DSC. La DSC (calorimétrie différentielle a balayage) est
une technique d’analyse basée sur « la mesure des variations de 1’énergie thermique fournit a
un échantillon par rapport a celle apportée a un corps inerte appelé témoin en conditions
contr6lées (mode isotherme ou variation contr6lée de température) » (Schuck, Dolivet et
Jeantet, 2012). Cette technique permet de visualiser des thermogrammes représentant
I'évolution du flux thermique en fonction de la température. La vitesse de chauffage est
I’augmentation T de la température par unité de temps t. Les transitions thermiques sont les
changements successifs qui se produisent dans un corps dans une structure amorphe lorsqu'il
est chauffé. 1l s’agit :

- du changement de chaleur spécifique endothermique a Ty;

- du changement d’état exothermique a la température de cristallisation ;

- du changement d’état endothermique a la température de fusion.

\

Transition vitreuse

/ Fusion

Cristallisation

Flux endothermique

Température —

Figure 1 : Evolution du flux de chaleur spécifique en fonction de la température par DSC.
Passage d’un sucre de 1’état vitreux a 1’état cristallin (Schuck et al 2012)

Plusieurs modéles mathématiques ont été développés pour estimer la valeur de Tg dans les
poudres ; ils sont fonction de la teneur en eau (W1) et en solides (W2). Les équations des
modeéles mathématiques sont données dans le tableau 2 :

Tableau 2 : Modéles mathématiques de calcul de Tg

Modeéles Expressions
Linéaire (Ross and Karel 1991)Y Tg = TgiWa+ TgW- 0.1<aw<0.8
Fox (1956) A _w w2

Tg Tgl Tg2
Gordon and Taylor (1952)*8 Tg = [gLWitKTg2: W2

W1+KW?2

Couchman and Karasz (1978)*° 79y = WZ*K*ln(%)

n(ﬁ T Witksw2
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CHAPITRE 3:
MATERIELS ET METHODES
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3.1. PLANNING INITIAL DU STAGE

Pour atteindre les objectifs fixés lors de 1’établissement du projet, un planning a été instauré en
amont du début de mon stage. Il prévoyait en premier lieu de comprendre le comportement
thermique des poudres (notamment poudre de mangue) pendant et apres le séchage. Pour cela,
il était prévu des essais de mesure de Tq (transition vitreuses) par DSC-ATG sur des purées a 3
aw et en considérant des ajouts d’agents texturant (maltodextrines, amidons, gommes arabiques,
pectines). Par la suite, il était prévu d’établir des essais similaires en fonction de 4 stades de
maturité (2 stades physiologiques (vert et mdr) et 2 stades commerciaux (5 et 10 jours)). Enfin,
la création d’abaques de Tq en fonction de la teneur en eau du produit ainsi que de la poudre
finalement obtenue en fin de procédé nous aurait peut-étre permis de piloter le procédé de
séchage pour obtenir des poudres de mangue avec une qualité texturale adéquate. La derniere
partie du stage visait a réaliser des essais sur pilote afin de confirmer nos données, et de réaliser
une batterie d’analyses physico-chimiques pour comprendre 1’impact de la technologie sur les
qualités sensorielles et nutritionnelles et enfin d’essayer de réaliser une validation d’un transfert
de nos données pour le cas du séchage de I’abricot. La figure 2 détaille ce planning, la notion
de densité fait référence a la densité du fruit. Un autre projet au CIRAD (QuaDens) vise a mettre
en évidence un lien entre la densité d’un fruit et sa maturité physiologique. Nous nous sommes
servis des outils qu’ils ont développés, au cours de notre projet. Ainsi la densité haute

représente un fruit immature et densité faible un fruit physiologiquement mur.

Un diagramme de Gantt prévisionnel (figure 3) illustre les dates et travaux prévus pour la

premiére période du stage se déroulant au Cirad.
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Figure 3 : Gantt prévisionnel (issu de « Trame de projet Deshyfruit pdf »)?
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3.11. MATIERES PREMIERES

Les mangues, de la variété Kent, provenaient du Pérou et ont été achetées au fournisseur
HELFER de « Frutas de Piura S.A.C ». Conditionnées a la station EMP ACADORA DE
FRUTOS TROPICALES S.A.C, elles ont été acheminées par bateau pour étre réceptionnées le
11/03/2020 a St Rémy de Provence au centre CTIFL (Centre Technique Interprofessionnel des
Fruits et Légumes). A partir d’un lot de 250 fruits, 124 mangues ont ¢été classées en 2 lots
suivant leurs densités d (d<1 et d >1). Chacun de ces lots a été divisé en 2 parts égales pour
réaliser leur maturation physiologique de 5 et 10 jours.

Concernant les abricots, 6 variétés récoltées entre le 8/06 et le 17/06/2020, par 1’intermédiaire
de INRAE, UMR SQPOV et unité GAFL(Genétique et Amélioration des Fruits et Légumes),
ont été utilisées, en provenance de deux vergers INRAE. Le verger de Gotheron de 1’Unité
Expérimentale de Recherches Intégrées en arboriculture fruitiere (UERI) est situé en moyenne
vallée du Rhone (Dréme). Le verger de 1I’Amarine rattaché au GAFL est situé dans le

département du Gard. Tous les abricots ont été récoltés a un stade mi- mdr a mdr.
Le tableau 3 décrit les caractéristiques principales des différentes variétés d’abricots:

Tableau 3 : Caractéristiques principales des variétés d’abricots

Variétés N Site Couleur Fermeté Caractere Typicite
Clone acide
Colomer A0008 | Amarine Orange - Acidulé Moyens, acides, farineux
Goldrich A2485 | Gotheron Trés orange Compact Acidulé Orange, trés ferme
Iranien A3325 | Gotheron Blanche Juteux Doux Blanc-vert, sucré, pas acide
- A4049 | Gotheron Orange Compact - -
Jengat A4520 | Gotheron Tres rouge - Acidulé Trés aromatiques, sucrés
- Ab820 | Gotheron | Orange-Rouge | compact Acidulé Acide

3.111. OUTILS DE RECHERCHE BIBLIOGRAPHIQUE

Lors de la période de confinement liée a la crise sanitaire COVID-19, mon encadrement m’a

demandeé de realiser une recherche bibliographique centrée sur le comportement
thermogravimétrique des poudres de fruits principalement 1’évolution des Tg. Elle a été orientee
sur les criteres influengant I’aptitude des fruits au séchage pour obtenir une poudre réhydratable,

conservable et préservant les principales propriétés nutritionnelles et sensorielles de la purée de
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fruits initiale. Ce sujet, a été initié en remplacement de mon sujet initial, de ce fait les deux

premiceres parties opérationnelles n’ont pas pu étre réalisées.

De ce fait, lorsque j’ai pu reprendre en présentiel le 02/06/2020, les responsables du projet ont
décidés de changer d’approche et de passer directement a 1’étape de séchage sur pilote. De la
méme facon, la mangue a été abandonnée apres les premiéres étapes pré-confinement car les
abricots offraient une variabilité sensorielle, texturale et biochimique plus intéressante liée a
leurs zones agricoles plus proches.

Pendant ma recherche bibliographique, plusieurs moteurs de recherchent m’ont aidé a trouver
les articles traitant de ce sujet et avec des thémes spécifiques abordés pour plusieurs types de
fruits. Ainsi, a partir d’une recherche classique sur Google ou Google Scholar, de sites comme
sciencesdirect.com, Onelinelibrary.wiley.com, techniques-ingenieur.com, researchgate.net ...;
et avec des thématiques ou mots clés en anglais incluant « glass transition », « powder
stability », « powder technology », « mathematical modeling » ..., divers travaux sur les
poudres de fruits m’ont permis d’alimenter un document en anglais présentant les procédés de

déshydratation des fruits et les critéres physico-chimiques des poudres obtenues.

3.1IV. ANALYSES PHYSICO-CHIMIQUES ET SECHAGE DES
MATRICES ALIMENTAIRES

3.1V.a Analyse de la transition vitreuse des poudres

Les températures de transition (Tg) des poudres sont déterminées par analyse thermique avec
le DSC 8500 (Perkin Elmer, USA). Deux récipients, capsule témoin et capsule contenant
I’échantillon a analyser sont placés dans un four qui chauffe selon un mode définit dans un
programme incluant vitesse de chauffage, chauffage, refroidissement et bornes de température.
Les capsules utilisées sont composées d’un creuset et d’un couvercle en inox. Apres pesage de
I’échantillon la capsule est sertie a I’aide d’une presse Perkin Elmer 139005. Une masse de
poudre de 5 a 10 mg a été pesée pour chaque échantillon.

Chaque récipient contient un thermocouple relié a un ordinateur avec un logiciel qui donne les
graphes de la différence de chaleur (Heat Flow) en fonction de la température. Une ligne de
base est faite au préalable entre le témoin et une référence (capsule vide) dont les changements
thermiques sont enregistrés; ces changements seront a chaque fois déduits pendant 1’analyse
des échantillons.

La machine a ét¢ utilisée en testant 2 modes d’analyse pour jouer dur I’impact de la vitesse de

chauffage :
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e Un chauffage classique « Scan classique » :

- 4 minutes a-60°C ;

- Chauffage de -60°C & 200°C a 10°C/min ;

- Refroidissement de 200 a -60°C & 100°C/min.

e Un chauffage rapide « Hyper Scan » :

- 4 minutes a-80°C ;

- Chauffage de -80°C a 300°C a 100°C/min ;

- Refroidissement de 300 a -80°C & 100°C/min
Le chauffage a vitesse rapide de 100°C s’est avéré plus efficace qu’a vitesse lente de 10°C pour
repérer la plage de transition vitreuse.
Les échantillons qui ont pu étre analysés sont des poudres d’agents texturant (maltodextrines et
amidon soluble) secs ou éventuellement ajoutés d’eau. Des analyses de DSC sur poudres de
mangue lyophilisées, d’abricots déshydratés et de gomme arabique sont prévues pour compléter

les premiéres analyses.

3.1V.b Tri densimétrique

Le tri densimétrique, ou répartition en fonction de la densité, a été réalisé par I’estimation de
cette dernicre grace a une méthode de mesure en ligne du volume avec I’outil Qua’dens. Il s’ agit
d’une nouvelle technologie non destructive de tri pour caractériser précocement le stade de
maturité de certains fruits et pour pouvoir les répartir en lots et optimiser leur conservation.

Le fruit, placé sur un support, tourne sur lui-méme dans une enceinte traversée par un laser ; le
volume va ainsi étre délimité et calculé avec une possible schématisation en 3D.

Une pesée préalable des fruits est nécessaire pour déterminer leur masse. Un fichier contenant
les masses des fruits en fonction de leur numéro d’attribution est directement intégré au logiciel

qui calcule la densité en fonction du volume qui lui est attribué.

3.1V.c Déshydratation des purées de fruits sur séchoir cylindre

La déshydratation des fruits sur séchoir cylindre implique au prealable une étape de raffinage

pour pouvoir séparer la pulpe de la peau et des graines.

Le raffinage a été realise par une passoire/raffineuse de type Auriol PH3 dont les

caractéristiques principales sont : puissance moteur (2,2 kw), vitesse maximale 910 trs/min,

surface de tamisage 0,27 m2. Les fruits sont projetés sur une grille poreuse dont la taille des

rayons est calibrée et sont pressés par un moyeu central (hélice raclante) tournant a vitesse
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constante (entre 40 et 60 trs/min) sur les parois du cylindre. Pour I’obtention de la purée
d’abricots, un premier broyage (dénoyautage) a été effectué¢ avec une grille de mailles 30/10
(3mm). La purée obtenue contenant toujours quelques impuretés solides a été raffinée a
nouveau, cette fois avec une grille de mailles plus petites 10/10 (1mm).

La déshydratation des purées d’abricot s’est faite sur le sécheur & tambour de la marque
« Andritz Gouda dont la pression peut aller jusqu’a 12 bars et la température jusqu’a 191°C. Le
sécheur a tambour est chauffé a I’intérieur par de la vapeur et il tourne en continu ; la répartition
du produit humide se fait a 1’aide de rouleaux applicateurs qui tournent sur la partie supérieure
du tambour. Le produit est alimenté dans I’espace entre les rouleaux applicateurs. Un film de
produit est formé dans le jeu entre les rouleaux applicateurs et le tambour de séchage. Aprés
une rotation, le couteau retire le produit séché de la surface du tambour sous forme de film ou
de flocons. La figure 4 décrit I’installation du sécheur cylindre avec les ¢léments connexes

permettant la régulation de pression, de vitesse de rotation, du debit.

REguiateUr  yanne alimentation
de pression oylindre

Debi

Hotte d'extraction

Soupape de securité

[
vanne de

condensats f"'“ . R - ! v::" purge

Tambour de séchage
Radoir

Figure 4 : Sécheur a tambour

Les films obtenus sont ensuite broyés finement a 1’aide du Thermomix vorwerk avec une vitesse

de broyage (vitesse des hélices) réglée entre 4,5 et 6.
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- Teneur en matiere séche des purées et poudres de fruits

La teneur en matiére seche correspond a la part de solides d’un produit dont I’eau a été retirée.
Elle est déterminée par séchage sous vide d’environs 1 gramme d’échantillon dans une étude a
70 °C pendant 48h des matrices (purées et poudres) pesées dans des capsules en aluminium.
Apres séchage, le produit est refroidi et pesé a nouveau. Le calcul de la matiere seche se fait
par le ratio entre la masse du produit séché et masse du produit non sec (masse de 1’échantillon

initial) selon la formule suivante :
% MS =100 - “— 100 (1)

Avec : mi : masse initiale de 1’échantillon + capsule avant séchage ;
mf : masse finale de I’échantillon + capsule aprés séchage ;

mi —mf : masse d’eau évaporée.

- pH et Acidité Titrable
Le potentiel hydrogéne (pH) correspondant a la quantité d’ions hydrogénes H3O* dans une
solution permet de mesurer 1’activité chimique de ces ions cette solution : pH <7 pour une

solution acide ; pH = 7 pour une solution neutre et pH > 7 pour une solution basique.

L’acidité titrable quant a elle correspond a la somme des acides minéraux et organiques libres
dans un produit ; elle est exprimée par rapport a 1’acide majoritaire et dépend donc du produit
analysé. Pour les purées et poudres d’abricots, elle sera exprimée en g d’acide malique
(majoritaire dans les abricots ; a peu prés 70% des acides totaux) pour 100g de matiére fraiche.
La détermination du pH et de de I’acidité titrable est réalisée a partir du dosage pH-métrique
avec de la soude 0,1N par le titrateur automatique Titroline Schott Easy (Schott,Germany) . 3
g de purée ou 1 g de poudre sont diluées avec 30 mL d’eau distillée dans des bocaux en verre
d’une contenance de 50 mL. Les échantillons sont au préalable homogénéisés pendant 30
minutes avec un agitateur rotatif Reax (Heidolph, Germany). Avant le dosage, un ringage et un
¢étalonnage a pH 7 et pH 4 sont nécessaires pour calibrer le Titroline. L’introduction de la sonde
dans I’échantillon permet de lire directement la valeur de pH ; puis le dosage de I’acidité se fait
une quantité¢ de soude versée (mL) jusqu’au pH équivalent de 8,1. L’acidité titrable (TA) est

exprimée a partir de la formule suivante :

Cb+*Vb*PMax100
TA=———+— 2
naxPE

Avec : Cp = concentration molaire de NaOH (mol/L)
Vp = volume de NaOH (103 mL)
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PMa : poids molaire de I’acide malique = 134 g/mol
na : nombres d’acidité de I’acide malique = 2

PE : prise d’essai de 1’échantillon = 3g de purée ; 1g de poudre
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CHAPITRE 4:
RESULTATS ET DISCUSSIONS
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4.1. TRI DENSIMETRIQUE DES MANGUES

Le tri de 250 mangues en fonction de leur densité a permis de les classer en 2 lots : 1'un de
basse densité (BD) ¢’est-a-dire présentant une densité 1 ; et I’autre de haute densité (HD) c¢’est-
a-dire possédant une densité >1. Il a été prouvé par les études de Hor et al. (2020)? que dans le
cas de la mangue, le tri densimétrique permet de traduire son état de maturité physiologique et
sa qualité nutritionnelle & maturité commerciale. Ainsi, les mangues les plus riches en
nutriments seront les plus denses (HD) avec des teneurs en sucres et en ardmes plus importantes
que les BD et un godt final moins acide. Pour leur part les BD seront plus adaptés a la

transformation qu’a la consommation.

La distribution densimétrique (fréquence en fonction de la densité) en figure 5, établie a partir
de 205 fruits, montre une distribution prépondérante pour les densités 0,99 et 1. Elle informe
sur le nombre de fois qu’est trouvée une classe de valeurs. Cette large distribution
densimétrique (fréquence importante pour les classes entre 0,98 a 1,01) traduit les différents

stades de maturité la mangue.

Fréguence
80
70

60

50
40
30
20
10
0--.. I- —

093 094 095 096 097 098 099 1 1.01 1.02 1.03 1.04 1.05 1.06

Eigure 5 : courbe de distribution densimétrique sur 250 mangues
La distribution densimétrique a permis la sélection de 125 mangues réparties en 2 lots. Les
densités les plus élevées pour chague lot ont été choisies pour la maturation : un premier lot
regroupant les HD de 1 a 1,02 ; et un second regroupant les BD de 0,96 a 0,99. Les mangues
sont ensuite stockées pendant 5 et 10 jours en chambre froide (18 - 20°C).
La figure 6 montre le planning d’expérimentations établi en fonction du nombre de jours de

maturité et des lots et avec les dates de sorties des chambres climatériques prévues.
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Figure 6 : Planning initial de maturation et traitement thermiques des mangues
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Une caractérisation des fruits était prévue pour chaque lot de fruits avant traitement ; elle devait
regrouper entre autres les mesures du degré brix, de la matiére séche, de la fermete et de la
couleur. Ces analyses et traitements thermiques des mangues n’ont pas pu €tre réalisés a cause

de la crise sanitaire du COVID19 instaurant le confinement national.

4.11. RECHERCHE BIBLIOGRAPHIQUE

Une recherche bibliographique, portant sur le traitement thermique des poudres de fruits,
effectuée pendant la durée du confinement a pris la forme d’un document recensant des travaux
publiés ayant pour thématique 1’obtention de poudres de fruits par différentes techniques de
séchage.
Dans ma recherche, j’ai pris en compte les techniques de séchage utilisées ainsi que les ajouts
éventuels d’agents texturants, les caractérisations fonctionnelles des poudres obtenues
notamment avec I’identification des températures de transition vitreuse (Tg), la réhydratabilité
ou encore 1’hygroscopicité des produits. Le tableau 7 en annexes présente une synthése des
articles les plus importants que j’ai utilisés. La majorité de ma recherche bibliographique a été
adaptée pour ce rapport et est présenté dans la partie « mémoire bibliographique » en anglais.
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4.111. ANALYSE DE LA TRANSITION VITREUSE

Aprés la période de confinement national et avec la réouverture du CIRAD, des analyses de
DSC ont été réalisées sur des poudres d’agents texturants classiquement utilisés en séchage de
poudres de fruits : sur des maltodextrines (MD) a 3 degrés de dextrose équivalent (4.0-7.0 DE ;
13.0-17.0 DE et 16.5-19.5 DE) ; sur de I’amidon soluble, de la gomme arabique ainsi que sur
de la mangue lyophilisée. Le but de cette étape était de confirmer les résultats de la bibliographie
tout en m’appropriant les techniques de mesure des Tg. Ces mesures ont été réalisées sur des

poudres seches, puis sur des poudres a teneur en eau (ou d’aw) croissantes.

Lors de la transition vitreuse, des changements thermiques définissant le passage du matériau
de I’état amorphe a cristallin apparaissent lors de ces mesures, mais ce passage n’est pas
instantané, il a plutdt lieu sur une plage de températures. La méthode des tangentes a la courbe
(tangentes aux points d’inflexion), illustrée par la figure 7, permet de repérer cette température

Tg.

" Pyris Series - [Data Analysis - Amidon_0.2eau_12_06_2020.dsBd]

Flle Edt View Display Curves Math Calc Tooks Window Help

kel v D|S|w|B| 8| x| b# 2
[ 1[5 e | L

163

100

Delta Cp = 0.643 Jig™C
80

End=12355 °C

Heat FlawEndo Up (mi)

B0

40

Onset = 105,25 °C Tg: Inflection Point = 11513 °C

20

-80 -50 0 50 100 150 200 250 300
Temperature (°C)

Figure 7 : Courbe de transitions de phase de I’amidon soluble a teneur en eau de 20%
(chauffage a 100°C/min)
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Grace a l’acquisition des thermogrammes et a 1’application de la méthode des tangentes,
I’intersection avec la courbe de la tangente des points « Onset » (initiaux) et de « Endset»
(finaux) nous pouvons obtenir la Tq du produit. Cette Tq pour I’amidon soluble avec 20 % d’eau
a ici été mesurée a 115,13 °C.

Le tableau 4 recense les autres valeurs de Tqobtenues sur les analyses et les compare aux valeurs

de la littérature.

Tableau 4 : Valeurs de transition vitreuse T4 de quelques agents texturants

Spécifications Tq littérature

Produit . % Eau T; mesurée (°C)
(DE) (°C)
0 170
0.01 145
0.05 150
_ 130 (amidon 0.1 125
Amidon soluble )
insoluble)? 0.15 120
0.2 115
0.25 100
0.3 90
0 180
) 100 (MD 47 0.01 148
Maltodextrine 4.0-7.0 »3
DE) 0.05 145
0.1 140
0 165
0.01 130
) 180 (MD 11-
Maltodextrine 13.0-17.0 0.05 110
14DE)??
0.1 80
0.15 69
0 150
Maltodextrine 16.5-19.5 140 (20-23DE)* 0.01 135
0.05 120
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Cependant la finesse et la précision de ces mesures rendent parfois difficile I’identification des
Ty; en effet plusieurs points de changement de phase peuvent étre repérés avant la
cristallisation. Ceci peut étre di a la pureté du produit, aux variations du flux de chaleur entre

I’échantillon et la capsule référence, ou méme a 1’utilisation de capsules en inox.
L’utilisation de capsules en aluminium est préconisée pour les prochaines mesures de DSC.

En général, I’utilisation d’agents d’aide au séchage comme les maltodextrines permet de
faciliter le séchage en déplacant la T¢ du produit et d’obtenir une qualité de poudre optimale.
Ces « aides » sont le plus souvent utilisés en atomisation ou dans les stratégies de flash drying,
avec une évaporation soudaine et rapide de I’eau du produit. Normalement, plus les molécules
des maltodextrines sont longues, plus elles devraient présenter une Tq élevée. Les DE les plus
faibles ont les chaines moléculaires les plus longues. Les DE traduisent le degré d’hydrolyse de
I’amidon, plus I’hydrolyse est poussée, plus la proportion en sucres simples (chaines courtes)
composant la maltodextrine est élevée. Dans notre cas d’analyse, les profils thermo-
gravimétriques par DSC confirment des T4 de maltodextrines plus élevées en fonction des DE
les plus faibles. Ces Ty diminuent avec la teneur en eau, phénoméne bien connu da a 1’effet

plastifiant de 1’eau.

Au terme de mon stage, le but est de pouvoir représenter des courbes des Ty des produits en
fonction de la teneur en eau et de la quantité d’agents texturants qui nous permettraient 1) de
piloter les conditions de procédés (température, temps de sejour) pour éviter les phénomeénes
conduisant au colmatage des rouleaux 2) de prévoir en amont la qualité texturale du produit
fini. Il sera réalisé une corrélation des résultats obtenus a des valeurs de références qui seront
obtenues en utilisant les modéles mathématiques établies par Ross et al. (1991), qui prennent
en compte la proportion des constituants (sucres, amidon, eau, etc.) pour calculer la Tq finale

d’un produit alimentaire.

4.1V. LES POUDRES D’ABRICOTS

Apreés la crise sanitaire de la COVID19, le projet initial a d0 étre modifié. Le temps limité avant
la fin du stage ne permettait plus de réaliser le plan de départ, a savoir dans un premier temps
I’analyse du comportement thermique des poudres (notamment poudre de mangue) pendant et
aprés le séchage par des essais de mesure de Tqsur des purées a 3 aw (par analogie sur des
poudres lyophilisées/réhydratées) ; puis 1’établissement des essais similaires en fonction de 4
stades de maturité (2 stades physiologiques (vert et mdr) et 2 stades commerciaux (5 et 10 jours)
et enfin la réalisation des essais de séchage sur séchoir pilote pour confirmer les hypotheses. Le

schéma a eté revu pour une approche plus expérimentale, sur abricots et non plus sur mangue
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pour des questions de facilité d’approvisionnement par I’'INRAE d’Avignon, qui consiste a
réaliser des essais de séchage, incluant des étapes de raffinage et de broyage, afin de mesurer
I’impact du procédé sur la qualité nutritionnelle, organoleptique et fonctionnelle des fruits

séchés en considérant des aspects de différences variétales et de degré de maturite.

4.1V.a Raffinage et séchage des abricots
Les données de raffinage et de séchage pour les 6 variétés d’abricot étudiés a ce jour sont
consignées dans le tableau 5. Ce tableau regroupe les masses et rendements obtenus avec les

modes de séchage utilisés.

Le séchage de la variété A4049 a donné pour les 3 modes des films de produit sec étirables et
qui se décollent facilement de la paroi du tambour. Leur broyage donne de fines poudres mais
la poudre issue du séchage de la purée A4049 séchée a pression de 5,5 bars et a vitesse de 4
trs/min présentait a vue d’ceil une plus grande hygroscopicité par rapport aux autres.

Pour le deuxieme essai de séchage avec les variétés A5820, Colomer et Jengat avec et sans
ajout d’agents texturants, le film était difficile a décoller de la paroi du tambour pour les
mélanges purées-agents texturant. Ceci peut s’expliquer par car I’ajout de la MD 4.0-7.0 DE et
de la gomme arabique, formait dans le mélange des un réseau plus compacte, phénoméne moins

présent pour I’ajout de I’amidon soluble.

Avec moins de purées utilisées pour les variétés Goldrich et Iranien lors du séchage, les
quantités de poudres obtenues deviennent aussi moins importantes. En début de procéde, le
premier produit en sortie est sous forme de film compact qu’il n’est pas possible d’utiliser ; les
rendements de séchage par rapport a la quantité de produit récupéré deviennent ainsi plus faibles
comparativement aux autres essais. De plus, a pression de 4 bars, la température du tambour
diminue tres vite au contact du produit (pertes moins vite compensées par rapport a une forte
pression) ; ce qui crée des buées sur la surface du tambour et donne en sortie de séchoir une
masse de produit collant et non sec. Pour ces essais, le choix d’une pression basse a été fait pour
comparer par rapport aux pressions plus fortes et a des vitesses de rotation variables. A méme
pression de 4 bars, les poudres de Goldrich obtenues pour des vitesses de 4 et 6 trs.min étaient
collantes et difficiles a broyer. Une pression faible (4 bars), impliquant une température de

séchage plus faible (130 a 135 °C), n’est pas 1’idéale pour le séchage.
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Tableau 5 : Raffinage et séchage de 6 variétés d’abricots

TPURA Masse Rendement Masse Masse
Variété/N Date de Date de L, Masse ) . , . ,
. Stockage . raffinée , raffinage Conditions de séchage purée a poudre | Rendement séchage (%)
Clone récolte traitement purée (kg) .
(kg) (%) sécher (kg) (kg)
P=5,5bars; 6=150-160°C; v,=
Transport le 4trs/min
P=6,5bars; 6=165°C; vr=
A4049 08/06/2020 | 15°C 09/06/2020 10/06/2020 21,7 15,58 71,80 ’ aﬁ’rs/min » VT - - _
Montpellier
P=6,5bars; 6=165°C; vr=
4trs/min
5,5bars; 4trs/min; sans texturant 4,54 0,4518 9,95
Transport le
A5820 12/06/2020 | 12°C 16/06/2020 18/06/2020 15,9 14,26 89,69 ] .
/06/ /06/ . /06/ 5,5bars; 4trs/min; 10% Amidon 5,05088 0,7096 14,05
Montpellier
5,5bars; 4trs/min; 20% Amidon 5,24177 0,8376 15,98
Transport le 5,5bars; 4trs/min; sans texturant 4,13 0,2255 5,46
Jengat/A4520 | 15/06/2020 | Labo 16/06/2020 18/06/2020 13,9 8,26 59,42 c<h 2 % MD 4.0
Montpellier obars; trs/min; 5% MD4.0- | n0e | 05411 12,85
7.0 DE
5,5bars; 4trs/min; sans texturant 5,16 0,4624 8,96
Transport le
CoIomer/AOOOS 15/06/2020 Labo 16/06/2020 23/06/2020 19,22 15,46 80,44 5,5bars; 4trs/min; 10% GA 5,24551 0,5861 11’17
Montpellier
5,5bars; 4trs/min; 20% GA 5,3649 0,5332 9,94
Transport le Sbars ; 4trs/min 2,02 0,0496 2,46
Iranien/A3325 | 22/06/2020 | - 22/06/2020 | 23/06/2020 | 7,22 4,32 59,83 Pas de
Montpellier 6bars ; 6trs/min 2,02 -
p poudre
4bars ; 4trs/min 4,1 0,0579 1,41
4bars ; 6trs/min (5bars;
GAFL | Transportle 4trs/min) 31 0,0449 1,45
Goldrich/A2485 | 19/06/2020 (au 22/06/2020 23/06/2020 16,62 13,44 80,87
frais) Montpellier 6bars ; 4trs/min 3 0,201 6,70
6bars ; 6trs/min 3 0,0676 2,25
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La figure 8 montre les produits obtenus lors de la déshydratation de la variété A4049.

Figure 8 : Déshydratation de la variété A4049

Au vue de ces quelques parameétres de sechage, il serait plus judicieux pour les manipulations
a venir de choisir des vitesses d’entrainement des rouleaux plus faibles possibles (plus cette
vitesse est faible, plus le produit sera chauffé plus longtemps) et avec une pression c’est-a-dire
température de chauffage donnant un produit sec plus facilement décollable de la paroi du
tambour ; tout ceci avec une plasticité et une élasticité différente en fonction du séchage.

Des analyses ultérieures sont prévues sur les poudres et les purées initiales : sucres (glucose,
fructose et saccharose) et acides (acide citrique, acide malique), amidon, couleur, arémes et
MIA (Matiéres Insolubles dans 1’Alcool) ; en comparaison aussi des analyses NIRS/SPIR et
aux mémes caractérisations biochimiques sur les fruits a la récolte. Les résultats de ces analyses
permettront de voir I’impact concret du séchage et du broyage sur le produit et ainsi de faire
des comparaisons entre plusieurs parametres.

4.1V.b Analyses physico-chimiques réalisées

Le tableau 6 donne les résultats préliminaires des analyses qui ont pu étre effectuées apres le
séchage des abricots.

La teneur en matiére séche des purées d’abricot CTRL (contrdle sans ajout de texturant) montre
que ces 4 variétés contiennent moins d’eau (entre 68 et 70 % pour 30 a 32 %MS) contre 87 %
en moyenne pour abricot cru dénoyauté (Ciqual)?*. Les poudres contiennent en moyenne 5 %
d’eau ; ce qui donne une fraction d’eau évaporée de 0,9655. Toutes les valeurs de pH sont assez
semblables, un peu plus bas pour Colomer (A0008), I’abricot le plus acide des quatre. Les
valeurs d’acidité titrable sont plus élevées dans les poudres que dans les purées initiales, avec

comme pour le pH, les plus fortes valeurs pour la variété A0O008/Colomer.
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Tableau 6 : Teneur en matiére séche, pH et acidité titrable de purées et de poudres de 4

variétés d’abricot

. . Analyses
Variétés/Echantillons
MS (%) pH TA (%)
Purée 31,396 3,66 | 1,374
Poudre 1 96,041 3.50 | 9,213
A4049
Poudre 2 94,945 3.49 | 9,561
Poudre 3 95,579 3.47 | 9,628
Purée CTRL 31,676 3.56 | 1,367
Purée 10% amidon 34,614 3.56 1,369
Purée 20% amidon 34,657 3,48 1,356
A5820
Poudre CRTL 94,551 3.60 | 9,313
Poudre 10% amidon 95,769 3.40 | 7,377
Poudre 20% amidon 96,074 3.48 | 7,136
Purée CTRL 30,919 3.38 | 1,240
Purée 5% MD - - -
A4520
Poudre CRTRL 94,490 3.41 |10,566
Poudre 5% MD 96,534 3.45 | 9,360
Purée CTRL 31,379 3.14 2,778
Purée 10% GA 32,147 3.22 2,680
Purée 20% GA 32,423 3,16 | 2,803
A0008
Poudre CRTL 93,780 3.05 |[21,152
Poudre 10% GA 94,678 3.10 |[19,209
Poudre 20% GA 94,813 3.27 | 8,087
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CONCLUSIONS ET PERSPECTIVES

La maitrise des facteurs influencant la qualité des produits transformés pendant les procédés
de séchage des fruits est une étape importante pour prédire son évolution et garantir sa stabilité.
Cette maitrise des procédés passe la détermination de 1’aptitude au séchage du fruit par rapport
a son état physiologique, de sa composition, principalement en glucides et acides, des
prétraitements thermiques visant a inhiber 1’action de certaines enzymes, des changements de
phase intervenant lors du chauffage du produit, de I’influence d’agents texturant sur ces
changements thermiques et de 1’évolution de la teneur en macro et micronutriments dans le
produit final. C’est dans ce contexte que s’est inscrit le projet Déshyfruit souhaitant aboutir a
un outil de prédiction de I’aptitude au séchage de de fruits. Cependant a cause de la crise
sanitaire Covid19, I’ambition globale du projet a été¢ revue et la déshydratation par séchoir
cylindre des purées d’abricot aprés raffinage a ét¢ directement utilisé. Les expérimentations ont
été orientées vers une optimisation des parametres du séchoir cylindre a savoir la pression de
vapeur de chauffe (donc de la température de chauffage) et la vitesse de rotation du tambour ;
paramétres auxquels sont ajoutés 1’effet des agents texturants tels que 1’amidon, la
maltodextrine et la gomme arabique. Les films obtenus en sortie de séchoir cylindre pour les
purées ajoutées d’agents texturants ont été plus difficiles a étirer de la paroi du tambour,
cependant elles sont plus facilement broyées pour 1’obtention de poudre non collante. Pour le
séchage des purées sans additifs, les films se décollaient plus facilement mais des difficultés
lors du broyage étaient notables surtout pour ces poudres déshydratées sans ajout de texturant,
le produit devenu collant : il était donc plus hygroscopique. Les teneurs en MS et acide titrable
variaient en fonction de la variété.

A ce jour I’analyse de la transition vitreuse a pu étre faite sur les 3 poudres de maltodextine et
sur I’amidon soluble séches et a différentes teneurs en eau ; les résultats permettent de se
rapprocher des données de la littérature quant a I’influence de I’eau sur les Ty, plus la teneur en
eau est importante plus ta Tgdiminuait par rapport a celle du produit sec

Pour la période restante jusqu’a la fin de mon stage etc. des expérimentations seront conduites
sur séchoir cylindre, pour juger de I’efficacité des procédés, avec parallélement des analyses a
effectuer sur purées et poudres en comparatif a la caractérisation biochimique des fruits a la
récolte. Elles regrouperont la détermination des sucres simples (glucose, fructose et
saccharose), des acides (acide citrique, acide malique), de ’amidon, de la couleur, des ardmes
et des MIA (Mati¢res Insolubles dans 1’Alcool); en comparaison aussi des analyses

NIRS/SPIR.
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Les mesures de Tg sur produits séchés pourront aussi permettre de voir I’impact des agents
texturant et de leur proportion dans le mélange (poudre de fruits-agent texturant) sur les

transitions de phase.
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ANNEXES
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Tableau 7 : Synthese d’articles traitant des poudres de fruits

Moisture | Tg (Glass Degree of | Hveoscopi Referenc
Fruits Fruit juice / pulp composition Drying methods Druing aids content | transitio g y'g P Other characteristic es
R caking (%) city (%)
(%) n) °C
Maltodextrin : 0.429 S. Jaya,
Moisture content from 80 to to 0.55 (kg per kg dry H.D
. Das
85% mango solid)
o ¢ (2004)%
% sucres : 1hsl11_ 13.560 The oxidative degradation e.g. browning is
whieh - Vacuum drying | | low in the final product (vacuum sechage).
Sucrose (6—6.36) (710-730 mmHg) mo:oZ::;?ate . Sticky point temperature (at 5% dry basis
Mango : ) ) _ 8.33- moisture content, Ts). Dispersibility (%) :
T t 0.0147 t0 0.0157 (k 10.24-11.5
pulp Fructose (2.5-2.55) emperature . ou. 8 10.27 73.63-83.19. Flowability (FL, s) : 22—24.56.
between 65 and per kg dry mango
Glucose (4.6-4.65) 70°C solid) Sticky point temperature (at 5% dry basis
Acidity as anhydrous citric acid - - moisture content, Ts) : 45.5-50.65°C.
. Tricalcium
0.306-0.346% phosphate : 0.0147
to 0.0156 (kg per kg
dry mango solid)
Spray drying Ppercentage of vitamin C retention was Rodrigue
relatively low (varied from28 to 51%) ;
H:5.54 +0.44 z-
P Laboratory spray- vitaminC is very heat sensitive ;
Total soluble solids (°Brix) dryer (Pulvis GB . . Hernénd
15.54 + 0.47 22 model) at two . Slight change in total color : AE between ez and al
Cactus e inlet air Maltodextrin 1.0 DE: 3.97 to 36.30 to 6.7and 9.8 ;
pear Titrable acidity (% citric acid) temperatures concentration 6.41 - - 48.93 . ) (2005)*
juice 0.175 + 0.003 (205 and 225°C), between 18 and 23% ' ' The lowest values .of m0|.sture content |.n
and two powder were obtained with maltodextrin

Vitamin C (mg/100 ml) 23.65 +
0.84.

compressor air
pressures (0.10
and 0.20 MPa)

20 DE;

The retention of moisture by the powder
was greater with maltodextrin 10 DE
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Tableau 7 : Synthése d’articles traitant des poudres de fruits (Suite)

Fruit juice / Drvin Moisture Tg (Glass Degree of Hygoscopicit
Fruits pulp ying Druing aids content & e v caking ve picity Other characteristic | References
. methods transition) °C (%)
composition (%) (%)
0.00 21.79
Water 84.90%
Total 3.50 15.45
carbohydrates
13.60% Equilibrium moisture
Blueberry . _ 7.10 -14.27 . . content increase
Proteins Freeze-drying slowly at low water
0.60% activity and shows a
Fats 0.60% Total 17.80 -43.69 steep rise at.hl.gh
pressure less relative humidity,
Ash 0.30% than 1 which is a typical
substances with high
Storage and al
sugar content, (2000)27
temperature 0.0 47.63 K . . .
including fruit
Water 84.50% of20°C
products ;
bT:t:I . and-93°C 4.40 295.00K For samples with aw
carbohydrates condenser > 0.84, the glass
13.40% temperature transition
- 14.60 271.00 K - -
Raspberry Proteins phenomenon is not
1.30% easy to detect
27.10 244.43 K
Fats 0.30%
Ash 0.51%
42.50 216.00 K
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Tableau 7 : Synthése d’articles traitant des poudres de fruits (Suite)

Fruit juice / pul Dryin Moisture | Tg (Glass Degree Hygoscopi Referenc
Fruits conj1 ositi:n P met‘:w«gzls Druing aids content | transitio | of caking Zﬁ (.y)p Other characteristic os
P (%) n) °C (%) 2
Maltodextri 250 53.33 °C o
n 38 DE Utilization of the Gordon-Taylor model to
Concentra Water 88% (0.065 kg/kg interpret the relationship between glass
ted Sucrose 6.20% of pulp) ; 3.81 45.83 °C transition temperature and moisture
pineapple Fructose 1.60% o content (TgszgS*XHKTQW*Xw)
ul Glucose 3.70% Tricalcium Xs+KXw
pule Acidity 0.20% phosphate Kpineapple = 0.642Xu, 05571
(0.015 kg/kg 6.25 40.00 °C
dry matter) Kmango = 0.548Xw -0.628
Maltodextri 1.88 56.15 °C Ktomato = 1.294Xw -0.4474
Vacuum n 38 DE
Water 85% drying at (0.093 ke/ke Correlation between TG and Ts (sticky
Sucrose 6.40% 70+2°C of pulp) ; 4.63 46.92°C point temperature) : AT =Ts — Tg = 10-
Mpau':§° Fructose 2.60% | and 94.65- ' 3 20°C. Jayaand
100 kPa of Tricalcium - Das
Glucose 4.70% lowered hosphate For the tomato, low reduction rate of (2007)28
- o i
Acidity 0.30% oxveen (8 015pk Ik 7.88 38.46°C sticky point temperature due to low
¥e ) &/kE molecular weight of sugar ;
pressure dry matter)
Ts decreases with humidity as does Tg ;
Maltodextri
n 38 DE 1.81 51.67 °C Moisture content of the powders
Water 94%
Concentra Sucrose 0 6(<))V (0.0f33 klg/)kg immediately after drying was found to be
. (] 0 u
to:::to Fructose 1.00% . 4.31 33.40°C e
pulp Glucose 1.00% Tricalcium . ' (~0.1% dry basis). The powders picked up
Acidity 0.60% phosphate moisture while
(0.015 kg/kg
dry matter) 5.75 24.17°C handling and their water activity increased
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Tableau 7 : Synthése d’articles traitant des poudres de fruits (fin)

Fruit juice / Drying Moisture Degree of | Hygoscopici
Fruits pulp methods Druing aids content Tg (Glass transition) °C caking (%) ty (%) Other characteristic References
composition (%)
1-0-0 37.45/33.60 Amorphous state (during cooling
and called TgC) and amorphous in
0-1-0 14.13/06.20 the rubbery liquid state (during
0-0-1 68.41/61.02 reheating and called TgH) ;
i ' Sugar composition used in samples
1/2-1/2-0 21.50/15.36 can be considered representative
chemical composition of various
1/2-0-1/2 42.17 / 40.16 -ri
99.5% pure / / / sugar-rich foc?d products such as
lecul honey, fruit and powdered
molecular 0-1/2-1/2 35.01/29.21 vegetable juice ;
weight . .
Mixture of | fructose and Mixture the melting peak temperature
of 2/3-1/3-0 29.72/27.31 regarding fructose, glucose, and
amorphous glucose lucose sucrose were respectively, 139, 165 | Saavedra-
fructose 180.16 | BUCO%& 1/3-2/3-0 19.57 /10.51 P yr 225
fructose | Xe—Xe—Xs - Ten / Tgc - - and 188 C; Leos et al
(F), glucose | 99% pure and the binary and ternary systems (2012)
(G) and crystalline 2/3-0-1/3 46.73 / 39.68 binary y syste
sucrose (S). | sucrose with sucrose exhibited only one well-defined
’ powders 1/3-0-2/3 47.08 / 42.45 global glass transition during
a molecular . . .
. cooling (TgC) and during reheating
weight of 0-2/3-1/3 19.45/10.48 TaH) -
(TgH) ;
342.30 The corresponding median values of
0-1/3-2/3 43.69 /37.61
/ / / TgH and TgC are for fructose 14.36
2/3-1/6-1/6 34.80/28.05 +0.33 °Cand 6.76 £ 0.79 °C; for
glucose, 37.71+0.36 °Cand 33 £
1/6-2/3-1/6 19.28 /15.01 0.85 °C; and for sucrose 68.47 +
o + o
1/6-1/6-2/3 26.54 / 38.94 0.08°Cand 61.55+0.75°C
(corresponding to those reported in
1/3-1/3-1/3 32.40/28.00 the literature
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