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La consommation de fruits et de légumesst considérée comme e@mjeu de santé
publigue et fait I'objet de recommandations aupres d'instgnenondiales telles que
I'Organisation Mondiale de la Santé. En Francage@mmandation actuelle du Programme
National Nutrition SantéRNNS) est de consommer au moicisiq portions de fruits et de
légumes par jour D’importants efforts ont été investis dans desnmagnes de
communication publigue de masse afin damgmenter la consommationdes Francais.
Cependant, bien que le repére « manger 5 fruléggatnes par jour » soit connu par pres d’un
tiers des Francais, seul%,8 % de la population francaise a consommeé au moirgsfaints et
[égumes par jour en 2008 (Escalon et al., 2009).

La pomme avec sa richesse en micronutrimeatgioxydants et enfibres est vue
comme un fruit avec des effeb@néfiquespour lasanté Elle est I'un des fruits les plus
consommeés en France, et c’esptemier fruit acheté il occupe 22,6% de part de marché en
volume, loin devant les oranges (12,3%) et les ha®§12,2%). Dans le monde, 64 millions
de tonnes de pommes se récoltent annuellementlelansnde donfl,5 millions en France.
Les pommessolden Delicious Gala et Granny Smith sont les variétés les plus répandues
en France, leur production respective en 2010 €bkstée a 575, 263 et 192 milliers de
tonnes. Environ 35% des pommes produites en Fisontedestinées au marché francais, 35%
a I'exportation et 1e80% restant da transformation source ANPP (2011).

L’évolution de l'offre alimentaire est un déterminant majeur deckansommation Les
secteurs de I'agroalimentaire et de la grandeiligion sadaptenta I'évolution dumode de
vie et du monde du travail, ou le temps consacrépdparation et a la consommation des
aliments est diminué (Escalon et al., 2009). Alasiéveloppementde produits tout préts,
de conditionnements d’aliments pour une consommailasrapide et pratique, la mise a
disposition degammes de produits transformédoujours plusrastes,offrent des possibilités
dechoix de produits alimentaires plus nombreux de maniétarailer la consommationdes
fruits et Iégumes Parmi ces produits « préts a I'emploi », les cotap et purées de fruits,
proposées en conditionnements diversifiés, trouwerd place particuliere grace a leur
praticité et leur faible codt.

Ce travail de these s’inscrit dans le cadre du Rrogre National de Recherche en
Alimentation et Nutrition Humaine PNRA) « TEMPANTIOX » (2008-2011). Le

programme vise, par une approdatiemgénierie reverse a étudier et mettre en ceuvre des
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procédés innovants(e.g. chauffage ohmique) pour proposer pexluits a base ddruits

aux qualités sensorielleset nutritionnelles optimisées ; ceci en élargissant la gamme des
possibles par leutexture ou leur teneur emicronutriments pour constituer un produit
attractif et riche en composés d’intérét nutritionnel (aritlants et fibres). limpact du
procédé sur les caractéristiques organoleptiques, physigiechimigues des produits est
etudié afin de pouvoimodéliser les relations entr@paramétres des procédésnature et
propriétés du produit obtenu. Il s’agit ainsi de mieux piloter la constion des propriétés
souhaitées en adaptant les parameétres « clés »altecation préalablement identifiés.
L’'acceptabilité de ces produits est également éaudn confrontant leurs caractéristiques et le
ressenti du consommateur vis-a-vis des informatadmmées sur I'innovation technologique
et les revendications nutritionnelles.

Plus précisément, dans ce cadretre travail s’intéresse anieux comprendre les
propriétés structurales, rhéologiques et sensoriedles purées des fruitsen s’appuyant sur
le modele de la pomme, de fagon a mieux en « piota texture. D’'unpoint de vue
physique les purées de pomme sont daspensiongelativementoncentréesde particules
molles constituées de parois cellulaires du pargnehdu fruit et dont les propriétés
dépendent denultiples facteurs qui peuvent étre intrinséques aux fruits, tels laueariété et
I'état de maturité, ou extrinséques tel qu@recédé de transformation La compréhension
de l'origine structurale de ces propriétés restaefois mal connue et la texture est donc
difficile a maitriser. Ainsi lacaractérisation structurale, rhéologique et sensoeile devrait
permettre de dégager les élémentca@mpréhensiondes relations entre caractéristiques de
structure, propriétés rhéologiqueset texture sensoriellede la purée de pomme. Au plan
des procédeés, nous nous intéresserons principaleonariteffet des traitements mécaniques.

La texture étant I'un des principaux parametresqirlité des dispersions végétales, ce
travail, qui vise égalementidentifier les itinéraires de procédé adaptés ppemérer des
textures innovanteset bien maitrisées, devrait étre généralisables da@m approche aux

autres fruits et Ilégumes.
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L’objectif de cettesynthese bibliographiqueest de présenter les bases et les résultats
des travaux antérieurs qui contribueront a orelleure compréhensiondes relations qui
existent entre les propriétés structurales, rhéglesg et sensorielles des purées végeétales, en

particulier celle de la pomme. Elle est composéeinig parties :

La premiere partie s’intéresse adafinition du produit de I'étude : Igpurée de

pomme une dispersion concentrée de particules molles.

- La deuxiéme vise a renseigner suctemposition structurelle des purées : le sérum,
solution aqueuse riche en sucres et pectines,petlfpe, constituée d’amas de cellules
transformées, qui sont en équilibre avec le sérua.base structurale des amas
cellulaires est la paroi végétale, sa structuresest composants principaux seront

également décrits.

- La troisieme partie détaillee procédé de fabricationde la purée, étape par étape,
ainsi que limpact des traitements thermique et aniépie sur les différents

composants des purées.

- La quatrieme partie se focalise sur les principglespriétés en lien avec la
structure, a savoir la texture, évaluées par les propridgtéslogiques et sensorielles
et les corrélations entre elles. Les caractérissiqie diverses dispersions végétales
sont abordées pour identifier I'influence de lagghaontinue, de la concentration et de

la taille de particules sur les propriétés rhéaags et sensorielles de celles-ci.
- Enfin, la derniére partie propose bitan des connaissances sur les purées des fruits

dégageant les relations entre propriétés struetsirahéologiques et sensorielles, ainsi

gu’un état deguestions de recherchegui restent a approfondir.
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1. Définition et structure de la purée de fruits

Les purées de fruits sont issues de la partie deades fruits, c’est-a-dire le tissu du
parenchyme (Figure 1). Une purée est ainsi un [razhtenu par cuisson de la partie
comestible d’'une ou de plusieurs especes de fadtasés ou reduits en purée par un
traitement mécanique. Une compote s’en distingueupaajout de sucre dont la teneur
globale apres cuisson (sucre des fruits + sucrd@jest comprise entre 24 et 40 g pour 100 g
de produit (FIAC, 2008).

D’'un point de vue physique, les purées des frudsat sconsidérées comme des
dispersions concentrées de particules végétales aidhables et insolubles(pulpe). La
phase continue est un sérum aqueux riche en stipecenes solubles et la phase dispersée
est constituée de cellules ou d’amas de celluledeoparois cellulaires du parenchyme. Le
parenchyme de la pomme contient des cellules dtaile comprise entre 50 et 2Q0On de
diamétre et de forme irréguliere. Elles sont aptaét sphériques dans la partie externe et plus

allongées vers l'intérieur du fruit (Khan & Vinceni993).

Figure 1. Représentation du parenchyme de la pomme (Kham&evit, 1993; Nieto et al.,
2004).

2. Structure de la purée de pomme

Le comportement des aliments, qu’ils soient pradndn transformeés, semi-transformés
ou entierement transformeés, est largement déterpandeur structure (Raeuber & Nikolaus,
1980). Ceci est particulierement vrai pour les psarée fruits ou de légumes. La structure des
aliments correspondl@rganisation des élémentgans I'aliment ainsi qu’a leur interaction.
L’organisation structurale comprend trois niveaue: niveau moléculaire (nmm),
microscopique |{(m-mm) et macroscopique ( > mm) (Aguilera, 2005).t2@ail est orienté

principalement vers les niveaux microscopique etroscopique.
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Comme mentionné précedemment (81.1), une purée @wat décrite comme une
suspension concentrée ou les particules « solidesolubles (pulpe) sont dispersées dans un
systeme aqueux (sérum). Ces particules sont dgmérats de parois de cellules végétales, des
cellules ou des amas de cellules, plus ou moinsakgels ou remplies par le sérum. De plus,
les parois cellulaires étant le plus souvent éetat&u poreuses, leur contenu est en équilibre
avec la phase continue dispersante. Méme si lautegre paroi cellulaire des purées de
pomme est aux alentours de 1%, cette quantitéuéfisaste pour amener a considérer les
purées comme des dispersions concentrées étané dancapacité des cellules ou amas
cellulaires remplies de sérum a créer un état ehodrat structuré dans ce sérum; ceci se
traduit au plan des propriétés de texture par uean de consistance élevé et I'existence d’'un
seuil d’écoulement. La paroi cellulaire apparaitsaiétre un élément déterminant dans la
hiérarchie structurale de la purée.

La notion destructure d’'une purée recouvre donda nature et la proportion de
particules présentes, leurille et leur organisation et laviscosité du sérum Ces éléments
dépendront schématiquement de facteurs interresgjtel la variété de la pomme et son stade
de maturation et de facteurs externes tel quedésiments thermique et mécanique appliqués

lors de sa fabrication.

2.1. Paroi cellulaire végétale

Le composant principal de la cellule végétale ‘esiul, elle représente généralement 70
a 90% de la masse ou du volume. La plupart dessaatmposants sont des polysaccharides
tels que la cellulose, 'hémicellulose et la peet{Gidley et al., 2002) qui constituent la paroi
cellulaire végétale (Figure 2). Lgaroi cellulaire estl’élément déterminant de latructure,
elle lui donne sa morphologie et sa rigidité. Grackeur capacité a se lier a de grandes
guantités d'eau, les parois des cellules végépalegent étre utilisées en elles mémes comme
des agents épaississants pour fournir des texsordsitées dans certains aliments (Harris &
Smith, 2006). Les composants de la paroi cellulsseis des fruits et legumes font partie
également d’'un des principaux apportsfibnes alimentaires, celles-ci sont résistantes a la
digestion et l'absorption dans lintestin gréle laim dont la fermentation complete ou
partielle aura lieu dans le gros intestin (McCanhalg 2011). Ainsi, les matériels de la paroi
cellulaire ont desgoéles a la foisphysiques et physiologiqueslans les sources alimentaires

(McDougall et al., 1996).
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Figure 2. Distribution des constituants de la paroi cellutad’apres (Hulme, 1970).

La structure de la paroi cellulaire peut étre digign trois niveaux: la paroi primaire, la
paroi secondaire, qui se forme dans certainesleglul’'intérieur de la paroi primaire, et la
lamelle moyenne, qui est la zone située entre &oip primaires des cellules adjacentes
(Figure 3).

Les parois cellulaires de pommes sont essentiefiermenstituées de pectines et de
cellulose : elles contiennent environ 70 a 80% digaccharides dont 25 a 28% d’acide
galacturonique, élément de base des pectines, &t3380 de cellulose en termes de matiére
seche. La cellulose, I'hnémicellulose et les pestiment les principaux polysaccharides

pariétaux composant les fibres alimentaires de@tame (Colin-Henrion, 2008) .

Pectine de la ik
lamelle moyenne =l T .
o N — @%h“_,{gw Paroi
e T tEe = __—"_secondaire
Lamelle moyenne =% S fe Bl \ ol
) FirTans s e e
i J Paroi primaire
Paroi primaire | ¥ i
—— ;'\-»___\._ ot . ]
L . " . Lamelle

. : moyenne
Membrane L : : \ i
plasmique =5 = B Cellulose

Figure 3. Modéle de la structure de la paroi cellulaire (&4 et al., 2002)

18



|. ETUDE BIBLIOGRAPHIQUE

2.1.1. Lamelle moyenne

La lamelle moyenne est une membrane cpnnecte les cellules individuellepour
former les tissus. Elle est composée principalentEnsubstances pectiquesAinsi, la
pectine, agit comme un «ciment » pour la plup&$ tissus (Kunzek et al., 1999) elle
conditionne donc la cohésion intercellulaire. P&enaple, le ramollissement d’un fruit qui
marit est d0 en partie a une dégradation enzymatigsesubstances pectiques de la lamelle

moyenne.

2.1.2. Paroi cellulaire primaire

La paroi cellulaire primaire est une paroi fine, ey de faible résistance mécanique,
c’est labase du squelettevégétal. C’est un réseau de microfibrilles deutedle qui sont
enchassées dans une matrice amorphe constituéeipplément d’hémicellulose et de
composés pectiques. Les parois primaires conti¢rmessi environ 10% de la matiére séche

de protéines de structure, les glycoprotéines (lih®p2003).

2.1.3. Cellulose

La cellulose est le principal composant des parelkilaires végétales, elle détermine
en grande partie leur architecture. La cellulogeueslong glucane linéairmsoluble dans
'eau, constituée de liaisorfs (1>4) glucosidiques (Hopkins, 2003). Elle est orgamisé
microfibrilles noyées dans une matrice amorphe émrdes hémicelluloses et des pectines
auxquelles s’ajoutent des glycoprotéines. Ces ttoasts forment la matrice fortement
hydrophile, présentant des propriétés exceptioas@k gonflement. La plasticité des parois

primaires s’explique par la présence de cette oe{Barnoud, 1980).

2.1.4. Hémicellulose

Les hémicelluloses sont souvent décrites commealgmeres de la paroi cellulaire qui
sontinsolublesdans I'eau mais solubles en solutions alcalindesEint en commun avec la
cellulose la liaison glycosidiqu@ (1->4), en revanche les chaines sont plus courtes ause da
la cellulose et elles comportent de courtes raatifimis attachées a la chaine principale telles

gue le D-galactose ou l'acide D-glucuronique. Lémitelluloses sont étroitement unies aux
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microfibrilles de cellulose par des liaisons hydmgeles xyloglucanes (composés d'un
squelette de D-glucose @n(1->4)), et ces glucoses peuvent étre substitués @r>6) par
des résidus de D-xylose (Caffall & Mohnen, 2009)tdes principales hémicelluloses du
parenchyme de la pomme (Aspinall & Fanous, 1984)us plprécisément le

fucogalactoxyloglucane (Renard et al., 1991; Reeaal., 1990).

2.1.5. Pectine

Les pectines sont des polysaccharides qui ontbilen clé dans la structureet les
propriétés de la paroi cellulaire, elles jouerogalément un rble déterminant par leur
solubilisation potentielle dans le sérum lors detransformation des fruits. Elles sont
principalement situées dans la paroi primaire ddhiles ou elles représentent 30% de la
matiere seche (Van Buggenhout et al., 2009). Hla®t aussi trembondantes dans la
lamelle moyenne ou elles assurent la cohésion des cellules. lantgé de substances
pectiques dans le végétal varie fortement en fonalie son origine, de la variété et aussi du
stade de croissance (Lopes da Silva et al., 1994).

Les pectines se composent d'une chaine principghpelée aussi «les
homogalacturonanes » constituée d’aci@dds-galacturoniques (24). Des résidus de -L-
rhamnose ($2) sont intercalés dans la chaine principale, it f partie des
« rhamnogalacturonannes » (Voragen et al., 200@s Qroupes carboxyle de l'acide
galacturonique peuvent étre estérifiés par un gmoepé méthyle ou acétyle (Figure 4).
Suivant I'importance de ces substitutions, un dedeé méthylation (DM) et un degré
d’acétylation représentant le rapport acides gataniques estérifiés/ acides galacturoniques
totaux est défini (Saulnier & Thibault, 1987). Lebstituant méthanol joue un réle majeur
dans les propriétés des pectiri@gsux catégoriegpeuvent ainsi étre distinguées :

- Les pectines « hautement méthylddbi( » ayant un DM > 50%, majoritairement présentes
dans la nature.

- Les pectines « faiblement méthyléédl() » ayant un DM < 50% obtenues a partir des
pectines HM par différentes réactions chimiques.

Le degré d’estérification pour les pommes apreslt@éest de 60-75% (Voragen et al., 1980)
et celui des purées de pommes varie entre 71- 86l4n la variété de pomme (Le Bourvellec
et al., 2011).
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Figure 4. Structure des homogalacturonanes et des groupdsytast

Une représentation schématique de la structurepdesnes résume celle-ci en une
région dite « lisse » homogalacturonique et demnsgdites « hérissées » constituées par des
régions rhamnogalacturoniques (Figure 5) (Vorageh. £1995).

4
A A

Régions « lisses » Régions « hérissées »

Figure 5. Structure des substances pectiques avec les zdizses » et « hérissées » D’apres
(Voragen et al., 1995).

2.1.6. Paroi cellulaire secondaire

De nombreuses cellules végétales possedent une semandaire en plus de la paroi
primaire. Lorsque la cellule cesse de s’accroitrqueelle entame sa maturation, une paroi
secondaire est déposée a l'intérieur de la paioigire. Les parois secondaires sont plus
épaisses et plus rigides que les parois primaltiss contiennent jusqu’a 45% de cellulose,
un peu moins d’hémicellulose et relativement pewsulastances pectiques (Hopkins, 2003).
Toutes les cellules n'ont pas de parois cellulas®sondaires, les cellules parenchymateuses
de la pomme notamment n’en possedent pas (Rerggfl).1
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2.2.Pulpe

La pulpe est constituéd’assemblages de paroi cellulaire déformablegui ont des
formes et des distributions de tailles variables,'drdre de quelques centaines g@a a
guelques mm (Rao, 1999). Idastribution en taille des particules esiimodale, avec un
premier pic variant entre 1000 et 120 et un second pic autour de 20®. Les particules
les plus grossesorrespondraient a dasnas de celluleslors que les particuldss plus fines
correspondraient a desllules individualiséeqSato & Cunha, 2009; Tarea, 2005).

La teneur en pulpe peut étre estimée par centtifugat ainsi exprimée comme le ratio
entre la pulpe apres séparation centrifuge et léepinitiale (Qiu & Rao, 1988). Il s'agit
d’'une méthode « empirique », la quantité en pukygedd de la force centrifuge et du temps
employé dans la séparation des phases (Rao, 1999ne de I'état de tassement des
particules dans le culot de centrifugation, quirh@me dépend des caractéristiques des

particules : taille, forme, rigidité.

2.3.Sérum

Le sérum, qui forme Iphase continuedans la suspension, est une solution aqueuse
constituée essentiellement deatieres solubles de sucres mais aussi desubstances
pectiques solubiliséesors du traitement thermique, ainsi que d’'aut@sgosés tels que des
acides organiques et des sels. Le Tableau 1 miatemposition du sérum. Les glucides
simples (fructose, saccharose et glucose) sont it@@jement présents, entre 9 et 15%.

La composition chimiquedu sérum va dépendre denature, de la maturité et de la
variété des fruits ainsi que desonditions de fabrication Sa viscosité dépendra de cette
composition et principalement de la teneur en sueteen pectines (Diaz et al., 2009; Rao,
1992). Au plan pratique, la teneur en sucre estegugstimée a partir d'une mesure de
l'indice de réfraction en la rapportant a une comicgion en saccharose équivalent (degré
Brix), de fait cette valeur est fonction de la tentotale en solutés. Rao (1999) indique ainsi
environ 16° Brix dans le cas d’'un exemple de sédenpurée de pomme. La teneur en fibres
solubles du sérum est inférieure a 0,5% (rappoééda masse de purée) contenant
principalement des polyméres pectiques : acide cgalanique, rhamnose, arabinose et
galactose (Le Bourvellec et al.,, 2011). Les pestidans le sérum peuvent étre utilisées
comme des indicateurs des changements survenudadpasoi cellulaire, par exemple dans

le cas du concentré de tomate (Diaz et al., 20@@glErtpaibul & Rao, 1987) pour lequel
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pendant le traitement thermique, la pectine estbsiidée a partir de la pulpe vers le sérum
(Diaz et al., 2009; Lin et al., 2005).

Tableau 1.Principaux constituants du sérum d’'une purée dampe, (Aprifel, 2011; Le
Bourvellec et al., 2011).

Composition YA
Glucides 9-15
Fructose 50
Saccharose 22
Glucose 18
Pentosanes
5-6
Hexosanes
Sorbitol 4-5
Protéines & Lipides 0,3
Eau 84
Minéraux 0,32

Fibres solubles

(polymeéres pectiques) <05

Les propriétés rhéologiques des purées ne dépendent pas seulement des
caractéristiques de la pulpe (quantité, taillepferet rigidité des particules) mais aussi de
celles dusérum (Rao, 1986). Le comportement rhéologique du sélanpurée de pommes
peut présenter un comportememwtonien ou faiblement rhéofluidifiant, (Rao, 1986) en
fonction de sa concentration en pectines et sudra®a (2005) a caractérisé une série de
purées et compotes de pomme du commerce dontdessités du sérum étaient comprises
entre 11,9 et 240 mPa.s.

Le rapport de la viscosité de la suspension suistansité de la phase continue est défini

comme laviscosité relative(Cantu-Lozano et al., 2000){) :

_ qsuspension
n rel —

,7phase continue

To (2011) a réecemment compatléux puréesissues deleux variétés de pommes
différentes :Golden Delicious(GD) etGranny Smith (GS), elle a constaté ddgférences
significatives deviscosité de sérumentre les deux variétés ayant subi le méme traibeém
thermo-mécanique. La viscosité du sérum de la p{@&2 étaitl0 fois plus élevégue celle
de la (GD), ce résultat illustre bien les grandé®mnces possibles d’'une variété a I'autre
(Figure 6).
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Figure 6. Variation de la viscosité du sérum en fonctiodadeariété de pomme Granny
Smith (GS) et Golden Delicious (GD). (To, 2011)

Méme si la viscosité du sérum contribue a la visé@pparente de la purée, elle n'aura
pas un effet de premier ordre sur celle-ci, soe rélstemineur par rapport a celui de la
teneur en pulpe (Rao et al., 1986; Tarea, 2005).

En résumé, le sérum de purées de pomme est ungosotlont la composition
chimique et lespropriétés rhéologiques vont dépendre des plusieurs factptrgipalement
la variété du fruit, I'état de maturité et des parametres ttansformation.

Les propriétés rhéologiques du sérum et leur réides propriétés des purées de fruit
restent toutefois assez peu étudiées.

3. Procédé de fabrication des purées de pomme

La transformation de pommes fraiches en purée camdpun certain nombre d’étapes
(Figure 7) qui impliquent des traitements thermguet mécaniques qui eux-mémes

engendrent laléstructuration plus ou moins poussée des tissae la pomme. Ces étapes
sont décrites ci-apres :

Nettoyage et tri de pommes :

D’abord les pommes entieres sont lavées. Cettee @étgpur objectif d’éliminer les éléments

non désirables présents au niveau de la surfacefrdigs (particules de terre, résidus
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organiques, etc). Cela consiste a les faire palsses un tunnel avec de I'eau pour enlever les
impuretés.

Les fruits lavés sont ensuite triés. Cette étapenged’écarter les pommes n’'ayant pas les
gualités requises pour la fabrication de la puskegénéral ce sont des pommes abimeées

présentant des défauts visuels majeurs.

Pré -broyage :
Cette étape est faite dans un broyeur a « marte@ux permet de découper les pommes en
petits morceaux. Lors de la perte d’intégrité delhe (par exemple a la découpe) et en
présence d’oxygene, I'oxydation enzymatique degps@nols des fruits a lieu sous I'effet de
la polyphénoloxydase (PPO) (Colin-Henrion, 200&uPéviter ou diminuer les phénoménes
d’oxydation et donc préserver la couleur des fraislimitant les réactions de brunissement
enzymatique, de l'acide ascorbique (Martinez & akeér, 1995) et de la vapeur sont

injectés.

Raffinage :

Pendant le raffinage le produit est forcé au trseRorifices, ce qui va écraser et déstructurer
les morceaux de pomme. Des pales internes dell'aptielé épulpeur, entrainées a haute
vitesse, projettent le fruit contre une grille dntliamétre des orifices est fixé (généralement
de 0,5 a 2-3 mm). Cette étapenditionne fortementla taille des particulesde la purée
finale. Plus I'ouverture des grilles est grandesghu purée est granuleuse et plus I'ouverture
est restreinte plus les purées sont lisses. Uraaetr permet de séparer les peaux et les
pépins de la pulpe.

Chauffage :
Ce premier traitement thermique, appelé égaleméneéak » (de I'anglais), amollit les tissus
végétaux et vise @activer les enzymes endogenes pectinolytiquéSolin-Henrion, 2008).
Ce traitement peut étre effectué a des tempéraélegges, methode connue sous le nom de
« Hot Break », ou a des températures plus basses Geld Break »,
Le Hot Break se réfere a une température entre 86 &C, ce qui provoque I'inactivation des
enzymes pectine-méthylestéraseME) et polygalacturonasePG). Non détruites, les
enzymes contribuent a la fragmentation des chaieepectine. Sous l'action des PME, la
pectine se dégrade plus facilement : 'enzyme FiGsaglement sur les segments de la chaine

de pectine qui ont été déméthylées par la PME (B608). En inactivant les enzymes, un
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produit plus visqueux est obtenu (Goodman et 8022 Généralement le Hot Break est fait
avant I'étape du raffinage.

Le Cold Break est opéré a une température inféiautO °C, a cette température les enzymes
ne sont pas complétement inactivées, certainesnpscsont fragmentés ce qui induit une
diminution de la viscosité et de la consistancephduit. En revanche le produit final aura
une couleur plus naturelle et un arébme plus fr@isu{d, 1992) le produit ayant été moins
sujet aux réactions de Maillard ainsi qu’aux transfation des composés aromatiques sous
I'effet de la chaleur.

En ce qui concerne BPO, l'inactivation thermique est effective a padg 50°C (Martinez

& Whitaker, 1995).

Chambrage :

Cette opération permet de maintenir la températara purée avant le dégazage.

Dégazage :
Il s’agit d’'une désaération sous vide qui permeintBver I'air qui se trouve éventuellement

dans le produit.

Pasteurisation/ Stérilisation :
L'objectif de ce deuxieme traitement thermique dst détruire significativement les
microorganismespour augmenter le niveau de sécurité sanitairerdduit final et assurer
une conservation de longue durée a températureaaiabill est caractérisé par le couple
temps — température. Dans le cas des fruits dopHlest naturellement inférieur a 4,5, la
conservation est assurée du point de vue microbguedorsque la température atteint 85°C
(Brat & Cuqg, 2007). Les baremes de pasteurisatguels d’'une purée de pomme sont de
I'ordre de 90°C pendant 2-3 min (Colin-Henrion, 800Le produit est ensuite refroidi a une
température de 40°C.

Conditionnement :
Dans certains cas le produit est stérilisé danssdrallage (pot ou boite de conserve) et dans
d’autres cas le conditionnement se fait apresdalisation dans des conditions stériles dans

'emballage souhaité (poches aseptiques, gouratits pots, etc).
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Figure 7. Etapes de fabrication de la purée de pomme (entiiés les étapes qui peuvent

étre interverties).

3.1.Impact du procédé de fabrication sur la structuresipurées

La transformation des fruits et |égumes apportei@lus changementsmajeurs dans
leurs propriétés mécaniques et dans leurstructure. Ainsi, les fruit subissent des
modifications au niveau de leur macrostructure rosicucture et de leur composition. Cette
transformation est souvent liee a des changemeats des parois cellulaires. Ces
changements sont déterminés par fdeteurs internestels que la composition, le pH ou la
force ionique, et plus particulierement par tiegeurs externediés au traitement mécanique
et thermique (Kunzek et al., 1999).

3.1.1. Impact du traitement mécanique

Comme nous l'avons indiqué plus hautrédéfinage est une étape clé du procédé de

fabrication. Ce traitement mécanique va détermidans une large mesure, tiille et la
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distribution en taille des particules en suspension ainsi que la teneur en pulpe. Ces
parameétres auront une influence déterminante sumptepriétés rhéologiques et donc la
texture des produits. La taille des mailles ou palans lesquels va passer la suspension varie,
induisant une variation de la taille des particutgs passent au travers. Du fait de la
déeformabilité des particules, leur taille est gétement plus grande que celle du diametre de
la grille. L'augmentation de la taille des grilles logiguement entrainer une augmentation de
la taille des particules et de la teneur en pulpepéda & Gomez, 2002; Den Ouden & Van
Vliet, 1997; Rao, 1992; Schijvens et al., 1998)o8des conditions du raffinage, les amas de
cellules seront plus ou moins cassés. Ainsi, ufinegfe plus puissant va entrainer la
séparation des amas en cellules individualiséese§] 2005). Le raffinage induit également
une diminution de la matiére seche puisque la mp¢das pépins sont enlevés a cette étape
(Colin-Henrion et al., 2009).

Dans certains cas le traitement mécanique applepiéplus sévere, il s’agit d’'une
homogénéisation Cette opération de fractionnement des particléslisée avec un
homogénéisateur statique a hautes pressions)ilestaitians la plupart des produits a base de
tomate (Bayod et al., 2008; Den Ouden & Van VI&202), mais aussi d’autres légumes
comme la carotte ou le brocoli (Lopez-Sanchez.ef@lll). L’homogénéisation entraine une
diminution de la taille des particules ce qui a dgsercussions sur les propriétés rhéologiques
des suspensions. Bayod et al (2008) ont obsenav gt homogénéisation, des concentrés de
tomates étaient constituées de particules de griiltee (cellule entiere), déformables et de
forme assez sphérique, alors qu'apres homogérasalles étaient constituées d’'un nombre
important de petites particules. Celles-ci ont détécfractionnées ce qui résulte en un nombre
important de petites particules comme des fibresgnients de parois de cellules, des
polymeres, etc., qui ont tendance a s’agréger fooorer des sortes de particules fibreuses, ce
qui fait varier leur distribution en taille. L’horgénéisation créé un réseau interne différent
avec des propriétés rhéologiques différentes.

La modification de la viscosité des produits agnémogénéisation reste, en quelque
sorte, contradictoire selon les végétaux considéige augmentation de la viscosit@pres
homogénéisation a été observée pogmulpe de tomateet de lgpurée de fraise(Den Ouden
& Van Vliet, 2002; Lopez-Sanchez et al., 2011) tangue pour lapurée de pommeet
d’autres dispersions commeparée de chili carotte et brocoli (Ahmed et al., 2000; Lopez-
Sanchez et al., 2011) la viscosiiéinue.

Une des hypothéses pour expliquer ces différensesgee la fragmentation des

particules de la tomate et de la fraise serait pliense que celle de la pomme, et dans ce cas

28



|. ETUDE BIBLIOGRAPHIQUE

des particules plus petites et sphériques offnitatonc une plus grande surface interfaciale
de contact ce qui se traduirait par des interastiorierparticulaires plus fortes et par
conséquent des valeurs de viscosité plus élevéas (Idden & Van Vliet, 2002; Yoo & Rao,
1994).

Sanchez et al (2011) soutiennent la méme explicatios de I'observation du différent

comportement de 3 dispersions (carotte, brocdatiraate) aprés homogénéisation (Figure 8).
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Figure 8. Effet de I'hnomogénéisation sur la viscosité dédéntes dispersions végétales, la
premiéere lettre indique le type de végétal utili€g carotte ; B, brocoli ; T, tomate. HPH

indique les échantillons apres homogénéisation. EBBapopez- Sanchez et al (2011).

Pour la carotte et le brocoli, 'hnomogénéisatiorcanduit a une diminution de la
viscosité et celle-ci était liée a la réductionladaille des particules. Contrairement a cela,
pour la tomate, 'homogénéisation a mené a une aatation de la viscosité malgré la
diminution de la taille des particules. Selon latears, la structure des parois cellulaires de
tomate était plus affectée que celle du brocotieeta carotte. Ainsi une augmentation de la
viscosité a été liée a un changement radical danglistribution granulométrique, la
morphologie du matériel cellulaire de la tomatéatanisation des éléments dispersés entre
eux, conduisant a umeicrostructure différente de nature plus fibreuse.

Dans le cas de lpurée de pomme I'effet du traitement mécanique est marqué par la
séparation des amas de cellules en amas plus e#tits en cellules individualisées, ce qui
engendre une diminution de la viscosité appareat&adlispersion. Ceci, dépend également
de l'intensité et du traitement thermique appliqué.
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3.1.2. Impact du traitement thermique

Les traitements thermiques des fruits et Iéguergsainent un changement profond
de la texture du produit aveda perte de turgescence des cellules, le ramolligsent des
tissus et le gonflement de la paroi végétale (Figure 9). On observe d@Harperte de
turgescenceet le ramollissement des tissus est maximal leradéparation cellulaire (Sila
et al., 2008; Waldron et al., 1997). La fermetd'athésion intercellulaire dépendent des
substances pectiquede la lamelle moyenne. Avec la cuisson plusie@astions (chimiques
et enzymatiques) se produisent, la pectine esbieposant de la paroi cellulaire le plus

affecté par le traitement thermique (Van Buren, 1979

Figure 9. Cellules du parenchyme d’oignon
a) Tissu frais b) Tissu cuit 20 min c¢) Tissu c@itrdin (Sila et al., 2008).

3.1.2.1. Solubilisation des pectines

La solubilisation de la pectine avec la chaleurté& l&rgement observée dans les
différents tissus végétaux, tels que la carotteotaate ou la pomme (Diaz et al., 2009;
Massiot et al., 1997; Sila et al., 2005).

Les pectines des parois peuvent &égradées par quatre mécanismedifférents

(Figure 10), selon le pH, la température et la eotr@tion en solutés :

a) LaPME (pectine methyl estérase) est une enzyme endagknplupart des fruits et
légumes. Elle agit en enlevant le groupement métbyr le résidu d’acide galacturonique
dans le squelette de la pectine, entrainant ladileé de méthanol, diminuant ainsi le degré
de méthylation (DM) et la formation d’acide galacmique. La désestérification des pectines
limite les possibilités de dégradation aélimination et augmente la réactivité avec lesion
calcium, ceci pouvant diminuer la perte de ferm@&#da et al., 2009; Smout et al., 2005;
Waldron et al., 1997). L’activité de la PME est smi@rablement réduite a 80°C (Adams,
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1991). Un pH au dessus de 7,5 et une températu@8Ue, sont les conditions optimales

d’activité de la PME présente dans la pomme Golieitious (Denés et al., 2000).

b) La dépolymérisation de la pectine ppu€limination est une conversion non
enzymatique. Elle provoque la rupture des liaisglygosidiques adjacentes a un groupe
estérifié entre les résidus d’'acides galacturorsgetel’apparition d’une double liaison entre
les carbones @ et Gs) (Morris et al., 2002). Cette dépolymérisationfestement influencée
par le pH, elle est considérablement favorisée ddes conditions alcalines, par
'augmentation de la température et un DM élevéallk& McFeeters, 1998; Sila et al., 2009;
Waldron et al., 1997).

c) Les PG (poly galacturonases) sont des enzymes pectobgiggui catalysent
I'hydrolyse des liaisons glycosidique€l->4) des pectines. Ces enzymes sont spécifiques des
substances pectiques non ou partiellement estwifigar du méthanol. Lorsque le DM
augmente, la vitesse d’hydrolyse de I'enzyme dimi@ombo et al., 2011; Voragen et al.,
2009).

d) Le ramollissement des fruits acides ayant suivi traitement thermique a été
également attribué lhydrolyse acide des liaisons glycosidiques des polysacccharidda de
paroi cellulaire (Waldron et al., 2003). L’hydroéysacide est le deuxieme mécanisme de
dégradation de la pectine, aprégiélimination, pendant le traitement thermique (®ilal.,
2009). Elle prédomine en conditions acides (pH<3lke est plus rapide avec des pectines
présentant un DM faible (Krall & McFeeters, 1998).

Dans le cas de la purée de pomme (avec un pH de8,9’hypothese d’'une hydrolyse
acide des pectines est privilégiée. Lors de lasomsune augmentation générale des fibres
solubles est en effet observée. La températurdgage contribue a une solubilisation par
dépolymérisation de certains polysaccharides desigpeegetales, notamment des fractions

pectiques (Colin-Henrion et al., 2009).
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Figure 10. Représentation schématique des mécanismes deddégrade la pectine et
d'itinéraires possibles pour adapter les paraméttegqualité. PME : pectinmethylesterase,

PG : polygalacturonase. D’apres Sila et al (2009).

3.1.2.2. Viscosité du sérum

Le traitement thermique va ainsi influencer la viscosité du sérum padédgradation
des pectines des parois et leur solubilisatiorLa encore, les conséquences en terme de
viscosité vont largement varier d’'un végétal atrau

Dans le cas daoncentré de tomateune augmentation de la solubilisation des pestine
coincide avec laiminution de la viscosité du sérumDen Ouden & Van Vliet, 1997; Diaz
et al., 2009; Goodman et al., 2002). Ainsi Diazak{2009) ont suivi les modifications du
sérum lors de plusieurs étapes de fabrication daardré de tomate. lls ont observé que suite
au traitement thermique la viscosité du sérum diiinde 35% par rapport au jus initial de
tomate. Hsu (2008) a comparé les jus de tomatenobtear Hot Break (92°C, 2min) et Cold
Break (60°C, 2 min) et il a observé que la vis@siti jusdiminue avec le traitement type
Cold Break, mais qu’elleaugmentait avec leHot Break. La différence entre les viscosités
obtenues avec les deux traitements a été attriuékactivité enzymatique et la

solubilisation des pectines que celle-ci entraineEn effet, apres le Cold Break les activités
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de la PME et de la PG ont diminué respectivemend@é et 12%, tandis qu'avec le Hot
Break elles ont diminué respectivement de 100% #t. 95

Dans le cas de laurée de pommeau contraire, Shijvens et al (1998), ont constiai
augmentation de laviscosité du sérumavec desemps de cuisson prolongésprovoquée
par la solubilisation des molécules de pectineirnaidenrion et al (2009) et Le Bourvelec et
al (2011) ont constaté également la solubilisaties pectines lors de la cuisson. Comme
mentionné précédemment, les auteurs font I'hypetiyge la température appliquée (85°C) et
le pH de la pomme (3.5- 4.0) contribuent a la sitikdiion avec une dépolymérisation des
polysaccharides pariétaux (préalablement liésf@tdion insoluble) par unkeydrolyse acide
des pectinesles enzymes pectinolytiqgues ayant été détruitessdartraitement thermique.

En résumé, dans le cas de la purée de pomme tnaésfandustriellement, il s’agit
essentiellement d’une solubilisation des pectirashydrolyse acide et celle-ci engendre une

augmentation de la viscosité du sérum.
3.1.2.3. Changement de la structure au niveau de#gipules et des parois

Deschangements structurauxse produisent également au niveau microscopique Vvoi
macroscopique des particules elles mémes pendamiiement thermique. Shijvens et al
(1998), ont observé que, pour faurée de pomme la taille des particulesdiminue
significativement pour des temps de cuisson pra@en@eci est attribué sans équivoque a la
perte de cohésion entre les cellules adjacentdaidde I'hydrolyse acide des pectines de la

lamelle moyenne (Figure 11).

0.40 +

0.351 ‘\“ c

d (mm)

0.30+

150 300 450 600
temps de cuisson (s)

Figure 11.Influence du temps de cuisson sur la taille desigaes (Schijvens et al., 1998).
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Lopez-Sanchez et al (2011) ont étutisdfet du type du procédé(Hot Break ou Cold
Break) pour la fabrication de dispersions de cayotte brocoli et de tomate sur leurs
microstructures. Les dispersions de carotte et weob ont montré un comportement
similaire, mais ici encore différent de celui ob&epour la tomate.

Pour les carottes et le brocoli, la microscopieigyet (Figure 12) a réevélé une
différence netteentre les échantillongold Break (70°C, 10 min) eHot Break (90° C, 40
min.). LeCold Break a résulté egros amasde cellules avec des endommagements visibles
a la surface. En revanche les amas de cellules dsiHot Break, étaient plus petits et
parfois descellules individualiséesont été observées. De plus, contrairement au Baddk,
ces derniers échantillons présentaient des surfaosdisses et peu endommagées indiquant
gue la séparation des cellules a travers la lamatlgenne a été favorisée. Ceci pourrait étre
expliqué par la diminution de l'adhésion cellula&etravers la lamelle moyenne due a la

dépolymérisation thermique de la pectine [p&timination.

Avant 1raitemen1 Cold Break Hot Break

Figure 12. Effet du traitement sur la structure des dispersipde haut en bas : carotte,

brocoli et tomate (Lopez-Sanchez et al., 2011).

Ces résultats sont en accord avec ceux de Day €20400), qui ont préparé des
dispersions de carotte et de brocoli avec deuxetrsnts thermiques différents: un
blanchiment (80°C, 10 min) et une cuisson plus {E00°C, 30 min). Apres le traitement
thermique, les échantillons ont été broyés dansn@&ses conditions (broyeur de cuisine, 8
min). Lecisaillementappliqué lors du broyage aux échantillons blanahiésulté en dgros
amas de celluleqqui étaient constitués de plusieurs cellules intliglisées. Le broyage des
echantillonschauffés plus longtempset a une température plus élevée a résulté griude

petites particules essentiellement des cellules individualiséesufeid.3).
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S e -

100°C, 30 min

Figure 13. Structure de dispersion de brocoli suite a diffdsaraitements thermiques (Day
et al., 2010).

Ainsi le ramollissement pendant la cuisson, causélgpgerte de turgescence et les
changements dans les polyméres de la paroi cedlulga influencer sur la rupture, la forme
des particules et donc les propriétés mécaniquesatiwit final.

Les particules de pulpe sont constituées de paethislaires, leurs propriétés dépendent
de leurs caractéristiques géométriques et de syrfizcleur densité, de leur porosité, ainsi que
des propriétés physicochimigues plus locales tealjes leur interaction avec l'eau, leur
capacité d’échange cationique et leur adsorptiosulbstances organiques (Chesson, 1995;
Thibault et al., 1994). L’hydratation des particukest déterminante sur leurs propriétés et le
comportement rhéologique des suspensions de peetlisaires est fortement lié a leur
capacité de rétention d’eau (Dongowski & Bock, 1993

La capacité de rétention d’'eau est souvent étugaredes méthodes différentes :
isothermes de sorption et de désorption (DongowsKBock, 1993) ; détermination du
gonflement par mesure de la quantité de solvardrbbsapres une nuit a 25,7° C, exprimée
en ml/g d'échantillon sec (Renard & Thibault, 19%BEntrifugation ou méthodes de filtration
qui enlevent par gravité I'eau non fixée, etc (Ehilb et al., 1994). Ainsi les résultats qui
caractérisent la capacité de rétention d'eau daedisont trés dépendants de la méthode
appliguée, en plus de la composition chimique stagactéristiques physiques du matériau
étudié lui-méme. Le Tableau 2, montre les valethgdiatation de la paroi cellulaire de la

pomme obtenues par différents auteurs.
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Tableau 2.Caractéristiques d’hydratation de la paroi cellulade la pomme (Guillon &
Champ, 2000).

Capacité de  Absorption d'eau

Taille de Gonflement rétentiond'eau (mL eau/ g fibre Référence

particule (um) (ml/g)

(g eau/ g MS) séche)
540 9,6 6,9 3,8 Cloutour,1995
250 8,6 55 4,6 Cloutour,1995
133 7.4 54 Robertson et al (in press)
500 6 7.1 2.4 Ralet et al, 1993
80 5,6 7.1 2,7 Ralet et al, 1993
950 9,9 4,3 1.9 Auffret et al, 1994
300 7.8 6,2 2,8 Auffret et al, 1994
560 6,2 4,2 2,7 Cloutour,1995
100 6,5 3,9 3,3 Cloutour,1995
67 6,6 3.8 3.7 Robertson et al (in press)

Certaines étapes du procédé de fabrication telegbeoyage et le traitement thermique
influencent particulierement les propriétés d’hydtian (Kunzek & Dongowski, 1991;
Kunzek et al., 1999; Muller & Kunzek, 1998). Plusi® études ont montré une forte
dépendance des propriétés de rétention d’eau &tlébdtion en taille des particules (Auffret
et al.,, 1994; Muller & Kunzek, 1998; Ralet et d1993; Ralet et al., 1993). Une matrice de
fibres insolubles peut présenter un gonflement glesé sans doute pour une part du fait
d’'une augmentation de la porosité du matériau $etfet du traitement subi et la rétention
d'eau est plus ou moins élevée selon la distribuderaille des pores (Guillon & Champ,
2000). L'effet du broyage sur les propriétés d’'lagdtion de matériau fibreux peut étre mis en
evidence par mesure de la cinétique d'absorpteEauda partir d’'un état sec. L'augmentation
de la surface accessible des parois expliqueraithydratation des fibres qui s’effectue plus
rapidement (Guillon & Champ, 2000). Auffret et @994) ont étudié I'effet du broyage sur la
capacité de rétention d’eau de écales de poistethservé unaugmentationde lacapacité
de rétention d’eau aprés broyage c'est-a-dire lorsque la taille des particulesiidue
(Figure 14). Ainsi, le broyage a théoriguementa&ni& une augmentation de la surface et du
volume total des pores, responsables de l'augnientde la capacité de rétention d’eau. Le
broyage entraine non seulement urggluction de lataille des particules, mais également des
modifications structurelles importantes de la fibre engendrant une capacitéétention

d’eau modifiée.
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Figure 14.Cinétique de rétention d’eau des fibres de « écdiepois » a différentes tailles
de particule @ )950umAf490um, (+)300um (Auffret et al., 1994).

Le traitement thermique que peut subir un végéigeradre une solubilisation partielle
des pectines, une séparation plus facile des esllahais aussi de bonnes conditions
d’hydratation des parois, ceci a été observé |myraroi cellulaire de pomme (Muller &
Kunzek, 1998).

Les propriétés diydratation de la paroi cellulaire influencent leomportement
rhéologique de leurs suspensions (Kunzek et al., 1999). Uspenision composée des parois
cellulaires ayant une forte capacité de rétentiopad’ présente généralement seuil
d’écoulement uneviscosité apparenteet unmodule élastiqueélevés (Dongowski & Bock,
1993).

En résumé, legaitements thermique et mécaniquejouent urréle déterminant sur la
structure et les propriétés des particules de puljeffet majeur concerne lgaille des
particules, mais legropriétés des parois tels que leuporosité, leursurface disponibleau
contact, leucapacité de rétention d’eauou encore leur état dmnflementqui en résulte et
leurspropriétés mécaniquesconseéquentes sont certainement a considérercooyprendre
les propriétés macroscopiquesdes purées de végeétaux. Toutes ces caractéristigue
propriétés des parois sont toutefois expérimentahtndifficiles d’accés et restent peu
étudiées.

Les fibres qui constituent les parois cellulaires insolubieais aussi les polyméres
solubles du sérum (pectines) présententintérét nutritionnel. Un certain nombre de

travaux de recherche portent sur I'étude des effetprocédé sur ces composés et I'impact
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nutritionnel potentiel. Nous avons jugé bon deefaétat de certains d’entre eux dans le

paragraphe qui suit (8. 3.2).

3.2.Impact du procédeé sur les fibres en tant que comgsod’intérét nutritionnel

La pomme est un fruit connu pour sedfets bénéfiques sur la santéattribués a sa
teneur riche en fibres et composés phénoliqueschiitient des fibresinsolubles (cellulose,
xylogluclanes) et solubles (polysaccharides pectijaa quantité notable, de I'ordre & a
2,7 g/100gpour la chair ou pulpe (Gheyas et al., 1997; Marlett & Vollendorf, 1994rird,
2005; Renard & Thibault, 199EX de prés de 3 g/100g pour le fruit entie(Jensen et al.,
2009; Massiot et al., 1994; Massiot & Renard, 1997)

Les fibres peuvent modifier la cinétigue de digestdes glucides et lipides présents
dans d'autres aliments, ou le degré d'absorptioncldalestérol et des acides biliaires
(Demigne et al., 2003). Leur composition chimiqtiéears propriétés physico-chimiques ont
été largement étudiées, ainsi que leapacité a réguler le temps de transitaugmenter le
volume de selles et leurs effets métaboliques Igues. Les propriétés d’hydratation sont
'une des caractéristiques physico-chimiques desedi d'une importance primordiale pour
expliquer les effets biologiques, a savoir I'indant de la fermentation dans le célon et
'augmentation de poids des selles (McDougall £t1#l96).

Les polyphénols (qui ne seront pas étudiés dartsagail) sont d’autres composants
d’intérét nutritionnel de la pomme. Aprikian et,&2003) ont constaté que la pectine de
pomme et des composés polyphénoliques sont plisaeds ensemble pour diminuer le
cholestérol et les triglycérides du plasma et de.foi

La transformation de la pomme en purée par les gtdpetraitements thermique et
meécanique, est susceptible de modifier I'état desyposés d'intérét nutritionnel de la
pomme. Le fait que les pommes sont de plus en phmsommeées aprés transformation,
engendre un intérét @&omprendre l'impact du procédé sur les caracteristiques
nutritionnelles de la puréede pomme. Récemment les travaux de Colin-Hentiah (2009)
et Le Bourvelec et al (2011) se sont intéresséschargements des composés phénoliques et
des polysaccharides au cours du procedé de fabriade la purée de pomme.

Comme mentionné précédemmetgéux mécanismesrincipaux peuvenaffecter la
teneur et la&aomposition en fibresalimentaires pendant la préparation de la purée :

- Le traitement thermique, conduisant & une dépolymérisation pectique pdrdhyse acide

et B-élimination (Fraeye et al., 2007; Sajjaanantakall e 1989).
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- Laséparation mécaniquede plusieurs fractions résistantes, a savoir @ les pépins du
fruit qui contiennent plus d’insolubles que le parteyme (Massiot et al., 1997; Massiot et al.,
1994).

Le procédé de transformation modifiea la fois lateneur en fibreset le ratio entre les
fibres solubles et insolubles. Colin-Henrion et §2009) ont observé ldiminution des
solides insolubles et I'augmentation des polysaccharidesolubles ce qui résulte de la
solubilisation pectique (Figure 15). Cette diminution d’insolubles étaipmarquée lors du
raffinage. En effet, la peau (épiderme) et les gooentrales (carpelles) contiennent une
proportion plus élevée de paroi cellulaire et phddment plus de fibres insolubles que la
chair (parenchyme) (Massiot et al.,, 1997; Massibtak, 1994). Ainsi ladiminution
d’insolubles lors duraffinage pourrait étre due a laerte élevéale polysaccharidesnduits
par le rejet de Ipeau et descarpelles Le Bourvellec et al (2011) ont observé égalentent
solubilisation des pectines lors de la transforamaten purée de 12 variétés de pommes
pelées. Lesolides insolubles a I'alcool de la chaiavant transformation étaient entlie7 et
2.5% et dans lgpurée entrel.5 et 3.2 %soit des valeurs supérieures ou inférieures dalon

variété de pomme.

O Fibres solubles

[ Fibres insolubles

Teneur en fibres
(g/100 g produit frais’

Pomme fraiche = Compote pomme
Produit

Figure 15.Teneur en fibres solubles et insolubles avant (perfraiche) et aprés (compote)

le procédé de fabrication (Réalisé a partir desmies de Colin-Henrion et al., 2009).

Au-dela de I'impact du traitement lui-méme, le stdématurité du fruit d’origine peut
affecter le contenu final en fibres et en polysacities de la paroi cellulaire du produit final.
(Colin-Henrion et al., 2009).

Toutefois, d'un point de vue nutritionndédy composition en fibres varie pewentre les
différentes variétés de pomme et le passage aéeple pomme induit peu de modifications,

avec cependant une solubilisation variable desirmeectdans le sérum. Les compositions
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phénoliqgues des purées sont encore tres procheeglids de la chair de pomme fraiche,
représentant 70% de celles trouvés dans la chaisi,Aeffet bénéfique de la pomme sur la
santé peut étre treuvé dansla purée de pommeColin-Henrion et al., 2009; Le Bourvellec
et al., 2011).

Parler des fibres en tant que constituant alimentdintérét santé, implique aussi parler
de leurcapacité de lier 'eay notamment pendant la digestion (Vetter & Kunz2@02).
Comme il a été décrit précédemment (C.f §1.3.1.2 3royage entraine une augmentation de
la capacité de rétention d’eaVetter et Kunzec (2002) ont simulé différentes égplu
procédé sur le matériel de la paroi cellulaire demme. Ils ont observé quée
ramollissementde la paroi cellulaire causé par le blanchimentn(il® 80°C) des matériaux
en cours de traitememésulte probablementen unemeilleure rétention d'eau entre les
chaines de polymeéres. Pour expliquer, ils ont ss@pue seule une matrice de pectines
ramollie est capable de capter de grandes quadtéés, contrairement aux structures rigides
(échantillons qui n'ont pas eu le blanchissement)l oy a pas eu de ramollissement de la
paroi cellulaire et pas de séparation des cellalesiveau de la lamelle moyenne. Ainsi, un
échantillon ayant suivi une « maceération enzymatigectinolytigue» a présenté les
meilleures propriétés ; en effet 'enzyme attaqueggralement la pectine de la lamelle
moyenne, les cellules seraient individualisées r@ wmeilleure capacité de gonflement
pourrait étre ainsi obtenue en raison d'sneface moins rigide Il serait intéressant d’avoir

une validation in vivo.

Les tissus de veégétaux crusoffrent différents avantages tels que la rétenties
vitamines et micronutriments perdus quelques fois lors de la cuisson. L'intégtlies tissus
de la plupart des légumes (comme la salade) druiesfrais n’est pas fortement modifié par
la mastication. En conséquenceviacositédu bol seraplus faible et il y auramoins de
matériau cellulaire accessible Au contraire laperte de l'intégrité des tissus,liée a la
cuisson (séparation des cellules avec la dissolut®la lamelle moyenne et modification des
pectines a travers [&élimination) rend lanastication plus efficacela surface des tissugt
des parois cellulaires est augmentée. En géndial,rend le boplus visqueuxce qui peut
avoir des conséquences sur la digestion du bokaliare dans son ensemble (McDougall et
al., 1996).
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4. Propriétés en lien avec la structure

Dans le cas des aliments, un des déterminants majeuta qualité de la texture est

I'organisation structurelle au niveau moléculaim@croscopique et macroscopique (Bourne,

2002).

La paroi cellulaire, principale composante structurelle, est forteniget a laqualité

des produits issus des végétaux soit au niveaprdgsiétés organoleptiques(texture) soit

au niveau nutritionnel, les parois cellulaires sont considérés comme ithessfalimentaires

(Waldron et al., 2003). De ce fait, il est tres ortpnt de la paroi celullaire considérer dans le

cadre d’'unehiérarchie structurale. Cette hiérarchie relie la composition moléculaleela

paroi cellulaire aux propriétés mécaniques du fiitgure 16), elle va de I'échelle

microscopique a I'échelle macroscopique :

lespolyméresqui constituent la base du squelette moléculaire,

la paroi cellulaire constituée des polymeres végétaux,

la cellule dont la morphologie est dépendante de la press#oturgescence et de

I'épaisse

ur des parois,

le tissu, composé des cellules, et dont les propriétés mgwas sont dépendantes de

la turgescence, de la rigidité des parois et dthBsion des cellules entre elles

le fruit , composé de divers tissus.
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Figure 16.Représentation schématique de la hiérarchie decgire contribuant aux

propriétés mécaniques des fruits (Waldron et &103).
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Ainsi lespropriétés macroscopiquesdes aliments, tels que les propriétés rhéologiques
et les attributs sensoriels de texture, sont direentdéterminées par la structure des

aliments aux différentes échelles.

4.1.La texture sensorielle des purées

Les aliments subisseptusieurs étapesdans leur chemin entre I'assiette et I'estomac,
par exemple : la mise en contact avec la cuilleraemuant de la cuillere, I'ingestion, la
mastication et la déglutition. Dans la cavité bleckaliment est soumis a plusieurs procédés
mécaniques et chimiques. Lors de la mise en bouehproduit est maché et manipulé
mécaniquement par la langue, par ailleurs il dsédbar la salive, chauffé ou refroidi par la
température de la bouche, transformé dans le lkeataire et finalement est avalé. Les
nombreux récepteurs de la cavité buccale et levapizréagir a I'aliment ingéré et suivre les
changements pendant tout le processus. Cela coadigsperceptions telles que le go(t,
'odeur, et latexture des aliments

La texture est I'ensemble des manifestations sensoriellesforttionnelles des
propriétés structurales, mécaniques et de surfaxalaeents détectés par les sens de la vue,
de l'ouie, du toucher et de la kinesthésie (Szc¢aksr2002). Selon Bourne (2002), les
propriétés texturales d’'un aliment regroupentclasctéristiques physiquesjui résultent de
ceséléments structurelset sont liées a la déformation, la désintegratr’écoulement de
I'aliment sous l'action d’une force.

La texture est d’abord percwem dehors de la bouche avant la mise en bouche de
laliment il y a des indices visuels tels que la leow, la brillance, la granulosite,
'hétérogénéité, qui donnent des informations sutexture du produit. Des informations
complémentaires peuvent étre obtenues pamdaipulation des aliments par exemple
I'agitation avec la cuillere ou la découpe du piibdu

La perception de la texture est ensuite liee &$andégration de la structure de I'aliment
pendant la mastication. La compréhension de laitexdes aliments implique l'identification
du réle des éléments structuraux sur I'impressilmibale percue lorsque les aliments sont
dans la bouche (Aguilera, 2005).

La sensibilité de la bouche au toucher et a ldetales particules, la dentition, la
déglutition, les mouvements de la langue par rapgorpalais et la salive sont autant de

facteurs qui peuvent affecter la perception dexsure. La sensibilité de la langue et du palais
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est bien supérieure a celle de la plupart des apieties du corps : des tailles de particules

aussi petites que 25 um peuvent étre détectéds palais (Engelen & Van Der Bilt, 2008).
Ainsi, la texture sensorielle dans la complexité de sa perceptiperttf directement de

la structure et des propriétés du produit aux wfites échelles (du macroscopique au

microscopique) et de la dynamique éventuelle de s¢tucture au cours de I'évaluation.

La texture est umttribut de qualité essentiel qui influe sur I'acceptabilité desits
frais et transformés, elle joue aussi un réle majeur dans le dévelogménde produits
nouveaux.

Selon Schijvens et al (1998) I'attribut majeur deylialité d’'une compote de pomme est
sa consistanceet la «granulosité », soit en bouche soit dans l'assiette. La cariaetton
sensorielle des purées est donc souvent une aasatitth de la texture, décrite par I'aspect, a
la cuillere et en bouche (Colin-Henrion, 2008).

Tarea et al., (2007) ont étudié la perception siégis® de la texture de 49 purées
commerciales de pomme et de poire. D’aprés lestatsulle cette étude lesix notions
sensoriellesprincipales qui ont été utilisées pour décrirddature des produits ont été la
« granulosité », la «viscosité », «I’humiditéle, « pierreux », la « fluidité » et I'aspect
« lisse ». L'attribut « visqueux » est opposé diluide », et le « granuleux » est opposé a
« lisse ». Ces notions se regroupent sur deux rregsurs de consistance et de granulosité
dans I'analyse multidimensionnelle des donnéesosieties de texture.

Ces représentations sont en accord avec cellegegepar Colin-Henrion (2008) qui a
travaillé non seulement sur la perception de ltutexde compotes de pomme mais aussi sur
les odeurs, arbmes et saveurs. Deux dimensionétérttouvées pour décrire les propriétés
texturales :

- La premiére dimension pour marquer \i&scosité (descripteurs « épaisseur » et
« collant », en bouche et a la cuillére).
- La seconde dimension reflete lagranulosité» (en bouche et a la cuillere que

'auteur oppose a « lI'onctuosité » en bouche.
Par ailleurs, il a été constaté dans cette etuddeguermes se rapportant a I'évaluation

de la texture a la cuillere et en bouche n’étagpast différenciés : les informations de ces deux
types de perception convergent.
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Loescher (2003) qui a travaillé simultanément sarpkrception de la texture de
fromages blancs et de compotes de pomme et de poirdlisé pour évaluer la texture des
termes liés & :

- La géométrie: « taille des particules », « nombre de partEwe« lisse », « quantité
de grains » ;

- La consistance «ferme », «se fluidifie », «dense », «adh&e, «fluide »,

« s’écoule »;

- L”humidité du produit : « quantité d’eau ».

Outre 'axe principal lié a la consistance et commur deux espaces produits étudies,
lauteur a constaté que les descripteurs spécsigaex compotes sont « nombre de
particules », « taille de particules » et « quantie grains résiduels », ce dernier étant plus
pertinent pour les compotes de poire. Ces desargptejoignent I'un des deux axes trouves

par les auteurs mentionnés préecédemment gralaulosité ».

Selon Imai (1999) les particules qui se trouvenhsda@ertains aliments du type
dispersion liquide, semi-solide ou solide peuvdfecter la texture du produit et donc son
acceptabilité. Le degré de « granulosité » percharthe et donc la perception de la texture
est influencée par les différentgsopriétés physiques des particules(taille, forme et
concentration des particules dans le produit),iaijne le milieu dans lequel elles sont
dispersées (Engelen & Van Der Bilt, 2008; Imailet 8999; Imai et al., 1997; Tyle, 1993).
Kilcast & Clegg (2002), ont constaté que la taiés particules et la concentration influencent

la perception d’onctuosité dans des systémes nsdéle

4.2.Propriétés rhéologiques des purées

La rhéologie étudie les propriétés @& oulementet dedéformation de la matiére

La composition et la structure d’'un produit alimentaire déterminent sgopriétés
rhéologiques Les parameétres rhéologiques peuvent étre utils@ame caractéristiques
intrinseques de la qualité d’'un produit, ils peuvégalement fournir desformations
concernant l'organisation structurelle des alimeets étre mis en relation avec les
caractéristiques structurales, un lien peut ayssipis, étre établi avec la perception et les
attributs sensoriels.

Les propriétés rhéologiques des dispersions véggetdépendent de oncentration

des particules, de ledistribution en taille, de leurforme et de leudéformabilité, ainsi que
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des interactions entre particules et, pour les proprietés d’écoeldn des forces
hydrodynamiques résultant du mouvement relatif de particules dengluide qui les
entoure. Le comportement rhéologique d’'une dispersion tagédépend donc aussi des

caractéristiques de la phase continue (le sérum).
4.2.1. Propriétés d’écoulement

Les mesures rhéologiques peuvent étre réaliséesgemndes déeformations pour
caractériser les propriétés d’écoulement des naaiéri
Sous l'effet d'une contrainte suffisante (voir pliaén la notion du seuil d’écoulement), les
purées de fruit s'écoulent. Comme la plupart desléls alimentaires suffisamment concentrés
elles présentent un comportement non newtomigofluidifiant : la viscosité apparente

définie comme le rapport de la contrainte de desaiént ¢) et de la vitesse de cisaillement

(y) correspondantey,, = A , décroit progressivement avec l'augmentationadétesse de

cisaillement. Ce caractere rhéofuidifiant typiques dsuspensions concentrées est une
conséqguence des réorganisations structurellesrmdsasysteme en écoulement : les éléments
dispersés s’organisent mutuellement de facon ditéacl’écoulement (Duran & Costell,
1982). Les agrégats éventuels de particules seud@sent, des couches de produits
s’organisent progressivement et s’orientent pdeatient a I'écoulement. Cet effet est le plus
souvent réversible quasi instantanément, c’'estra due le milieu ne présente pas de
thixotropie marquée. C’est ce qui est observé ssirpurées de pomme (Qiu & Rao, 1989;
Schijvens et al., 1998; Tarea, 2005).

Une allure typique de la courbe d’écoulement d'suspension a comportement
rhéofluidifiant représentant la variation de vistd®n fonction de la vitesse de cisaillement
est montrée dans la figure 17. Lorsque le systeshecisaillé, la structure du réseau est
d’abord cassée, puis les agrégats sont réduitsusrpplits fragments. Ainsi quand le taux de
cisaillement augmente, le nombre de particules giggr® diminue, ce qui conduit au
comportement rheofluidifiant de la suspension (Y drao, 1994). De méme, a taux de
cisaillement élevé, il est supposé que les agrébjatigyine ont été complétement décomposés
et que avec le haut niveau de cisaillement, ledgags sont désagrégés et alignés. Dans ces

conditions I'écoulement devient newtonien (DuraCéstell, 1982).
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Figure 17.Courbe d’écoulement compléte d’un fluide non neietg avec l'interprétation

structurelle lors du cisaillement (Quemada, 2006).

Le caractére rheofluidifiant des purées peut émué classiqguement gracd’iadice
de comportement (n)de I'équation en puissance (Tableau 3).

Les valeurs de (n) trouvées pour pesées et compotes de pommegeeuvent varier de :
0,29 a 0,39 (Rao, 1986), de 0,15 a 0,24 (Qiu & Ra88), de 0,21 a 0,34 (Tarea, 2005) ou
encore de 0,27 a 0,60 (Colin-Henrion et al., 20@@)jguant un comportement rheofluidifiant
d’autant plus marqué que n est petit devant 1.

Par ailleurs, les purées de fruits présentenseul d’écoulementdéfini comme la
contrainte minimale qui doit étre appliguée pougerdrer une déformation irréversible,
c’est-a-dire, pour que le produit commence a s’lrolie seuil d’écoulement est associé a la
cohésion existant entre les particules tassées les unegected autres au sein de la
suspension concentrée. Il est défini comme la aorr Oo) nécessaire pour engendrer une
rupture de cette cohésion et engendrer I'écoulerdéatit précédemment (Dzuy & Boger,

1983). Au-dela du seuil, la viscosité apparenteadeule selon I'équation :

,7app

o-0, .
= tend =0/ do >>
P (qui tend versr,,, /y guan 00)

Le seuil d’écoulement peut étre déterminé selofémihtes approches expérimentales.
Le seuil mesuré dans é@chantillon non perturbé, ouseuil statiqueest déterminé comme la
contrainte maximale atteinte lors de la mise eatian, & vitesse faible et constante du mobile
du rhéometre (Figure 18a), ou par augmentation rpssgre de la contrainte jusqu’a

l'observation d’'une augmentation brutale de la défdion marquant le début de
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I'écoulement (Figure 18b) (Rao & Steffe, 1997; &te1992). Le mobile utilisé est souvent
une ailette (systeme « vane », Rao & Steffe, 1987 permet de perturber le moins possible
le produit au moment de la mise en place du malilde se placer en entrefer suffisamment

large du fait de la taille des particules de puKéésliscussion de ce point au § 1.4.2.4 et dans

la partie matériels et méthodes § 111.3.3.2)

(a) (b) F:
0' i
0 ;
7 5 /
/ ~~ ) g A-,"Compor’remen’r
% / e 5 ¥ liquide
o Comportement ol
8 \Q) |d f o > Go
S A solide g
o< 0] '{?,}; )
Wf__ﬁ\_’c@;fﬁ > ;ri /.0-0
s _,:;’.}'r?}ﬁl’.' = / i 7

Temps & vitesse constante Couple ou contrainte

Figure 18. Calcul du seuil d’écoulement avec le « Vane meth@&) a vitesse de cisaillement
faible constante, b) par augmentation faible dedatrainte D’apres Steffe (1992).
Le seuil d’écoulement obtenu a partir d'@shantillon déja perturbé, est leseuil
dynamique, il est déterminé par I'extrapolation a vitesseledle la courbe d'écoulement

(contrainte vs vitesse de cisaillement). Les vaeabtenues sont généralement plus faibles

gue les valeurs du seuil statique (Figure 19).
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o e
10" g / " gquitirium POV e
° 2| e
< 5 |\
o] E ./
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Figure 19.(a) Exemple de modélisation avec Herschel-Bulidewil dynamique) et
(b) Représentation des seuils d’écoulement (Rate&es 1997).
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Il existe des modeles mathématiques d’écoulemdst gaee I'équation d’Herschel

Bulkley, Casson, Sisko et Bingham permettant deidéla courbe d’écoulement en intégrant
le seuil d’écoulement (Tableau 3) (Barnes, 199% &&teffe, 1997). Le modeéle d’ Herschel

Bulkley est le modéle le plus couramment utilisérpmaractériser et quantifier les propriétés

d’écoulement des produits de fruits : purées, jusancentrés (Duran & Costell, 1982,

Krokida et al.

, 2001).

Tableau 3. Modeles mathématiques appliqués pour décrir@itepriétés d’écoulement des

purées végeétales.

Modéle Equation Exemple des produits étudiés Référence
. Compote de pomme Rao et al (1986)
- n
Ostwald Waele o =K V Purée de poire Harper et Lebermann (1962)

(puissance)

Purées de fruits commerciaux

Alvarez et al (2008)

Herschel-Bulkley

o=0,+Ky"

Compote de pomme
Purée d'abricot
Pulpe de jaboticaba

Colin-Henrion et al(2009);
Duran et Costell (1982);
Satfo et al (2009)

o = e+,

Compote de pomme

Cantu-Lozano et al (2000)

Casson Purée de piment Cepeda et Gomez (2002)
Purée de tomate Yoo et Rao (1994)
. — +K ,n-1 , . .
Sisko n, =1, sV Purée de myrtille Nindo et al (2007)
Mizrahi-Berk Jo = VOouws T Kus yne Pulpe d'ananas et mangue Pelegrine et al (2002)
Bingham g=0, +,7|3 y Pate de tomate Cité dans Steffe (1992)

o: Seuil d'écoulement; K: Indice de consistance (Pa-s"); n: Indice de comportement; Ng: Viscosité plastique de Bingham;

Ng: Viscosité apparente; n.: Viscosité infinie

Une autre maniere de déterminer le seuil d’écouttrest possible a partir des mesures
en régime harmonique,mises en ceuvre pour déterminer les propriétés élsstiques des
produits (cf ci-dessous 81.4.2.2). Il s'agit dares @as de réaliser des mesures a contrainte
croissante jusqu’a dépasser les limites du commené viscoélastique linéaire (Figure 20).
Avec cette méthode, les valeurs du seuil sont igiiées a celles du seuil dynamique (cf
Tableau 4), en fait la méthode permet de mesugemptemiers moments de fragilité du

systeme en raison de tres faibles déformationsneinges (Tarea, 2005).
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Figure 20. Exemple de I'obtention du seuil d’écoulement &ipde test dynamique (Tarea,
2005)

La valeur du seuil d’écoulement des purées desfrpgut ainsi étre obtenue par
différentes méthodes et les résultats seront éinaint lies a lanéthode appliquée Des
exemples de valeurs obtenues pour des purées @otesnde pomme sont montrés dans le
Tableau 4.

Tableau 4.Exemples des valeurs du seuil d’écoulement poputée et compote de

pomme obtenues avec des méthodes différentes.

g, (Pa) Méthode Référence
42,6 - 225,4 Herschel-Bulkley Colin-Henrion et al (2009)
27,2-137,3 Vane method Tarea (2005)
1,2-2,55 Sortie Domaine Linéaire  Tarea (2005)
9-60 Casson Cantu-Lozano et al (2000)
38 -46 Vane method Missaire et al (1990)
46 - 82 Vane method Qiu et Rao (1988)
58,6 Vane method Charm (1962)

En résumé, les purées de fruits et spécifiguemepbdime présentent généralement un
comportement de fluide a seuil (viscoplastique),caua écoulement rhéofluidifiant non
thixotrope au-dela du seuil. Ce comportement esh ddl structure méme de la suspension

concentrée de particules qu’est la purée.
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4.2.2. Propriétés viscoélastiques

Le seuil d’écoulement constitue une premiére caretique des propriétés « au repos »
d’'une purée de fruits, conférée par I'organisasitmicturelle du produit, il marque la limite
entre les propriétés statiques du produit et soulément. Des mesures rhéologiques aux
petites déformations peuvent également étre réalisées pour caractélésempropriétés
statiques et étudier laicrostructure du produit.La caractérisation la plus appropriée est la
mesure des propriétégascoélastiquesen régime dynamique. Les oscillations de faible
amplitude, réalisées dans le domaine des propri&téaires, sont non destructives. Elles
permettent de caractériser le produit par le modalaplexe et ses composantes (G*, G’ et
G") traduisant la rigidité de la suspension a fmréguence donnée et par le comportement du
produit a différente€chelles de tempsi’'observation (spectre en fréquence), renseignant

ainsi sur la structure au repos» de la suspension en lien avec sa compaosition.

Lespurées de fruitssont des fluidesgiscoélastiqueselles possedent donc a la fois les
propriétés visqueuses d’'un liquide et les propsiéastiques d'un solide. Kunzek et al.
(2002), Muller & Kunzek (1998), Vetter & Kunzek (@B) ont largement étudié le
comportement rhéologique des dispersions de palilaire de pomme et ont signalé qu’en
général les dispersions concentrées des matérmyparmdi cellulaire montrent des propriétés
élastigues dominantes avec G’ > G” sur I'ensenmdiledomaine de fréquence (Figure 21)
(Vetter & Kunzek, 2003). Kunzek et al. (1997) oramtré que les propriétés rhéologiques des
dispersions de parois cellulaires réhydratées denp® dépendent des interactions entre les
particules et donc de leur concentration et rigidElles sont estimées par les propriétés

élastiques du milieu.
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Figure 21. Spectre des suspensions de paroi cellulaire deypar(d ) Frais, ) Paroi

cellulaire hydratée dans une solution d’acide matigD’apres Vetter & Kunzek,(2003).
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4.2.3. Effet de la teneur en particules

La concentration en particules est un parametre majeur dans urpession, elle va
tout d’abord déterminer liype de suspensior{diluée, semi-diluée ou concentrée) ainsi que
sa structure et son comportement rhéologique.pueesde pomme sont ainsi considéerées
comme des suspensionencentréesde particules molles La concentration en particules
peut étre exprimée de différentes maniéres :

- Estimation de la quantité totaleétEments insolublesqui expriment la quantité en
matiere seche de parois. Plusieurs techniques pemhe’y accéder (Renard, 2005),
parmi les plus utilisées, la détermination du «é&Walnsoluble Solids »WIS),
guantification directe par pesée apres lavage denlaur en solides. Cette mesure a
par exemple été utilisée pour la compote de pomaneShijvens et al, 1998, ou pour
le concentré de tomate (Valencia et al., 2002). Un#re technique est la
détermination des « Alcohol Insoluble Solids » (A8 MIA, Matériel Insoluble a
I'Alcool) (Colin-Henrion et al., 2009; Le Bourvelteet al., 2011; Renard, 2005).

- Estimation de lateneur ou pourcentage en pulpe qui est déterminé par
centrifugation dans des conditions données. La pudpaespond aux parois
cellulaires, aux cellules ou aux amas de cellules parenchyme, tassés apres
séparation centrifuge et au sérum inclus (Cepedao&ez, 2002; Rao, 1987; Tarea,
2005). Les valeurs obtenues sont liées au protamotentrifugation.

- Lafraction volumique occupée par les cellules (Servais et al., 2002) :

\% \

® = particules __ particules

V. \% +V,

Totale liquide

particules
Cette valeur qui serait la plus réaliste pour gtiant’occupation de I'espace par les
particules reste difficile d’acces car elle suppose estimation du volume apparent
occupé par les particules (parois hydratées atleslbu fragments de cellules remplis

de sérum (Varticuid-

La quantité de solides insolubles ne serait pactfé par des traitements mécaniques
tels que le broyage, en revanche la teneur en petlpe fraction volumique changeraient

clairement.

La fraction volumique est également difficile aiesr & cause de @éformabilité des
particules mollesque sont les cellules ou amas cellulaires remplsédem.
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Récemment Day et al (2010) ont tenté es@émation de la fraction volumiquedes
dispersions dearotte et debrocoli & partir du module élastique compleg= (G’ *+G” )*,
et laconcentration en solidegc) dans un domaine entre 0,5%- 8% (poids poud)aile
teneur en parois.

A des faibles concentrations I'augmentation de @é&cala concentration est marquée,
tandis qu'a des concentrations plus élevées leggmeant est plus faible. Cette transition de
comportement a été déterminée comme cwecentration critique (c*) qui dépend de la
taille et du type de particules (Figure 22a). Usitgdu a été egalement observé pour G*, cette
valeur a été considérée comme une concentraticolates ¢**) équivalentea unefraction
volumique de 1(Figure 22b). Ainsi unéraction volumique relative a été calculéec/c**.

Le Tableau 5 montre les valeurs obtenues pour thspérsions.

Tableau 5. Granulométrie et valeurs obtenues pour I'estimiile la fraction volumique

critique de 4 dispersions de brocoli et carotte

Brocoli Carotte
Amas des Cellules Amas des Cellules
cellules individualisées cellules individualisées

Rang de taille de particule (um) 5-1000 2-200 5-600 4-400

Pic principal (um) 200 80 200 80

c* (%) 1,5 4 2,5 4,75

c** (%) 2,9 52 4,5 7.3

¢c (équation émulsions) 0,33+0,02 0,39 +£0,03

dc (équation empirique) 0,49 £ 0,02 0,56 £ 0,02

Pourmodéliser le comportementhéologique, G* a été d’abord tracé en fonction de la

fraction volumique relative, il est supposé que &teint une valeur maximale lorsqoel.

Pour les valeurs obtenues dessousl’'unefraction volumique critique (¢c) il est considéré
gue les particules de paroi cellulaire forment éseau et que la représentation de G* en

fonction de la concentration peut étre modéliséaipa équation en loi en puissance n@*

Pour les valeursupérieuresa (@c), deux équations ont été utilisées :
w }é
- Une équation empiriques'= 1—(—°]
Y

- Une équation utilisée pour des émulsions concesit@e=T ¢° (b — do). I a été pris

comme une constante qui dépend de I'élasticit@ graticule.

52



|. ETUDE BIBLIOGRAPHIQUE

0 [A: . i} b / ' : 1 (A] 10 T T T T T

t Y o

J

107 <

G*Pa)
"
G*{Pa}

4 5 B 7 8 ' 1
; *. - : 3 (B) m3q0 = - _1‘E_I —= .‘.2
S -
| i
’ 10° .
o
LT
-
LG}
‘.31
c &*
y 10°
4 5 & 7 8 0.0 12
conc. (%)

Figure 22 Module complexe en fonction de la concentratiotlecta fraction volumique. (A)
Carotte, (B) Brocoli, (Carré) Amas de cellules, (€e) Cellules individualisées, a gauche :
Détermination de c* et c**, a droite : Modélisatiate G* en fonction de la fraction

volumique (Day et al., 2010).

Ainsi la premiére région constituée des basses concentrations, en dessdysegeun
régime ou les particules restent en contact pamndo un réseau bien qu’elles ne remplissent
pas tout I'espace. Ldeuxiéme région,au dessus dé. correspond a des concentrations ou
les particules sont serrées. Dans ce cas lesydadidéformables remplissent tout I'espace et
la réponse viscoélastique est gouvernée par liéitdsties particules.

Les résultats ont montré que le comportement dee@*fonction de la fraction
volumique apparente peut étre modélisé mais aveaimes limites. Ces dernieres seraient
dues a lacomplexité des particules végétalesiotamment leur déformation, changements

de taille et de forme lorsqu’elles atteignent daescentrations plus élevées.

La teneur en particules reste un parametre clé tempropriétés rhéologiques des

purées et des jus concentrés de fruits (Rao, 1998@%ieurs auteurs (Cantu-Lozano et al.,
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2000; Grigelmo-Miguel et al., 1999; Schijvens ef 4098) ont observédugmentationde la

viscositéapparente avec I'augmentation deédaeur enpulpe pour différentes dispersions de
fruits (Figure 23). Une augmentation de la con@ittn en particules engendre un
encombrement du milieu (augmentation du nombreascples par unité de volume) et les
interactions entre les particules deviennent parte$. La forte interaction entre particules

résulte en une augmentation sensible de la vigcfsdo & Rao, 1994).

20,
161
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Figure 23.Viscosité apparente (9,6'sen fonction de la teneur en solides insolubleES)wW

pour des purées de pommes avec des tailles deylagivariables : d < 0.355 mrf)(; O.

355<d<0.63mmgd );0.63<d< 1.0 mm)(Schijvens et al., 1998)

La teneur en pulpe va aussi affecter d’autres patr@s rhéologiques tels glimdice
de consistance (K)I'indice de comportement (n)et le seuil d’écoulement Logiquement
l'indice de consistance augmente (Figure 24a) évéeneur en pulpe tandis que l'indice de
comportement diminue fortement (Figure 24b). Cefiete le renforcement du comportement
rhéofluidifiant des suspensions. Ces parameétregténtalculés avec la loi en puissance pour
la purée de pomme (Cantu-Lozano et al., 2000) nié&ses observations ont été faites pour la
purée de tomate ou la teneur en pulpe des disperaiéteé ajustée entre 11,8 et 31,2% (poids
pour poids) (Yoo & Rao, 1994).
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Figure 24.Variation de (a) I'indice de consistance et (lidlice de comportement de purées
de pomme en fonction de la teneur en pulpe etlla thes particules : 0,71} et 1,21¢) mm
(Cantu-Lozano et al., 2000).

Les mesures du seuil d’écoulement mettent en évidepne la valeur de celui-Ci
augmente avec la teneur en pulpe. Pour les pueg@ommes, Qiu et Rao (1988) trouvent
gue le seuil d’écoulement varie en fonction du&de la teneur en pulpe. Cantu- Lozano et al
(2000) ont observé également une augmentationntlgalculé le seuil d’écoulement a partir
de la « vane method » ainsi qu’avec I'extrapolatiormodéle de Casson, ces deux méthodes

ont donné des valeurs similaires (Figure 25).
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Figure 25.Variation du seuil d’écoulement de la purée de penfsfane method et Casson)
en fonction de la teneur en pulpe et de la taille particules (Cantu-Lozano et al., 2000).

Quelquesnodelesempiriques reliant laiscosité apparentedes dispersions végétales a
la viscosité du sérumet la teneur en pulpe ont été proposés pour déterminer les
contributions relatives de chaque phase et poumxmiemprendre le comportement général

rhéologique des dispersions vegétales (Rao, 1987) :

Napp = Na,serumt A (pUIpe)B
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Avec M Viscosité apparente de la suspensifysum Viscosité apparente du sérum;
A et B constantes: A traduit la contribution d’'umeité de quantité de teneur en pulpe et B
reflete I'intensité relative de I'effet de la temean pulpe dans différentes suspensions.
Deux autres équations empiriqgues décrivent la tranade la viscosité avec la
concentration en particules :
Napp =M1 C*°
(Bhattacharya et al., 1992; Khalil et al., 1988ali & Rao, 1982)

Napp = N2 €7
(Giner et al., 1996; Ibarz et al., 1994; Ibarzlet1®87; Rao et al., 1984)

avec C: concentration de particules (% massiquautie)ni, N2, o et : constantes.

En ce qui concerne lepropriétés viscoélastiquesen relation avec la teneur en
particules des dispersions végétales, il y a égattnune augmentation des modules
conservatif et dissipatif avec 'augmentation deides insolubles. Day et al (2010) ont
préparé des dispersions de carotte avec des teaepwsslides variant de 1 a 2,5% et ont
observé 'augmentation des deux composantes dulmodmplexe (G’ et G”) avec la teneur
en paroi cellulaire, ce qui correspondrait a ungnantation du niveau de densité du réseau
formé par les particules des purées. G’ est envir@rfois supérieur a G” a toutes les
fréquences, (Figure 26).

Den Ouden et al (2002) ont observé également umgnerntation des propriétés
viscoélastiques pour des tailles de particuleslaims avec des teneurs en pulpe différentes

pour le concentré de tomate.
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Figure 26.Modules élastique (symboles remplis) et dissigagifnboles ouverts) en fonction
de la fréquence pour des dispersions de carotte cbacentrations sont de 1%)( 1,5%¢),
2%(A) et 2,5% #) (Day et al., 2010)

Ainsi, le comportement rhéologique de purées estriment influencé par la quantité de
particules en suspension qui leur confere le sbédoulement et le caractére rhéofluidifiant.

Néanmoins il faut aussi prendre en compte la tatlla forme des patrticules.

4.2.4. Effet de la taille de particule

La taille de particule est un autre parameétre gfliiénce les propriétés rhéologiques de
suspensions végétales. Cependant les études nguididaille des particules aux propriétés
rhéologiques sorgouvent contradictoires selon lamatiére premiére caractérisée (espece
végetale), I'état denaturité du végétal ou simplement diesteurs expérimentaux

En ce qui concerne lpurée de pomme Shijvens et al (1998) ont observé une
diminution de la viscosité apparente (Figure 23) et duseuil d’écoulement avec la
diminution en taille de particule. Missaire et al (1990) ont observé le méme conepuent :
des valeurs de seuil plus élevés pour les partdeke plus larges. Aocontraire, Qiu et Rao
(1988) ont observé des valeurs skeuils plus petitspour destailles de particulesplus
grandes ainsi que Cantu-Lozano et al (2000) qui ont repodies valeurs du seuil
d’écoulement (Figure 25), de viscosité apparentdietlice de consistance supérieures pour
des particules plus petites.

Une explication (donné par Shijvens et al 1998¢adifférences pourrait étle design
de l'expérience liee a la préparation différente des produits. Dasertains cas la
reconstitution des purées est réalisée avec désyes de taille similaire obtenues séparés

57



|. ETUDE BIBLIOGRAPHIQUE

par tamisage Tandis que dans dautres cas les échantillons ebténus enbroyant
directement les purées. Il faut prendre en compssiaque la variété et I'état de maturation
des fruits n’étaient pas les mémes non plus.

Ahmed & Raghavan (2000) et Sato & Cunha et al (R@0® etudié I'effet de la taille
des particules sur les propriétés rhéologiques mie®es de chili vert et jaboticaba
respectivement.

Dans le cas de lpurée de chili vert, I'indice de consistanceet laviscosité apparente
ontdiminué tandis qud’indice de comportementa augmentéavec ladiminution detaille
des particules (Figure 27a). Poumplarée de jaboticabales auteurs ont trouvé de méme une
augmentationde l'indice deconsistanceavec laugmentationde lataille de particules, mais
une diminution prononcée de ces parameétres pourtalbss supérieures a 550 um. Le
caractére rhéofluidifiant a augmenté (diminution eavec l'augmentation de taille des
particules, et diminué pour les particules supéegwr 550 um (Figure 27b). Les auteurs
mentionnent que les particules glande taille subissent les effets dedaavité et sont donc
susceptibles de sédimenter, ce qui se traduit painhomogénéité du produit dans I'entrefer
lors du cisaillement.
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Figure 27.Effet de la taille des particules sur lI'indice densistance et de comportement
de : a) purée de chili vert et b) pulpe de jabdtagCourbes réalisées d’aprés les données d’
Ahmed & Raghavan (2000) et Sato & Cunha et al (2009

Comme mentionné dans la partie (81.3.1.1) selamatare des dispersions végeétales, la
variation decomportements rhéologiquesvec la diminution de la taille de particule diéer

. augmentation de la viscosité apparente pour la purée de to(sa Ouden & Van Vliet,
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2002; Lopez-Sanchez et al., 2011; Yoo & Rao, 1994 )le fraise (Den Ouden & Van Vliet,
2002); ouau contraire diminution pour la purée de chili, carotte et mo¢Ahmed et al.,
2000; Lopez-Sanchez et al., 2011; Pickardt et28104), ou de pomme (Schijvens et al.,
1998).

Ces différences seraient liées a dasactéristiques structurales Par exemple dans le
cas de la tomate la structure serait plus facileraéfettée par un traitement mécanique, ce
qui donne des particules de tailles nettement phiges et qui augmenterait fortement les
zones d’interface et les interactions entre lesiqudes et donc a des viscosités plus élevées
(Lopez-Sanchez et al., 2011; Valencia et al., 2002)

De méme, pour ce qui est des propriétés statidbeschez et al., (2002) ont montré
gu’une diminution de la taille des particules ptaiconcentré de tomate peut conduire a des
modules viscoélastiques plus faibles. lls ont gmdi la difficulté d’interpréter les
changements du comportement rhéologique avéilla des particules sans tenir compte de

la concentration totalede solides insolubles.

La quantification de I'effet de la taille des pauies sur les propriétés rhéologiques des
purées végeétales reste délicate. La difficulté al\gse est fortement liée aux conditions de la
mesure du fait de la taille des particulks. taille de I'entrefer utilisé peut perturber les
mesures lorsque la taille des particules deviemp importante. La plupart des auteurs
utilisent des géomeétries différentes avec deetadlentrefer qui varient entre 0,76 et 5 mm et
jusqu'a 17,4 mm dans le cas d’'une géométrie héladej certains auteurs ne la précisent pas
(Tableau 6). Les tailles des particules des pudiegpomme par exemple peuvent aller
jusqu’au millimetre, un entrefer large d’au moinmB serait donc adéquat. Il reste que pour
etudier l'effet de la taille des particules, le pag taille des particules / taille de I'entrefer

varie ce qui peut compliquer la comparaison au ssur le plan quantitatif.
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Tableau 6.Exemples des géomeétries et tailles d’entrefelisési pour caractériser

différentes purées végétales.(-) : Entrefer pasifipe

Produit Géometrie Entrefer (mm) Reference

Pate de tomate Allette 2 Bayod et al (2008)

Purée de brocoli, carotte, tomate  Allette 2 Lopez Sanchez et al (2011)
Purée de tomate Allette - Yoo et Rao (1994)

Purée de chili vert Brookfield - Ahmed et al (2000)
Compote pomme Cylindres coaxiaux - Rao et al (1986)

Compote pomme Cylindres coaxiaux 5 Shijvens et al (1998)
Concentrée de tomate Cylindres coaxiaux - Tanglertpaibul et Rao (1987)
Fruit purées Cylindres coaxiaux 1,45 Alvarez et al (2008)

Pimento purée Cylindres coaxiaux - Cepeda et Gomez (2002)
Purée d'abricot Cylindres coaxiaux - Duran et Costell (1982)
Purée de framboise, fraise, péche, Cylindres coaxiaux 1,45 Maceiras et al (2007)
pruneau

Purée de poire Cylindres coaxiaux 0,76-2,03 Harper et Lebermann (1962)
Purée de tomate Cylindres coaxiaux 5 Den Ouden et al (2000)
Compote pomme Géométrie hélicoidale 17.4 Cantu Lozano et al (2000)
Pomme de terre Plan- Plan 2 Canet et al (2005)

Pulpe Jaboticaba Plan- Plan 2 Sato et al (2009)

La concentration en particules et leur taille oek cffets de premier ordre sur les
propriétés rhéologiques des purées de fruits eintég. Ces effets, en particulier celui de la
taille restent toutefois délicats a interprétetrés variables d’'un végétal a l'autre. Les effets
de la distribution en taille, de la forme, de Igidité des particules restent peu étudiés, tout
comme le role de la phase continue (sérum). L’edton de I'occupation dans I'espace par
les particules (fraction volumique effective) etsdateractions entre particules sont des
parametres clés pour la compréhension des progrié@is ils restent tres difficiles a

guantifier étant donnée la nature méme des pagsaetl leur hétérogénéite.

4.3.Relation entre les propriétés structurales, rhéolqges et sensorielles des purées
La macro et microstructure des tissus veégétauxrdas sont affectées par le traitement
thermo-mécanique, accompagné de modificationsnfjuieincent le comportement mécanique
et la texture percue. Ainsi, leompréhensionet |'établissement d'uneelation entre la
texture sensorielleet les paramétrasstrumentaux requierent également de déterminer les
éléments structurelsessentiels et identifier les parametrbéologiques auxquels ils sont

liés.
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L’obtention d’informations fiables et objectives aquarrélent des propriétéphysiques
avec les propriétésensoriellesdes aliments est un objectif souvent recherché dans
perspective derédire lesattributs de la texture percuedu produit (Bourne, 2002).

Cet objectif est toutefois tres difficile a atteiedpour des produits de structure et de
propriétés complexes et pour des perceptions sellesrqui mettent en jeu des parametres
physiques difficiles a identifier et a mesurer ddes conditions pertinentes par rapport aux
conditions de perception.

Dans ce contexte, certains attributs de texturetautefois fait I'objet d’'une attention
particuliere. C’est le cas souvent cité de la «s@iance » ou « |'épaisseur » (thickness,
anglais) percue pour des produits alimentairesdeés les boissons, soupes, sauces, purées
entre autres.

La principale difficulté dans l&orrélation de latexture percue avec uneiscosité
objective mesurée instrumentalemeest que la plupart des produits alimentaires sest d
fluides rhéofluidifiants (c’est a dire leur viscosité apparente diminuecdiaigmentation de
la vitesse de cisaillement). La question des d¢andi de cisaillement a considérer pour
mesurer la viscosité apparente se posegdrame de vitesse de cisaillemeproposée par
différents auteurs a partir de comparaisons effestugntre comportement rhéologique et
perception sensorielle de produits newtoniens @bfthidifiants se trouve entr0 et 100 &
(Cutler, 1983; Shama & Sherman, 1973; Wood, 1968)mesure de viscosité a une vitesse
de cisaillement de I'ordre de 50 gst aujourd’hui admise comme permettant d’obtani
bonne corrélation avec « I'épaisseur » percue &uiiere ou en bouche. De nombreux
travaux ont porté sur les corrélations sensorgliimental, ils sont souvent trés liés a une
espace produit donné et il n'apparait pas utilkeeseeprendre ici.

Deux études approfondies déja citées, Loescher J200Barea (2005) ont porté sur les
purées de fruits (pommes et poires). L'étudgdeies de fruitsdu commerce réalisée par
Tarea (2005) a permis d’établir des relations elesemesures instrumentales, des paramétres
de structure et la perception sensorielle des purées principales conclusions mettent en
avant le role de la concentration en pulpe et daile des particules sur les propriétés. Pour
ce qui est des relations rhéologie / structureseldl (en sortie de domaine linéaire)@&t ont
été fortement corrélées et influencés principalenpart lateneur en pulpe Le rapport
G”/G’(tan @) et I'indice (n) sont deux parametres fortement influencés pdet'efuadratique
de laviscosité du sérum La viscosité apparente(a 64 &) est principalement influencée par

la teneur en pulpe mais aussi par laiscosité du sérum Pour ce qui est des propriétés
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sensorielles, la granulosité» serait principalement influencée par paoportion de
particules de grande taille/particules de petite tdlie et elle augmenterait lorsque la
viscosité du sérumest faible, tandis que lacensistance», bien corrélée a la viscosité
apparente & 647's serait influencée principalement parJscosité du sérumet par la

proportion en pulpe.

5. Conclusion

Cette synthese bibliographique, réalisée autoupdeses végétalegt en particulier de
la purée de pomme (définie comme une dispersionerdrée de particules molles) a permis
de détailler les principaux facteurs influencantréepropriétés rhéologiques, structurales et
sensorielles.

Les propriétésrhéologiques et sensoriellesdes purées sont déterminées par leur
structure. Les parameétres influant sont la taille, la fordaerigidité et la concentration des
particules ainsi que la viscosité de la phase oaoatic'est-a-dire le sérum.

Ces propriétés, dépendent de plusidacseurs internes : variété et état de maturité du
fruit ou externes: notamment ldraitement thermique et mécaniqueappliqués lors de la
transformation en purée.

La paroi cellulaire est le composant structural majeur des particdesuspensions
végetales. Par son état au sein des fragments wmcpgme, celle-ci a deux réles
importants : elle détermine les propriétés rhéajogs et ldexture du produit et elle joue un
réble au plan physiologique en tant qfibre alimentaire, d’'ou l'importance de bien
comprendrelimpact du procédé de fabrication sur les propriétés structurales des
dispersions veégeétales. Lgzectines sont les éléments de la paroi cellulaire les plus
susceptibles a modification. Sous l'effet du tnaigmt thermique, elles vont étre en partie
solubilisées et ainsi lmmelle moyennequi connecte les parois cellulaires va étre dégrad
Cela va ramollir les tissus, en méme temps queskeosité du sérum va se trouver modifiée.
Différents auteurs ont étudié I'impact de la transfation sur les propriétés structurales des
dispersions végétales et leurs propriétés. Lesradtdenssont différentes selorle fruit ou
légume.Avec leraffinage par exemple, la viscosité apparente va diminuer fgopurée de
pomme suite a une séparation des amas celluldesdjspersions restant ainsi relativement
grossieres, alors gu’elle va augmenter pour lagdeéfraise ou le concentré de tomate, avec
une morphologie différente et des tailles de pale plus petites offrant des surfaces de

contacts plus importantes selon les hypothesescagan De méme, pour ce qui concerne
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l'effet du traitement thermique et la solubilisation des pectines, dans certaias la
viscosité du sérumaugmente tandis que dans d'autres elle diminues d& cas, les
conditions de temps/ température auraient une infeiesur I'activité enzymatique . Ainsi le
procédé Hot Break inactive les pectine methyl eses ce qui se traduit par des viscosités
plus élevées, et au contraire le procédé Cold Bneakmet des conditions plus favorables a
'action des enzymes, avec pour conséquence aessiiés plus faibles du produit final.
Dans le cas de la fabrication de la purée de ponmeng@lus souvent les enzymes sont
inactivées et 'augmentation de la viscosité dwiseest plutdét due a la solubilisation des
pectines par hydrolyse acide.

Méme s'il s’agit toujours de suspensions de paggwégétales dans un sérum plus ou
moins épaissi, les résultats sdifficiles a comparer d'une espéce de fruits ou légumes a
'autre. Méme pour des purées de végétaux de mamueen la comparaison quantitative des
propriétés reste délicate dans la mesure ou ekidésndifférences,intrinseques wiété, de
maturité et donc de composition, d’organisation et dgidité des tissus, mais aussi du fait
des paramétres geocédéutilisés, souventifférents.

La pomme est un fruitriche en fibres (pres de3g/100g et la transformation en purée
modifie peu sa composition. Le ratio fibres solshilesolubles peut évoluer, mais des travaux
ont montré que la diminution en fibres totaleseadsible, selon la variété de la pomies
puréesvont avoir une teneur en fibres entr@ et 2,5 g/100gLa perte plus importante se
produit lors du raffinage, avec la perte d’'une ipade la peau et des carpelles. Avec le
traitementthermo-mécanique les changements structuraux dans les paroisogottibuer a
une meilleure capacité d’absorption d’eau. Les purées de fruits restent des produits
intéressants au plan nutritionnel, ils constituerd facon pratique de consommer des fruits.

La texture est un déterminant majeur de la qualité senserddks purées de fruits, elle
peut étre évaluée en bouche, mais aussi a la reuila par I'aspect visuel. Parmi les
principaux descripteurs utilisés pour évaluer iue des purées, ressortent le « granuleux »
et la « fermeté » ou la « consistance ». Ces atfriapparaissent en lien avec la structure du
produit, la granulométrie et la teneur en pulEpeetivement qui, avec la viscosité du sérum
vont également influer sur lepropriétés rhéologiques Ces dernieres peuvent étre
caractérisées aux grandes déformations (proprigéésulement) ou aux petites déformations
(propriétés viscoélastiques) qui refletent I'étatafructure « au repos ». Les purées des fruits
sont des fluides a seuil mais sont peu thixotropesdela du seuil, elles présentent un
caractére rhéofluidifiant. La caractérisation rlogidue présente une difficulté liée a la taille

des particules qui peut étre millimétrique, ce geicessite l'utilisation d’'un entrefer du
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systeme de mesure suffisamment large. La compards® résultats d’'une étude a l'autre est
parfois difficile de ce fait. Lastructure des purées joue un rbéle déterminant sur leurs
propriétés rhéologiques La viscosité de lgphase continuea une contribution sur la
viscosité apparente globale mais son effet estitdéomme mineur par rapport a la
concentration en particules. ltaneur en particulesa un effet de premier ordre sur les
propriétés rhéologiques. La viscosité apparente,sdeil d’écoulement, les propriétés
viscoélastiques et le caractére rhéofluidifiant raegtent avec elle. Toutefois la
guantification de la teneur en particules n’est pas simple. Elle peut étre évaluée de
différentes manieres selon les auteurs. Généraleatlenest calculée comme faneur en
pulpe déterminée parentrifugation l'inconvénient est qu’il s’agit d’'une méthoéenpirique

gui va dépendre des conditions de la centrifugagiode la déformabilité des particules qui
peuvent se tasser de différentes manieres. Une deéfiios objective et précise est celle de la
guantification du «natériel insoluble a 'alcool» qui permet de calculer la quantité de paroi
cellulaire de I'échantillon. Une approche pertierdonsisterait a essayer d’estimer la
fraction volumique c'est-a-dire le volume occupé par les particuRsur les purées de
pomme nous n‘avons trouvé aucune estimation de getindeur dans la littérature. Elle est
difficile a déterminer du fait de la nature desmééits disperseés : cellules ou amas de cellules,
fragments cellulaires remplis de sérum, de tdilene et de déformabilité variable. Quelques
auteurs commencent a l'estimer dans des travaugnt®cDay et al., 2010) pour des

dispersions de carotte et brocoli, indirectemegpdirdir de mesures rhéologiques.

De nombreuses questions restent ouvertes cont¢danamucture et les propriétés des

purées de fruits, parmi celles-ci :

 Commentcaractériser au mieux la dispersiondans ces différentes composantes :
parois cellulaires, amas, particules, état d’orggtion ? sérum ? Peut-on disposer de

parameétres morphologiques caractérisant les phasicu

« Comment accéder a faaction volumique des purées : Peut-on estimer le volume
effectivementoccupé par les particulesde pulpe dans une purée de fruit ? Peut-on
estimer une voluminosité apparente des paroislags dans le sérum ? Comment
ces grandeurs, varient-elles en fonction de I'éeg parois ? de la taille des amas

cellulaires ? Peut-on en estimer la rigidité ?
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Comment varient legropriétés rhéologiques de la dispersioren fonction de la

concentration en particules? Peut-on identifier différents régimes de coneiun ?

Quel est le role de haiscosité du sérumet son interaction avec les particules ? Quel
est son impact sur les propriétés de la purée ?

Quel est limpact des différents parameétres dsructure sur les propriétés

rhéologiques et sensorielles des purées ?

Quels sont les meilleuradicateurs pour bien caractériser une purée en relation avec
ses propriétés de texture. : rhéologiques (prasiétécoulement et viscoélastiques),
structuraux (taille et concentration de particul@scosité du sérum...) et sensorielles
(carte sensorielle) ? Peut-on construire aeglélesqui mettent en relation ses trois
caractéristiques tels que :

Paramétre rhéologique = f (parametres structuraux)

Paramétre sensorielle = f (paramétres structuraux)
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Il. OBJECTIFS ET STRATEGIE

1. OBJECTIFS

Le but général de ce travail a été de mieux congpecies relations qui existent entre les
propriétés rhéologiques, structurales et sensesieles purées de pomme dans la perspective
d’identifier des leviers d’action pour le pilotaged facon » de la texture des produits. Nous

avions ainsi comme objectifs :

D’identifier les principaux parametres de structurdluant sur la perception

sensoriellede la texture des purées.

» Dr’avoir une meilleurecompréhensionet une modélisation de la relation entre ces
parameétres de structure et la texture rhéologique et sensorielle des purées de
pomme, suivant une approche qui pourra étre gésaioéd a d’autres produits

transformeés de type purées de fruits.

» D’apporter en particulier des éléments de compréberet de quantification du role

des particules de pulpe sur la structuration diemil

e D’étudier lincidence destraitements mécaniques sur les différents éléments
structuraux au niveau macro et microscopique etedlifier des étapes de

transformation permettant d’adapter le schéma dodue de transformation.

» Dedévelopperdestextures originalesde purées de pomme en proposastratégie
qui permet de ledabriquer a facon. L’appliquer a la fabrication de produits
innovants de type dessert fruitier, incluant ladeude pomme comme phase porteuse
de morceaux de fruits, jouant sur des contrastéisgs de texturgApplication du

travail dans le cadre du programme ANR Tempantiox)
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2. STRATEGIE DE LA THESE

Pour atteindre les objectifs du travail, la straétpe recherche a consisté a réaliser tout
le projet avec lanéme Id d’'une purée de pomme réalisée par le partenadhestriel, cette
purée est issud’'une seule variété depomme :Golden Delicious Ceci a été choisi pour
eviter des biais possibles dans les résultatali&facteurs internes tels que I'état de maturité
et la variété du fruit ou a des facteurs exterreds tjue des différences du procédé de
fabrication.

La premiere partie du travail a consistééderminer les leviers majeurspermettant de
créer des textures variées et innovantes de pdeepsmmes. Une technique sieparation -
reconstitution couplée a un traitement theoyage a permis d’obteniune large gammede
textures et de structures (distribution en taitipreportion des particules). Powalider cette
stratégie, quelques produits ont été fabriquéshaliéclaboratoire et comparés a des purées
d’origine commerciale. Une caractérisation instrotale et sensorielle (tri libre) a été
réalisée pour vérifier I'étendue possible des viama de texture et identifier le
positionnement des produits les uns par rapportaatires. Cette étape préliminaire a permis
de valider la stratégie d’obtention des produits et de dampléter avec un autre parametre
concernant la variation de la viscosité de la pltas¢inue.

Ainsi, deux plans expérimentauxont été construits pour préparer des purées dengom
permettant d’étudier les relations entre la stng;tla rhéologie et la texture :

Un premier plan a deux facteurs a été tout d’abord été caibgtour étudier I'effet de
la taille des particuleset de lateneur en particules Un total de onze produits est issu de ce
plan expérimental.

Un deuxiemeplan, plus exploratoire, basé sur le plan précedemté construit pour
étudier I'effet de laviscosité du sérumet I'incidence degarticules de petites et grandes
tailles notamment sur l@erception du granuleux.Quatre produits du premier plan ont été
repris et ils ont été préparés avec et sans ajoytegéne (destinée a épaissir la phase
continue) ; trois autres produits ont été prépamesnélangeant deux purées de niveaux de
broyage différents en différentes proportions. Wialt de onze produits est issu de ce
deuxiéme plan expérimental.

Les propriétés rhéologiques et structurales deslusis de ces deux plans ont été
caractérisées a l'aide de méthodes adaptées. laiptes de la texture sensorielle a été

réalisée par une méthode sensorielle descriptassitjue, la méthode QDA.
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Une analyse des relations entre parametres ddw&ugt propriétés sensorielles d’'une
part et avec les propriétés rhéologiques d’autré pa#té conduite a partir des produits des
deux plans. Elle a permis de valider et quantifedfet des principaux paramétres de structure
sur les propriétés des pureées.

Parallelement une étude visant a approfondir lapcéhension du réle des particules de
pulpe sur la structuration du milieu et en parteub quantifier la capacité d’occupation de
I'espace par les parois cellulaires a été menékesynurées broyées.

Une application du travail, menée dans une autre partie du propeNR a consisté
a proposer le choix de textures des purées destméervir de base au développement d’'un
dessert fruitier incluant des morceaux de fruitsurHabriquer les produits, il a été nécessaire
de mettre au point un passage de I'échalmratoire a échelle pilote Ce travail n'est pas

présente ici.

Le chapitre 8lll présente lesnatériels et méthodesutilisés pour caractériser les
purées de pommesi) propriétés physicochimiqueset caractéristiquestructurales : °Brix,
pH, acidité et matiere seche, tailles et morphelodes particules (granulométrie et
microscopie), quantification de la concentration pamticules par différentes méthodes et
viscosité du sérumii) caractérisation rhéologique : choix de la géoraétti mise en place
des protocoles pour mesurer les proprietes déomeié et viscoélastiques jii)
caractérisation sensorielletri libre pour I'étude préliminaire gtrofil conventionnel pour
la caractérisation finale des produits. Enfin unévbr présentation est faite desitils
statistiquesutilisés pour analyser les résultats.

Le chapitre 8IV est consacré aux résultats et a la discussionéfiepte d’abord les
caractéristiquephysico-chimiquesen lien avec lsstructure de lapurée native puis les
résultats dé’incidence du traitement mécaniquesur les propriétés structurales. Ensuite est
présentée lastratégie de création d’'un espace produit deextures et structures variées
géneérée par une étape de séparation - reconstitthigplée a un traitement de broyage et
complétée par la variation de la viscosité de lasphcontinue. Cette étape a permis de
construire les plans expérimentawnécessaire a I'étude de I'effet des propriétéssirales
sur les propriétés rhéologiques et sensoriellesqli@rieme partie de cechapitre §IV
présente I'étude de la relation enprepriétés rhéologiquesetstructurales des puréest sa

modélisation La cinquiéme partie montre lI'impact de lastructure sur la perception

71



Il. OBJECTIFSET STRATEGIE

sensorielledes purées : le réle de la taille et la quantég particules ainsi que de la phase
continue. Enfin, une derniére partie est dédiéeralations sensorielles - instrumentales
Le chapitre 8V présente uneconclusion généraledu travail et en dégage des

perspectives.
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I1l. MATERIELS ET METHODES

1. Procédé de fabrication de la purée

La purée utilisée dans cette étude a été fournieymaindustriel. Elle a été fabriquée a
partir d’'unméme lotde pomme d’une seul@riété : Golden Delicious

Le procédé de fabrication se rapproche de la méthdtbt Break » (Figure 28). Les
pommes ont été sélectionnées, lavées et pré bray@éesun broyeur a marteaux. Au méme
temps de l'acide ascorbique (500 ppm) et de la urapat été ajoutées pour limiter
I'oxydation. Puis les morceaux de pomme ontrafénés avec une grille d’ouverture de2
mm. Ensuite le dreak » a été fait dans un échangeur tubulaire a unpémature d®8 °C
pendant4 min. La purée a été ensuite refroidie jusqu’a 60°Cogiservée dans un réservoir
avant d'étre stérilisée. Lstérilisation (115°C, 36 secondé¢s été faite dans un échangeur a
plaques aseptique, pour étre refroidi jusqu'a 30Fmhalement les purées ont été
conditionnées dans des boites de conserve (1/22%leq). Cet échantillon sera appelérée
native (N). Avant manipulation, les produits ont été consei¥éne température de 4°C.

PN 35,5 sec

Echangeur
tubulaire

Echangeur
= plaque

aseptigue
multieffets

60

Echangeur a
plaques
aseptique
multieffets

30 30-35

15 |
Prebroyage
Raffinage

| Refroichissemen |
Chambrage Mise enT

Chauffage Désaération Stérilisation  Conditionnement
Dégazage

Refroidissemen‘

Figure 28. Histoire thermique de la fabrication de la puréepsmme.
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2. Préparation des produits

2.1.Produits a structure et texture variée
Les 3 parametres structuraux qui ont été modiftes pbtenir textures différentes sont :
la taille de particule, la teneur en particulesrdpaellulaire) et la viscosité de la phase

continue.

Broyage : Afin d’obtenir des purées avec des distributiontahe différentes, la purée
native (N) a été broyée par batch de 400 g a I'aide d’'undupy couteaux Grindomix GM
200 (Retsch GmbH, Germany) a 5000 tpm pendant déngles, cet échantillon est nommé
MB (moyennement broyé), et & 10 000 tpm pendant 3tesnéchantillon nommeB (tres
broyé).

Des meélanges des puréesN et TB ont été faites également en différents
ratios (poids/poids) : 90 N/ 10 TB ; 50 N/ 50 TB3@ N/ 70 TB.

Séparation - Reconstitution : La pulpe et le sérum ont été séparées pour les 3
échantillons (N, MB et TB) par centrifugation: ®0Q@ pendant 2 heures a 20 °C
(Centrifugeuse 3.18 K, Sigma GmbH, Germany). Défés échantillons ont ensuite été
préparés par ajout de pulpe ou de sérum en ditEseproportions pour chaque type de
granulométrie selon un plan d’expériences destipééparer une large gamme de textures
différentes (cf résultats § IV 3.5).

Augmentation de la viscosité du sérum La viscosité de la phase continue a été
modifiée avec I'ajout d’1% de pectine amidée (Hedth & Fox KG). La pectine a été
dispersée directement dans les purées concermeeagiiation a été maintenue a température
ambiante avec un agitateur a pales (Bioblock, $ii®npendant 15 minutes a 200 tpm. Il a
été vérifié que ces conditions permettaient uneersis solution correcte et répétable de la
pectine. Il a été vérifie également que la viséodil produit une fois préparé n’évoluait pas

au cours du temps.

Une fois les produits préparés, ils ont été coodités par 500g et congelés a - 18°C,

pour assurer leur conservation en vue de I'étudsselle et instrumentale.
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Un contrdle de la viscosité apparente (& 4Bet une épreuve sensorielle discriminative
de type 2 sur 5 ont été réalisés pour détecterddfsences rhéologiques ou sensorielles
éventuelles entre :

- la purée Native

- la purée séparée par centrifugation puis redoiégti(pulpe et sérum remelangés)

- la purée reconstituée « Congelée - Décongelée »

Les résultats des 3 mesures de la viscosité agpapen été traités par Analyse de la
Variance au seuil de 5% et par le test de Fish8D]L Les résultats montrent qu’il n’y a pas
des différences significatives (p > 0,896) entrevikcosité apparente de la purée Native,

congelé et reconstitué (Tableau 7)

Tableau 7.Résultats de I'analyse des difféerences (Fisher LSie les différentes modalités

avec un intervalle de confiance & 95% pour la \$igoapp 433

Purée N app (43s) Contraste Pr > Diff  Significatif
mPa-s
Native 1110+ 35  Native vs Congelée 0,665 Non
Reconstituée 1107 £ 51 Native vs Reconstituée 0,913 Non
Congelée 1097 £ 6 Reconstitué vs Congelée 0,745 Non

Au niveau sensoriel, les résultats du test 2 p&roimt montré qu’il n’y a pas non plus
une différence perceptible entre la purée Nativ€@tgelée (p > 0,717) et entre la purée

Native et Reconstituée (p > 0,999).

2.2.Dilutions de purée TB pour déterminer la fractiorolumique

Des dilutions de purée trés broyée (TB), de distidimugranulométrique monomodale,
ont été réalisées de facon a étudier I'effet dedacentration en pulpe et poestimer la
fraction volumique occupée par les particules de pulpe par mesuregsisétriques.

Vingt dilutions (30 g de chacune) ont été realisées en poids/ostir de lgpurée
(TB) et de sorsérum (Tableau 8). La teneur en pulpe rapportée a lautepeur la purée
native (27%) varie de 2,3 % jusqu'a 23%. La conegitn en paroi cellulaire a pu étre
calculée a partir de la teneur en paroi de la poadwe. Elle est exprimée en poids/poids ou
en g de parois / 100 mL de suspension en considiranasse volumique de la pulpe peu
différente de celle du sérum et égale a 1051 Rgvaleur déterminée au pycnomeétre sur le

sérum a 20°C, cette valeur correspond a une soldBssaccharose de degré brix 13).
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Les suspensions diluées ont été caracteriséegla ta la géométrie a double entrefer (C.f §
Il 3.2.5). Il a été vérifié que des résultats comapées étaient obtenus avec cette géométrie
(DE) et la géométrie a entrefer large (Couette GOEsgure 29).

1000 5
] A GD 5% Couette
1 ® GD 5% DE
@100 -
O |
o ]
E ]
e ] A
2 ]
o
@2 10 4
> ]
] T L R B | T T T T T

1 10 100 . 1000
Vitesse de cisaillement (s™')

Figure 29.Comparaison des courbes d’écoulement d’'une puré&G% de pulpe, avec les
géomeétries double entrefer (DE) et couette CC1&ié@ie).

Tableau 8.Dilutions reconstituées a partir de la purée (TByle son sérum pour estimer la

fraction volumique

Echantillon |Purée TB (9) | Sérum (g) | % Pulpe | % Paroi cel | g paroi/ 100mL
Sérum 0 30 0 0 0

1 2,6 27,5 2,295 0,09 0,10

2 2,8 27,2 2,5 0,10 0,11

3 3.3 26,7 3 0,12 0,13

4 3.9 26,1 3,5 0,14 0,15

5 4,4 25,6 4 0,16 0,17

6 50 25,0 4,5 0,18 0,19

7 5,6 24,4 5 0,20 0,21

8 59 24,1 53 0,22 0,23
10 6.4 23,6 58 0,24 0,25
11 7.1 22,9 6,4 0,26 0,27
11,1 7.2 22,8 6,5 0,26 0,28
12 7.5 22,5 6,75 0,28 0,29
13 10,5 19,5 9,45 0,39 0,40
13,1 11,7 18,3 10,5 0,43 0,45
14 13,5 16,5 12,15 0,50 0,52
15 15,0 15,0 13,5 0,55 0,58
16 18,0 12,0 16,2 0,66 0,69
17 21,0 9,0 18,9 0,77 0,81
18 25,5 4,5 22,95 0,94 0,98
TB compléte 30 0 27 1,1 1,16
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3. Mise au point de protocoles
Des mesures instrumentales ont été mises en ceonrearactériser la physicochimie,
la structure et la rhéologie des purées de pomittes Eoncernent la purée dans sa globalité

ou bien sont spécifiques de chacune des phasés cstituent : les particules et le sérum.

3.1. Caractérisation physicochimique

3.1.1. Degré brix
Principe : La concentration en composés solubles (sucres, aeides organiques,
pectines solubilisées...) est mesurée par réfract@mmétangle de réfraction de la lumiere est
lié a la concentration en éléments solubles dudegu’elle traverse. L'indice de réfraction
est directement converti en équivalent sacchaross léamilieu. La valeur lue s’exprime en
degré brix (g de saccharose par 100 g de solutiay.sucres étant largement majoritaires
parmi les composés solubles (cf composition dumségu2.3), le degré brix reflete avec un

léger exces la teneur en sucres solubles totaux.

Protocole : Environ 1 g de purée est placé sur la vitre dtaogdmetre puis la lecture

est effectuée a température ambiante. La mesufaitestrois fois.

3.1.2. pH

Protocole : Le pH des purées est mesuré 3 fois a températnipgaate apres dilution
dans de l'eau distillée, sous agitation magnétauer la sonde pH du titrateur automatique
(Metrohm, France SAS)

3.1.3. Acidité
Principe : L’acidité titrable est déterminée en mesurant lantjité d’'ions OH-
nécessaires pour neutraliser I'ensemble des catitargdes organiques présents dans la
solution. Pour les purées de pomme, elle est exderien g d’acide malique pour 100 g de
produit. Elle est calculée en tenant compte de dss@ molaire de I'acide malique (M =
0,067 g/mole) et de la normalité de la solution NaO

_1000xV, xC

ACIdIté (gacidemalique/ L) - XO!O67

0

V1 =mL NaOH C = Concentration solution NaOH
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Vo = grammes d’échantillon
Protocole : 10 g de purée sont diluées avec 10 mL d'eau distilLa titration est
effectuée sous agitation magnétique avec de laesOukN jusqu’a pH 8,1 dans un titrateur

automatique (Metrohm France, SAS).

3.1.4. Matiere séche
Cing grammes de produit ont été déposés dans deeltsien acier inoxydable, puis

les échantillons ont été placés a I'étuve a 1058@&pnt 8 heures (jusqu’a poids constant).

W. ..
% Matiére seche= —2" ¥100

initiale
3.2. Caractérisation structurale

3.2.1. Granulométrie

Les techniques d'analyse granulométrique sont phedti Elles sont basées sur des
principes variés : séparation mécanique ou tamjsagggerie, diffraction ou absorption de
rayonnement.

Les mesures granulométrigues des purées ont dgeesapar diffraction et diffusion de
la lumiere avec un granulométre laser.

Principe : La granulométrie laser est une technique basédasdiffraction de la
lumiere. La distribution granulométrique est déduite detéraction entre un ensemble de
particules et un rayonnement incident. Lorsqu’wonalumineux rencontre une particule, la
lumiere peut étre absorbée, diffusée ou transniiaetechnique de granulométrie laser,
s’appuie principalement sur deux théories thi@orie de Mie, décrivant les phénomeénes de
diffusion et lathéorie de Fraunhofferdans le cas particulier de la diffraction de laikna.

Lorsqu’une particule sphériqgue est éclairée parfaisceau parallele de lumiere
cohérente et monochromatique, la diffraction agpawus forme de franges concentriques
alternativement claires et sombres: selon la teéiFraunhoffer, I'intensité du rayonnement
diffracté, mesurée en un point donné sur un daiectst une fonction du rayon de la
particule. L’angle de diffraction est d’autant plgsand que les particules sont plus petites
(Figure 30).
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Figure 30. Principe de la mesure granulométrique par diffrantde la lumiére laser.

En raison de la forme irréguliere des particulegékultat de la mesure est exprimé par
le diameétre qu’aurait la sphére théorique de ldiqde. Une telle sphére est appesidere
équivalente Les particules ne sont pas analysées individuell# mais dans leur ensemble.
Des algorithmes de traitement d’image convertissémt signal en informations
granulométriques, distribution en taille et nombre volume de particules correspondant a
chaque taille. La grandeur mesurée est un «dianégévalent de diffraction» (Melcion,
2000). La distribution granulométrique peut doniew aux calculs d’un certain nombre de
parametres et valeurs moyennes commdidenetre moyen en surfacegqui représente la

moyenne des diamétres (D) pondérée au numérataurddnominateur par frface totale

. >D.°n, N
de particules contenue dans chaque classe df)B,Z] :# ; le diamétre moyen en
i N,

volume qui représente la moyenne des diamétres pondénéenaérateur et au dénominateur

. . 1_3D"n
par levolume total de particules contenue dans chaque classia[4,3] :# ; le d(0,5)
i ni

qui représente laaleur médiane(en volumeé, le d(0,9) qui représente le diametre au-dessus

duquel il y a seulement 10% (en volume) des padgplus grosses.

Protocole : Les mesures ont été réalisées au granulometre (ldsesterSizer Malvern
Instruments, Ltd, UK) dans de l'eau distillée comuispersant (indice de réfraction : 1,33).
La sensibilité de I'appareil permet de mesurerpgieticules de diametre compris entre 0,01 et
2000 pm.

Un gramme de purée (indice de réfraction estimé&péaut a 1,52) a été préalablement
dilué dans 15 mL d’eau distillée. La vitesse d@dmpe d’agitation était paramétré a 1750

tpm. Il a été vérifié que le signal n’évoluait pms cours du temps de circulation dans le
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granulomeétre. Le modele de calcul du résultatsdtila été I'analyse multimodale. Chaque
échantillon a été caractérisé 3 fois. Le résulsatesxprimé sous la forme de la distribution
granulométrique moyenne en volume. La valeur deQ)Yi@,été utilisée pour caractériser les

différents niveaux de broyage étudiés.

3.2.2. Microscopie confocale et microscopie optique

La microscopie confocale est une technique qui ianeéla résolution de la microscopie
optique et permet également d’acquérir une visai@is tridimensionnelle des échantillons.

Principe : La microscopie confocale a balayage laser est edenique basée sur le
principe de la microscopie optique classique. Dagite derniere, la source lumineuse éclaire
'ensemble du champ microscopique, tandis que @ancopie confocale permet grace a un
diaphragme de concentrerllaniére en un point précisdans un plan focal(Brooker, 1991,
Heertje et al.,, 1987). Ceci a pour avantage d'arlila résolution de I'observation
(Brooker, 1995). Ldaser, source de lumiere du microscope confocal, esicEéhné en
fonction des longueurs d’ondes d’excitationfillorochrome utilisé (substance chimique de
marquage capable d’émettre de la lumiere de floerese apres excitation). La lumiere émise
par les fluorochromes excités est ensuite retrageswia un objectif, en passant par un filtre
d’émission vers un capteur (photomultiplicateur) giansforme le signal lumineux en signal
électrique. L'image est ainsi construite point paint parbalayage(X,Y) du champ analysé
a l'aide des miroirs de déflection de la sourceiheguse. Une platine motorisée déplace la
préparation suivant I'axe Z permettant la saisiditférents plans optiques dans I'épaisseur de
l'objet et peut permettre de renseigner sur la streadridimensionnelle de I'échantillon en
superposant les images obtenues.

Protocole : La microscopie confocale a été realisée avec upalL@&CS SP2 AOBS
(Leica Lasertechnik GmbH, Heidelberg, Germany) aweobjectif x10.
Préparation des échantillons Les échantillons ont été colorés anuge congo (1%),
colorant organique hydrosoluble (Figure 31 a) quine affinité forte pour les glucanes, |l
colore donc en patrticulier les fibres de cellulates parois cellulaires qu’il permet de
visualiser.
La purée a été diluée avec du sérum (15%) pourr awzé meilleure visualisation des
particules au microscope et 7 gouttes de rougeacong été ajoutées a 15 mL déposés dans

un flacon en verre. Ensuite I'échantillon a été dépentre lame et lamelle, avec 2 ou 3
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ecarteurs (selon [l'échantillon) de 250 um dépaissour éviter I'écrasement de
I'échantillon.
Observation au microscope ke rouge Congo a été excité avec laser Argon a une

longueur d’'onde d488 nmet la fluorescence étaietectéeen un rang compris entiel4 et

663 nm(Figure 31 b).
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Figure 31.(a) Structure chimique du rouge congo ; (b) Spedtémission de longueur

d’onde du rouge congo dans la purée de pomme.

Les échantillons colorés ont été également observésicroscopie optiquele colorant
rouge congo permet de bien visualiser les partcele accentuant le contraste particules /
sérum. L’appareil utilisé est un microscope Olym@i51 en mode fond clair lumiere
transmise.

Le matériel insoluble ou paroi cellulaire obtenpaatir de la méthode décrite ci-apres
(c.f 8 1ll.3.2.4) a été observé par microscopiecimique environnementale a balayage
(ESEM). Les images ont été réalisées a l'aide diicroscope Quanta 200 de la société FEI.
L'utilisation d’'un tel appareil permet I'observatiades échantillons sans aucun traitement
préalable et évite ainsi tout artefact. Un capterid (détecteur & champ large) a été utilisé.
Ce capteur permet d’avoir un champ d’explorationspimportant (25x) ainsi que de se
concentrer avec précision sur des points particulig50x). Pour I'obtention des images, la
chambre a été mise sous une pression de 1 Torrvdowum), pression maximale utilisable

avec ce type de capteur, et avec une tension taujaiérieure a 10 kV.
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3.2.3. Teneur en pulpe

Protocole : Le pourcentage en pulpe a été déterminé par séparegntrifuge des
purées pendant 2h, 5000g a 20°C, avec la centtifiggSigma 3K 12 (Bioblock Scientific).
Une cinétiqgue de séparation réalisée pour troieguide différentes tailles de particules :
d(0.9) : 1000, 500 et 200, nommeées N, MB et TBeepement est présentée Figure 32. Les
cinétiques ont des allures comparables au débia dentrifugation. Le tassement limite est
atteint pour la purée native N a partir de 90 mircdetrifugation. Il ne I'est pas tout a fait
pour les purées MB et TB, cette valeur commune ldal@ centrifugation pour toutes les
purées permettra de les comparer.

La teneur en pulpe et la teneur en sérum sontreges a partir du rapport masse du
culot ou masse de surnageant / masse totale de pusé en oeuvre.

Les mémes conditions de centrifugation ont étésagk pour séparer pulpe et sérum
utilisés pour la préparation des purées aux diftSraiveaux de concentration ainsi que pour

les différentes caractérisations ultérieures.
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Figure 32.Cinétique de séparation de 3 purées de pomme av&gilks de particule

différentes, pour une centrifugation a 5000g.

3.2.4. Teneur en insolubles (paroi cellulaire)

Principe : La méthode de préparation est basée sosdlubilité des constituants
polysaccharidiques pariétaaans I'éthanol. Celui-ci permet @liminer les constituants de
faibles masses moléculaires (sucres, aminoacideksaorganiques et sels), etptécipiter
les polysaccharides pariétaux. Le matériel inselubst finalemenidéshydraté par un

solvant de volatilité élevée (acétone), et séché a I'étuve
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Protocole : Les purées sont d’abord séparées par centrifugédi@®0g, 2h, 20°C). La
pulpe est alors préparée en suivant la méthode ldepkbposé par Renard (2005) avec une
étape supplémentaire : un lavage de la pulpe avesointion tampon d’acétate de sodium
(50 mM, ajusté au pH 3,5 avec de l'acide acétiqam)r éliminer le sérum restant dans la
pulpe. Ainsi, environ 5 grammes de pulpe sont ngdaravec le tampon d’'acétate de sodium
(15mL) et passées a la centrifugeuse (13200g,10 TiiC). Cette étape est répétée une fois
sur le culot récupéré. Le culot lavé est ensuiteang® avec de I'éthanol 96% (1:3) et agité
pendant 12h a 4°C. La suspension est filtrée dd’a’'une colonne préparative Sep-pack de
75 mL équipée d'un fritté de 20um. Des lavages esgits a I'éthanol 70% sont réalisés
jusqu'a ce que le filtrat ne contienne plus de igles : absence de coloration visible par
'essai au phénol sulfuriqgue (Dubois et al., 193&).résidu est alors séché par échange de
solvant : 3 fois acétone/eau (60/40 v/v), 1 foiétane/eau (80/20 v/v), 2 fois acétone pure,

puis 48 heures a 40°C a I'étuve (Figure 33).

matériel insoluble sec

% Paroi celullaire =

puréeinitial
Pour déterminer les pectines solubles présentes ldasérum, le méme protocole est
réalisé directement sur celui-ci récupéré aprésribggation, en enlevant la premiére étape

(lavage dans une solution tampon) (Figure 33).

Wmatériel soluble sec

% Solidessolubles=

puréeinitial
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Séparation
centrifuge de la purée
(5000g/2h / 20 °C)

(b)
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v v

[ Surnageant ] [ Culot

v

x3 vol/poids
Tampon Acétate Na
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Figure 33.Détermination des (a) Solides insolubles ou parelkiaires et (b) Pectines

solubles dans le sérum.

86



I1l. MATERIELSET METHODES

3.2.5. Viscosité du sérum

Protocole : La viscosité du sérum (préalablement obtenu patrit@gation), est
mesurée a 20°C dans un rhéomeétre MCR-301 (Anton) Raac une géomeétrie double
entrefer (Figure 34a). Cette géométrie a I'avantage d'weresibilité adaptée aux produits de
faible viscosité. La courbe d'écoulement est réalientre 10 et 1000 s(progression
logarithmique en 8 min) (Figure 34b)

Dans la mesure ou aprés centrifugation, un légeibte persiste dans le surnageant des
purées natives (ce phénomeéne n’a pas été observdéepquurées broyées), nous avons opéré
une filtration sur ces purées avec un papier filtkthatman International, No 41) avec des
pores d'ouverture de 25um. Le sérum filtré présamte Iégére diminution de viscosité
(Figure 34b) due a I'élimination de particules odalales de faible taille.

Nous avons choisi de caractériser pour toutesueseg les sérums non filtrés.

Les courbes d’écoulement montrent un caractéredéggnt rhéofuidifiant. La valeur de
la viscositédu sérum retenue a été prise darpdéeau newtoniena 43 & dans le sérumon
filtré (Figure 34b).

(a) (b)

100 T

= Sérum non filtré (N)
0,473 mm o Sérum filtré (N)

Viscosité (mPa-s)
o

1
|
i
|
|
1
1
|
|
|
|
|
1
1
|
|
|
|
X

10 - 160 ' '1'””1'000
Vit isaill t(s
0,422 mm itesse de cisaillement (s')

Figure 34 (a) Géométrie double entrefer; (b) Viscosité dwsegfiltré et non filtré a 43s-1

dans le plateau newtonien
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3.3. Caractérisation rhéologique des purées

3.3.1. Choix de la géométrie
Les mesures rhéologiques des purées ont été gsbdéide d'un rhéomeétre MCR 301
équipé decylindres coaxiaux(ou systemeCouette), le produit étudié est placé entre les deux

cylindres coaxiaux, de rayons & R, et de hauteur h (Figure 35).

Q

Q

Ri = Rayon interne

Re = Rayon externe

— h = Hauteur du cylindre intérieur
Q = Vitesse de rotation

Figure 35.Schéma des cylindres coaxiaux

Les cylindres coaxiaux sont les plus courammenisé@s pour I'étude des purées de
fruits (Harper & Lebermann, 1962; Maceiras et 2007; Nindo et al., 2007; Schijvens et al.,
1998; Tarea, 2005). Pour diminuer le phénoménelidsegnent certains auteurs utilisent des
parois rugueuseqSchijvens et al., 1998).

L’ ailette (ou systéme « vane », géomeétrie a plusieurs galgsre 36) est egalement
utilisée. Elle est appropriée pour mesurer les npetgs rhéologiques de fluides non
Newtoniens notamment pour étudier le seuil d’éanelet (Barnes, 1999; Barnes & Nguyen,
2001). Cette géométrie a I'avantage de diminuemplesnomenes de glissement. Lors de la
mise en place dans un liquide structuré, avec sémsspelle provoque le minimum de
perturbation de I'échantillon. Pour les calculdadeontrainte et de la vitesse de cisaillement,
l'ailette est considérée comme unceuette équivalent» en considérant que le fluide
emprisonné dans les pales forme un cylindre viraodide quand l'ailette est en rotation
(Barnes, 1999).
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j
Figure 36.Géométrie ailette a six pales

3.3.2. Mise en place des protocoles rhéologiques : Chaxaltaille d’entrefer, de
la géométrie
La largeur de I'entrefer est importante a considateregard de la taille des particules
pour des systémes tels que les purées de fruitgs Idwons dans un premier temps testé
plusieurs géométries disponibles d’entrefer vaeigblableau 9) sur les purées natives d’'une
part (Qui comportent des particules allant jusquiam) et les purées broyées (TB dont la

distribution est centrée sur 2f).

Tableau 9.Dimensions des géométries utilisées pour la migadace des protocoles

rhéologiques

Appareil Géométrie Ri (mm) | Re (mm) |Ar(mm)| Ri/Re | L(mm)
MCR-301 | Couette CcC27 13,33 14,46 1,13 0,922 40,02
VT-550 Couetfte | MV Din 19 21 2 0,905 58
MCR-301 Ailette FL100 11 14,46 3.46 0,761 16
MCR-301 | Couette CC18 9.46 14,46 5 0,654 40

Choix de la taille de I'entrefer et géométrie :

La taille de lentrefer (Re-Ri) est un point critique. Généralement, il est cdlgsgue la
taille de I'entrefer soit environ de 5 a 10 foiddiametre de la taille de particule (Tattiyakul et
al., 2009); la taille de l'entrefer peut affectBorganisation des particules lors du
cisaillement : si I'entrefer est trogtroit il risque d’avoir un encombrement et déformation
des particules (Figure 37a), en revanche si I'é&trest troplarge 'encombrement serait
moins important, mais dans ce cas pour un fluideeail tel que la purée de fruit, les

premiéeres couches de purée en contact avec ledoylintérieur sont sirement cisaillées mais
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les plus externes ne le sont pas a basse vitessentrainte de cisaillement (Figure 37b),

donc il faut trouver le bon compromis.

one non
cisaillée

Figure 37.0rganisation des particules lors du cisaillementeatrefers courts et larges

Pour chacune des deux purées, gparbe d’écoulementa été faite avec chaque
géomeétrie (Figure 38). Ceci a permis d’avoir dédsid’entrefer variant entre 1,13 et 5 mm.

En ce qui concerne lpurée broyée I'entrefer est au moins 5 fois supérieur a ldeai
des particules pour les 4 géométries utilisées. damsbes d'écoulement se superposent
(Figure 38b). On peut considérer qu'il 'y a paspdebléme d’encombrement des particules
dans I'entrefer. En revanche, poumplarée native (Figure 38a), toutes les courbes ne sont pas
superposés, sauf celles du CC18 et FL100 qui goreient aux entrefers plus larges (5 mm
et 3,46mm respectivement). Ce qui peut indiqueprabable effet d’encombrement avec les
autres géeométries (CC27 et MV Din), d’entrefersspdtroits (1,13 et 2 mm respectivement)
proches de la taille des particules de I'échantillon

Nous avons choisi de travailler aveentrefer le plus large pour la mesure des
propriétés d’écoulementde I'ensemble des purées (a I'exception des purBediluées) : la
géométrie cylindriqgue CC18\ = 5mm). Pour lepropriétés viscoélastiquesnous avons
retenu lailette FL100 pour moins perturber le produit lors de sasemien place
(Ar = 3,46 mm).

Les surfaces des corps de mesures internes enextsont sablées pour limiter les

phénomenes de glissements.
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(@) (b)
Native- AP Broyee-AP
o CCl8
1000 - 100 5
] o CCl18 ] o cC27
g o cc 5 FL100
2% FL100 ©
.g ] £ 10 © MV Din
£ o MV Din I
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Vitesse de cisaillement (s'1)
Vitesse de cisaillement (s'l)
Figure 38.Courbe d’écoulement avec différentes géométrieatetfers : (a) Purée Native
(~1200um), (b) Purée Broyée (~200um).

3.3.3. Propriétés d’écoulement

Les propriétés d’écoulement ont donc été caraéesisavec le rhéometre MCR-301
(Anton Paar), avec une géomeétrie couette a surtapeeuse (Ri = 9,46 ; Re = 14,46 ; h =40

mm) a une température de 20°C. Toutes les mesuré&téoréalisées trois fois.

3.3.3.1. Viscosité apparente

Pour accéder a la viscosité apparente, une étapesallement a vitesse constante de
43s! a été appliquée pendant une minute, de faconifievéue les propriétés du produit ne
dépendaient pas du temps de cisaillement. Aingisleosité apparente retenue a été prise au
bout de 60 secondes (Figure 39).
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1

200+
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800+
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400+
200+
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435" (mPa-s)

rl apparente

0 10 20 30 40 50 60
temps (sec)

Figure 39. Exemple de représentation de la viscosité apparentfonction de la durée du

cisaillement a 43-$.
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3.3.3.2. Courbe d’écoulement
Une courbe d’écoulement « Aller- Retour » a étdigéa juste aprés le cisaillement a
vitesse constante (48sen 2 fois 5 minutes entre 2,14 et 214 an programmation

logarithmique.

1000 . .
1004 > J
g e
o]
104 E
=  N- Aller
o N-Retour
1 . .
1 10 100 1000

vy

Figure 40.Exemple de courbe d’écoulement « Aller- Retour »

Dans le cas dedilutions faites sur une purée trés broyée (TB) pdéterminer la
fraction volumique (Cf §l11.2.2), unecourbe d’écoulementa été réalisée entre 10 et 1080s
pendant 4 minutes avec la géométrie a double entre& viscosité des suspensions a été

prise dans le plateau newtonien, une moyenne faiééntre 10 et 40°s

Afin de vérifier que les suspensions diluées sédimentent pagle maniere sensible
dans l'entrefer lors de la mesure Vvitesse de sédimentatiores suspensions diluées a été
calculée a partir de mesures réaliséeslTarbiscan. Il permet de suivre I'évolution de la
décantation en observant I'état de la suspensiompaure de rétrodiffusion de la lumiére sur
la hauteur d’'un tube observé au cours du tempsalyae des résultats obtenus montre que
pour une suspension diluéd 5% de pulpe, les particules décantent de 4,7 mm esdih
0,31 mmpendant le temps d’'une mesure de 4 min. Pouruspession &,25% de pulpe, les
particules décantent de 1,1 mm en 1h, &7 mmpour 4 min. La décantation des particules

lors de la mesure est considérée comme négligéabh)&011).

3.3.3.3. Modélisation par Herschel-Bulkley
La courbe d’écoulement « aller » a été modéliséd' gguation d’Herschel-Bulkeyo( =
os + ky" et le seuil découlementay), l'indice de consistance (k) et lindice de

comportement (n) ont été calculés.
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.|O3 T T T T T
10°4 1
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Figure 41.Exemple de modélisation de la purée avec I'equatidterschel-Bulkley
3.3.4. Propriétés viscoélastiques (aux petites déformasion

Les propriétés viscoélastiques permettent de céarset le produit « au repos ». Elles
renseignent sur son niveau de structuration éhtegactions entre ses éléments constitutifs.

Elles sont déterminées par des essais en réginiéaimse, en cisaillement, aux trés
petites déformations, dans le domaine des propriétiéaires » du matériau ou contrainte et
déformation varient de facon proportionnelle. Léod@&ation ¢*) et la contrainte ¢*) sont
deux fonctions sinusoidales du temps, de méme drégpp), mais avec un décalage de
phase §), appeléangle de pertequi est fonction des propriétés du produit :

Y* = Yo . COS (ot)
o* = 6p . COS (ot + )

Elles permettent d'accéder a G’ et G”, composandefie et imaginaire du module complexe
G*:

G*= =G+iG"=,/G'2+G"?
y*

G’ (Pa),module conservatif,parfois appelé moduléastique, prend compte la composante

de la contrainte en phase avec la déformation

G'= (@j CO0SO
Yo

G” (Pa),module dissipatif parfois appelé modulasqueux prend en compte la composante

de la contrainte en décalage de phasg/@avec la déformation :
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G":(ﬁjsiné
Yo

Latangentede I'angle de déphasagaangle de perte tard, traduit la part respective de ces
deux composantes et donc les propriétés plus onsétastiques du matériau :
tan5=g,
G’
La variation de la fréquenae permet d’obtenir despectres en fréquencé&’ et G” (w) qui
permettent de caractériser la structure du praduitdifférentes échelles de temps en fonction

de la durée de vie des interactions entre ses atémenstitutifs.

Les essais ont été réalisés avec le rhéomeétre BOIR(ANnton Paar), équipée de
l'ailette a 6 pales FL100 (Ri= 11; Re = 14,465 A6 mm) a une température de 20°C.

Toutes les mesures ont été réalisées trois fois.

3.3.4.1. Sortie du domaine linéaire (SDL)

Un balayage en déformation de 0,004-195 a la frécpide 10 rad/sec a été réalisé pour
déterminer le domaine de linéarité. De cette erpée le seuil (interprété comme les
premieres ruptures au sein du produit) a pu étterméné lorsque G’sort de la linéarité
(diminution supérieure a 10%), la contrainte egepcomme valeur du seuil & ce niveau. Un
autre critere parfois utilisé a également été reteour approcher le seuil d’écoulement il
s’agit du croissement de G’ et G”, quand le moduggjueux commence a étre plus important

gue le module élastique (point de croisement det&”).

]O T T T T
= G'(N)
o G'(N)
-|O3_ __-I-I-I-lll-.-l-....-.-. _____ i
3
b ]OQ- oooo ]
© B
10'4 . ]
sDL Croissement
-IOO G'etG"

102 10" 100 100 100 10°
Contrainte (Pa)

Figure 42.Exemple du balayage en déformation, obtention dil 8¢a sortie du domaine

linéaire et au croissement de G’ et G".
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3.3.4.2. Spectre
Le spectre a été obtenu au cours d’'un balayagetgndnce, réalisé de 40 a 0,1 rad/s a
une contrainte généralement de 2 Pa (pour restarldalomaine linéaire).

4

]o § T T T T T TrrTTaT
]Os-g s m m = ® == " 3
E o " °
- 2 , o o o o
b ]O _§ g o o 3
o ]
10' 3
3 = G'(N)
o] o G"(N) ]
]o T T T T T TrrTTaT T T
107 10" 10° 10’ 10°

w(rad/sec)

Figure 43.Exemple du spectre en fréquence de 0,1 a 40 rad/sec

3.3.5. Consistomeétre de Bostwick

Le consistométre de Bostwick est classiquemenisétpour évaluer la consistance de
produits tels que purées de fruits, concentrésmate, confitures, etc.

Principe : Il s’agit d'une mesure empirique, le principe catsi & remplir un
compartiment de stockage jusqu’au ras, puis adibkr produit en actionnant la gachette
d’ouverture d'une guillotine (Figure 44). La mesutensiste a déterminer la distance
parcourue en un temps donne.

Figure 44.Fonctionnement du consistométre de Bostwick

Protocole : Environ 100 g de purée sont introduits dans ledsaéserve, puis la porte a
guillotine est ouverte. La distance parcourue gapfoduit est mesurée sur une réglette
graduée apres 30 secondes d’écoulement a une ttomgéde 20°C. Les mesures se font en
triplicat.
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4. Caractérisation sensorielle

L'objectif de ce travail était d’avoir unearactérisation descriptive des purées la
meéthode utilisée a été fpeofil descriptif conventionnel.

Une étude préliminaire a été réalisépour définir et valider latratégie de création
des puréesde texture et structure variées (c.f 8IV.3), poefa un test de &i libre »
permettant de situer rapidement un certain noméngrdduits les uns par rapports aux autres

a ete effectué. Ce test est décrit d’abord pumsdél descriptif conventionnel.

4.1.Tri libre

Principe : Le tri libre est une méthode qui ne requiert pasiecription des produits,
ainsi elle est simple, rapide et facilement appliea des sujets novices (Tang & Heymann,
2002). Cette méthode permet d’accéder rapideménta@nnaissance des similaritést des
différences existant entre les produits (Schiffman et al., )9&lle consiste a présenter
'ensemble des produits simultanément aux sujitgr@vaillent de maniere indépendante) et
leur demander de leger en groupesselon leussimilitude (Faye et al., 2004).

Ensuite, a travers la technique de Kruskal's NotrimeMultidimensional Scaling
(MDS) l'objectif est de reconstituer une carte des pitsda partir d’'une matrice de
proximités (similarités ou dissimilarités) entres léchantillons et obtenir une représentation
spatiale des éléments avec une mesure de disaoeildu de la similitude entre eux (Faye et
al., 2004).

Produits : Huit produits, issu de pommes Golden Delicious, ont, été préparé
I'échellelaboratoire a partir d'une purée industrielle (CF) et d’'unegmfabriquée a échelle
pilote (CTCPA), les purées ont été plus ou moirsy®es et plus ou moins concentrées en

pulpe, ces produits ont été comparé8sparéesde pommesommerciales(Tableau 10).
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Tableau 10Détails des 16 purées de pomme utilisées lorsatiede préliminaire.

Description / Marque Type de purée Code
Saint Mamet Purée commerciale STMAM
Casino Ondilege Purée commerciale CAS
Materne Purée commerciale MAT

Le Cabanon Purée commerciale CAB
Bledina Purée commerciale BLE
Monoprix Purée commerciale MPIX
Andros Purée commerciale AND
Monoprix Dessert Purée commerciale MON
Purée Native CF CF - Native CF-N
Purée laboratoire CF CF - diluée CF - N25
Purée laboratoire CF CF - Trés broyée CF-TB
Purée laboratoire CF CF - Trés broyée et concentrée CF-TB65
Purée Native CTCPA CTCPA - Native CT-N
Purée laboratoire CTCPA CTCPA - Concentrée CT-Né5
Purée laboratoire CTCPA CTCPA - Broyée CT-TB
Purée laboratoire CTCPA CTCPA- Broyée et diluée CT-1B25

Protocole : Le panel était constitué de 14 sujets (10 femmes et 4 hanagees entre
25 et 55 ans) recrutés au sein de I'Ecole Supéridikngers. Les sujets ont évalué les
produits (C.f 81V.3.3) dans des cabines standagdisévec une lumiére rouge pour éviter les
différences de couleur entre les échantillons,quéd’évaluation était restreinte a la texture
percue en bouche. Tous les produits ont été s&is°C et la température de la salle était de
21°C + 1.

Dans un premier temps, il a été demandé aux sdgtolter les produits et de les
classerdans des groupes de produits selon leurs resseceBldexturales. Les sujets étaient
libres de faire autant de groupes qu’ils le sowalneit.

Dans un second temps, seulement lorsque les sujesccompli la premiere tache, il
leur a été demandé a chacun dkerire les groupes en utilisant un ou plusieurs termes

descriptifs. Le test a été réalisé en une séahomeerépétition a été faite une semaine apres.

4.2. Profil conventionnel

L’étude descriptive repose sur des méthodologies basées sur la rbheharfc la
guantification de descripteurs sensoriels apprepaactérisant les produits. Le principe du
profil sensoriel est d'utiliser les capacités diujet averbaliser ses perceptionsLe nombre
de sujets est restreint. Les participants présententort pouvoir analytique, c’est-a-dire
gu’ils sont capables de dissocier un stimulus cemgkn informations simples et d’exprimer
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verbalement ces perceptions. Les profils impliquentdéveloppement puis I'usage d’un
langage sensorieldéscripteurs) et I'évaluation des produits en épreuves répéfims
obtenir une description quantitative compléte.

Le profil classique typ€DA®, Quantitative Descriptive Analysis (Stone et 4b74)
est une méthode conventionnelle. Cette procédurmealdieu a des normes officielles
(AFNOR, 1983; AFNOR, 1984; AFNOR, 1994) utiliséessl de la mise en place de ce type
de test. L’évaluation qualitative et quantitativesgproduits repose sur une liste consensuelle
de descripteurs.

La mise en place d’'un profil répondidférentes étapes formation d’un jury ou panel,
élaboration d'une liste de termes descriptifs, ofidn de la liste des termes, choix des
produits de référence, entrainement et évaluatsrpdoduits.

La formation du panel constitue I'étape cruciale du processus.

La génération des descripteursa partir des produits qui seront évalués pawlte s
s’effectue par 'enchainement de séances indiviesielt de discussion de groupe.

Une réduction qualitative de la liste des termes doit permettre : d’écddsrtermes
hédoniques, quantitatifs, non représentatifs d’'seesation (« sucré » pour une odeur, «
brillant » pour un toucher par exemple) ou mal aga@t la description ; d’expliciter les
éléments de sa perception ; de favoriser I'exhaitéstiles recherches.

La génération de descripteurs cesse lorsque letssuft épuisé leur vocabulaire. Une
centaine de termes (au sein desquels subsisteaydesymes) peuvent alors étre recenses.

Une réduction quantitative pour I'ensemble des descripteurs est réaliséelista
exhaustive est réduite par traitement statistiquana liste de descripteurs plus courte
(réduction multidimensionnelle).

Au final, un consensussémantique est établi avec les dégustateurs, Egipteurs
doivent étre pertinents, précis, discriminants atsdla mesure du possible, indépendants et
exhaustifs. Chaquedescripteur est accompagné d’unaléfinition, d'un protocole
d’évaluation et d’'une ou plusieurs références caractéristigieesa mesure. De méme, la
répétabilité de chaque sujet est évaluée ainsigguensensus de tous les panélistes. La mise
en place des termes et I'entrainement du paneldiiBea 4 mois en moyenne, a raison de 1 a
2 h d’entrainement par semaine et par sujet (Crooheet al., 2007).

Enfin, lors de I'évaluation finale, chaque sujetalée les produits selon chaque

descripteur a partir de cette base de travail conemuréchelle de notation couramment
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employée est une échelle continue non structur@edrie de présentation des produits est

aléatoire ou défini selon un plan d’expérience démallier les effets d’ordre et de report.

4.2.1. Démarche
Un profil conventionnel a été adopté pour décries 22 produits. La période
d’évaluation a duré presque 4 mois, avec dix sé&ademtrainement et 4 séances d’évaluation
des produits (Tableau 11).

Tableau 11.Organisation des séances pour réaliser le profgagtif sensoriel des purées.

Profil descriptif quantitatif de SEPT 2009 OCT 2009 NOV 2009 DEC 2009
texture de purées

Rappels de méthodologie

. S1
sensorielle

Génération des descripteurs

de texture £2

Tri de descripteurs s3 $4

Définition des modes

. " S5
opératoires

Caractérisation compléte des

10 purées avant validation &

Choix des descripteurs définitifs| 7

Choix des références (bornes

des échelles de notation) £8

Entrainement a la notation des

descripteurs s9 S10

Caractérisation finale des

M . M1-1 | M1-2 | M2-1 | M2-2
purées (4 séances)

4.2.2. Le panel
Le panel était constitué de 14 juges (3 hommeserhines) agés entre 25 et 45 ans avec
1-6 ans d’expérience dans I'évaluation sensoridglepommes et des produits a base de
pomme. lls ont été recrutés a I'Ecole Supérieurengders, leur motivation a été prise en

compte pour leur participation.

4.2.3. Entrainement du panel
L’entrainement des panélistes a duré deux moiemi @t s’est réparti au total de 10
séances de 1h par semaine. Les séances étaientofleittives soit individuelles, les
premiéres se sont déroulées dans une salle « cosser®l tous les sujets étaient autour
d'une table, la discussion était guidée par l'atrmoa. Pour les séances individuelles, les

sujets étaient dans une salle d’évaluation serori®nstituée de plusieurs cabines de
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dégustation individuelles, chacune équipée d’unnatdur pour enregistrer les réponses des
juges sous le logiciel Fizz (version 2.10 ; Biosyss, Courtenon, France).

Pendant la phase d'entrainement les panélisteseontine premiére séance avec
guelques rappels sur I'analyse sensorielle. Leesusiances étaient destinées a la génération
des descripteurs, le tri et réduction des attriblas définition des modes opératoires,
entrainement sur les descripteurs avec des purélss g@oroduits de référence pour fixer les

bornes ainsi que sur I'échelle de notation.

4.2.3.1. Génération des descripteurs
Lors de la deuxiéme séance, les panélistes ontdiffigmentes purées issues de deux
plans expérimentaux (C.f 8 IV. 3.5) et leur tacteté&e générer des descripteurs concernant

exclusivement leur texture. Une liste de 282 mateaetablie par tous les sujets.

4.2.3.2. Réduction des descripteurs

La liste de 282 mots a été réduite a 35 descriptaamr éliminant les mots répétés, les
synonymes et les termes hédoniques. La troisiemjaagtieme séance ont permis de faire un
tri des attributs par consensus entre les pangligteréduction statistique de descripteurs
preconisé par 'AFNOR n’a pas été réalisé par mardputemps (Lawless & Heymann, 2010;
Le Moigne et al., 2008). Lors de la cinquieme séan liste leur a été proposée avec l'ajout
de quelques descripteurs trouvés dans la littéra(uoescher, 2003; Tarea, 2005) pour
évaluer des purées des fruits et une liste de 28riggeurs a été établie en choisissant les

attributs les plus pertinents.

4.2.3.3. Définitions des modes opératoires

La sixieme séance a servi a établir les modes s et faire une premiere
évaluation des produits, une analyse de la variaips®.05) a montré que tous les
descripteurs étaient significatifs.

Lors de la septieme séance (réunion en groupe)pdeslistes ont partagé leurs
difficultés lors de I'évaluation de la séance pderde et se sont mis d’accord pour établir la
liste définitive de 18 descripteurs (Tableau 13)smique des modes opératoires. La liste
définitive retenue comprend 4 catégoriddsuel (4 descripteurs)Texture a la cuillere (3
descripteurs), en remuant la cuillere (1 descripteliexture en bouche au repos (2

descripteurs) en mouvement (8 descripteurs).
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4.2.3.4. Séances d’entrainement
Lors des dernieres séances, les panélistes oah#&tnés a la notation des descripteurs
et l'utilisation de I'échelle avec des référencesndarché. Le nombre des produits présentés
dans chaque séance était variable (entre 5 et &iipgdmais tous les panélistes ont testé
chaque produit issu du plan expérimental (C.f 818).3tout au long de la phase
d’entrainement. Dans quelques séances, les pasétist utilisé des « pince nez » pour se

focaliser juste sur I'’évaluation de la textureetamiliariser avec I'utilisation de celui-ci.

4.2.4. Evaluation finale des produits

L’évaluation finale des produits s’est déroulée Lrséances d’'une heure, les deux
premieres séances dédiées au premier plan expéainetrga répétition, les deux dernieres
pour le deuxieme plan expérimental et sa répétvoir définition des plans expérimentaux
dans la partie résultats 81V3.5.

Les sujets ont évalué les produits dans des cabtaadardisées, en lumiere blanche, la
température de la salle était de 21°C * 1. Les pradunt été servis a 20°C et présentés en
monadique séquentiel (un produit apres l'autreyasui un ordre basé sur un design de carré
latin de Williams (ordre différent d'un juge a Itae, pour équilibrer I'effet d’ordre). Les
panélistes ont utilisé des « pince nez » pour ealier sur I'évaluation de la texture et non
des ardmes, ils avaient a leur disposition undecailpour évaluer les purées et une bouteille
d’eau pour se rincer la bouche.

Les juges ont utilisé une échelle non structurégem avec des bornes « peu intense »
a «trés intense » pour noter l'intensité des dasurs. Les réponses ont été collectées par le
logiciel FIZZ (version 2.10 ; Biosystems, Courtenbrance).
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Tableau 12. Liste Définitive des descripteurs.

Modalité | Caractérisation Descripteur Bornes | Définition Mode opératoire
Brillance de "aucune (mat)" a "fortgntensité lumineuse réfléchie par la surface{@eendre le gobelet et 'orienter dans différentes directions. Observesttiate
intensité (brillant)" la purée lumineuse réfléchie.
de "pas granuleux" a Présence de grains ou d’amas observés en _. . .
Granuleux N pasg " 9 Laisser le gobelet posé et observer la surface du produit.
granuleux surface
Visuel Au repos de "pas de liquide" & uantité de liquide libéré par la purée et . o o
P Exsudat " P quide Q d P p Pencher le gobelet et évaluer la quantité de liquide qui s'écoule.
beaucoup de liquidt s'écoulant en penchant le gob
Etalement de la " A A s . V .
de "pas étalée" a "trés Evaluation de I'étalement de la purée dans||e. . . .
surface e ta aisser le gobelet posé et observer la surface du produit.
(empreinte) étalée gobelet
e A o 4w Evaluation de la résistance a I'écoulement |Prélever une cuillere arasée* de purée, la retourner sur le gobelet et évaluer|
Ecoulement de "lent" & "rapide’ . . . : p ' N
purée temps nécessaire au premier paquet de purée pour s'écouler de la cuillére.
Collant. adhérant de "pas collant" a "trés  |Capacité du produit a adhérer au bord du |Placer la cuillere dans la purée. Dos en avant, appuyez-la par un Iéger mouyement
Avec la cuillere ' collant" gobelet d'avant en arriere sur le bord du gobelet et évaluer sa capacité a adhérer a la paroi.
Texture a la]
ille N " s . L Placer la cuilléere dans la purée. Retournez-la tout en la soulevant et évaluer|la
cuillére Recouvrement, |de "pas recouvrant” a "trefCapacité du produit a épouser le dos de la - N puree. R . NP .
. N capacité du produit a recouvrir uniformément et a épaisseur égale le dos de |a
nappant recouvrant cuillére .
cuillére.
" W x g Evaluation de la résistance de la pt s . . . - N
En remuant la . de "pas ferme" a "tres . ) b Placer la cuillere dans la purée. Remuez 3 fois et évaluez la résistancealtoyr
L Fermeté B observée en tournant 3 fois la cuillere dang le;, . , P L )
cuillere ferme qobele cuillére. Plus c'est difficile de tourner la cuillére, et plus la purée resefe
. WA x w x N . . . Poser une cuillere arasée de purée au centre de la langue et évaluer son pojds, sans
Poids de "légere" a "lourde Evaluation du poids du produit sur la langue p g P
Y contact avec le reste de la bouche.
Au repos - s N . . . PN
i de "pas fluide" & "trés . Cx s Poser une cuillere arasée de purée au centre de la langue et évaluer sa capgacité a
Fluidité e Capacité du produit & s’écouler au repos ,, .
fluide s'étaler sur la langue. La langue reste a I'horizontale sans bouger.
Biohase de "monophasique” a Perception en bouche de deux phases Poser une cuillere arasée de purée au centre de la langue et écraser la entr¢ la
p "biphasique" distinctes langue et le palais. Evaluer la présence de 2 phases.
velouté de "pas velouté a "trés  |Evaluation du critere moelleux, souple, fin ¢Roser une cuillére arasée de purée au centre de la langue et la faire cinsuler|da
velouté' la puré« bouche
Fermeté de "pas ferme" a "tres Evaluation de la résistance de la purée a IgPlacer une cuillere arasée de purée sur la langue et presser la a une ntesse|le
Texture en ferme" compression entre langue et palais entre la langue et le palais. Mesurer la résistance du produit a I'écrasement
bouche - p
de "pas collant” & "trés Poser une cuillere arasée de purée a I'extrémité de la langue et coller
En mouvement |Collant colle?nt" Evaluation de I'adhésion du produit au palgimmédiatement la langue au palais. Abaisser la langue et remonter la 3 foie
Evaluer la quantité de produit adhérent au palais.
N R . |Evaluation du caractéere "pateux, collant, seEbser une cuillere arasée de purée au centre de la langue, mastiquez 3 fois |sans les
Sec de "pas sec" & "trés sec . . .
de la puré dents et évaluer la sécheresse de la [
de "pas granuleux" a "treg . . . Poser une cuillere arasée de purée au centre de la langue et I'écraselaar le|pa
Granuleux Evaluation de la présence de grains en bouic [
granuleux tout en balayant avec la lang
Tallle des de "petites particules” a |Evaluation de la taille des particules entre [#Poser une cuillere arasée de purée au centre de la langue et I'écraselaar le|pa
particules "grosses particules” langue et le palais tout en balayant avec la langue.
Nombre des de "pas de particules" & |Evaluation du nombre de particules entre laPoser une cuillére arasée de purée au centre de la langue et I'écraselaar le|pa
particules "beaucoup de particule _|langue et le pala tout en balayant avec la lang

* Cuillere arasée: Araser la cuillére avec la paroi du gobelet.
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5. Outils statistiques

Les analyses statistiques qui ont été utiliséesr poterpréter les résultats
instrumentaux et sensoriels ont été toutes réaliagec le logicieKLSTAT .

Les outils statistiques utilisés comprennent deshoties d’analyse de la variance
(ANOVA) permettant de déterminer pour une variable dersig existe des différences
significatives entre plusieurs moyennes, des méhakhnalyse des données permettant une
représentation synthétique des données sous forngeagliques : analyse en composantes
principales ACP), des méthodes permettant de mettre en relatignjelex de données :
analyse procusteenne généralis&PA) et une méthode de modélisatioRéfression
Linéaire) permettant d’établir de relations entre diffésep@rametres.

5.1. ANOVA

L’analyse de la variance (ANOVA) est une méthodewige adéterminer s'il existe
desdifférences significativesentren objets (#2) évalués selon une variable quantitative. La
variable est le parametre étudié et le terme fagtuwoie a I'effet étudié, ainsi TANOVA
estime lavariance (déviation standard au carré) attribuée a chaqueetdr (généralement
constitué de plusieurs niveaux) et eégalement léanee due a une erreur attribuée a des
facteurs externes (Lawless & Heymann, 2010).

L’ANOVA va déterminer si la dispersion autour deaghe moyennaer{tra-population)
est significativement plus petite face a la disiperentre les moyennegier-population).
Le test statistique porte sur la comparaison detence inter-population a la variance intra-
population grace a un test de Fisher. On interpafeies laprobabilité p associée ab de
Fischer. Plus cette probabilité est faible et plus le usq de se tromper en rejetant
I'hypothese Hy, selon laquelle les moyennes sont identiques,fabte. Le facteur est

considéré comme influent lorsque cette probakétEinférieure a 5%.

5.2. Analyse en Composantes Principales
L’ACP fait partie des méthodes multidimensionnellgai permettent d’analyser
plusieurs variablessimultanémentet de tenir en compte de leurs corrélations. Lesiées a
analyser se présentent sous la forme d’'une mafrigei comprend en ligna «individus »
gue I'on veut décrire (par exemple, les produitgrecolonneg variables quantitatives qui
caractérisent les individus (par exemple, des gesars sensoriels issus du profil

conventionnel ou des variables instrumentales).
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Les variables de la matrice sar@ntrées et la plupart du temp®duites, ceci est fait
lorsque les variables ne sont pas exprimées damaéees unités, afin de ne pas favoriser ou
défavoriser artificiellement certaines variablesistiite, une transformation des variables
initiales permet d’identifier de nouvelles variabléécorellées les unes des autres appelées
Composantes Principale®u axes.

L’objectif de 'ACP estde résumerla variabilité entre les individus en un minimum
de dimensions avec une perte d’information minimiadés résultats peuvent se présenter sous
la forme dedeux graphiques bidimensionnels le plan factoriel de lgrojection de
variables (avec uncercle de corrélation$ et le plan factoriel représentant les coordonnées
des individus dans l'espace Cette représentation permet de visualiser fa@tgmla
corrélation entre certaines variables et d’avoir une explicasur laposition des individus
dans l'espace en fonction des variables : la ptiojecorthogonale d’un individu sur une
variable donne une indication sur l'intensité deviédeur obtenue par l'individu sur cette

variable par rapport aux autres individus.

5.3. Analyse Procustéenne Geénéralisée
L’analyse procustéenne généralisée, connu sountigme GPA (Generalized Procust

Analysis) est une technique statistique qui gém@eeconfiguration par consensusa partir

de deux owlusieurs groupes de donnéedPans une GPA, deux ou plusieurs configurations
de points d’'un espace multidimensionrseint superposéeset le consensus se fait de
maniere itérative, en ajustant les configurations deoupes de variables paentrage
(translation), I'application d’'ufacteur d’échelle (dilatation,concentration) et pestation ou
réflexion (Gower, 1975). Enfin, une ACP de la mayerdes configurations transformées
permet la représentation des produits sur une dageroduits et des descripteurs individuels

sur un cercle des corrélations.

5.4.Régression Linéaire Multiple
L’'objectif des outils de modélisation statistiqust d’établissement d’'un modele
empirique ddiaison entre un ensemble dariables réponses Yet un ensemble dariables
explicatives X dans le but de comprendre et décrire les relaBot® X et Y. La régression
linéaire consiste a calculer les coefficiebfsde la fonction polynomiale reliant, selon le
critere des moindres carrés, la variable Y a ungeseariable X (égression simpl¢ ou a
plusieurs variables Xndépendanteséggression multiple).

Le modéle deégression linéaire multiples’écrit de la fagon suivante :
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Y=a+bX;+bXs+,..., X+ e
Ou Y est la variable dépendant&, X,... ,% sont les variables indépendantesest
'ordonnée a l'origine estimédy, by, ... , ksont les ceefficients partiels de régression essmée

eteest le terme d’erreur (résidu de régression).

Le coefficient de corrélation (r) mesure le degré de concentration de la dispersien de
points autour de la droite de régression. Le coiefit de corrélation est une mesure
d’association entre X et Y, il varie entre 1 (poune corrélation positive parfaite) et -1 (pour
une corrélation négative parfaite). Quand r=0 yl a’pas de relation linéaire entre X et Y. Il
existe plusieurs coefficients de corrélation dantmriode de calcul differe quelque peu. Le
coefficient de corrélation le plus souvent utili&st le coefficient de corrélation de Pearson.
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V. RESULTATS ET DISCUSSION

1. Etude des caractéristiques physico-chimiques etadstructure de la purée de pomme
de référence.
La purée native (N), fabriquée par I'industrielt Espurée de référence de cette étude.
En modifiant la structure initiale de celle-ci, fdifentes purées de structures et de textures
variées ont été fabriqguées. Cette premiere pastiel@liée aux caractéristiques physiques et

de composition de la purée native.

Les purées de fruits sont des dispersions con@mntte particules molles et déformables
(la pulpe) qui sont en équilibre avec la phaseinaet(le sérum) (Rao, 1999). Lors de la
séparation centrifuge, la purée (N) a été sépanépudpe et sérum (Figure 45), avec les
conditions spécifiques de centrifugation (C.f 8I2.3), le pourcentage de pulpe a été estimé
de 30,5 + 0,7. Comme le fruit initial, une purée memme est trés riche en eau, la purée
Native est constituée principalement d’'une phageaide, le sérum (98,9%) et seulement de
1,1% de solides insolubles (g / 100 g purée) cpoedant a la teneur en paroi cellulaire.
Cette faible quantité de paroi cellulaire est saffite pour créer un « matériau » structuré tel
qu’une purée. La teneur en polyméres solublesi(eE=jtdans la purée (N) est de 0,17% (g
polyméres solubles/ 100 g purée). Colin-Henrionakt(2009) ont trouvé des valeurs
legerement plus élevées de 1,76% de solides irssleh 0,66% de solides solubles pour une
purée issue a 90% de la variété Golden et le 108tarme des pommes bicolores, cette

différence est sans doute due a la différence &greariétés et lots de pommes utilisées.

Solides:
Insolubles {1,1%%)
Solubles (0,17%%)

3 [séparation Centrifuge Sérum (69%)

Pulpe (31%)

Figure 45.Séparation de la purée Native par centrifugatidreneur en pulpe 31%.

Les particules présentes dans la purée native oatdistribution granulométrique
bimodale, avec un premier pic observé a enviror0 100 et un second pic a environ 2t

(Figure 46). Ces deux populations de particulestitiées par granulométrie ont été
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visualisées a I'aide de la microscopie confocaleptique. Ainsi les particules les plus petites
représentent les cellules individualisées du pdmgne, tandis que les plus grosses particules
représentent des amas de cellules de parenchymdissmtiees. Ceci confirme les résultats
de Tarea (2005), ainsi que des observations faitesd’autres purées végétales comme la

pulpe de jaboticaba (Sato & Cunha, 2009).

Cellules individualisées Amas de cellules

Volume (%)

10’ 10° 10° 10
Taille de particule (um)

Figure 46.Distribution en taille des particule de la purée) (bservées au granulométre
laser en parallele d’'observation de la structurersitroscopie confocale : cellules

individualisées et amas de cellules.

Le pH, l'acidité et la teneur en matiere seche algurée (N) sont résumeés dans le
Tableau 13. La viscosité du sérum, prise dansdee@l newtonien (Figure 47) est de 17,2
+0,5 mPa.s. La masse volumigue du sérum, considéréene proche de celle de la purée est
de 1,051 g/mL. La matiere séche est légerementgyge que le ° Brix, cette difféerence
peut s’expliquer par la composition en solubles, EBrix indiquant la teneur équivalente en

saccharose.
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1004 o (N) A

Viscosité (mPa-s)

1

‘ 10° .10
Vitesse de cisaillement (s™)
Figure 47.Viscosité du sérum de la purée native.

10

Tableau 13Parametres physicochimiques de la purée (N).

Parameétre
7% Pulpe 30,5+0,7
(p/p)
Solides msolu/bles 11401
(9/100g purée)
Polymeéres solubles 017
(9/100g purée) '
° Brix 12,9 +0,1
Matiére séche
+
(g MS/ 100g purée) 1360
Acidité 440

(g acide malique / 100 g purée)

En ce qui concerne lgsropriétés rhéologiques la purée (N) de pomme a montré
comme attendu un caractereéofluidifiant, la présence d’'urseuil d’écoulementet un
comportement tregeu thixotrope. La Figure 48 représente la courbe d’écoulement
correspondante et I'ajustement obtenu au modélerdthel-Bulkley (B= 0,998) qui est le

suivant @ exprimé en Pa):

0=23+13,3% %%

111



IV. RESULTATS ETDISCUSSION

-«

4 10000 o

5 £

O —

< 10°4 7

g &

£ {1000 <

S o o Q

£ )
o]

O 10'4 o

] ® N-Aller o

O N-Retour 7100 g

O N-Herschel Bulkley >

10° = = -N- Viscosité app
MERARL | ML | T ML | T T
10” 10" 10° 10' 10°

Vitesse de cisaillement (s'1)

Figure 48.Courbe d’écoulement « Aller-Retour » de la purég éNec I'ajustement au

modele d’Herschel-Bulkley.

Quant auxpropriétés viscoélastiques la sortie du domaine linéaire (SDL) a été
estimée a 2,6 £ 0,1 Pa, et le seuil pricmisement de G’ et G” est de 43 + 2 Pa. Selon la
méthode utilisée, les valeurs de seuil d’écoulernbidgnues sont différentes. Logiquement, le
seuil a la SDL est la valeur plus faible puisge't pris a la sortie du domaine linéaire aux
tres petites déformations (Figure 49). La valeurcdnisement de G’ et G” ou la valeur
extrapolée a partir de la courbe d’écoulement sams doute plus proches de ce qu'on
observe au niveau macroscopique, quand la puréeneaoce a s'écouler. Les ordres de
grandeurs des valeurs obtenues par les 3 méthodée®rs accord avec ce qui a été trouvé
dans des travaux précédents sur la compote et/me mle pomme (Colin-Henrion et al.,
2009; Missaire et al., 1990; Tarea, 2005).

Le spectre(G’ et G” en fonction de la fréequence) a montreeda purée (N) présente
les caractéristiques typiques d’'une suspensionectdrée structurée ou le module élastique G’
est supérieur au module visqueux G” sur I'ensemihile domaine de fréquence exploré
(Figure 49) et G’ est peu dépendant de la fréquerei traduit bien le comportement de

fluide a seuil d’écoulement (viscoplastique) quésentent les purées.
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Figure 49. Propriétés viscoélastiques de la purée native Sartie du domaine linéaire a la

frequence de 10 rad/ s et Seuil au croisement det G” (b) Spectre a une contrainte de 2Pa

En résumé, Ipurée Native est une dispersion des particules molles forméesidéos
(/100 g de purée) de solides insolubles constide&parois cellulaires (cellulose et
hémicellulose, matiéres pectiques résiduellesyl'wt sérum (formant la phase continue
remplissant les particules) contenant majoritaimgimees sucres (environ 13%) €,17%
(g/100 g de purée) deectines solublesLorsque la purée (N) eséparéeparcentrifugation,
le % en pulpe apparent est2E% (p/p). La viscosité du sérum est de 17,2 mPa.s.

La distribution en taille des particules de pulpe est bimodale : un prepiea 1000
pum (amas de cellulekset le deuxiéme 200 pm(cellules individualisée}.

Concernant sespropriétés rhéologiques la purée présente un comportem

rhéofluidifiant (n = 0,33),peu thixotrope, elle présente useuil d’écoulementdont la

valeur varie selon la méthode utilisée : cellesi de 23 PaHerschel-Bulkley), 43 Pal
(Croissement G’ et G”) ou de 2,6 PagDL). Les propriétésiscoélastiquesde la puréq

montrent les caractéristigues d’'une suspension ectrée structurée ou G’ (800 Pa)

et

ent

P St

supérieur a G” (190 Pa).

2. Incidence du traitement mécanique sur les proprigructurales de purées.

Le traitement mécanique, c'est-a-diredffinage, appliqué lors de la transformation de

la pomme en purée est une des étapes « clés »gimap dans leodification structurale
du produit liée a I'état dtissu cellulaire Le broyage va déterminer dégstribution en taille

des particules de pulpe de la purée qui aura Uuhesite sur les propriétés du produit fin
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Cette partie vise ainsi a étudier I'impact du bgg/&t sera un des paramétres utilisés pour la
création d’'un espace produit de textures contragteesIVv.3).
Le fait de broyer la purée native entraine s@paration des amas de cellules en amas

plus petits et en cellules individualiseée@-igure 50).

O

- 5 %% -o O
Figure 50.Représentation schématique de I'effet du broyagéesyarticules des purées.

Ainsi, avec le broyage, la distribution en taille mhaticules a été modifiée. Dans le cas
de la purée moyennement broyddB(, 5000 tpm — 15 sec), le pic des amas de cellules
représenté a 1000um a diminué et le pic a 200 pugmenté Iégérement. En ce qui concerne
la purée trés broyédB, 10 000 tpm — 3 min), le pic a 1000 um a complet@ndisparu,
donnant lieu a une distribution en taille quasi orandale centrée a 200 um, ce qui indique
qgue les amas de cellules ont tous été separédleleséendividualisés (Figure 51).e d(0,9)
de chaque purée N, MB et TB est de: 1010 + 14 GO® + 4 um et 232 £ 3 um
respectivement. Les granulogrammes montrent égateume trainée vers les petites tailles,
environ 10 um et moins. Celle-ci correspond prodaigint a des fragments de cellules, elle
devient plus visible pour I'échantillon TB, bienequestant peu importante en volume. Des
images prises enmicroscopie optique et confocale ont permis de vérifier lesutiats
granulométriques et oabnfirmé I'hypothese de laéparation des agrégats des celluléms
du broyage (Figure 51). Les images de la pulecOmprennent des amas de cellules (~ 1
mm) et des cellules individualisées (~ 200 pmpuaee MB) montre des amas de cellules
plus petits et des cellules individualisées (~ @), enfin dans la puré&B) il n’y a que des
cellules individualisées (~ 200 um). Quelques fragta cellulaires plus petits sont également
visibles. La microscopie permet ainsi de confoldsrhypothéses émises en granulométrie sur
les tailles des éléments dispersés et fournit adégrmations complémentaires sur la
morphologie et I'arrangement des particules danpulee : les particules les plus grosses
formées de cellules de parenchyme non dissociédsdsoformes plus irrégulieres que les

cellules isolées.
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Figure 51.Effet du broyage sur la structure de la purée aaiche les images de microscopie
optique (particules colorées au rouge congo) etaitd la distribution en taille respective des
purées (N), (MB) et (TB).

Avec le broyage, laeneur en paroi cellulaire (solides insolubles) de la purée de
pommene change paselle est de 1,1 g/100 g de purée, pour les 3gguréomme mentionné
précédemment les amas cellulaires ont simplemérgégarés. En revanche, avec le broyage
on observe une Iégedéminution du pourcentage en pulpe(déterminé par centrifugation),
la purée native (N) avec 31%, (MB) avec 28% et (ZB%b, cette diminution traduit un effet
de tassement facilité par la diminution de la¢ailes particules et leur forme plus réguliére.
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Les solides insolubles de la purée (N) et (TB) ob¢epar la technique de dosage des
matériaux insolubles a l'alcool (voir chapitre 8lR.4), se présentent sous forme de
« poudre ». Ces derniéres ont été observées aasoage environnemental (Figure 52). Bien
gu’il ne s’agisse que des parois, on retrouve l@estructure en amas cellulaire (N) et cellules
isolées (TB). Les tailles ne sont pas tres difftigerde celles observées pour les éléments
hydratés : de l'ordre du millimétre pour les amasagllules (N) et de 200 um pour les
cellules individualisées (TB). Tout se passe consirles lavages et le séchage n’affectaient
pas la forme des tissus, les vidant simplementede dontenu liquide (sérum). Ces images
montrent également la « souplesse » des paroigesgcH serait intéressant d’approfondir
I'étude des caractéristiques structurales et leprpgtés de ces parois pour mieux comprendre
le comportement des particules remplies de sérwusidvons simplement vérifié que lors de
la mise en suspension de ces parois cellulaires datieau, nous retrouvions qualitativement

les propriétés d’'une suspension concentrée pratdeslle d’'une purée.
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Solides insolubles

Figure 52.Effet du broyage sur la structure de la purée aaiche images en microscopie optique sur la purg¢e{(l{I'B) et a droite les images en

microscopie environnemental des solides insolutdsgectifs a différents grossissements.
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Lors du broyage, lsiscosité du sérumest Iégerement modifi€e comme observé dans le
Tableau 14, elle varie entre 14,9 et 17,2 mPaé&mensi la différence est significative
(p<0,0001), I'écart reste faible. La viscosité keggent plus élevée du sérum de la purée N
peut étre rapproché du trouble observé sur cel(Gdi §111.3.2.5) qui est beaucoup moins
marqué sur les purées broyées. La ré augmentdissmnae entre MB et TB, également assez
faible, pourrait étre rapprochée de la légére aumgatien observée du taux de polymeres
solubles (pectines), mais la encore les variatsoms faibles.

Tableau 14 Récapitulatif des propriétés physico-chimiquespleges N, MB et TB.

N MB TB
d(0,9) () 1010+ 14  500t4  232+3
% Pulpe (p/p) 30,5£07  287+1  27.8+02
° Brix 12940, 125+02 130,
f&'ﬁ%@'ﬁﬁgg’)b'es 017 0,16 0,20
?g}'f'of)z ";skj’r';'e";es 11201 1,1£0.2 1,140
n sérum (mPa-s) 172405 149403 168+0,]
N app Purée 43s™ 1606456 1177+21 62249
(mPa-s)
G' (Pa) 805+9 582435 268+ 15
G" (P 189 £ 2 123+ 4 64+ 5
Seuil fan & (Pa) 4342 25+ 1 1120
Seuil DL (Pa) 26401  17+0, 0940
seuil HB (Pa) 23+1,6  204+02 12+03
n 033+0 039+002 048%0
k (Pa-s") 133406 68408  23%0

Le broyage a entrainé une diminution de la taile plarticules et donc des changements
dans lespropriétés rhéologiques La viscosité apparentea diminué apres le broyage, elle
est passée de 1600 mPa.s (N) a 1180 (MB) et 62) ifia.s, ceci confirme que c’est la
séparation des agrégatsle cellules qui engendre une diminution de laocs#é apparente.
Le méme comportement a été observé avec le brayagees purées végétales : brocoli et
carotte (Aguilera et al., 2000; Lopez-Sanchez et 2011). De mémelindice de
consistance (k)a diminué, ce qui est logique puisqu’il représdigguivalent de la viscosité
apparente a I's Le caractére rhéofluidifiant a diminué avec leyage (augmentation de n)
(Tableau 14). Lors du broyage les amas sont cassaforme des objets changé€les objets
deviennent plus petits et les formes plus régudjer@n peut faire ’hypothese d’ufraction
volumique apparente qui diminue (C.f 8IV.4.7), ce qui engendre umedification dans

I’ organisation desparticules dans lechamp d’écoulementlors du cisaillement. Ceci est
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cohérent avec 'observation d’'un tassement fagit@@eur en pulpe obtenu par centrifugation
plus faible).Les courbes d’écoulement des 3 purées peuvenlédervées a la Figure 53.
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=
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A 1B
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1 . T
1 10 100 1000

Vitesse de cisaillement (s'l)

Figure 53.Courbe d’écoulement pour les 3 purées, avec la fisadi®n d’Herschel-Bulkley

Le seuil d’écoulementévolue également lors du broyage, quelle quelaaméthode
utilisée, il a diminué : considérant en exempledail « croisement G’ et G” » (Figure 54), la
purée (N) a un seuil de 43 Pa tandis que (MB) de2%t (TB) de 11 Pa. La encore on peut
reprendre la méme hypotheése : lorsque la taille pdeticules diminue et que leur forme
devient plus réguliérd,organisation desparticules dansle milieu change et il estnoins
encombré (fraction volumique apparente plus faible), ce @& traduit par un seuil
d’écoulement plus faible.

Le mémes observationsont été faites par Shijvens et al (1998) pouplaée de
pomme : une diminution de la viscosité apparentiueteuil d’écoulement avec la diminution
de la taille des particules. Pour la purée de hilt et jaboticaba, une diminution de l'indice
de consistance et un indice de comportement pligént été observés pour les tailles de
particules plus petites (Ahmed et al., 2000; SatOuwaha, 2009).
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Figure 54.Effet du broyage sur le seuil d’écoulement (SDLjN)e (MB) et (TB).
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Le méme effet est observé sur le niveau des mod@est G”), il est également
attribuable a I'effet de diminution d’encombremeapparent global avec le broyage. Mais si
le broyage a conduit a desopriétés viscoélastiques plus faible¢Tableau 14), les purées
broyées forment toujours unréseau connecté de particulesplus ou moins
structuré/encombréselon leur taille (Figure 55). Les propriétés(tg et (MB) sontplus
prochesque celles dg(TB), ceci peut s’expliquer par legranulométrie : (N) et (MB) ont
des distributions en taille de particules plus pesc(avec la présence d’amas de cellules)

tandis que (TB) est plus séparé avec un pic biénidte cellules individualisées.
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Figure 55. Spectre en fréequence de (N), (MB) et (TB)

En résumé, leraitement mécanique de broyage appliqué aux purées entraing la
séparation des amas des cellulen amas plupetits et, de plus en plus majoritairemgnt
séparés epellules individualiséegTarea, 2005), ceci est bien visible par deangements
dans la distribution etaille des particules et confirmé par les observatiortsaacopiques. |
s’agit de modifications de structure importantes.

La quantité dgparoi cellulaire n’est pas affectée par le broyage, cependaenkur en

pulpe (déterminée par centrifugation) change, ce quitneoque le tassement des particyles
ne se fait pas de la méme maniere selon la difiben taille, il est favorisé pour les plus
petites particules.

La viscositédu sérum n’est pas sensiblement affectée par i@beo

La distribution en taille de particules a une iefige considérable sur Ipsopriétés
rhéologiques des purées, la viscosité apparente, le seuil diéomnt, lindice deg
consistance, le comportement rhéofluidifiant, leseaux des modules viscoélastiqyes

diminuent avec le broyaggFigure 56). Ceci e a la séparation des amas de cellules|et a
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un effet de diminution d’encombrement que I'on passimiler & une diminution de fractipn

volumique apparente.
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Figure 56.Effet du broyage sur les propriétés rhéologiques pierées.

3. Génération d’'une stratégie de création d’'un espaceduit de textures contrastées

Afin d'étudier la relation entre les propriétés alogiques, structurales et sensorielles
des purées de pomme, notre travail s’est focal@é& partie sur lanise en place d’'une
stratégie ayant pour but d’obtenir des purées avec deststeget textures variées.

Une étude préliminaire (sensorielle et instrumentale) a permis d’'une pgartvalider

cette stratégie et d’autre part de fixer les bodeetextures a utiliser.

3.1. Stratégie et produits

La démarche suivie pour créer des purées aveadtities textures est une stratégie de
séparation — reconstitution couplée a un traitement dbroyage Dans une étape
préliminaire, huit produits, issu de pommes Golden Delicious, ont été prépanéschelle
laboratoire a partir d’'une purée industrielle (CF) et d'une gmufabriquée a échelle pilote
(CTCPA), les purées ont été plus ou moins broyg&phkis ou moins concentrées en pulpe, ces

produits ont été comparés8gpuréesde pommesommerciales(Tableau 15).
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Tableau 15Détails des 16 purées de pomme utilisées lorsatiede préliminaire.

Description / Marque Type de purée Code
Saint Mamet Purée commerciale STMAM
Casino Ondilege Purée commerciale CAS
Materne Purée commerciale MAT

Le Cabanon Purée commerciale CAB
Bledina Purée commerciale BLE
Monoprix Purée commerciale MPIX
Andros Purée commerciale AND
Monoprix Dessert Purée commerciale MON
Purée Native CF CF - Native CF-N
Purée laboratoire CF CF - diluée CF - N25
Purée laboratoire CF CF - Trés broyée CF-TB
Purée laboratoire CF CF - Trés broyée et concentrée CF - TB65
Purée Native CTCPA CTCPA - Native CT-N
Purée laboratoire CTCPA CTCPA - Concentrée CT-Né65
Purée laboratoire CTCPA CTCPA - Broyée CT-T8B
Purée laboratoire CTCPA CTCPA- Broyée et diluée CT-TB25

3.2.Résultats de la caractérisation instrumentale

La distribution en taille des particules, la tenear pulpe, la viscosité du sérum et la
viscosité apparente ont été déterminées pour lggddiits, selon les protocoles mentionnés
précédemment (C.f 8lll. 2.2.1/2.2.3 / 2.2.5 [.2.B), mais une seule fois. Les résultats sont

résumés dans le Tableau 16.

Tableau 16 Récapitulatif des données instrumentales des ptedeil'étude préliminaire,

classées en ordre décroissant selon la viscositgédum.

-1
Produit Code % pulpe d(0.9) N app3 s n serum
UM mPa-s mPa-s

Le Cabanon CAB 41 821 2125 59.4
Bledina BLE 42 514 2013 56,8
Monoprix dessert MON 42 655 1413 38,9
Materne MAT 39 617 1975 25
Andros AND 35 579 1563 22,9
Saint Mamet STMAM 33 1008 1425 17
Monoprix MPIX 35 977 1313 16,1
CF - Tres broyée CF-TB 26 233 651 14,9
CF - Tres broyée et concentrée  CF - TBé5 57 231 2075 14,9
CTCPA - Concentrée CT-Né5 65 1302 4525 14,6
CTCPA - Native CT-N 34 1265 1975 14,6
CF - Native CF-N 29 1150 1575 13,7
CF - diluée CF-N25 30 1055 929 13,7
Casino Ondilege CAS 35 901 1201 13,3
CTCPA - Broyée CT-TB 23 250 749 13.1
CTCPA- Broyée et diluée CT-TB25 31 253 580 13,1
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Le pourcentage en pulpepour les produits daommercevarie entre 33 et 42%, pour
les produits duaboratoire entre 23 et 65%, ceux-ci couvrent une gamme pligelque les
produits du commerce.

Le d(0.9) pour les purées dtcommercevarie entre 514 et 1008 um, pour les produits du
laboratoire entre 231 et 1302 um; certaines purées du labaragrésentent des
granulométries plus fines que celles du commerce.

La viscosité apparente (a3s') pour les produits dutommercevarie entre 1201-2125
mPa.s et pour les produits thboratoire entre 580- 4525 mPa.s. Les purées du laboratoire
peuvent présenter des viscosités plus faibles et glevées que celles trouvées dans les
purées commerciales.

La viscosité du sérumpour les produits dapommercevarie entre 13,3 et 59,4 mPa.s et
pour les produits dilaboratoire entre 13,1 et 14,9 mPa.s. La viscosité du sérwsrpdeces
du laboratoire ne varie pas beaucoup, tandis qedqaes produits du commerce ont des
viscosités presque 4 fois plus élevées que clidaboratoire.

Les différences observées avec les variétés du eooemtrouvent probablement leur
origine dans la différence des variétés de pommisss®en ceuvre, ainsi que dans le procéde

de fabrication.

3.3.Résultats du « tri libre »

Un test sensoriel dii libre auniveau de la texture a été effectué pour connaitre le
positionnement des purées fabriquées au laborataire elles et par rapport aux purées du
commerce (protocole C.f. 8§ 111.4.1).

Les résultats ont été traités avec la technMD& non métrique, a partir d’'une matrice
de similarité qui indique le nombre de fois ou dguaduits différents ont été placés dans le
méme groupe par les membres du panel. Cette matrété transformée en une matrice de
dissimilitudes puis analysée par une MDS non métridpes produits ont er@groupés en 5
clusters,grace a un€AH sur les dix premiéres composantes issues de la (#DQ8re 57) :
les grouped et 2 sont constitués uniqguement de produits formulésabaratoire, ce qui a
permis devalider la stratégie de création des nouvelles texturdsmmoent avec le broyage
et la concentration en pulpe. Les grouBest 4sont constitués des produits cammerceet
du laboratoire, ce qui confirme qu’il y a des produits du labona présentant des textures
proches de celles trouvées dans le commerce. Hefigroupe5 comprend seulement des
produits ducommerce.La particularité de ce groupe de produits estviseosité du sérum

elevée(Tableau 16), c’est pourquoi il est ressorti quairpcompléter la stratégie il était
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intéressant de faire varier lascosité du sérum de certains produits, en l'occurrence de

Iaugmenter, pour couvrir un plus large espace de textures.
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Figure 57.Résultats du tri libre, a gauche : positionnenmges produits commerciaux

et du laboratoire, a droite classification de protuen groupes par CAH

Dans un second temps, il a été demandé aux pa&sélist décrire leurs groupes de
produits en utilisant des termes descriptifs. Usleau de contingence a été construit dans
lequel est indiqué pour chaque produit le nombréoeou un terme a éteé utilisé par le panel.
Une analyse factorielle de correspondancAsQ) a été réalisée sur cmbleau de
contingence Les termes les plus utilisés pour différencies [gurées étaient liés a la
consistanceet a lagranulométrie : pateuse, collant, liquide, fluide et granuleuksse,
morceaux. Les deux premiers axes de 'AFC représéméspectivement 46,1% et 27,2% de
I'information, soient 73,3 % au total (Figure 5#).est possible de rapprocher les termes
utilisés avec les 5 groupes préalablement idestifié

= Groupe 1, constitué que des produits du laboratoire quiédé@tbroyées : Lisse,
sans morceaux, liquide, crémeuse.

= Groupe 2, constitué que des produits du laboratoire concengmé pulpe :
Pateuse, compacte, sec, collant, épais.

= Groupe 3, constitué d'une purée du laboratoire et d'une cororake :
Granuleuse, beaucoup de morceaux.

= Groupe 4, constitué de 3 produits du commerce et 2 du labweat Morceaux
moyen, moyen granuleuse, moyen compact, onctueuse.

= Groupe 5, constitué que des produits du commerce : Moyen Sepaas

granuleuse.
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Ainsi, les termes descriptifs sont en accord agechractéristiques structurales des

purées. Par exemple, lisse pour les broyées cantqbur les concentrées.

(Axes F1 et F2 : 73,30 %)
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Figure 58.Deux premiers axes de I'AFC sur les termes issuisi dibre.

3.4. Définition de la stratégie pour créer un espace gleduits de textures contrastées

L’étude préliminaire a permis de confirmer que 8axes suivants étaient pertinents

pour une création et un élargissement de la gammtegtures :

= Broyage : Qui permet de varier la distribution en taillepieticules et de passer d’une

structure granuleuse a une structure plus fine.

= Séparation — Reconstitution :La séparation de la purée en pulpe et en sérumeper

de reconstituer des purées ayant des

moins concentrées.

teneurs ee pifférentes (parois), plus ou

= Augmentation de la viscosité du sérum La variation de la viscosité de la phase

continue permet de moduler la consistance de laepdiune autre facon que par la

teneur en pulpe.

La préparation des produitsa été présentée dans la partie matériels et méthddg.2).
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3.5. Construction des plans expérimentaux

Suite a ladéfinition de la stratégie qui permet de créer des produits de textures et
structures variéesleux plans expérimentauxont été construits pour préparer des purées de
pomme qui permettront d’étudier les relations elsdrgructure, la rhéologie et la texture.

Le premier plan (M1) a pour objectif étudier I'effet de laille des particuleset de la
teneur en particulessur les propriétés des purées et de modéliseelsons possibles entre
les propriétés structurales- rhéologiques et sirates — sensorielles.

Le deuxieme plan(M2) plutot de caractere exploratoire, a pour objatéfudier I'effet
de la phase continue et la distribution en taifledrticule sur les propriétés des purées.

» Plan expérimental 1: Effet de la concentration enpulpe et de la taille de
particule
La particularité de ce plan expérimental est qaalléérentes textures et structures sont
généréesa partir d’'une seule purée (N). Il s’agit d’'un plan a 2 facteurs : taille des
particules etconcentration en particules/pulpelrois niveaux pour la taille de particules :
230 ; 600 et 120@um et4 niveaux pour la teneur en particules insolubles : 0,9;;11,5 et
2,2 % (Tableau 17a). Lpourcentage en pulpe théoriquales produits calculé en considérant
un simple effet proportionnel & la concentrationaola dilution est indiqué dans le Tableau
17b. Le Tableau 17c permdidentifier les noms des produits la premiere lettre donne une
information sur la granulométrie (N, MB ou TB) etrhuméro, retenu arbitrairement, indique
la teneur en pulpe théorique, pexemple le produit TB38 correspond a une purdes
broyée et concentrée goulpe a un niveau théorique @8% relativement a la purée native, il
présente undeneur en paroi cellulaire de 1,5%. Il peut étre remarqué dans les deux
tableaux qu’un produit n'est pas indiqué plus bas aux deux niveauxteneur en paroi et
taille), il a été éliminécar il s’agissait d’'une purée tres diluée présentametexture en
dehors de I'espace produitdes purées (plutdt une texture de « smoothie imkiAn total de
onze produits est issu de ce plan expérimentgledinettra de décrire et deodéliser la
relation entre les parametres structuraux, rhéqlazg et sensoriels.
Tableau 17 Plan expérimental 1 : (a) Exprimé en teneur en paetiulaire (b) Exprimé en
% en pulpe théorique (c) Noms de produits. PurégvBa&n gris.
(a) (b) (c)

d(0,9) um Paroi cellulaire (%) d(0,9) um| Pourcentage en pulpe (%) Noms de produits

1000 (N) | 0,9 | 1.1 1.5 22 1000 (N) | 25 31 42 60 N25 | N31 N42 | Né0
500 (MB) | 0,9 1.1 1.5 | 22 500 (MB)| 22 28 39 57 MB22 | MB28 | MB39 | MBS57
230 (TB) - 1.1 1,5 22 230 (TB) - 27 38 56 - TB27 | TB38 | TBS6
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La teneur en paroi cellulaire et le pourcentage en pulpeont étémesuréspour les
onze produits, il est observé quetéaeur en paroi cellulaire correspond bien a ce qui était
attendu avec le plan expérimental (Figure 59)bt@yage ne modifie pasla quantité de
paroi cellulaire : les purées (N), (MB) et (TB) ont la méme tenearparoi del,1% tandis
que lateneur en pulpe(déterminée par centrifugation) edfectée par le broyagglcomme
mentionné dans le point §1V.2). Pour une méme teaaaroi, elle est différente pour (N),
(MB) et (TB), mettant en évidence uassement facilitépour les particules de taille plus
petite. Ainsi, en ce qui concerne Ipsrées diluées et concentréeda teneur erparoi
cellulaire est proche de ce qui était attendu pour chaqueanidu plan expérimental, pour les
puréesdiluées 0,8 + 0,1%.et pour les puréesoncentrées 1,6 + 0,1% et 2,2 + 0,2%ar
contre pour les produitslilués, le pourcentage en pulpe dggerement supérieur au
pourcentage en pulpe théorique sans dépasser Bt Jespurées concentréeses valeurs
sont plus faibles gu’attendues. Leassementdes particules peut varier éonction de la
forme, lataille mais aussi en fonction dedaantité de particulesdans I'échantillon. A taille
et forme constantes, plus la masse de particulesmgmrtante, plus I'effet de tassement
apparait important relativement a la teneur engatfendue estimée proportionnellement a la

quantité de matiere présente (Figure 59).
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Figure 59.(a) Teneur en paroi cellulaire VS (b) Teneur etppuyen pointillé valeur

théorique calculée en référence a la purée N)

» Plan expérimental 2 : Effet de la phase continue efu mélange de purées de
tailles de particules différentes
Le deuxiemeplan expérimental a comme objectif d’étudieffet de I'épaississement

dela phase continueavec de la pectine, ainsi quepkrception des produits constituésun
mélange de particulesde puréesle différentes taillesavec degatios différents. Ce plan
est basé sur le premier plahproduits du premier plan ont été choisis (N25, N42, N27 et
TB38) et préparésans et avec pectindpour épaissir le sérum), 8t produits issus de
mélanges des purées (N) et (TB) avec ratios effisr 60-50%, 30-70% et 10-90% N-TB

respectivement). Onze produits sont issus de ce(pkbleau 18).
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Tableau 18 Plan expérimental 2 : Effet de la viscosité du séeimmélange de particules de
purées de différentes tailles avec ratios diffésent

Mélanges

Sans pectine Avec pectine (proportion N/TB)

N25 N25+P 50/50
N42 N42+P 30/70
TB27 TB27+P 10/90
TB38 TB38+P

Les différentegproportions des trois purées issues mélangesdes purées (N) et (TB)
sont bien visibles dans les granulogrammes corresmis (Figure 60) a partir des deux pics

caractéristiques de 1000 um (purée N) et 200 ume€oTB) bien identifiés.

12 T e T

1 — 50N/50TB 1
101 M === 30N/70TB
8_. , ‘ ......... ION/QOTB_.

Volume (%)

Taille de particule (Um)

Figure 60.Granulogrammes des 3 produits issus de mélang@s)det (TB) en différents

ratios.

La viscosité du sérum pour lesoduits sans pectineoscille entrel6,3 et 18,1 mPa.s,
celle de la purée (N) étantla,2 mPa.s, lorsque les purées sont concentrées em, palp
viscosité du sérum a une légere tendance a augmAree I'ajout de pectine, liscosité du
sérum est6 fois plus élevée gu'initialement. (Figure 61). L’épa&@ssment du sérum est bien
marqué comme attendu, la viscosité a augmenté’a8§ul00 mPa.sPar comparaison, To
(2011) a trouvé une valeur d86 mPa.spour une purée de varié@&anny Smith et 13,3
mPa.spour une purée de variéBolden Delicious et (Tarea, 2005) des viscosités du serum

entrell,9 et 240 mPa.pour des purées et compotes de pomme commerciales.
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Figure 61.Viscosité du sérum des purées (a) plan expérirhér{ta) plan expérimental (2).

Il peut étre observé (Figure 62), lorsquepesées sont concentréesn particules, que
la viscosité du sérumest un peylus élevéeque la purée diluée, bien que la méme quantité
de pectine (1%) ait été ajoutée. Parmi les hypethesn peut évoquer weifet de synergie
entre lapectine ajoutéeet lespectines solubles déja présentatans le sérum, d’autant plus
marqué que la concentration en pulpe est plus €lpuisqu’une quantité de pectines plus

importante est mesurée pour les purées nativgdussoncentrées : 0,11 et 0,21 % pour N25

_ 0 Sans Pectine
’—I ’_I W Avec Pecline
N25 N42

TBZ27 TB38
Produits

et N42 respectivement.

i)
o
|

o
o

o3
()

o33
o
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B

o)
(=)

(=)

Figure 62.Viscosité du sérum des purées avec et sans pectine.

En ce qui concerne lpourcentage en pulpedes purées avec pectine ajoutée, les
valeurs obtenues soptus élevéeqqu’attendues par comparaison aux purées sanqeecti
(Figure 63). Ceci est di a un effet deviscositédu sérum, celle-ci étant plus élevée, ce qui
induit une cinétique de séparatiomplus lentelors de la centrifugation sans que I'équilibre de
séparation soit atteint, le protocole de centrificgautilisé étant le méme que pour les purées
sans pectine ajoutée.
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Figure 63.Pourcentage en pulpe des purées avec et sansi@deti pointillé valeur

théorique calculée proportionnellement a la quante purée native engagée)

Enrésumé pourétudier la relation entre les propriétés rhéologiqes, structurales et
sensoriellesdes purées de pomme, wsteatégie de création deéextures variées a été misq
en place parvariation maitrisée des parametres dstructure du produit. Uneétude
préliminaire a permis ddixer le domaine des texturesa explorer et ddentifier une
stratégie expérimentale basée sur une logiqueédaration — reconstitutionpulpe/sérum 3
partir dun méme lot de purée de base, couplée atrabement debroyage avec
épaississemenpossible de Igphase continue 2 plans d’expériencesont été construits : |
premier pour étudier et modéliser les effets detdile et la teneur en particules; la
construction de ce plan a permis d’'identifi@miportance de préparer les produits en pren
en compte laeneur en paroicellulaire et non le pourcentage en pulpequi varie selon I3
taille et la quantité des particules dans la puréeleuxiémeplan de caractemxploratoire a
été réalisé pour étudier I'effet de la viscositélaghase continuesur les propriétés dd
purées et Iperception du granuleuxlorsque la purée est composée de deux distribudioy
taille des particules en proportions variables. @Xagout de pectine, la viscosité du sérum

été augmentée d’'un facteur 6, de 17,2 mPa.s ju@§uE00 mPa.s.

-

11%

ANt

S

a

4. Larhéologie en lien avec la structure des puréesmbmme.

Les parameétres structuraux qui ont étémodifiés pour obtenir des purées avec des

structures variées et po@tudier leur impact sur lespropriétés rhéologiquessont au
nombre de trois : ltaille de particule, lateneur en particules (teneur graroi cellulaire) et

la viscositéde la phase continusdrum). Leur impact est décrit ci-apres.
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4.1. Propriétés d’écoulement

Toutes les purées issues des deux plans expérumeptasentent un comportement
rhéofluidifiant , unseuil d’écoulementet elles sontrés peu thixotropes(Figure 64), ce qui
est en accord avec des études faites précédemmemd purée de pomme (Rao, 1986;
Schijvens et al.,, 1998; Tarea, 2005) et d’autrestgmi des fruits (Alvarez et al., 2008;
Bhattacharya, 1999; Maceiras et al.,, 2007). Seks daractéristiques structurales, ses

parametres sont plus ou moins marqueés.
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Figure 64.Courbe d’écoulement de la série des purées (ayestib) MB (c) TB et (d) avec
et sans pectine.

La viscosité apparente(43 s') des puréesugmente avec la quantité de paroi
cellulaire et ellediminue avec ladiminution de la taille des particules (Figure 65a). Les
grosses particules vont contribuer a une viscqsiié élevée, avec une géne a I'écoulement
plus importante que pour les fines particules. [8ehs et al. (1998) ont observé que la
viscosité apparentedes purées de pommes a wl&endanceapproximativement linéaire
avec la concentrationen solides insolubles, c’est la tendance que rmfs®rvons pour

chacun des trois niveaux de broyage (Figure 65a)
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La viscosité apparente dés purées issues demélangesde (TB) et (N)diminue
progressivement quand la proportionpieée (TB) augmente La viscosité apparente peut
étre estimée par un simple effet de mélange.

Le fait d’ajouter la pectine et donc d’épaissir la phase continue, entraine une
augmentationde laviscosité apparentgreprésenté avec les fleches sur la Figure 65(a).

L’ indice de comportement(n) varie entré,27 et 0,49sur I'ensemble des produits des
2 plans, montrant les variations daractére rhéofluidifiant des purées (Figure 65b). Celui-
ci est généralement plus marqué pour les produitsgdncentrés en paroi. Dans la littérature,
les valeurs de n trouvées pour pesées et compotes de pommegeuvent varier de : 0,29 a
0,39 (Rao, 1986), de 0,15 a 0,24 (Qiu & Rao, 1988D,21 a 0,34 (Tarea, 2005) de 0,27 a
0,60 (Colin-Henrion et al., 2009). Poune méme concentrationen paroi, par exemple
1,1%, le caractere rhéofluidifiant augmentediminue) avecl’augmentation de la taille des
particules. Pourune méme taille de particules] augmentation de lateneur en paroi
cellulaire entraine une diminution de n dans le cas du (MB)minue également pour (N) et
(TB) mais avec une tendance a augmenter pour kEepdarplus concentrée. Une diminution
de lindice de comportement n avec l'augmentatian ld concentration en pulpe est
généralement rapportée par la littérature (Cantiehozt al., 2000; Missaire et al., 1990; Qiu
& Rao, 1988). En ce qui concerne l'effet de I'ajalé pectine I'évolution du caractére
rhéofluidifiant est assez difficile a interprét@our (N25) il ne change pas, pour (N42) il
augmente légerement ; pour (TB22) il augmente e (©B27) il diminue, sans que l'on

puisse émettre d’hypothése simple.
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Figure 65. Effet de la taille de particule et la teneur en g@agellulaire sur (a) la viscosité
apparente (43s-1) et (b) I'indice de comportemeas fleches sur le graphe (a) représentent

I'effet de I'ajout de pectines.
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4.2. Seuil d’écoulement

Le seuil d’écoulement a été estimé de 3 faconspadir de la modélisation par
Herschel-Bulkley de la courbe d’écoulement, parstartie du domaine linéaire (SDL)et par
le croissement de G’ et G”lors d’un balayage en déformation.

Quel gue soit le parametre utilisé, les trois méeso(qui sont fortement corrélées, voir
partie 8IV.4.6) montrent que Igeuil d’écoulementa augmentéavecla teneur en paroi
cellulaire et il adiminué avec ladiminution en taille des particules (Figure 66 a).

Le fait que leseuil augmente avec la teneur en pulpe (ou en paroi) semble
logiqguement lié au fait que kilieu est de plus en plus encombrét qu’en conséquence la
contrainte nécessaire pour que le produit se d&faenmaniere irréversible et commence a
couler est plus importante. Plusieurs études onttr@odgalement I‘augmentation du seuil
d’écoulement avec la concentration en particulen@@sson & Tornberg, 2011; Bengtsson et
al., 2011; Cantu-Lozano et al., 2000; Rao, 1986jj%ns et al., 1998).

Une diminution du seuil a été observée lors diépaississementde la phase continue
par ajout de pectine (Figure 66b) et ce de facafoigamarquée. Si I'on fait I'hypothése que
le seuil est I'expression de la cohésaarire particules on peut imaginer que I'augmentation
de la viscosité de la phase continue vient linttgte cohésion.

Ainsi, toutes les purées ont présenté un caractBéofluidifiant et un seuil
d’écoulement La viscosité apparenteet le seuil d’écoulemerdugmententavec lateneur
en parois cellulaires le milieu étant plus encombré. Comme vu égalendant 8IV.2, |3
viscosité apparenteet le seuidiminuent avec la diminution de I&aille de particules.

Avec I'ajout de pectine, la viscosité apparente augmente. La viscosité durs@lus
importante se retrouve dans la viscosité globaegendant le seuil d’écoulement dimingie,

traduisant un effet sur la cohésion de la suspansio

134



V. RESULTATS ETDISCUSSION

(a)

240_".",\"c';.'G'.."'"""""""””_ 240-||||| 240-"A"TIB'G'I'G'I""I""I'"'I""-
B NSDL 4 ® MBGG" A TBSDL
0 NHB ] 1 @ mBSDL A TBHB
B N+PG'G O MBHB A TB+PG'G
160 1 ; mg 3|;L E E 1 A TB+PSDL
o) 7 7 ~160 - ~160- A TB+PHB .
o ] O . ] 2 i
= o = ¢ = |
5 ] ( 5] 5] x
¢ ] . o : o : B
v 804 8 » 80 ° - v 80 i
= 5 . ] °e i ] a
] @ . . ] . ] ] R 3,
[
0- o] SN S W N N— [0S SN SN W S
00 05 10 1,5 20 25 30 00 0,5 10 1,5 20 25 30 00 05 10 1,6 20 25 30
% Paroi Celullaire % Paroi Celullaire % Paroi Celullaire
NATIVE ME T8
(b) 10000 o MB222 10000 3 . TB27a
10000 eN252a = MB28 a E|
””?”””“.' o AL CEE TR T vetoa EERRS EEEET PP TB38a
"-. N42a 1000 ". o MB57 2 1000 4 *, ° TB56a
B ., s mmmmmeia e, . E .
* 6 6 40 0 00 "." I.. .. R 000000.000.". l. Y . llllllll..(.. .. M
= Y, . E 100 . 5 & 100 4 " .
o 100 . . = . " . : E [ °
o ‘e - . L] A " R O . -.
10 P .- 10 .'. '_ 10 .-.
3 N n
Contrainte (Pa) Contrainte (Pa) Contrainte (Pa)

Figure 66.Purées (N), (MB) et (TB) concentrées et diluéesS@)il d’écoulement avec les 3 méthodes en fonckola teneur en parois, les fleches

montrent I'effet de la pectine (b) Seuil a la 8odu domaine linéaire.
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4.3. Propriétés viscoélastiques

Quant aux propriétés « statiques » des puréespdetre (G’ et G” en fonction de la

fréquence) a montré que tous les produits présantdés caractéristiques typiques d’'une

suspension concentrée structuré®u le module élastiqu&’ est toujourssupérieur au

module visqueuxG” (Figure 67) et que G’ est peu dépendant de lauéece ; ceci

correspond bien au comportement de fluide a seéitodlement (viscoplastique) que

présentent les purées, comme observé par Tare®)(20Kunzec et al (1997) pour des

dispersions de paroi cellulaire de pomme, entreeaut
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Figure 67.Spectre viscoélastique des purées (N), (MB) et §UB} et sans pectine, avec

leurs dilutions et concentrations en pulpe respesti
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Le niveau de modulaugmentefortement avec la quantité gerois cellulaires: par
exemple 'augmentation de teneur en pulpe de ((N&D) entraine unaugmentation deG’
de 805 a 3860 Pa (Figure 68), ceci en raison dundffet de 'encombrement du milieu.
Bengtson et al (2011) ont observé eux aussi uneanigtion du module élastique avec la
concentration en solides des suspensions de ponfPae. ailleurs, les propriétés
viscoélastiquesliminuent avec ladiminution en taille des particules :la valeur de G’ est
passée de 805 a 268 Pa pE\iy et (TB) respectivement. Pickardt et al (2004) ont sigeabé
aussi une diminution du module élastique de suspensle carotte apres homogénéisation.

Pour les produits avec pectine ajoutéantalule élastiquene change que dans un seul
cas (N42) ou il diminue l1égerement (fleches FighBg Pour le module dissipatif G” il n'y a
pas de changement pour (N25) et (N42) tandis que ppB27) et (TB38) il augmente
légerement.

Pour lesmélanges les valeurs de modules se situent logiqguement eeix des purées

(N) et (TB), selon la proportion de (N) ou (TB)esdlsont plus ou moins proches de celles-ci.

5000 LML BN BN B BLELELELE B ]OOO T T T T T
H N H N
| 2 | |2 '
4000 ® w * . 8004 m nep .
I/E;C?TB A TB+P
— 1 M-70TB 1 — ] M:SOTB i ]
T 30004 * v . g 600 w-rors R
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Figure 68.G’ et G” en fonction de la teneur en paroi cetlik (les fleches indiquent 'effet

pectine).

Un parametre comparatif, qui integre a la foisdestributions élastiques et visqueuses

est latangente de l'angle de pertetanJ:E . Cette valeur a été considérée ici a 12 rad/s et

représentée en fonction de la teneur en paroilagbu(Figure 69). Le fait deroyer et de
concentrer en pulpe les purées ne change pratiquement paglesrs dgand qui varient
entre0,21et0,24 traduisant le caractere élastique dominant deseguCe caractere demeure

pour les purées diluées, taaugmentant légerement jusq@&7. Avec I'ajout depectine,le

137



IV. RESULTATS ETDISCUSSION

caractéere élastique diminue légérement mais de faigmificative ettan® augmente entre
0,27 et 0,34

0,40 -
ON

0.35 1 = MB

0,30 - BS mTB
o 025 - = B N+P
= E3 TB+P
8 020"

0.15 -

0,10 1

0,05 -

0,00 +

0,9 1,1 1,5 2,2
Produits (Teneur en paroi)

Figure 69.tanddes produits avec et sans pectine

En résumé toutes les purées présentent les caractéristiypepies d’'une suspensign
concentrée structurée ou G'’>G” quelle que soiréguence. Le niveau de module augmgnte
avec la teneur en paroi cellulaire, c’est a direcd\scombrement du milieu. L’augmentatipn
de la viscosité du sérum par ajout de pectine ¥mrane légere diminution relative ¢lu

caractére élastique (augmentation dé)an

4.4. Comparaison avec une méthode classique globalecoesistométre de Bostwick

La mesure de la consistance de Bostwick, classignemtilisée en industrie, a été
réalisée pour obtenir un point de comparaison deanesures rhéologiques utilisées ici.
Dans cette méthode empirique, on peut considérél gjagit d’'un essai de fluage a
contrainte variable puisque le produit est soungsrapropre poids et que la hauteur diminue
au cours de l'essai avec I'écoulement. Assez lagigent, laconsistance des purées
augmente (distance parcourue plus petite) lorsqueglantité en pulpe augmente et la
consistancediminue (distance parcourue plus grande) lorsquetdidle des particules
diminue. En ce qui concerne les produits avec pectindistance parcourue est identique ou
légérement plus importante que pour les produits ggectine traduisant dans ce cas la

diminution de cohésion observée par ailleurs.
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Figure 70.Consistance de Bostwick — distance parcourue ese80ndes.

4.5. Etude multidimensionnelle

Une étudefactorielle de I'ensemble d@arametres rhéologiquesa été réalisée pour
chacun de plans expérimentaux.

En ce qui concerne les purées piemier plan d’expériences, les deux premiéeres
composantes de I'ACP représentent respectiveme®e/6t 10,2% de l'information, soient
86,4% au total (Figure 71a). Lesq groupesprincipaux de parametres, repérés grace a une
CAH sur les coordonnées des variables, ont pu @&b@tes sur le cercle des corrélations.

La plupart des variableshéologiquessont corrélées et portées par les composantes du
premier axe du cercle de corrélations. Ainsi, & ynpremier groupe avec les paramétres
caractéristiques du régime harmonique : seuil Saujl tand (ou croissement de G’ et G”)
et les modules viscoélastiques, deuxieme avec le seuil HB, la viscosité apparente de la
purée et l'indice de consistance, etrgisieme groupe avec l'indice de comportement et la
consistance de Bostwick. lggiatrieme etcinquiéme groupe sont placés sur le deuxiéme axe
et caractérisés parfand et laviscosité du sérunrespectivement.

Le positionnementdesproduits montre un ordre logique, avec les produits lesnsioi
concentrés a gauche et les plus concentrés en pulgmite avec des caractéristiques
rhéologiques plus marquées pour ces derniers. @eafirme que lateneur en paroi
cellulaire est un parametre structud premier ordre surles propriétés rhéologiquesles
purées.

Les deux premieres composantes de I'ACP diuxieme plan d’expériences
représentent respectivement 73,3% et 19,2% deiimdtion, soient 93,5% au total (Figure
71b). Lesgroupes principaux de parametres ont été repérés égalegnace a une CAH sur
les coordonnées des variables, ils sont logiquemsienlaires a ceux du premier plan : avec

la viscosité apparentetrés corrélée dindice de consistancece qui est logique puisque ce
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dernier représente I'équivalent de la viscositéaspme a IS Les trois seuils sont trés
corrélés. Les produits sopbsitionnéségalement selon la concentrationprpe sur I'axe

1 : les plus concentrées en pulpe a droite et les noimsentrées a gauche et logiquement ces
derniers présentent des valeurs de propriétésagigoles plus faibles. Suralke 2,0n peut
observer gu'ils sont classés selorviscosité du sérumles produits avec lpectine ajoutée
étantdécalésvers lehaut (fleches, Figure 71b) avec une viscosité du séulus importante,

et un léger décalage vers la droite (surtout pod2)Navec une viscosité apparente plus

élevée.
(a)
Variables (axes F1 et F2 : 86,45 %) Individus (axes F1 et F2 : 86,45 %)
6 .
4 4
5 euil SDL : > 2 o N25 ® TB56
g G o e TB27
2 eultany < 0 emB2z ° 1B T 0
- seul HB! * N31 o \B39
- L N - e MB28
4 1
-6 N
-1 -0,5 0 0,5 1 6 -4 2 0 2 4 6
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8 .
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N N 2 N25 | e TB38+P
R, o 2 Na2+P
2 o2 0 |52/2 ‘T5N> /
[V} : ~ [ »
b Seul SDL ! L& 5 oot 50TB * TB38 ¢ \uo
3 3
4 J
-6 J
-8 |
1 0,5 0 0.5 1 8 6 4 2 0 2 4 6 8
axe F1 (74,34 %) axe F1 (74,34 %)

Figure 71.Deux premieres dimensions de I'ACP sur les donng&slogiques du : (a)

premier plan d’expériences, (b) deuxieme plan déelgmces.
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Malgré la présence de fortes corrélations entredifiérents parametres, nous avons
choisi de les prendre tous en compte pour la dmiaation rhéologique des purées,
considérant gu’ils peuvent donner acces de fagon di différentes informations, notamment
pour ce qui est de l'état d’organisation statiqael (« repos ») du produit (propriétés

viscoélastiques) ou de I'état d’écoulement (prdpeé&iscosimétriques).

Pourrésumer, tous les produits ont présenté les caractéressighéologiques typiquds
des purées de fruit : caractereéofluidifiant, présence dwseuil d’écoulement G'>G”
comportement de suspensions concentrées visco@lesti

Une augmentation de la concentration en paroi conduit a unaugmentation du
niveau des principales caractéristiques rhéologiguaediminution de lataille de particules
en entraine ldiminution.

La viscosité du séruma un effet sur les propriétés rhéologiques, emraiune Iégers

174

augmentation de la viscosité apparente mais auramt une diminution duseuil
d’écoulementet unediminution du caractére élastiguedes suspensions (augmentation| de
tand), ceci traduisant ungiminution de lacohésionde lasuspension

Ainsi les propriétés rhéologiquessont d’abord influencées par faneur en pulpe

ensuite pala taille de particule et par laviscositéde laphase continue

4.6. Modélisation relations structure- rhéologie et astation de la fraction volumique

L’ effet de la concentrationsur les propriétés rhéologiques est souvent dparitdes
modeles empiriquessimples du typeelation en puissance Ainsi I'équation ci-dessous a
permis a Rao et al (1987) de décrire I'effet dectacentration en pulpe (obtenue par
centrifugation) sur la viscosité apparente. Legans trouvent une valeur de B=2.

Napp= AC®

La dépendance de taesure du taux de pulpeauxconditions de centrifugationet a
I'effet variable du tassement rend préférable dadr lateneur en paroicomme variable de
concentration. Dans le cas de nos produits, lar€igi2za met en évidence une variation
sensiblement linéairede la viscosité avec la concentration en paroguwendique que dans
le domaine exploré et pour 43%sla viscosité varie quasi proportionnellement a la
concentration, avec une valeur de B proche de Tddeau 19 présente un peu plus loin les
valeurs effectives de cet exposant obtenues paudiféérents niveaux de broyage et pour

différents paramétres rhéologiques.
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L'effet de la concentration en paroi sur lespropriétés rhéologiques dépend du
volume occupédans le milieu par les particules constituées et marois cellulaires. Les
différences ddassementa la centrifugation observées fonction du niveau debroyage
nous ont montré que Molume apparent occupépar les particulegtait dépendant de la
taille des particules. Nous proposons ci-aprés une approcant aestimer I'effet de
I'occupation de I'espacesur les propriétés a partir d’'une approche de lamvimosité des
parois cellulaires. Nous I'avons faidaux niveaux:

= Tout d’abord en tentant de représemes résultatsa partir d’'une prise en compte
d’'un effet de la taille des particulesur la voluminosité apparenteen référence a
I'un desétats de broyage

» Ensuite par unestimation de la voluminositéet de lafraction volumique occupée
par les particules a partir de mesurevideosité en milieu dilu¢ ceci dans le cas des
particules TB.

4.6.1. Prise en compte de l'effet de la taille des partesi— courbes maitresses

Pour prendre en comptetineur en paroi cellulaire et I'effet de kaille des particules
sur I'occupation effective du miliey descourbes maitressegropriété rhéologique = f
(fraction volumiquepnt été établies par simpiissementsuivant I'axe concentration.

Le modele de base reprendddation :
Propriété rhéologiquese®
La fraction volumique (®) peut étre définie comme le produit :

(D = Cparoi V
avecCyparoi , la concentration en paroi‘étla voluminosité, c'est-a-dire le volume occupé par
unité de masse de paroi.

Nous pouvons prendre en compte le fait gles les particulessont degrande taille,
plus la fractionvolumique effective qu’ils occupentest importante; ainsi lesamas
cellulaires occupent unvolume apparent plus grand que le®llules individualisées
(N>MB>TB).

La puréeTB, qui comprend essentiellement des cellules indiliséas avec une
distribution granulométriqudqnomogéenecentrée su00 um a été prise commeférence:

nous considérons qu’elle présente uakIMINOSIté Vigtsrence.
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Un facteur global de voluminositétt est ainsi défini par rapport a la référen@&

A = V/ Vstérence a=1 pourTB
Les facteurs de voluminositépour la puréeN) et (MB) ont été estimés par simple
glissementa partir des courbes rhéologie = f (concentratibe).facteur de glissement est
déterminé de fagon a obtenir la meilleure régression
La modélisation a été réalisée pour trois parameétres rhéologiqués viscosité
apparente (43 s%), le seuil d’écoulement(selon chacun des modes d’estimation du seuil) et

le module élastiqueG’ (Figure 72).
Napp= Av(Cparoi a)BV
SeUI| :As(Cparoi G)BS

G’:AG((:paroi a) Bc

Des courbes maitressesont obtenues dans chacun des cas avdmurajustement
Les valeurs des facteurs de glissement (indice tlemioositéa) et des parameétres A et B
obtenues sont présentées dans le Tableau 19.

Lesvaleurs du facteur de voluminositésont les mémes pour : G’, seuil SDL et pour le
seuil croissement G’ G”, 1,2 et 1,5 respectivemamir MB et N. Les valeurs obtenues pour

la viscosité apparente sont plus élevées, respectnt 1,5 et 1,8, et celles dms

intermédiaires. Les valeurs @& =1 < Qg < Oy permettent de quantifierdffet de la
taille des amascellulaires, plus ils sorgros, plus on peut considérer qu’ils présentent une
voluminosité apparente importante. Ainsi pour les propriétés d’écoulement, plus les
particules sont grosses plus la géne a I'écoulems&indccentuée. En ce qui concerne G’, le
facteur de voluminosité donne une idée de I'espataif apparent global occupé par les
particules au repos ; les particules de la purdertiins « tassables » occupent plus de place
que les particules de (MB) et (TB).

Tableau 19 Modeles de la courbe maitresse pour chaque parami@eologique, avec leur

facteur de voluminosité pour chaque purée (N, VB,

Paramétre a g a me N A B R®
N oo 4301 ] 1.5 1.8 649 128 098
o,-HB 1 1,3 1,4 12,7 1,28 0,97
o-G' G" 1 1,2 1,5 13,2 2,36 0,99
o,-SDL 1 1,2 1,5 1,1 2,10 0,96
G' 1 1,2 1,5 353 2,09 0,96
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Figure 72.(a) Parametres rhéologiques en fonction du % ermpeellulaire (b)
Courbes maitresses obtenues en intégrant un indicamluminosité en référence au

comportement des purées TB.
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Les purées ont un comportemehéofluidifiant , mais nous avons pu observer que le
facteur de voluminosité pour laviscosité apparentene dépendait pas da vitesse de
cisaillement. Pour cela, des courbes maitresses ont été étahlies43 et 200°s(Figure 73).
Logiguement, la viscosité apparente diminue (et dandorsque la vitesse de cisaillement
augmente, cependant il est observé dans le TaBRague |efacteur de voluminositéest le

méme pour chacune des vitesses de cisaillementaréegp

Tableau 20.Modeles de la courbe maitresse pourg, a différentes vitesses de

cisaillement..

Parameétre a g o me ay A B R®
N app 43s-1 1 1,5 1,8 649 1,28 0,98
N app 10s-1 1 1,5 1,8 1953 1,32 0,96
N app 200s-1 1 1,5 1,8 224 1,11 0,97

En ce qui concerne lemleurs de I'exposant B,qui traduisent ladépendancede la
propriété rhéologiquea la concentration de la suspensignl’existence descourbes
maitressesindique que cet effet concentration ne dépendspasiblement de la taille. Elle
est Iégérement supérieure a 1 (de 1,1 a 1,3) psysrbpriétés d’écoulement alors gu’elle est
supérieure a 2 pour les propriétés « statiques)» (G

Pour lespropriétés d’écoulementla valeur de B est logiquement d’autant plus &ibl
que la vitesse de cisaillement est élevée, ellsgamsi de 1,3 a 1,1 quand la vitesse de
cisaillement passe de 10 4 200 s
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vitesses de cisaillement avec le méme indice deniobsité.

146



IV. RESULTATS ETDISCUSSION

En résumé, cette approche permenuméliser les relations structure-rhéologie des

11%

purées a partir de I'estimation d’éexcteur global de «woluminosité » a qui prend en compt
le volume relatif apparent occupé par les particules de taille différente. f@eteur de
voluminosité est obtenpar glissementdes données expérimentales en une courbe maijresse
établie par rapport & une référence choisie, datie nas la purée (TB).

Dans tous les caqrrg < dys < On. Ainsi le broyage provoque lsséparation des amasg
de cellules et laliminution du niveau degaractéristiques rhéologiques(viscosité, seuil
module) qui ensuite peut s’interpréter comme éthrg a unediminution de la fraction
volumique apparenteoccupée par les particules. Au-dela d’'une diminutle la taille de$
particules, cetteliminution de I'effet d’encombrement apparent peut s’expliquer aussi par
le changement de morphologie globaldescellules séparéegtant de forme plus réguliefe
que les amas.

L'effet général de la concentrationen paroi sur les propriétés rhéologiques a pu|étre
quantifié par une simpldoi en puissancedont I'exposant est sensiblement indépendant de
I'état de broyage (existence des courbes maitredsesépendance a la concentratiorest
plus marquée pour les propriétés statigues (module) que pour les propriétés

d’écoulement

4.6.2. Détermination de la voluminositét de lafraction volumiquea partir de

mesures deiscosité en milieu dilué

La détermination de l&action volumique occupée par les particules doit permettre
d’approcher de fagon plus précise les propriétédadsuspension. Elle reste cependant
difficile & estimer du fait de la nature méme degi@aes — cellules ou amas de cellules
gorgées de sérurdéformableset deforme irréguliere.

Les suspensionspeuvent étre classées en fonction du domaine deentration en
particules. Dans lesystemes diluésles particules sont séparées et, si elles sofisauiment
petites (< um), libres de se déplacer dans la suspension gicenouvements browniens ;
ce n'est pas le cas ici, I'effet de la pesanteamporte et les particules décantent lentement du
fait de la faible différence de densité avec la sgha@ontinue (cf § IV.1). Quand la
concentration augmente, les particules sont eracbtgs unes avec les autres, un réseau peut

se former, allant jusqu'a bloquer le phénomene deadtation. Dans les domaines des
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suspensions tresoncentrées les particules remplissent I'espace disponibleoaivent se
déformer et se compacter.

Nous avons estimé la fraction volumique et lesed#hts régimes de concentration dans
le cas des suspensions TB a partir d’'une estimaléola voluminosité des particules par des
mesures viscosimétriques en régime dilué.

Nous avons choisi de travailler avec la purd®)( d'une part pour avoir une
distribution en taille de particules la plusomogénepossible et d’autre part du fait que la
taille de200 umfacilite expérimentalement les mesures viscosioés.

Dix-neuf dilutions ont été préparées a partir de la puréB)(et de son sérum (C.f
8111.3.2) de 0,09 a 0,94 g de paroi /dI.

La quantité de paroi cellulaire va permettre de remonter a Valuminosité des
particules de pulpe(volume occupé par unité de masse de paroi) &fradtion volumique
apparenteselon une approche classique de la viscositeudgearsions diluées :

Pour lessuspensions diluéede particules, laiscosités’exprime par I'équation :

N =Msérum- (L +ad + bd2 + ...)
avecd la fraction volumique occupée par les élémentgaises.

La viscosité relatives’écrit :

Nrelative = Dapparene =(l+ad+bd?+..)

sérum

et laviscosité spécifique

,7 apparente_ ,7 sérum
TMspécifique =Nrelative- 1 = (@D + bD2 + ...)

sérum

Laviscosité spécifique réduiteest alors définie comme :

Nspécifique réduité= W =(a +bd+..)

La fraction volumique @ n’est pas connue mais laconcentration en paroil'est.
Donc, pour passer de la concentration en paroifia¢dion volumique, on introduit la notion
de voluminosité :

La fraction volumique @ correspond a :

® = C (concentration) x V (voluminosité)
(masse de paroi/ volumeudgpension) (Volume / masse de paroi)
ici nous exprimerons C en g de paroidalsuspension et V en dl / g de paroi.

En substituan® dans I'expression de la viscosité spécifique rédui
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=1
TMspécifique réduite= % =(a+bCV+..)

Ainsi, la mesure de leiscosité spécifique réduite différentes concentrations permet

d’estimeraV par extrapolation :

=1
TMspécifique réduite= % =(av +b CV + o)

Il est a noter que I'équation ci-dessus se rapgatEi’équation du Huggins pour les
polyméres qui décrit la dépendance deitxosité spécifiquea laconcentration en masse

d’'un polymeére pour dessolutions diluées:
,75 écifique
o EmeamC

ou[n] correspond a leiscosité intrinseque(volume de solvant / g de polymere).

aV correspond #ordonnée a I'origine dans la représentation graphique deisaosité
spécifique réduiteen fonction de l@oncentration en paroi cellulaire

L’ extrapolation a partir deslO niveauxde concentration les plus faiblegFigure 74)
conduit & uneestimation de aVde l'ordre de2 (la viscosité spécifique étant exprimée en
dL/g). La viscosité spécifique calculée a partir des valeurs deviacosité prise dansd
plateau newtonien,en faisant unenoyenne entre 10 et 405de chacune de 3 répétitions.

La viscosité du sérunmest del7,1 + 0,4mPa.s.

50
4,0 1
3.0 T s

20+

1.0

0,0 ! ! ! T { T T T T f T T T T
0,0 0,1 0,2 03
g paroi/ 100 mL

Viscosité specifique reduite (dL/g)

Figure 74.Viscosité spécifique réduite en fonction de la eotr@tion en paroi cellulaire,
estimation de aV a partir des 10 niveaux de comatioh les plus faibles. (Viscosité du
sérum de 17,1mPa.s et la viscosité des échantilshissue de la moyenne entre 10 etY10s
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Cette valeur daV de2,1 dl/gest a rapprocher de valel8 dl/g obtenue par To (2011)
pour une purée tres broyée obtenue au niveau gilpgtir d’'un lot différent de pommes de
variété Golden Delicious. To obtient par ailleureewaleur dé,9 dl/g pour une purée trés
broyée de la variété Granny Smith.

L’estimation de la voluminosité V suppose de cotreda valeur ded), celle-cidépend
de larigidité des particules. Lorsque la rigidité des particdiesinue, laviscositédu milieu
diminue en effet du fait de la déformabilité destipales (Nawab & Mason, 1994)) varie
de1 limite basse pour desphéres extrémement déformablegoulles de gaz) 4,5 pour des
sphéresiures (équation d’Einstein).

Dans le cas dgsurées de pommegles particules ne soptas des sphéres rigides mais
sont des particules déformablesLes cellules ou fragments cellulaires étant résnge
sérum, on peut dans une premiere approche faiypdthese que lphase disperséeet la
phase dispersantesont de viscositéroche, (g4 = viscosité de la phase dispersée / viscosité
de la phase dispersantel). Dans ce cas, d’apres la figure 75 (Nawab & Mad884), par
extrapolation 4) peut étre estimé a envirdry.

.0

Nspécifique réduitdt— My 2.5

g, 207
1.5

Foam limit
S T N T S B A

0.04 (.08 a.l2 0.18

Figure 75.Viscosité intrinseque en fonction de la fractionwwique pour différentes

émulsions. Mise en évidence de I'effet du rappentidcosité entre éléments dispersés et

phase continue/fdr) (Nawab & Mason, 1994).

La voluminosité peut étre doncalculéea partir de cette valeur estimée de a = 1,7, ainsi
que la valeur de b. La valeur de V permet alorsaleulerla fraction volumique @® aux
différentes concentrations en paroi.

Le Tableau 21 compare les valeurs de V de b & geur la concentration en paroi de

la purée native trés broyée TB (1,16 g paroi/dljteaues pour a = 1,7 et pour les deux
valeurs extrémes de (a) 2,5 et 1.
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Tableau 21 Estimation de la voluminosité (V) des particulesjocet ded) de la purée TB

pour trois valeurs du parameteetraduisant la rigidité relative des particules

*En référence a Nawab et Mason (cité par Macosk®4)

a V(L/g) b ¢ 18

Limite spheres tres

déformables* ] 2.1 1.4 2,44
Purée de pomme 1,7 1,3 3,7 1,51
Spheres rigides* 2,5 0,9 7,6 1,04

La voluminosité estimée poulB (avec a=1,7) est dg3 dL/g, ce qui signifie qud g
de paroi cellulairenobilise 130 mL de sérum Si I'on considére la teneur en paroi de la
purée TB (1,16 %), sfaction volumique théorique est alors d’envirch5 (Tableau 21)
supérieure a 1, ce qui signifierait que I'on seiesibien en régime concentré dans la purée
native broyée, les cellules et fragments de callgtent déformés et compactés. Ceci semble

étre compatible avec les images prises au microsmmfecal (Figure 76).

Figure 76.Image au microscope confocal de la purée TB.
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Suivant cette logigue, on peut estimer égalemepéarér de quelle concentration en
paroi¢ =1 (Tableau 22), ce qui correspond a une organisagsrparticules pour laquelle les

particules peuvent occuper tout 'espace en se méior mais sans se compacter. Ceci donne

une valeur de 0,77 g paroi/dl, comparée aux 1,1&gji/foll pour la purée native.

Tableau 22 Estimation de la concentration en paroi cellulapeur obtenirg=1

*En référence a Nawab et Mason (1994).

a___ C(g/dl
Limite spheres tres
déformables* ] 0.48
Purée de pomme 1,7 0,77
Sphéres rigides* 2,5 1,11

Le Tableau 23 montre la fraction volumique (avet,8xde chacune des concentrations

utilisées pendant cette partie de I'étude.

Tableau 23 Estimation de® pour chaque concentration en paroi de la purée TB.

Echantillon | % Pulpe | g paroi/ 100mL 0]
Sérum 0 0 0

1 2,295 0,10 0,13

2 2,5 0,11 0,14

3 3 0,13 0,17

4 3.5 0,15 0,19

5 4 0,17 0,22

6 4,5 0,19 0,25

7 5 0,21 0,28

8 5.3 0,23 0,29
10 5.8 0.25 0,32
11 6.4 0,27 0,35
11,1 6,5 0,28 0,36
12 6,75 0.29 0.38
13 9,45 0,40 0,52
13,1 10,5 0,45 0,59
14 12,15 0,52 0,68
15 13,5 0,58 0.75
16 16,2 0,69 0,90
17 18,9 0,81 1,05
18 22,95 0,98 1,27
TB compléte 27 1,16 1,508
TB38 37 1,68 2,18
TB56 50,5 2,52 3.28
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Des mesures visuelles et au Turbiscan ont étésééalisur la puréeB a différentes
concentrations en parois pour mesugaelimite de décantation les résultats ont montré que
celle-ci se situe a une concentration de I'ordré® @eg/dL qui correspondrait & une fraction
volumique¢ d’environ0,7 (pour a= 1,7) (Figure 77Méme si les particules sont déformables
et non sphériques, cette valeur parait compatilbée dordre de grandeur de ce qui est

attendu pour une suspension monodisperse.

(g/dL) 0,98 0,81 069 058 029 025 0,10
(®) 1,27 1,05 090 075 038 032 0,13
d

Figure 77.Mesure de la limite de décantation avec différedikgions de TB

La hauteur relative (hauteur de sédiment rapportée a la hauteur Jodaété calculée
pour chaque concentration (Figure 78)plateau correspond aux dispersionen décantées
et l'autre partie de la courbe monteehauteur de décantationd’autant plus faible que les
dispersions sont plus diluées, elle varie de fagensiblement linéaire. Deasages au
microscopeont été prises pour chaque échantillon (Figure EB8)partant de la concentration
la plus élevée proche de la purée native, les geemiéres imagesmontrent legarticules
tasséesles unes contre les autres, il s’'agit d’'un miliemcombré, typique d'un régime

concentré. Cet encombrement diminue au fur et auraede la dilution. L'image pour la
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dilution (0,69 g/dL ou¢ = 0,90, juste avant la décantation, montre que les particules
forment toujours un réseau, puis pour une condemrirammeédiatement inférieure a lieu la
décantation, le réseau de particules devient plus lache, jascgi’que les amas de particules
soientséparés le régime dilué est facilement visible.

Il est & noter que leproduits du plan d’expérience 1 stables vis-a-vis de toute

décantation, se situent toas-dela ded =1.
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Figure 78.Détermination de la limite de décantation (LD) depurée TB, avec les images au microscope optiquelps dilutions respectives.

Représentation schématique du changement de régese/aleurs de la fraction volumiq@esont calculées pour une valeur de a= 1,7 (TableBu 2
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La viscositédessuspensionsa été considérée gqulateau newtonienpour lesdilutions
comprises entr® (sérum) et0,27g/dl. Au-dela, on n’observe plus de plateau newtonien a
basse vitesse (Figure 79). Dans ce cas, nous @emsidéré la viscosité apparente a 43 s

ainsi les résultats vont étre tres dépendants diéelsse de cisaillement choisie.

10000 ——

O Sérum * 028g/dL
A 015g/dL e 0,40 g/dL
® 027g/dL 0,52 g/dL
B 1,16g/dL

o
o
o

Viscosité (mPa-s)
S
o

10 E moyenne

10 100 1 1000
Vitesse de cisaillement (s™)

Figure 79.Viscosité du sérum et des suspensions.

Caractére rhéofluidifiant & partir de 0,28 g/dL\éscosité apparente prise & 43s

La figure 80 montre I'évolution de lasiscosité spécifique en fonction de la
concentration en paroi cellulaire @ en intégrant les résultats obtenus pour la pliet
les purées TBoncentréesen pulpe issues du plan expérimental 1. Commerobsigure 79,
dans le régime dilué, la viscosité spécifique vamasiblement comme la concentration en
pulpe, seules des interactions hydrodynamiques edéments dispersés se produisent, la
pente est de 1,3, comme attendu pour un systémé.dlu-dela, la dépendance a la
concentration en paroi devient beaucoup plus inaptet du fait des interactions entre
particules. On observe alors Hisparition du plateau newtonien et I'existence d’'un
comportement rhéofluidifiant de plus en plus margugtout le domaine de vitesses exploré
(Figure 79) et ce a partir d&30 g/dL, soit pour une valeur d®= 0,39. Cette valeur, au
regard des observations de la Figure 78, se sins dn domaine ou la décantation se produit
encore. Elle marque un état d’encombrement etataation entre particules qui engendre
néanmoins une modification nette des propriétésodi@ment. Pour les concentrations les
plus élevées (Figure 79), on observe la tendance ue seuil d’écoulement (la pente
viscosité/vitesse tend vers une valeur de -1 aebagtesse). Dans ce domaine de
concentration ou le comportement est rhéofluidifida dépendance viscosité spécifique -

concentration est d’autant plus marquée que lasatele cisaillement est faible (Figure 80).
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Les points expérimentaux correspondant aux produitslan d’expérience 1 s’'integrent
au régime concentré (Figure 80).

1000 £
I 0,30 g/dL (®= 0,39)
I B Plateau newtonien .. ,
Régime concentré
¢ 435! —_— .
A 305! g - é
: =
102 s i 5
T —: @
[} Z e o L 2
2 Régime dilué .;
3 i
Q
"
:.g 10 4
T
o
2
B
14
0.1 -+ A 1
) 01 02 0.4 1 3 10 (g/dL)
0 013 026 052 13 3.9 (@)

Figure 80. Viscosité spécifique en fonction de la concerdgraén paroi cellulaire pour les
dilutions et les purées TB concentrées. La lignpantillés marque la disparition du plateau

newtonien.

En ce qui concerne lgwopriétés viscoélastiqueslors du test deortie du domaine
linéaire realisé a 10 rad/s, (Figure 81), on observe queetam présente logiquement un

comportement linéaire étendu (plateau de G” marglué valeur du module complexe

12 n
(G*=,/G? +G"?) est de 0,169 Pa soit une viscosité comple;(*e:(VG *G W) de

16,9 mPa.s qui est en accord avec la valeur deideosité newtonienne obtenue en
viscosimétrie (17,1 mPa.s). Cest a partir de 0g100,45 g/dL = 0,52 et 0,59
respectivement) que G’ devient supérieur & G”.iGaontre la présence d'uréseau qui
commence a se formerCe réseau reste toutefois trop fragile pour résigtla décantation
(Figure 78). Il va se renforcer progressivementcav@ugmentation de la concentration

jusqu’a la limite de décantation.
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Figure 81.Variations de G’ et G” (a 10 rad/s) et sortie dardaine linéaire en fonction de la
concentration en paroi au-dela du domaine dilué.

L’évolution du module complexe (G*) et d@man & (G’/G’) en fonction de la
concentration en paroi et de la fraction volumigeigure 82) met en évidence les différents
régimes de concentration que I'on peut rapprocher rédsultats obtenus en viscosimétrie
(Figure 80) et des observations faites en décant@igure 83), ainsi :

= C<0,30g/dl @ =0,4): régime dilué

= 0,30 g/dl @ = 0,4) < C: manifestation d’'un caractére rhéofluidifiant opaé et début
d’interaction entrainant une évolution des propsatiscoélastiques

= 0,52 g/dl @ = 0,68) < C: mise en évidence d’'une structuration marquéaatere
élastique dominant, tendance vers un plateau de=t&h2-0,3, le réseau est toutefois
trop fragile pour résister a la décantation

= 0,69 g/dl @ =0,9) < C :le réseau formé par 'encombrement du milieu saffeviter

la décantation.
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Figure 82.Evolution du module complexe (G*) et de taen fonction de la concentration en
paroi et de la fraction volumique. Les symboleseoiswreprésentent les produits (TB) du
premier plan expérimental. Les traits représenterthangement de régime, SD : Sortie du

domaine Dilué, S : Structuration du milieu, LD niite de Décantation.

Nos valeurs peuvent étre rapprochées de cellenwrepar Day et al (2010) qui ont

estimé la fraction volumique des dispersions dettaret brocoli uniguement sur la base de
mesure depropriétés viscoélastiquegG*). Ceci les conduit a des valeurs diecritique

(changement de milieu dilué a concentréD¢8 ou 0,49 pour lebrocoli et de0,390u 0,56

pour lacarotte selon la méthode utilisée.
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Figure 83.tano en paralléle avec la détermination de la limieedEcantation de la purée TB, avec les images arpstope optique pour les
dilutions respectives et représentation schémataiuehangement de régime. Les traits représengectidngement de régime, SD : Sortie du

domaine Dilué, S : Structuration du milieu, LD niite de Décantation.
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En résumé, I'approche suivie pour estimer la foactiolumique des particules pourlla
purée TB a partir des mesures de viscosité en gigifné a permis d’obtenir un ordre fle
grandeur de celle-ci. La voluminosité des partisulamenée a la matiere séche de pgaroi
cellulaire est estimée a 1,2 dl/g de paroi. AiaspuréelB qui contientl,16 g de paroi/dée

situe & une fraction volumique théorique¢ supérieure & 1 qui indique que les particdles
déformables sont biencompactéesau sein de la purée. Ceci a été confirmé pamheges
microscopiques. Les observations des régimes dantimon sont cohérentes avec cgtte
estimation de la fraction volumique. Nous avonsmaitre en évidence un changement net de

régime de concentration concernant les propriétésodlement, la sortie du régime dil

T
D

s’opere pour une valeur decritique de0,4 qui peut paraitre élevedu-dela du régime dilud,
I'évolution des propriétés viscoélastiques permepideiser les régimes de concentration et
I'établissement progressif du réseau de particale$ur et a mesure de I'encombrement|du

milieu jusqu’a la limite de décantation.

5. Impact de la structure sur la perception sensoréetle purées.

La caractérisation sensorielle des purées issugsddex plans expérimentaux a été
réalisée par la méthode conventionnelle QDA (8R)4.il y a donc eu une étape

d’entrainement du panel et une étape dédiée adatéasation finale des produits.

5.1. Performance du panel

La mesure de Igerformance d'un panel et de ses panélistes est une question
déterminante en analyse sensorielle. Cette notigmedermance est le plus souvent divisée
en trois concepts : l@pétabilité, la discrimination et I'accord entre les panélistes (Nicod et
al., 2009).

La répétabilité traduit la capacité a donner des résultats proehggponse a un méme
stimulus. Celle-ci est appel&eproductibilité lorsque le méme stimulus est présenté dans
des conditions différentes.

La discrimination est I'aptitude a détecter les différences sendesi@ntre les produits.
Cette caractéristique indique si les panélistesétdtcapables de différencier les produits de

I'’étude ou non.
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L’accord ou consensusentre les panélistes mesure I'homogénéité des sépon
obtenues pour le méme stimulus par les différerdsstéateurs.

Chaque plan expérimental a été analysé séparePemtevaluer la répétabilité et le
pouvoir discriminant du panel, deanalyses de varianca trois facteurs avec interaction par

descripteur sont réalisés sur I'ensemble des données (14,j@gasances) selon le modele :

Descripteur = répétition + sujet + produit + répén*sujet + sujet*produit +&

La répétabilité est évaluée par l'effet répétition et I'interactio@pétition*sujet, le
pouvoir discriminant par l'effet produit et Bccord entre les panélistes par linteraction
sujet*produit.

Comme observé dans le tableaut®4is les descripteurs permettent deiscriminer les
produits au seuilo de 5% pour les deux manipulationseffet répétition est significatif
pour 5 descripteurs, ce qui montre que globalerdsnproduits ont été notés plus ou moins
fortement d'une séance a l'autre pour ces attribGependant la plupart des sujets sont
répétables. La figure 84 présente I'exemple dergesars avec effet significatif : Tb_fluidité
et Tc_collant. Le juge 14 est moins répétable pdurfluidité et au contraire tres répétable

pour Th_collant.

Repetition*Sujet Repetition*Sujet
Tb_Fluidité Tc_collant
8 0
9 1
7 4
8 1+
6 -
71
IS
o 5 8 64
< 3
=Ry O 57
I, o
= 4
o 3]
2 s
31
2 4
21 -
—e— Repetition-1 —e— Repetition-1
14
—e— Repetition-2 1T —e— Repetition-2
0 I I I I —— } } } } } I I 0 I I I I ——t } } } } } } }
J1 JD Ju JR JBJ¥,J2 J3 J4 J5 J6 J7 I8 J9 J1 I J1 JR JB1JM)J2 J3 J4 J5 J6 J7 I8 J9
oo i
Sujet Sujet

Figure 84.Exemple de l'interaction répétition*sujet des dgseurs avec effet

significatif (p<0,05) : V_brillance, Tc_collant.

162



V. RESULTATS ETDISCUSSION

Tableau 24 Résultats de 'ANOVA a trois facteurs pour (a)pé&xpérimental 1 et (b) plan expérimental 2. Es gffet significatif (p<0,05).

(a) F Analyse Type Illl Sum of Squares : ( Pr > F)
Descripteur Repetition  Sujet  Produit Repetition*Sujet Sujet*Produit Descripteur Repetition  Sujet Produit Repetition*Sujet  Sujet*Produit
DDL 1 13 10 13 130 DDL 1 13 10 13 130
To_Granuleux 0,50 12,06 185,64 3,60 2,57 Tb_Granuleux 0,480 <0,0001 <0,0001 <0,0001 <0,0001
Tc_Ecoulement 0,33 4,85 155,69 2,44 1,43 Tc_Ecoulement 0,567 <0,0001 <0,0001 0,005 0,018
Th_Fluidité 0,06 9.89 146,48 1,94 2,05 Th_Fluidité 0,801 <0,0001 <0,0001 0,030 <0,0001
V_Etalement 1,28 6,70 138,88 2,53 1,37 V_Etalement 0,260 <0,0001 <0,0001 0,004 0,035
V_Brillance 4,65 12,10 138,85 1,74 1,79 V_Brillance 0,033 <0,0001 <0,0001 0,059 0,000
Tb_Sec 0,50 4,51 122,55 1,79 2,04 Tb_Sec 0,481 <0,0001 <0,0001 0,050 <0,0001
To_Taillep 0,12 3.40 109,67 2,22 1,77 To_Taillep 0,725 0,000 <0,0001 0,012 0,000
Tc_Fermeté 1,12 9.90 108,30 1,30 1,35 Tc_Fermeté 0,292 <0,0001 <0,0001 0,221 0,040
Tlo_Poids 0,58 10,30 97,16 2,03 2,16 Tb_Poids 0,447 <0,0001 <0,0001 0,022 <0,0001
V_Granuleux 0,02 8,59 88,61 2,16 1,50 V_Granuleux 0,899 <0,0001 <0,0001 0,014 0,009
Th_Velouté 0,99 15,00 80,93 2,14 2,24 Th_Velouté 0,321 <0,0001 <0,0001 0,015 <0,0001
Tb_Nombrep 1,13 6,44 73,22 1,69 1,56 Tb_Nombrep 0,290 <0,0001 <0,0001 0,070 0,005
To_Fermeté 0,14 6,01 70,09 1,02 1,29 Tb_Fermeté 0,706 <0,0001 <0,0001 0,432 0,069
To_Collant 0,86 9.86 65,90 2,60 1,67 Tb_Collant 0,356 <0,0001 <0,0001 0,003 0,002
Tc_Collant 5,20 9.99 54,81 1,59 1,66 Tc_Collant 0,024 <0,0001 <0,0001 0,095 0,002
Tb_biphase 0,34 12,27 50,04 2,52 2,47 Tb_biphase 0,563 <0,0001 <0,0001 0,004 <0,0001
Tc_Recouvrement 1,31 13,75 49,24 1.82 5,18 Tc_Recouvrement 0,254 <0,0001 <0,0001 0,046 <0,0001
V_Exsudat 1,34 8,59 10,32 1,35 2,05 V_Exsudat 0,248 <0,0001 <0,0001 0,192 < 0,0001

(b) F Analyse Type Ill Sum of Squares : (Pr > F)
Descripteur Repetition  Sujet Produit  Repetition*Sujet Sujet*Produit Descripteur Repetition Sujet Produit Repetition*Sujet  Sujet*Produit
DDL 1 13 10 13 130 DDL 1 13 10 13 130
V_Etalement 5,27 11,46 288,71 3,14 2,79 V_Etalement 0,023 <0,0001 <0,0001 0,000 <0,0001

To_Granuleux 2,65 16,60 191,82 1,41 2,59 Tb_Granuleux 0,106 <0,0001 <0,0001 0,163 <0,0001
Th_Velouté 1,76 21,20 179.47 1,90 3.77 Thb_Velouté 0,187 <0,0001 <0,0001 0,035 <0,0001
To_Fermeté 2,43 15,05 144,81 1,93 3,03 To_Fermeté 0,121 <0,0001 <0,0001 0,031 <0,0001
Tc_Ecoulement 0,37 6,33 117,64 1,11 1,37 Tc_Ecoulement 0,546 <0,0001 <0,0001 0,358 0,034
Tb_Nombrep 4,06 10,86 102,14 1,12 1,83 Tb_Nombrep 0,046 <0,0001 <0,0001 0,350 0,000
Tl_Fluidité 15,27 4,77 100,45 1,95 1,50 Th_Fluidité 0,000 <0,0001 <0,0001 0,029 0,010
Tc_Fermeté 0,01 19.32 89,32 1,43 1,70 Tc_Fermeté 0,940 <0,0001 <0,0001 0,151 0,001
Tb_biphase 0,14 9,65 83,60 1,59 3,88 Tb_biphase 0,710 <0,0001 <0,0001 0,094 <0,0001
V_Granuleux 0,01 11,09 80,90 1.83 1,91 V_Granuleux 0,906 <0,0001 <0,0001 0,044 <0,0001
Tb_Sec 0,00 6,77 71,14 0,38 1,85 Tb_Sec 0,964 <0,0001 <0,0001 0,975 0,000
V_Brillance 1,14 20,08 69,99 1,22 2,18 V_Brillance 0,287 <0,0001 <0,0001 0,270 <0,0001
To_Taillep 2,98 6,14 68,89 2,41 2,19 Tb_Taillep 0,086 <0,0001 <0,0001 0,006 <0,0001
To_Collant 0,47 16,14 65,41 1,94 2,12 To_Collant 0,493 <0,0001 <0,0001 0,031 <0,0001
Tb_Poids 0,00 4,86 44,39 1,07 1,25 Tb_Poids 0,998 <0,0001 <0,0001 0,389 0,097
Tc_Recouvrement 0,66 19,58 44,12 0,89 3,61 Tc_Recouvrement 0,418 <0,0001 <0,0001 0,564 <0,0001
Tc_Collant 3.96 10,18 38,45 0,87 1,04 Tc_Collant 0,048 <0,0001 <0,0001 0,584 0,415
V_Exsudat 2,72 22,58 2,34 2,19 2,47 V_Exsudat 0,101 <0,0001 0,014 0,013 < 0,0001
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L’ effet sujetest attribuable a une utilisation différente aelielle entre les panélistes.
Malgré I'entrainement du panel, tous les descrigtqurésentent un effet sujet significatif.
Mais cela est généralement sans conséquence surésedtats. En ce qui concerne
l'interaction sujet * produit, il y a un effet significatif pour tous les degdeurs (sauf pour
Tc_collant pour le plan expérimental 2) ce qui pamdaisser paraitre que les juges ne sont
pas en accord. Ceci a été donc Vvérifié par une A@R les juges considérés en variables
(Figure 85) comme mentionné par Le Moigne et al 8Qibur visualiser I'accord entre les
juges. Méme s’il y a une interacti®ujet*produit dans la plus part de cas,existe un
consensusntre les juges et donc pour 'ensemble du pameinte observée dans la figure
85. C’est un paradoxe qui est lié a ures forte discrimination des produits, le consensus
entre les juges est si fort que la moindre variatoéée une interaction. Ceci a déja été

remarqué dans d’autres études (Colin-Henrion, 2088/ oigne et al., 2008).

Variables (axes F1 et F2 : 90,66 %) Variables (axes F1 et F2: 93,61 %) Variables (axes F1 et F2 : 92,03 %)
V_granuleux V_etalement Th_granuleux

1

0,5 0,5

axe F2 (4,13 %)
o

axe F2 (4,26 %)

axe F2 (4,63 %)
o

0,5 -0,5

1 05 0 0,5 1 -1 -0,5 0 0,5 1 -1 -0,5 0 0,5 1
axe F1 (86,53 %) axe F1 (89,35 %) axe F1 (87,40 %)

Figure 85.ACP sur les juges pour montrer le consensus eagr@anélistes..

Ainsi I'ensemble du panel couvre les caractéristiques souhaitéespetable

discriminant et consensus global entre les pagélist

5.2.Effet de la teneur et la taille de particules sw perception sensorielle

La description sensorielle des produits premier plan d’expériences a permis
d’étudier I'influence de laeneur et de lataille desparticules sur la perception sensorielle de

la texture des purées.
Les données ont été traitées d’abord parAN®VA adeux facteursavec interaction:

Descripteur = Concentration + Taille de particuleGoncentration*Taille de particule €
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Le tableau 13 montre les descripteurs pour lesqugla des effets significatifs de la

concentration en pulpe et/ou la taille de particdla majorité des descripteurs étant

discriminants, les F de Fisher (Tableau 25) peenettde comparer les niveaux de

discrimination. Les descripteurs aveffet dominant de la concentration en pulpe sont:

Tc_écoulement,

V_étalement,

Th_sec,

Th_fluidite,

VWrillance,

Tc_fermeté et

Tb_fermeté. Ceux avec effet dominant de taille de particule sont: Tb_granuleux,

Tb_taille de particule, V_granuleux, Tb_nombre de prticule et Tb_velouté.

Tableau 25 Résultats ANOVA a deux facteurs avec interacti@maicentration et taille de

particule sur les descripteurs (en gris les efemificatifs p<0 ,05)

Analyse Type lll Sum of Squares (F)

Analyse Type lll Sum of Squares (Pr > F)

Descripteur Conc Taille part  Conc*Taille part Conc Tdille part Conc*Taille part
DDL 3 2 5 DDL 3 2 5
V_Brillance 221,37 55,85 5,58 V_Brillance <0,0001 <0,0001 <0,0001
V_Granuleux 4,53 266,95 1,05 V_Granuleux 0,004 <0,0001 0,390
V_Exsudat 16,60 0,40 1,37 V_Exsudat <0,0001 0,668 0,235
V_Etalement 289,64 60,39 5,24 V_Etalement <0,0001 <0,0001 0,000
Tc_Ecoulement 328,25 56,88 14,19 Tc_Ecoulement <0,0001 <0,0001 < 0,0001
Tc_Collant 102,67 3.95 1,50 Tc_Collant <0,0001 0,020 0,189
Tc_Recouvrement 17.20 46,43 2,11 Tc_Recouvrement <0,0001 <0,0001 0,064
Tc_Fermeté 211,65 53,66 3,13 Tc_Fermeté <0,0001 <0,0001 0,009
Th_Poids 143,62 55,58 1,33 To_Poids <0,0001 <0,0001 0,252
To_Fluidité 229,24 79,02 3,33 To_Fluidité <0,0001 <0,0001 0,006
Tb_biphase 17,26 58,62 6,50 To_biphase <0,0001 <0,0001 <0,0001
Tb_Velouté 2,12 172,83 1,70 To_Velouté 0,098 = <0,0001 0,135
To_Fermeté 160,08 37.14 1,83 To_Fermeté <0,0001 <0,0001 0,107
To_Collant 122,83 2,12 1,44 To_Collant <0,0001 0,122 0,208
Tb_Sec 240,98 19,43 2,16 To_Sec <0,0001 <0,0001 0,058
Tb_Granuleux 0,78 387,08 2,57 To_Granuleux 0,505 <0,0001 0,027
To_Taillep 0,14 360,90 0,25 To_Taillep 0,938 = <0,0001 0,941
To_Nombrep 0,52 233,18 0,70 Tb_Nombrep 0,672 <0,0001 0,626

Dans le tableau 25, il peut étre observé égalemaedgept descripteursprésentent une

interaction concentration*taille de particule significative (p < 0,05):V_brillance,
V_étalement, Tc_écoulement, Tc_fermeté, Tb_fluiditérb_biphase, Tb_granuleux

La plupart de cemteractions sont principalement dues adancentration en particules
la plus éleveée (2,2%)comme illustré dans la figure 86 pour les deseugsTc_écoulement
et V_étalement En effet, nous observons que pour ces deux gésarsla perception de
chacundiminue logiquementavec I'augmentationde la concentrationen parois et avec la
diminution de la taille de particule. Cependant lorsque la purée est mlaacentrée (2.2)
I'effet de taille de particule disparait et les trois produits sont percus de la méme facon.

Ceci montre un probable effet deseuil » a partir duquel les juges ne font plus la diffee
Pour la concentration d&2%, la Napp (43s") deN, MB et TB est de3361, 2845et 2168
Méme si

mPa.s respectivement. les 3 produits sont difféiés par des mesures

instrumentales, le juge ne fait plus la différenae, moins dans le cadre de notre « espace
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produit ». Le méme phénomeéne est observée powslaigteurTb_fluidité , unediminution

de celui-ci est observée aveadgmentationde laconcentration et avec ladiminution de la
taille de particule. Lorsque I'on arrive a la concentration 212% les produitdN et MB, ne
sont plus difféerenciés par le panel, cependeBtreste perciplus fluide, et donc a cette
granulométrie le seuil n’a pas été atteint. Cecitn@od’une part, que méme si les descripteurs
a la cuilléere et en bouche sont fortement corr@ésFigure 89), il peut y avoir des cas ou
I'évaluation en douche» est plus sensible que I'évaluation a leuilére ». Ainsi, les juges
ne font plus de différencea lacuillére entre les 3 produits (N, MB et TB a 2,2%Xoit pour
uneviscosité apparente(43s) d’environ2160 mPa.salors que pour la fluiditén bouche
une différence est encore perceptible entre TB BtNM c’est pour une viscosité apparente
de2840 mPa.qque la différence n’est plus percgue.

La perception en bouche de 2 phases (Figure 8Ghenig avec I'augmentation de la
taille de particule. Pour la séri®l) il augmenteavec ladiminution de laconcentration
alors que pourMB) et (TB) il ne change presque pasLe produit est ainsi pergplus
homogenelorsque laaille de particule est plus petite Cette perception d’hétérogénéité est
renforcée dans le milieu dilué mais quand les @algs sont suffisamment grandes. Il faut

noter que la distribution en taille des particidegN) est moins homogene que (MB) et (TB).

1 1
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—— 500 (MB) —e— 500 (MB)
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Figure 86.Exemple de descripteurs dont les interactions catnagon*taille particule sont

significatives (p < 0,05).
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En ce qui concerne le descriptdly_granuleux, lorsque la taille de particule est plus
petite, logiquement les produits sont percus maigsanuleux » voir pas granuleux du tout
dans le cas de TB (Figure 87). Pour cette sérigpaehiits TB) la taille est déja tres fine, peu
importe dans ce cas la concentration en parogdaulosité percue est de facon équivalente.
Pour la sérieNIB), lorsque le produit est dilué il est percu commans granuleux, mais
lorsqu’il est concentré la perception de « grartdéos ne change pas. Pour les produitsla
« granulosité » ne change pas avec la dilution,raige a partir d’'une concentration de 1,5
% de paroi les produits sont percus moins granulélencombrement du milieu et la
compaction des particules généerent probablementpeneeption du « granuleux » moins

importante.

—=—1000 (N)
—+—500 EMB)

‘——"\‘A\BO.TB)

Tb_Granuleux

A

ORrNWAROAN®©OY

—

0,9 1,1 1,5 2,2
Concentration

Figure 87.Descripteurs Th_granuleux dont les interactionscamtration*taille particule

sont significatives (p < 0,05).

Pour une analyse globale des données, A@B normée a été réalisée sur lastes
moyennes des produits pour chaque descripteur. La totalied la variance de cette
configuration est expliquée par les 4 premiers aeeBACP (Figure 88). Ledeux premiers
axesexpliquent ainsi déja4,9% de I'information (62,8 et 32,1% respectivement).

Scree plot

Valeur propre
Variabilité cumulée (%)

F1 F2 F3 F4 F5 F6 F7 F8 F9 FI0
axe

Figure 88.Valeurs propres et % de variabilité cumulée popésles dimensions de 'ACP

sur les données sensorielles du premier plan expasial.
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L’ACP montre unedissociationde I'effet de lateneur en pulpe(ou paroi cellulaire) et
de ladistribution granulométrique (Figure 89). Par rapport laaxe 1, les produits N60,
MB57 et TB56 sont opposés aux purées N25 et MB2salescripteurs qui les caractérisent
sont par exemple Th_fermeté, Tc_fermeté et Th_mblmur le premier groupe et pour le
deuxieme Tb_fluidité, Tc_écoulement. deuxieme axe sépare les purées « natives » de
« trés broyées » avec des descripteurs tels qugrdiuleux, V_granuleux versus Th_velouté
respectivementAinsi 'ACP dégage clairemer2t axes un premieraxe de consistancallant
des produits les plus fluides aux plus fermes 8w qui correspond aux purées les moins
concentrées aux plus concentrées. Le deuxiemegaaat a lui oppose le descripteur velouté
au descripteur granuleux qui correspond aux preduiiyés et non broyes, il s’agit donc d’'un
axe lié a lagranulométrie. Par ailleurs, on observe qu’il y a uftgte corrélation entre les
descripteurs évalués erbouche et ceux évalués a lauillere. Colin-Henrion (2008), Tarea
(2005) et Loescher (2003) ont fait le méme constat lesdeux axesde consistance et
granulométrie ainsi que sur ¢arrélation des descripteurs doucheet a lacuillere sur des

compotes de pomme et poire.

Varlablns (sovs: 1ot Fi: 99,83 %) Observations (axes F1 et F2 : 94,89 %)
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Figure 89.Deux premieres dimensions de I'’ACP sur les donségsorielles des produits du

premier plan expérimental.

Si on observe lpositionnementdes produits sur la carte sensorielle, on conspaiks
sontclassésde maniere trés réguliére suivant l@ancentration en paroi et leutaille de
particule.Le premier plan expérimental construit a partir de ces deux variables de siract

se retrouve de facon claire dans la descriptiosweile des purées (Figure 90).
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Ceci montre d’'une part la bonne performance du lpatel’autre part'intérét de la

stratégie expérimentaleappuyéesur la maitrise de la « construction » de I'espagaroduit

(81V.3) dans le but de créer des purées a strigtetréextures variées. Nous avons ainsi pu

étudier l'effet des deux propriétés structuralegeores de la purée

sur les propriétés

sensorielles comme nous avions pu le faire sysrggsriétés rhéologiques.

Teneur en pulpe (%)

d(0.9) um Teneur en paroi (%)
25 31 42 60
1000 (N) 0,9 1.1 1.5 2,2
22 28 39 57
500 (M8) 0,9 1.1 1.5 2,2
27 38 56
230 (T8) - 1,1 1,5 2.2

F2 (32,13 %)

Observations (axes F1 et F2 : 94,89 %)
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Figure 90.Importance du plan expérimental : reflété sur lésuitats sensorielles.

En résumé, deux dimensiongmajeures sont nécessaires pour décrire les ptépfié

texturales des puréesonsistanceet granulométrie, qui en quelque sorte s’averent étre

directement générées et « pilotables » par la tesreparoi cellulaire et la taille des particules

respectivement. De plus, des interactions condsmrdaille de particule significatives syr

certains descripteurs permettent d’identifier de®aux de seuils a partir desquels les juges

ne percoivent plus de différences sensibles aloedes mesures instrumentales notammeft la

viscosité apparente (43s-1) différencient les pitsdiDe méme, des fortes corrélations eitre

la perception en bouche et « a la cuillere » thh@ses en évidence, cependant pour cerfains

descripteurs (fluidité) I'’évaluation en « boucheest plus sensible que I'évaluation « g la

cuilléere ».

La « superposition » du plan expérimental aux tasiksensoriels, montre par ailledirs

I'intérét de la stratégie de construction de I'espproduit lors d’une telle étude.
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5.3. Effet de mélange de différentes tailles de partiesiisur la perception sensorielle du

« granuleux ».

Une des questions posées lors des essais préliesretide la définition de la stratégie
de création des purées aux textures variées,detaavoir si urtontraste dans les taillesle
particules petites et grosses dans un méme échantifiogait ressortir la perception du
«granuleux ». C’est ainsi que 3 purées ont été fabriguéaad@angeant la purée (N) et (TB)
a des ratios N-TB variables : 50-50 ; 30-70 ; 16286omparées a la purée (TB).

L’ANOVA a 1 facteur réalisée sur les descripteurstdrét, c'est-a-dire sur les
descripteurs liés a la perception de la « grantélosia montré une différence significative

entre les produits (Tableau 26).

Tableau 26 Résultats de TANOVA sur les descripteurs de « gl@sité » pour les produits

« mélanges » du deuxieme plan expérimental.

Analyse Type lll Sum of Squares :

Descripteur F Pr>F

DDL 3 3

V_Granuleux 8,882 <0,0001
V_Etalement 5,440 0,002
Tc_Ecoulement 13,319 <0,0001
Th_biphase 31,949 <0,0001
Tb_Velouté 11,789 <0,0001
Tb_Granuleux 42,535 < 0,0001
To_Taillep 17,7000 <0,0001
Tb_Nombrep 30,936 <0,0001

Les produits ont été « percus » comme moins grarutesque la proportion de (TB)
était plus importante et plus granuleux lorsqueuegée (N) prédominait comme montré dans
la figure 91. Il n’y a pas de différence signifigaiment percue entre TB et 10N-90TB. La

différence se fait a partir d’'une proportion de 30%
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Figure 91. Moyennes des notes du descripteur Tbh_granuleuxlpsumélanges et TB.

170



IV. RESULTATS ETDISCUSSION

Certes il existe une différence de perception eleseproduits, cependant les résultats
ont montré que le fait de mélanger les deux tailles particules et d’avoir un contraste de
granulométrie, ne fait pas ressortir I'aspect eiglaux » comme nous aurions pu le penser au
départ. Les mélanges sont percus plus « granulegu’'sne purée (TB), mais moins
granuleux qu’une purée (N), (Figure 92).
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Figure 92. Comparaison des notes de « Th_granuleux » des psodiu plan expérimental 2.

Le fait de provoquer un contraste de taille desiqdes en faisant un mélange de (N] et

(TB) n"augmente pas la perception du « granulepanyapport a une purée (N).

5.4.Rdéle de la phase continue sur la perception sensibei

Les produits du deuxiéme plan expérimental ont pewiétudier I'effet de la phase

continue sur la perception sensorielle. 4 produitsainsi été épaissis avec pectine (8l11.3).

Les données ont été traitées par ANOVA adeux facteurs:

Descripteur = Produit + Pectine + Produit*Pectine &

Un effet significatif de la pectine (p<0,05) est observé (Tableau 27) sur 13
descripteurs, parmi eux il y a des descripteursearant laconsistance collant, fermeté
(en bouche et a la cuillere) €b_fluidité, d’autres concernant lgranulosité: granuleux
(visuel et en bouche). Le fait que le descripteueXsudat ne soit pas significatif, peut étre
expliqgué par le fait que les produits ont été tpusparés a une concentration au-dela de

laguelle il n’y a pas de décantation du produinsdee 8§ IV.4.6.2 on a montré en effet que
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celle-ci n'a lieu quau dela de 0,6 g de parois/dl la purée la plus diluée du plan

expérimentale a une concentration de ~0,8 g/dL.

Tableau 27 Résultats de TANOVA (p<0,05) sur les descripteaoar évaluer I'effet de la
pectine sur les produits avec et sans pectine duidme plan expérimental.
(En gris effet significatif p<0,05)

Analyse Type Ill Sum of Squares (F) Analyse Type Ill Sum of Squares (Pr > F)

Descripteur Produit Pectine  Produit*Pectine Descripteur Produit Pectine Produit*Pectine
DDL 3 1 3 DDL 3 1 3
V_Brillance 75,94 1,20 0,76 V_Brillance <0,0001 0,274 0,516
V_Granuleux 145,66 6,58 1,68 V_Granuleux < 0,0001 0,011 0,173
V_Exsudat 0,54 2,72 1,41 V_Exsudat 0,656 0,101 0,241
V_Etalement 289,97 1,37 4,16 V_Etalement < 0,0001 0,243 0,007
Tc_Ecoulement 202,89 7,69 0,35 Tc_Ecoulement <0,0001 0,006 0,788
Tc_Collant 44,49 46,54 2,44 Tc_Collant <0,0001 <0,0001 0,066
Tc_Recouvrement 44,96 1,10 0,52 Tc_Recouvrement | <0,0001 0,295 0,671
Tc_Fermeté 74,32 23,50 1,02 Tc_Fermeté <0,0001 <0,0001 0,385
Tb_Poids 75,49 10,30 1,79 To_Poids <0,0001 0,002 0,151
Th_Fluidité 149,03 5,69 2,37 Tb_Fluidité <0,0001 0,018 0,072
Tb_biphase 81,81 3.37 0,37 To_biphase <0,0001 0,068 0,778
Tb_Velouté 254,40 14,86 2,25 Tb_Velouté <0,0001 0,000 0,084
To_Fermeté 110,64 18,88 2,35 To_Fermeté <0,0001 <0,0001 0,073
To_Collant 43,07 43,57 1,53 To_Collant <0,0001 <0,0001 0,207
Tb_Sec 81,57 26,40 0,87 Tb_Sec <0,0001 <0,0001 0,458
Tb_Granuleux 289,15 6,77 3.74 Tb_Granuleux <0,0001 0,010 0,012
To_Taillep 119,87 11,71 4,32 To_Taillep < 0,0001 0,001 0,006
To_Nombrep 205,17 5,57 2,08 To_Nombrep < 0,0001 0,019 0,104

Quatre descripteurmésententune interactioproduit*pectine significative (p< 0,05) :
V_étalement, Tc_collant, Tb_granuleux, Tb taille pdicule (Tableau 27). En ce qui
concerne les descripteurs liés a la granulo3ibé granuleux, Tb_taille particule) I'ajout de
pectine diminue la perception du granuleux, cepenldasque les purées sont broyées (TB) il
n'y a pas de différence perceptible du fait que pesées sont déja lisses (exemple de
Tb_granuleux, Figure 93a).

Un autre exemple dont linteraction est significati(p < 0,05) est le descripteur
Tc_collant, celui-ci augmente avec 'ajout de pectine, cepentiaproduit N42) qui a une
concentration de 1,5% en paroi n‘augmente quelégasrement lgperception du collant
Ceci montre que le produit a la base étant tresardre et collant, I'ajout de pectine a alors
un impact trés faible sur la perception du colld@éci renvoie a la notion dseuil de
saturation & partir duqueles juges ne font plus de différencd.a viscosité apparente (43s
de N42 sans et avec pectine est de 2478 et de Fahdmespectivement, a ce niveau de
viscosité les sujets semblent ne plus faire detifice de « collant a la cuillere », malgré la

différence de viscosité apparente (43s-1) idemtifig rhéologie.
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Figure 93.Exemples des descripteurs avec interaction progaittine significative (p<0,05).
A gauche les moyennes et intervalles a95% et aedies graphiques des interactions.
(a) Tb_granuleux, (b) Tc_collant.

Les cing premieres composantes de la carte selsateel’ACP réalisée sur lerotes
moyennesdes produits, expliquent la totalité de la varealfEigure 95). Lesleux premiers
axes apporteri3,5% de I'information (64,8 et 28,6% respectivement).
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Figure 94.Valeurs propres et % de variabilité cumulée popésles dimensions de 'ACP

sur les données sensorielles du deuxiéme plan iexptal (effet pectine).

Comme pour le premier plan d’expériences (8IV.5123, deux premieéres dimensions
suffisent a expliquer la majorité de la texture degées de pommes : on distingue également
le premier axe qui marquela consistance (descripteurs Tc_écoulement, Tb_fluidité,

Tbh_fermeté, Tb_collant) et lsecondaxe qui reflete la granulosité» avec les descripteurs
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Tb_granuleux, Tb_taille de particule qui s’opposanTb_velouté. De méme que pour le
premier plan d’expérience, on observe une forteétation entre les descripteurs évalués en
« bouche » et & « la cuillere » (Figure 89).

Avec l'ajout de pectine, et donc pour une viscosité du sérum plus imptetales
produits ont été décalés selon les deux axes faentceci implique que les purées sont
percuescommeplus consistanteset moins granuleusegjue les mémes purées sans pectine
(Figure 95), comme mentionné précédemment poysdeses (TB) I'ajout de pectine sur les
purées (TB) a un effet moins importanthipothesepeut étre faite d’'umdle « lubrifiant »
de la pectine qui va influencer feerception du « granuleux» en donnant une perception
plus «veloutée ». Ceci est a rapprocher des neatifins de propriétés viscoélastiques
engendrées par l'ajout de pectines (C.f § IV.4.Ggnaentation de tad) interprétables
également comme un effet lubrifiant.

Variables (axes F1 et F2 : 93,46 %) Observations (axes F1 et F2 : 93,46 %)

' Tb_Granuleux Th_biphase

Tb_Nombrep
W¥5Granuleys.

[3,]

V_Exsudat

Te_Ecoulement

F2 (28,66 %)

TB38+P

Tc_Colight

j Tb_Collant ,
078 = Tb_Velouté

E ' ) i 6 4 2 0 2 4 6

4 075 05 025 [ 025 05 075 i
L
F1 (64,79 %) F1 (64,79 %)

Figure 95.Deux premieres dimensions de I'’ACP sur les donrgesosielles des produits
avec et sans pectine du deuxieme plan expériméesdléches indiquent I'effet de la

pectine).

Ainsi, la viscosité de laphase continuecontribue a lgperception sensoriellede la
texture des purées, non seulement sucdasistancemais aussi sur la perception d’'upe
« granulosité » moins importante, ce qui indiquerait que I'ajalg la pectine a un effé¢t
« lubrifiant ». Ceci est a rapprocher des modificed de propriétés viscoélastigues
engendrées par I'ajout de pectines (augmentatidardginterprétables également comme|un
effet lubrifiant. Certains descripteurs présentdes interactions significatives qui montrgnt

gue lorsque les produits sont tres broyes, I'ajdat pectine est moins marqué sur| la
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« granulosité ». L'existence d'un seuil de satoratia été également identifié pour |le

descripteur Tc_collant ou a partir d’'une concemdratélevée en pulpe le «collanf»
n‘augmente que trés légerement avec l'ajout deimpeogtant donnée que le produit est frés

collant des le départ. .

5.5. Modélisation relations structure - sensoriel

La méthode de régression linéaire multiple a éilésée pour essayer de trouver des
modeles qui permettront d’établir des relationsestgts parametres structuraux- sensoriels.
Paramétres sensoriels = f (parametres structuraux)

Parametres structuraux = Concentration en pailthe tee particule

Les modeles ont été calculés pour le premier plapéremental (effet de la
concentration et de la taille de particules) aipdasnotes moyennes du pangla premiére
répétition a servi a générer le modeéle et la dengieomme point de validation.

Ainsi, la régression linéaire a permis de construdes modeles qui permettent de
prédire la perception sensorielle a partir desrpatees structuraux (teneur en paroi et la taille
de particule). Nous avons choisi de montrer I'exemgé six descripteurs : V_brillance,
V_granuleux, Tc_collant, Tc_fermeté, Tb_fluiditéTdt granuleux. La qualité du modele a été
évaluée par l'analyse de la probabilité associéeFade Fischer (Tableau 28) et les
probabilités sont inférieures a 5% pour les deseunist, ainsi les modéles sont significatifs et

présentent un bon ajustement (®,85).

Tableau 28 Valeurs des modéles structure-sensoriel, pour desgripteurs

Descripteur A Conc Taille Conc*Tdille F Pr>F R2
V_Brillance 16,2 -5,78  4,220E-03 55,402 <0,0001 0,93
V_Granuleux -2,8 0,56 8,300E-03 5,390E-04 127,701 <0,0001 0,98
Tc_Collant -4,2 6,14 5,100E-03 -2,350E-03 56,245 <0,0001 0,96
Tc_Fermeté -5,7 5,60 3.550E-03 44,1 <0,0001 0,92
Tb_Fluidité 15,4 -5,85 -3,890E-03 30,667 0,000 0,88
Tb_Granuleux -5,7 1,98  1,490E-02 -3,570E-03 66,671 <0,0001 0,97

Des surfaces de réponse ont été tracées a pastinddeles obtenus par la régression

linéaire multiple (Figure 96).
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Les surfaces de réponse de Tb_granuleux et V_graxudont trés similaires, ceci
confirme la tres forte corrélation entre ses deescdpteurs. Pour le descripteur Tc_fermeté il
est observé que c’est la concentration qui a wat d& premier ordre trés marqué.

Le descripteur Tbh_fluidité diminue avec la dimimutide la taille de particules et avec
laugmentation de la teneur en parois. On peutrolséci aussi que pour les concentrations
les plus élevées 'augmentation de la fluidité alsediminution de la taille de particule est

moins importante, ceci est a rapprocher a lintgwacconcentration*taille de particule
mentionnée précédemment (8IV. 5.2).
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Figure 96.Surfaces de réponse concernant 2 descripteursigigiiéllance et granuleux) , 2

descripteurs en bouche (fluidité et granuleux) de&cripteurs a la cuillere (fermeté et

collant) en fonction de la taille de particule atdoncentration en parois.
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Les résultats des modeles sont cohérents aveédekats obtenues précédemment (8IV.
5.2) : la consistance augmente avec la teneur em (mlpe) et avec 'augmentation de la
taille de particule et la «granulosité » augmeatec la taille de particule. De fortes
corrélations existent entre I'’évaluation en visbeluche et a la cuillére. Les modeles proposés
par la régression linéaire multiple permettent cilpe la perception sensorielle des purées a

partir des parametres structuraux.

En résumé, avec la régression linéaire multipls,dedéles pour prédire la perception
sensorielle a partir des parameétres structurauxpwaitre établis avec un bon ajustement, geci

permet de compléter les résultats obtenus précédamm

6. Relations sensorielles- instrumentales

L’ensemble des 4 paramétregucturaux (granulométrie, % en pulpe, % en parois,
viscosité du sérum), des 9 parametiemlogiqueset des 18 descripteusensoriels utilisés
pour caractériser les purées de pomme issus des plans expérimentaux, a été étudié
simultanément afin de mettre en évidence les @irogls possibles.

Ainsi une APG (Analyse Procustéene Geénéralisé) a permis d’asmlysnjointement
'ensemble des données sensorielles et instrunesndals deux plans expérimentaux.

En ce qui concerne Ipremier plan expérimental, les trois premieres composantes
représentent respectivement 81,4%, 16,5% et 1,45%ndermation. Il existe defortes
corrélations entre les donnédastrumentales (structuraux et rhéologiques) et les données
sensorielles (Figure 97). Lepremier axe reflete une axeconsistance lindice de
comportement (n) et la consistance deostwick, sont trés corrélées aux descripteurs :
Tb_fluidité, Tc_écoulement, V_etalement, V_brillane qui sont opposés aux descripteurs :
collant, fermeté (a la cuillere et en bouchd)b_sec ces derniers sont a la fois trés corrélés a
la viscosité apparente, indice de consistancseuil d’écoulement(les trois),teneur en
pulpe et paroi.

Le deuxieme axemontre que la granulométrie instrumentale évahwse led(0.9) est
fortement corrélée aux descripteurs liés a la rgosité » des puréesV_granuleux,

Tb_granuleux, Tb_nombre particule, Tb_biphase
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Dimensions (axes F1 et F2 : 97,97 %)

Objets (axes F1 et F2 : 97,97 %)
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Figure 97.Plan 1-2 de 'APG réalisée sur les données senkesiet instrumentales des

purées du premier plan expérimental.

Le positionnement des purées montre que pour laaglges produits (par exemple:
N42, MB57, TB38, TB56), il existe plus de différenselon I'axe 2, que selon 'axe 1 (sauf
N60).

Lorsque I'on regarde l¢roisieme axe,on peut voir que laviscosité du sérumest
corrélée aux descripteurs liés a daanulosité des purées (Figure 98). Le descripteur

Tb_velouté n’est corrélé a aucune mesure instrusteepbur aucun des 3 axes.
Dimensions (axes F1 et F3 : 82,92 %)
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Figure 98 Axe 1 et 3 de 'APG, pour montrer la corrélationldeviscosité du sérum aux

descripteurs de « granulosité » du premier planéexpental.
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Les deux premiers axes de 'AGP deuxieme plan expérimentakeprésentent 97,7%
de linformation (Figure 99). Les résultats sonéstrproches a ceux du premier plan
expérimental, les mesures instrumentales sontnfi@né corrélées aux données sensorielles et
de méme, deux axes sont distinguésnsistanceet granulométrie. La seule différence aux
corrélations trouvées précédemment, concerne tasite du sérum qui n’apparait corrélée a

aucun descripteur sensoriel (non plus dans leidroes axe).

Dimensions (axes F1 et F2 : 97,73 %) Objets (axes F1 et F2 : 97,73 %)
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Figure 99.Plan 1-2 de 'AGP réalisée sur les données senkesiet instrumentales des

purées du deuxieme plan expérimental.

Méme si les corrélations instrumentales-sensosigtmt fortes, il n'a pas été possible
d’établir de modele global pour prédire la textgensorielle des purées de pommes. En
revanche dans tous les cas deux axes peuvent iBtiagadées : la consistance et la
granulométrie représentées par des mesures ingttale® et sensorielles. Pour la premiere
notion deconsistanceles parametres instrumentales et sensorielleglésrsont I'indice de
comportement(n), la distance dieostwick avecTb_fluidité, Tc_écoulement, V_étalement,
V_brillance qui sont opposés a lgiscosité apparente, indice de consistanceeull
d’écoulement (les trois),teneur en pulpe et paroiavec les descripteurs respectfslant,
fermeté (a la cuillere et en bouch@)b_sec

Pour la deuxieme notion, granulositél(0.9), elle est corrélée ave¥ granuleux,
Tb_granuleux, Tb_nombre particule, Tb_biphase

Ceci confirme qudes deux principales dimensiongjui permettent de bien expliquer la
texture sensorielledes purées de pomme sontcémsistanceet la granulométrie, celles-ci

étant influencées par la teneur en pulpe (pardi®nsuite par leur taille de particules, en
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troisieme lieu laviscositéde laphase continuepeut jouer dans la perception du granuleux.
De méme pour legropriétés rhéologiques elles sont affectées d’abord pactmcentration

en particules et dans un deuxieme temps partielle, la viscosité du séruma un effet
mineur sur les propriétés rhéologiques.

Les fortes corrélations observées entre les caractéristiques évaluéesetienn de
conclure que pour une caractérisation globale dextare de ce type de produits, nombre
réduit de parametres (variables) est suffisant. En ce qui concernecdaactérisation
sensorielleune réduction de la liste de descripteurs a qesla@itributs liés a laonsistance
(collant et/ou fermeté) et a gganulosité (granuleux) serait suffisante pour décrire lauext
des purées. Les perceptions en bouche apparapgsmiscriminantes que celles a la cuilléere
et des descripteurs comme V_exsudat ou Biphasegienr également étre conservés en
fonctions des espaces étudiés. Pour ce qui eataactérisation physique,deanulométrie
et lateneur en pulpe/paroisainsi que les parametraséologiques tels que la mesure de la
viscosité apparenteet de laviscosité du sérum permettraient d’avoir les indications
essentielles sur le comportement du produit. Lespnmtés viscoélastiques apportent
utilement des informations complémentaires surat’ae structuration du produit et les

interactions entre constituants pour une approale qognitive

En résumé, les corrélations instrumentales-senesriont pu étre mises en évider|ce
avec I'APG, qui viennent conforter les conclusigmécédentes a deux niveaux : le premyier,
c'est que ledeux axes de consistancet granulométrie sont clairement dégagés ; et|le
deuxieme c’est que lesorrélations sont logiques : les descripteurs de « granulos|té »
corrélées au d(0,9), et les descripteurs liescoteistance (fermeté, collant, fluidité...) s¢nt
corrélées a la viscosité apparente, au seuilGted G”. La caractérisation de la texture des
purées de fruits peut se faire en réduisant lemhlas sensorielles a quelques descriptgéurs
représentatifs de chacun des axes identifiés ollant et/ou la fermetdéconsistancg et le
granuleux (granulosite). De méme, les mesures instrumentales principptas/ant étrg
retenues sont leeneur en paroi/ pulpe, la taille de particule, laviscosité apparente et I3

viscosité du sérum
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V. CONCLUSION GENERALE ET PERSPECTIVES

L’ objectif principal de ce travail était denieux comprendre I'influence de certains
parametresstructuraux sur les propriétés rhéologiques et sensoriellesdes puréesde
pomme afin détablir des relations qui permettent gioter et maitriser la structure et la
texture des purées des fruits en dégageant des leviecHatigpotentiels a I'échelle de la
fabrication des produits.

La démarche expérimentale adoptée pour atteindre les objestst focalisée sur la
construction d’'unestratégie de créationdes purées a structures et textures variéespartir
d’'un méme lot de purée dite Native (purée induédjie

Selon I'approche sciences des matériaux que naussauilisée, la purée de pomme est
considérée comme ugspersion concentréaleparticules molles déformablesles cellules
ou amas de cellules de parenchyme donp#®sis insolublesne représentent qu’une trés
faible masse1(,1% p/p pour I'échantillon étudié) dispersées danssé@rum dont elle sont
remplies. Ce sérum est majoritairement constiteau’ de sucres (13% p/p) et de pectines
(0,17 % pl/p) solubilisées lors du traitement theuei de préparation. Nous avons pu
visualiser cette structure par différentes techesgunicroscopiques et en quantifier les
composants par dosage et granulométrie.

La stratégie deséparation-reconstitution, par centrifugation-mélange, couplée a un
traitement mécaniquede broyage a été utilisée pour la préparationpdeduits. Elle a été
validéepar unegtude préliminaire ou différents produits ainsi préparés au laboratont été
comparés a des purées commerciales. résgltats d’'un testsensoriel (Tri Libre) et des
mesuresinstrumentales (granulométrie, viscosité de la purée et du sérant) permis de
positionner les produits et de montrer qu’effectivement dame gamme de structure
pouvait étre générée conduisant a la fois ateesires prochesde cellestrouvéesdans le
commerce, mais aussi a des textur@movantes élargissant I'espace produit. Selon la
stratégie ainsi définigrois parametres structuraux « clés» ont été identifiés pour créer les
différentes structures et textures de I'étude :

= Jlataille de particule, ajustable par broyage

= lateneur enparticules pilotée par la teneur en parois cellulaires

= laviscositéde laphase continueque nous avons fait varié par ajout de pectines.
Afin de pouvoir étudier l'effet de la structure sigs propriétés rhéologigues et

sensorielles d’'une fagon « controléaleux plans expérimentauxont été construits : le
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premier avec deux facteursconcentration en paroi cellulaire (donc en pulpe) taille des
particules, qui a permis une modélisation des ioglat entre les parametres structure —
propriétés rhéologiques — texture sensorielle. deaixieme plan, plutét de caractere
exploratoire pour étudier I'impact de la viscosité laphase continueet dumélangedes
tailles de particules en différentes proportions.

Les résultats, ont montré que f@sncipaux parametres de structuranfluant sur les
propriétésrhéologiqueset sensoriellessont effectivement léeneur en particulesavec un
effet de premier ordre, ensuitetddlle de particuleset laviscosité de la phase continue

Avec le broyage les amas cellulaires sont séparés en cellulevidhdilisées, la
morphologie de celles-ci est modifiée, les amasalelles de parenchyme sont logiqguement
de forme plus irréguliere que les cellules isolégsous avons pu clairement vérifier cela et
de facon trés concordante a la fois avec des meguaaulométriques et par observations en
microscopie optique et confocale. Des observatioes microscopie confocale
environnementale ont permis de retrouver ces @iffées entre purée native et tres broyée sur
les parois extraites et séchées. L'origine de ffet du broyage conduisant a laéparation
en cellules individuellesest due a l&ragilisation des lamelles moyennebors du traitement
thermique de fabrication des purées. Le broyage enéams les conditions assez poussées
utilisées ici pour la pomme n’entraine pas de mgptmassive des parois des cellules
individualisées. Lebroyage entraine deglifférences a la fois sur larhéologie et sur la
perception sensorielledes purées : le niveau des propriétés rhéologidumesue avec la
réduction de la taille de particule la texture est percue globalement moins congistan
moins granuleuse.

L’ effet de la concentration en parosur les propriétés rhéologiques dépendalume
occupédans le milieu par les particules de pulpe. Notensa utilisédeux approchespour

estimer’effet de I'occupation de I'espacedes particules sur ces propriétés rhéologiques :

= La premiere, a partir des résultats du premier plan d’expégendsait a prendre en
compte a la fois I'effet de la concentration enopat I'effet de lataille des particules
sur leur voluminosité apparente dans le cas degemg®ns concentrées. Ainsi un
facteur de voluminosité (a) obtenu parglissementdes données expérimentales a
permis d’établir uneourbe maitressepar rapport a une référence choisie (la purée

trés broyée TB) suivant une loi en puissance da typ

Propriété rhéologique A(a®)®
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Avec le broyage la voluminosité apparente diminags:< ayvg < dy, . Nous avons pu
montrer que la dépendance a la concentration estmpbarquée pour les propriétés
statigues (module) que pour les propriétés d’écoeld, ceci est probablement un
effet indirect du caractere rhéofluidifiant des¢mes.

La deuxieme a consisté en unestimation de la voluminositéet de lafraction
volumique occupée par les particules a partir de mesuressdesité en milieu dilué
réalisées sur un échantillon de purée broyée (LB)voluminosité des particules,
c'est-a-dire I'estimation du volume apparent deirsémobilisé par les cellules, a été
estimée a 1,3dL/g de paroi. Ceci conduit a unenasion d’une fraction volumique
théorique supérieure a 1 pour la purée native broyée (puitigucontient 1,16 g de
parois) qui indique que les particuldéformables sont dans un état relativement
compactéau sein de la purée. Les observationdirdige de décantationen fonction
de laconcentration sont cohérentes aveette estimation de la fraction volumique
nous avons pu les mettre en relation avec des \aiig@rs microscopiques montrant
les différents régimes de concentrationL’'étude des propriétés d’écoulement et des
propriétés enrégime harmonique a pu compléter lidentification des différents
régimes de concentration en paralléle a I'établiese de lorganisation et de
I'encombrement de la suspension. Uchangement de régime de concentration
marquant Igin du régime dilué a été mis en évidence pour une valeutpdeitique
de 0,40 (0,30g/dL) au-dela de cette concentratides particules commencent a
s'organiser. C’est a partir d'une valeur diede 0,68 (0,52 g/dL)que la structuration
d'un réseau est mise en évidence avec la présennecdractere élastigue marqué
(tendance de ta@rvers un plateau de 0,2), ce réseau reste toutedsisragile. Au-dela
de® = 0,9(0,69 g/dL) le milieu est suffisamment encombrérgxiter la décantation.

La perception sensoriellede la texture des purées peut étre décrite patenpent par

deux dimensions : laonsistance et la granulométrie. Les produits du premier plan

expérimental positionnés du moins concentré au gdasentré en paroi et du moins broyé au

plus broyé ont montré une tres borswgperposition au plandes propriétés sensorielles,

montrant I'intérét au niveau méthodologie d’'unerapghe couplée formulation maitrisée de la

structure / propriétés sensorielles. Globalemeotsgue la concentration en particules

augmente, la consistance percue augmente, et lodsqtelle de particule diminue, la

« granulosité » diminue. Il existe toutefois desiiattions concentration*taille de particule

significatives sur certains descripteurs qui maritretamment des effets de saturation. Ainsi
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lorsque la purée est tres concentrée, les difféele consistance ne sont plus percues de
facon sensible alors méme que les purées présetésnivaleurs de viscosité apparente
significativement différentes pour des granulonestuifférentes. De fortes corrélations entre
la perception en bouche et «a la cuillere » dat mises en évidence, I'évaluation en
« bouche » étant plus sensible.

En ce qui concerne 'augmentation deviscosité de la phase continyeelle contribue a
la perception sensorielle de la texture des pum@s,seulement sur leonsistancequ’elle
contribue a renforcer légerement mais aussi syetaeption d’'une granulosité » moins
importante, surtout sur les produits non broyées. Cet efféadéscosité du sérunse traduit
en paralléle par une légeaeigmentation de laviscosité apparentede la purée, mais on
observe une diminution dweuil d’écoulement et une modification des propriétés
viscoélastiques (augmentation de la valeur d&)tgui traduit une diminution de la cohésion
des particules au sein de la suspension. Au plasosiel comme au plan rhéologique, tout se
passe comme si I'ajout de pectines et 'augmentdiéende la viscosité du sérum se traduisait
par un effet lubrifiant entre particules de la srspon. Des interactions significatives
pectine*produit ont montré que cet effet est logigent moins perceptible au plan sensoriel
(granuleux en bouche) lorsque les purées sontbn@ges.De méme I'augmentation de la
perception sensorielle d’'un caractéere comme leanbll sous I'effet de I'ajout de pectine
devient moins perceptible pour les produits les parsentrés.

La méthode de régression linéaire multiple a pemfiégablir avec un bon ajustement

des modeles permettant de prédire la perceptiommselhs a partir de la structure des pureées.

Cette étude a permid’approfondir la compréhension du rble des propriéés
structurales des purées a I'échelle microscopique (morphologidgle, quantité de paroi,
fraction volumique, organisation des particulessur) les propriétés macroscopigues que sont
les propriétésrhéologiques et sensorielles Elle a permis de dégager les principales
caractéristiques influant sur latexture des puréesconcentration en pulpeliée a la teneur
en paroitaille des particuleset viscositédu sérum. Ces constats permettent d’'identifier des
leviers d’action directement utilisables au planustdiel pour la création de texture «a
facon », certains d’entre eux ont été mis en oeawreniveau pilote au cours de I'étude
(broyage et concentration), ils ne sont pas désiiti. Le potentiel d’'innovation lié au
procédé de transformation, en particulier par legraons de traitements mécaniques

apparait important. Il renforce les possibilités digersification des produits végétaux
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transformés. Nous pouvons ainsi estimer que navail aatteint ses objectifsdans le cadre

du programm@NR Tempantiox dans lequel il s’inscrivait.

En termes deerspectiveset dans la continuité de ce travail, un certaambre de points

méritent d’étre approfondis :

Au plan de la caractérisation structurale : I'étaés propriétés des parois cellulaires,
de leur déformabilité ou rigidité en lien avec leur morphologie. Certaines
modifications de ces propriétés pourraient étre guaees par ajout de calcium ou
traitement enzymatiques par exemple. L'effet diutednaent thermique a ce niveau
mériterait par ailleurs d’étre étudié, tout comnes différences variétales ou de

maturité.

L’estimation de lafraction volumique apparente des particules pourrait étre reprise
en intégrant I'effet des propriétés des parois mang ci-dessus. Entreprise ici dans
un cas, celui des produits broyés a cellules séparépourrait également étre étendu

aux cas des amas cellulaires pour les pur@earaulométries plus importantes

L'effet de la phase continuesur le comportement des particules(déformation,
encombrement, cohésion) et I'impact sur les progsiéhéologique et la texture. La
perception de différences de caractéere granuleudeouariations de consistance en

fonction de I'état d’encombrement du milieu et dgphase continue.

L'extension de l'étude a dutres variétés de pomme. Nous savons déja que les
propriétés des produits transformés peuvent &sedontrastés (travail de doctorat de
Bourles (2010)), une premiere étude a été menadlgdament a la derniére année de
notre travail (master de N. TO) sur des purées darigtés difféerentes (Golden

Délicious et Granny Smith). De fortes différences @é observées tant au niveau de

la viscosité du sérum que de la voluminosité etaaportement des particules.
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Au plan deseffets procédés : les traitements thermiquest leur incidence sur I'état
des parois cellulaires comme mentionné plus hansi gue sur la solubilisation des
pectines et la modification indirecte de leurs piggs ; mais aussi la poursuite de

I'étude des effets du broyage, couplé au traiterttermique.

L’ application de la méme approclseir des puréedautres fruits et légumes tant du

point de vue de la compréhension de la structulaiqulan de I'effet des procédeés.

Les perspectives déransfert au plan desapplications sont nombreuses, elles
peuvent notamment conduire a des adaptations ouficabidns des itinéraires
technologiques permettant deenstruire » la structure et donc la texture souhaitée

des produits transformés.
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ANNEXE 1. Récapitulatif des parametres rhéologiques ettstraicx des produits des deux plans expérimentaux.
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SUMMARY

Fruit purees are considered as concentrated dispsref deformable and insoluble
particles in a continuous phase or serum rich itesygugar and soluble pectin. The dispersed
phase consists of cells or cell clusters of pargmehtissue and the insoluble cell wall
material dispersed in the serum represents a wavyweight (~1% w/w). The structure and
the rheological properties of purees will dependrany internal factors such as the variety
and ripeness of the fruit and external factors ooog during the processing (mechanical and
thermal treatment). Texture is a key quality atité of purees and thus constitutes an
important potential source for new product develeptm

The main objective of this study was to better usi@dad the relationship between the
rheological, structural and sensory propertiesppiie puree, in order to pilot and control the
texture of the products.

The study was performed with a single batch of epiree prepared industrially from fresh

mature Golden Delicious. In order to create pung#l varied structure and texture, three

structural parameters were identified and modifted:cell walls concentration (related to the
amount of pulp), the particle size and the visgositthe continuous phase.

A separation-reconstitution strategy joined to adjng step and the modification of the

serum viscosity allowed us to obtain a wide ranferoducts with different structures and

textures. The construction of two experimental giesi made it possible the controlled

preparation of the products so as to study theioelbetween structure, rheology and texture
of the apple puree.

Physical and sensory characterization highlighted tmportance of structural
parameters on the rheological behaviour and paorepf the texture of the puree. Thus, the
concentration of particles is the main parametduémicing these properties, followed by the
particle size and the serum viscosity. The incréagarticle content translates directly at the
“overcrowding” that also depends on the particleesiMechanical treatment leads to the
separation of clusters of parenchyma cells in dividual cells; this change in structure
involves marked changes of properties.

Rheological and structural characterization madepassible the generation of
rheological models and the better understandinth@fbehaviour, the state and the role of
particles (soft and deformable) on the structuréhef medium and the volume occupied by
them. This approach has been completed and validatehe observation of dispersions by
various microscopic techniques. The different rezgraf concentration were identified.

Texture perception of apple puree can be desctiasitally by their “consistency”
and their “graininess”. The viscosity of the contine phase has an impact on the perception
of “graininess” and in the cohesion of the partioétwork.

Our results show that the texture of plant foodpéisions can be “mastered” by
controlling a few selected key parameters: the eontration of cell walls (pulp) and particle
size, completed by the viscosity of the continupliase. High possibilities for innovation are
opened by playing on these parameters that caroldédied during the processing.



RESUME

Les purées de fruits sont considérées ici comme dilggersions concentrées de
particules végétales déformables et insolubletans une phase continue aqueusséum
riche en sucre et contenant des pectines soluldgshase dispersée est constituéeealkiles
ou d’amas de cellulesde parenchyme dont I@srois insolublesne représentent qu’une tres
faible masse (un peu plus €% p/p) dispersées dans sérum dont elle sont remplies. La
constitution et lespropriétés rhéologiques des purées vont dépendre de plusiactesurs
internes tels que laariété de fruit etl'état de maturité et de facteurs externes tels que les
parameétres liées au procédé tdensformation (traitement mécanique et thermique). Par
ailleurs, latexture est I'un des principaux attributs de qualité degeps et constitue a ce titre
une source potentielle importante dans le dévelopgpé de produits nouveaux.

L'objectif général de ce travail a été de mieux comprendreridations entre les
propriétés rhéologiques structurales et sensorielles des purées de pomme dans la
perspective ddentifier desleviers d’action pour lepilotage « a fagon »de la texture des
produits. Lastratégie de recherchea consisté a réaliser 'ensemble de I'étude arpdittine
méme lotd’'une purée issud’'une seule variétéde pomme Golden Deliciouset aidentifier
les axes majeurs permettant decréer des structures et textures variéeslLes trois
parametres structuraux qui ont été modifiés sont : Boncentration en parois cellulaires
(liée a la quantité de particules de pulpe)aile des particuleset la viscosit&le laphase
continue. Une technique dséparation - reconstitutioncouplée a un traitement teoyage
ainsi qud’augmentation de la viscositédu sérum ont permis d’obtenine large gammede
textures et de structures. La constructiomlelex plans expérimentauxa permis de maitriser
la préparation des produits pour I'étude des mmhatientre la structure, la rhéologie et la
texture des purées.

La caractérisationphysique et sensoriellea mis en évidence l'importance des
parameétrestructuraux sur le comportement rhéologique et la perceptienadtexture des
purées. Ainsi laconcentration en particules a umeffet de premier ordre, suivi par la
granulométrie et la viscosité du sérum L'augmentation dda teneur en particules se
traduit directement au niveau de I'état d’encomlaeirdu milieu qui dépend de leur taille.
Un traitement mécanique entraine lsséparation des amas des cellulege parenchyme en
cellules individualisées, ce changement de stradtaplique des modifications marquées de
propriétes.

La caractérisation rhéologique et structurale ampser d’établir des modeles
rhéologiques et de mieux comprendre le comportement, I'étaleetble des particules
(molles et déformables) sur la structuration diiemiainsi que le volume occupé par celles-
ci. Cette approche a été complétée et validé€ plasdrvation des dispersions par différentes
techniquesnicroscopiques Les différents régimes de concentration, du régilfué a I'état
d’encombrement et de compaction du régime concendies purées ont pu étre mis en
evidence.

Les deux axes principaux qui suffisent a décrireiaure sensorielle d’une purée sont la
« consistance» et la «granulosité ». La viscosité de la phase continue a un impactas
perception de la « granulosité » comme sur la ¢gohéhi réseau particulaire.

Les résultats montrent que texture des dispersions végeétales peut étmlatée » a
partir de la maitrise de quelques grandeurs dBésoncentration en parois cellulaires (pulpe)
et la granulométrie des particules complété patideosité de la phase continue. De grandes
possibilités d’innovation sont ouvertes en jouant sur ces leviers notammepdrér des
possibilités offertes au niveau des parametresacédé de fabrication.

MoTs CLES : Dispersions, particules végétales, structure, uext rhéologie,
perception sensorielle, fraction volumique, traismmeécanique.



