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] 

masse volumique [kg.m"3
] 

conductivité [S.m-1
] 

contrainte due à une force de tension ou de compression [Pa] 

variance 

contrainte due à une force de cisaillement [Pa] 

médiane [rn] 

Nomenclature 
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Introduction 

Le yoghourt est un produit très ancien qui a bâti sa réputation sur ses vertus 

nutritionnelles et diététiques. Son apparition en France remonte à la Renaissance où le roi 

François 1er fut guéri d'une affection intestinale par un yoghourt au lait de brebis préparé par 
un médecin turc. Cependant, il faudra attendre le :xxème siècle pour que le yoghourt devienne 

vraiment populaire en Europe. La première unité de production industrielle fut créée par Isaac 

Carasso à Barcelone en 1919. Il donna le nom de« Danone »,du prénom de son fils Daniel, à 

la première marque industrielle de yoghourt en Europe puis dans le monde entier. 

En 1925, les mots «yaourt», d'origine grecque, et «yoghourt», d'origine turque, 

firent leur entrée officielle dans le Petit Larousse, signe de la popularité grandissante du 

produit. L'arrivée des yoghourts aux fruits dans les années 1950 a permis de lui donner une 

image totalement nouvelle : l'attitude des consommateurs essentiellement motivés par le 

bénéfice santé du produit s'est alors progressivement modifiée pour s'orienter vers un aspect 

plus «plaisir». La consommation n'a cessé d'augmenter depuis et les produits se sont 

diversifiés : yoghourts au lait écrémé, demi-écrémé ou entier; yoghourts natures, sucrés, 

aromatisés ou aux fruits ; yoghourts fermes, brassés ou à boire. 

La consommation de yoghourts et de laits fermentés s'élève en France à 1,436 

millions de tonnes en 2002, soit 21,1kg par an et par habitant (source SCEES/ONILAIT 

2004). Les yoghourts aux fruits représentent aujourd'hui près de 40% du marché (fig.1) 

(23,7% en 1991 (Badier, 1993)) et la gamme des produits existants est large: on trouve des 

yoghourts à la pulpe de fruits, sur lit de fruits, aux morceaux de fruits et plus récemment aux 

fruits mixés. 

Yoghourts aux 
fruits 39,9% 

Yoghourts à boire 
aromatisés ou aux 

fruits 3,3% 

Laits fermentés 
nature, aromatisés 
ou aux fruits 8,6% 

Yoghourts aromatisés 
18,5% 

Yoghourts nature 
maigres 3,2% 

Yoghourts nature 
---- standard 15,4% 

Yoghourts nature au 
lait entier 11 ,0% 

Fig. 1 Production 2000- Yoghourts et laits fermentés 

%par rapport au total yoghourts laits fermentés 

Source SYNDIFRAIS (Chiffres 2001) 

La préférence des consommateurs en terme de type de fruits va principalement à la 

fraise et à la cerise (fig.2). Les autres fruits se situent ensuite dans une gamme de préférence 

équivalente (Carle, 2000). 
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Fruits des 
bois 6% 

Autres 27% 

Myrtille 
8% 

Mues li 
5% 

Fraises 20% 

Framboises 
6% 

Cerises 16% 

Vanille 5% 

Fig.2 Echelle de préférence pour les yoghourts aux fruits (selon Wild Research 0212000 ,· Carle, 2000) 

Contexte de l'étude 

Compte-tenu des exigences des consommateurs, la fabrication" des yoghourts aux 

fraises représente donc un enjeu important. Il n'est cependant pas aussi simple d'incorporer 
des morceaux de fruits dans le yoghourt ou «masse blanche», principalement en ce qui 
concerne les fruits dits fragiles tels que la fraise ou la framboise. Le procédé de fabrication de 

yoghourts aux fruits comporte les différentes étapes suivantes : pompage des fruits et de la 
masse blanche, mise en contact des deux produits par l' intermédiaire d'un embranchement en 
té, mélange puis conditionnement (fig.3). 

TE MELANGEUR 

POMPE CONDITIONNEUSE 

Fig.3 Schéma du procédé de fabrication de yoghourts aux fruits (Tamime et Robinson, 1999) 

Deux problèmes principaux ont été observés lors de ce procédé de fabrication: 

• il s'agit tout d'abord de la perte d'intégrité des morceaux de fruits au cours du procédé : la 
quantité de fruits mise en œuvre en début de ligne n'est pas retrouvée en sortie. Plusieurs 

points sont jugés particulièrement critiques en ce qui concerne la dégradation des morceaux 
de fruits : le pompage de la préparation de fruits tout d'abord; vient ensuite le té, point de 

mise en contact des fruits avec la masse blanche, où 1' on ne connaît pas bien les phénomènes 
existants; le point critique suivant est le mélangeur où le cisaillement du mobile d'agitation 
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nécessaire à l'obtention d'un bon mélange n'est cependant pas recommandé pour les 
particules fragiles ; en fin de ligne, on trouve le conditionnement où le produit « yoghourt aux 
fruits » doit pouvoir être dosé sans dégradation des morceaux de fruits. 
Cet aspect de la perte d'intégrité des morceaux de fruits est très important d'un point de vue 
économique. En effet, les consommateurs préfèrent les yoghourts contenant un grand nombre 
de petits morceaux de fruits. Pour répondre à cette demande, il est important de minimiser les 
pertes à travers le procédé pour obtenir la plus grande quantité de morceaux dans les pots en 
sortie de procédé avec le minimum de fruits au départ. Ceci permet une compétitivité plus 
grande d'un point de vue rapport qualité/prix. 

• l'autre point à améliorer concerne l'homogénéité du produit en sortie de ligne: les 
consommateurs ne retrouvent pas la même quantité de morceaux de fruits d'un pot à l'autre, 
ce qui est dommageable pour l'image du produit. Différentes raisons peuvent être avancées 
pour expliquer cet état de fait : 1 'hétérogénéité de la préparation de fruits dans le container au 
départ peut en être la cause, les morceaux de fruits ayant en effet tendance à sédimenter ; le 
problème peut cependant également venir ou être renforcé par l'opération de mélange, étape 
critique pour l'homogénéisation mais également pour la perte d'intégrité. 

Ces deux points peuvent donc s'avérer ne pas être compatibles. En effet, il est 
nécessaire de cisailler davantage pour mieux mélanger ; cependant, cela entraîne une 
dégradation supplémentaire des morceaux. Dans ce cas, on comprend qu'un optimum doit 
être trouvé pour obtenir un mélange et une perte d'intégrité acceptables. 

Objectifs de l'étude 

Dans cette étude, nous nous intéresserons à la fabrication de yoghourts aux fraises en 
raison de l'importance économique du produit (Cf. fig.2). 

Il s'agira principalement d'identifier les paramètres produits et/ou procédé 
responsables de la dégradation des particules et de leur mauvaise répartition dans les pots. 

Une étude bibliographique nous permettra dans un premier temps de connaître les 
produits étudiés et d'identifier les méthodes existantes pour mesurer la perte d'intégrité des 
particules et l'homogénéité du mélange. En fonction des résultats, nous devrons ensuite 
adapter les méthodes d'analyses retenues à nos produits. Ceux-ci devront être tout d'abord 
caractérisés d'un point de vue fermeté, texture et taille, ces paramètres étant critiques par 
rapport aux deux points d'étude qui nous intéressent. L'hétérogénéité d'une préparation de 
fraises sur sucre rendant difficile une comparaison des résultats entre essais, des produits 
modèles seront développés. Pour réaliser les essais, une ligne de mélange pilote sera créée 
reproduisant le plus fidèlement possible une ligne de fabrication industrielle à échelle réduite. 
Des méthodologies d'étude de la perte d'intégrité des particules et de l'homogénéité de 
mélange seront également mises au point. 
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Pour finir, des modèles prédictifs pourront être élaborés à partir des paramètres 
influents en vue de l'optimisation du procédé par rapport aux produits utilisés. 
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1. EVALUATION DE LA PERTE D'INTÉGRITÉ DE PARTICULES 

FRAGILES 

Ll Généralités 

Il n'existe pas de définition de la perte d'intégrité dans la littérature. D'un point de vue 

empirique, on peut envisager la dégradation de particules fragiles au cours d'un procédé de 

deux façons différentes : 
par érosion : ceci se traduira par une légère diminution de leur taille globale, 

particulièrement sensible au niveau des zones anguleuses ; pour des cubes notamment, 
on comprend bien que les arrêtes pourront facilement être endommagées. 
par brisure : les contraintes imposées par les différents éléments du procédé sont telles 

que les particules sont cassées en un ou plusieurs morceaux ; cette dégradation peut 
être plus ou moins acceptable selon la taille des morceaux retrouvés. 

Pour bien comprendre les enjeux liés à la dégradation des particules, nous devons tout 

d'abord définir les notions liées à la caractérisation des propriétés mécaniques des matériaux. 
Nous verrons notamment les différents tests existants pour caractériser la fermeté des 
particules solides ainsi que le test retenu pour notre étude. 

Pour permettre ensuite une quantification de la perte d'intégrité, nous devrons suivre 
d'autre part 1' évolution de deux paramètres clé tout au long du procédé : la taille et la 
concentration des particules considérées comme des morceaux. La définition de ce que 1 'on 
appelle « morceau » dépend de l'étude réalisée. Nous considérerons un morceau comme ayant 
une taille supérieure à 3 mm. 

1.2 Mesure des propriétés mécaniques des matériaux 

!.2.1 Définitions 

12.1.1 Etat de déformation 

Un matériau peut se déformer sous l'influence de différents types de forces (tension, 
cisaillement, compression). Considérons une barre légèrement étirée sous l'influence d'une 

force de tension (fig.l.l ). 
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4~==::::F==:Tt7'~ r F ~ 1 1 
1 1 
1 1 

lo : ôl 

Fig. 1.1 Barre soumise à une force de tension 

On définit deux types de déformation : la déformation de Cauchy ec , rapport entre la variation 

de dimension sur la dimension initiale, et la déformation de Hencky eH , logarithme du rapport 

de la longueur allongée sur la longueur originale. 

ec = olllo 
1 

eH = Jdl/1 = ln(lllJ 

Les deux déformations sont reliées par la relation suivante : 

eH = ln(l + ec) 

La déformation vraie due à une force de compression est définie par (Hamann, 1983): 

~ =-ln(l-ec} 

On préfère la déformation de Hencky pour les larges déformations (Steffe, 1996). 

Un autre type de déformation bien connu en rhéologie est celui du cisaillement illustré 

sur la figure 1.2. La surface inférieure de la barre est maintenue immobile alors que la surface 

supérieure est déplacée parallèlement d'une longueur ôl. 

I ,. ~ F 
1 i 1 

1 1 

1 1 

1 1 

1 1 

'Y' 1 

h 1 

~ 1 
1 1 1 1 

1 1 

1 1 

1 1 

1 1 
1 

't 

Fig. 1.2 Corps soumis à une force de cisaillement 

Tous les éléments sont soumis à la même déformation. On calcule l'angle de cisaillement y de 

la façon suivante : 

ol 
tan(y)=ÏÏ 

Pour les corps déformables indéfiniment (les liquides), on définit également la vitesse de 

cisaillement, dérivée par rapport au temps de la déformation de cisaillement : 

. dy 
y= dt 
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L 2.1. 2 Etat de contrainte 

Une contrainte est définie comme un rapport d'une force à la surface sur laquelle elle 
s'exerce, exprimée en N.m-2 et peut être le résultat d'une force de tension, de compression 
(notée cr) ou de cisaillement (notée 't). 

z 

Oyy 

y 

Fig. 1.3 Nomenclature des contraintes appliquées à un élément de volume (Pahl et al., 1991) 

Neuf composantes sont nécessaires pour décrire l'état de contrainte d'un matériau 
( fig.l. 3 ). Celles-ci peuvent être réunies dans une matrice appelée tenseur des contraintes : 

Considérant 1' élément de volume en équilibre, les lois basiques de mécanique sur le moment 
autour de 1' axe montrent que cette matrice est symétrique soit 

L 2.1. 3 Comportement solide élastique 

Pour relier l'état de contrainte à l'état de déformation d'un matériau, la relation la plus 
simple envisagée est la proportionnalité ou loi de Hooke. Celle-ci caractérise le solide idéal. 
Les matériaux hookéens ne s'écoulent pas ; ils sont dits élastiques linéaires. Un matériau 
élastique qui se déforme sous l'influence d'une contrainte retrouve sa forme initiale lorsque 

celle-ci ci n'est plus appliquée. On considère que pour des déformations infinitésimales tous 
les matériaux obéissent à cette loi. 

Dans le cas d'une compression ou d'une traction uniaxiale, le rapport 
contrainte(cr)/déformation(e) est appelé module de Young E ou module d'élasticité: 

(j 
E=-e 

Lorsque l'on s'intéresse à une contrainte ('t) et une déformation de cisaillement (y), le 

coefficient de proportionnalité G est appelé module de rigidité ou module de cisaillement : 
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Lorsque G dépend de la contrainte ou de la déformation, le comportement du matériau 

n'est plus linéaire. 

D'un point de vue énergétique, le comportement élastique représente la restitution de 

toute 1' énergie perdue pendant la déformation. 

l2.1. 4 Comportement liquide visqueux 

Un fluide idéal se déforme et continue à se déformer sous l'influence d'une contrainte 

(tant qu'une charge est appliquée). Le matériau ne retrouve pas sa forme originelle lorsque 

celle-ci n'est plus appliquée. Cette réponse est appelée« visqueuse». Dans le cas d'une force 

de cisaillement, 1' écoulement des matériaux visqueux peut être décrit par le modèle du fluide 

newtonien généralisé : 

't=~( ~~) 
où ~ = ~( "() = ~( 't) représente la viscosité du matériau. 

Dans le cas où ~ est indépendant de "( et/ou de 't, le comportement est dit visqueux 

linéaire ou newtonien. 

La viscosité est définie comme la résistance à l'écoulement du fluide. D'un point de 

vue énergétique, l'écoulement visqueux représente la perte complète d'énergie perdue 

pendant la déformation (transformée en chaleur). 

l2.1. 5 Viscoélasticité 

Les comportements solide élastique et liquide visqueux représentent les deux réponses 

extrêmes des matériaux soumis à des contraintes extérieures. Cependant, les matériaux réels 

rencontrés se trouvent le plus souvent dans une gamme de comportement rhéologique 
comprise entre les deux. On dit qu'un matériau a un comportement viscoélastique lorsque les 

comportements de solide élastique et de liquide visqueux linéaires coexistent simultanément. 
Pratiquement tous les aliments liquides ou solides appartiennent à ce groupe. Les propriétés 

de viscoélasticité peuvent être étudiées notamment par un test de fluage, par un test de 

relaxation ou par des tests de spectroscopie mécanique (cisaillement oscillatoire). 

Pour un test de fluage, il s'agit d'imposer à un échantillon une contrainte constante et 

d'observer la réponse en déformation en fonction du temps. Les différents comportements 

sont représentés sur la figure 1.4. 
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Matériau élastique idéal~ 
· d'écoulement, récupération 
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/ ~ V Matéruw """"" "'" (écoulement permanent, 
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1:::0 Temps ----+-

~ 
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'"--- 'f 
Dé formation 

rmanente pe 

_!: 

Fig. 1.4 Réponse des différents matériaux à un créneau de contrainte (Steffe, 1996) 

Pour le test de relaxation, un créneau de déformation est imposé à un échantillon et on 

observe la réponse en contrainte du matériau en fonction du temps (fig.l.5). Le solide 

hookéen (b) ne montre aucune relaxation alors que le fluide newtonien ( c) se détend aussitôt 

que la déformation appliquée devient constante. Le fluide ou solide viscoélastique ( d) montre 

une relaxation de la contrainte pendant un temps significatif ; celle-ci tend vers zéro pour le 

premier et vers une contrainte d'équilibre pour le deuxième. 

y 

Déformation 

Hookéen 

Viscoélastique 

(b) Temps 

Newtonien 

(a) Temps (d) Temps 

(c) Temps 

Fig. 1.5 Réponse des différents types de matériaux à un créneau de déformation (Macosko, 1994) 

16 



Chapitre 1 Revue Bibliographique 

Pour les tests de spectroscopie mécanique, une contrainte ou une déformation variant 

sinusoïdalement au cours du temps est appliquée à 1' échantillon étudié. Ces tests sont 

effectués de préférence dans le domaine linéaire du matériau. D'un point de vue 

macroscopique, c'est le domaine pour lequel la contrainte et la déformation restent 

proportionnels l'une à l'autre quel que soit le type de sollicitation. A l'échelle microscopique, 

cela correspond à des sollicitations mécaniques de suffisamment faible intensité pour ne pas 

perturber ni la dynamique ni la structure du matériau. 

Pour déterminer le domaine linéaire du matériau, on impose une déformation variant 

sinusoïdalement en fonction du temps à une fréquence donnée ro (fig.l.6) : 

y(t) = Yo sin(mt) 

où Yo est 1' amplitude de la déformation de cisaillement. 

On observe la réponse en contrainte du matériau. Pour des petites déformations, celle-ci varie 

également sinusoïdalement avec le temps avec un angle de déphasage o (0 < o < ~) : 

't(t) = 'to sin( mt+ o) = 'to [(cososinmt)+ (sinocosmt)] 

OG~œ· ! __ _ 
1 

-O.Ot l .~rn 
0 3.14 6.28 0 3 14 6.28 0 3.14 &28 

Tlme(a) Time{$) Tîmo(a) 

Augmentation da l'amplitude 
da déformation 

.,..-""' 
G', G'f----------1---..:::.:::..·~~' 

Région viscoélastiqua 
linéaire 

Région viscoélastique 
non-linéaire 

Amplitude de la déformation 

Fig. 1.6 Exemple de balayage en déformation (Gunasekaran et Ak, 2000) 

Pour faciliter les calculs, on fait appel au formalisme des nombres complexes, 

utilisables pour des phénomènes sinusoïdaux linéaires : 

y(t) = Yoeiwt 

't( t) = 'toei(wt+li) 

Les équations différentielles linéaires de la viscoélasticité se transforment en équations 

algébriques complexes qui peuvent s'écrire sous la forme: 

'f (t) = G (m)y (t) 
avec G(m) module de rigidité complexe, parfois noté G*. 
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Celui-ci se décompose en une partie réelle et une partie imaginaire : 

G(ro) = G'(ro)+ iG"(ro) 

Les fonctions G' et G" sont respectivement le module élastique de cisaillement (de 

stockage) et le module visqueux de cisaillement (de perte). G' est l'énergie stockée puis 

relâchée par cycle de déformation et par unité de volume. G" est la mesure de l'énergie 

dissipée en chaleur au cours d'un cycle de déformation par unité de volume : 

G' ( (l)) = ~cos ô 
Yo 

G" (ro)=~sinô 
Yo 

On utilise également la « tangente de perte », rapport du module visqueux sur le 

module élastique qui donne 1' effet relatif des composants élastique et visqueux dans un 

comportement viscoélastique : 

G"(ro) 
tan ô ( ro) = G' ( ro) 

On peut montrer que le rapport G"/G' est proportionnel au rapport de la puissance de 

l'énergie dissipée sur la puissance de l'énergie emmagasinée (Couarraze et al., 2000): 

G" p 
tanô= G' =if 

e 

Pour un solide élastique parfait, on obtiendra les relations suivantes : 

G(ro) = ~ = G, G'(ro) = G, G"(ro) = 0, soit ô= 0° 

Pour un liquide visqueux Newtonien, les paramètres ont les valeurs suivantes : 

G(ro) = ~ = 11~ = i0>11, G'(ro) = 0, G"(ro) = T}ffi, soit ô= 90° 

La réponse en contrainte d'un matériau viscoélastique linéaire à une déformation sinusoïdale 

est donnée par la relation suivante : 

t{t)= yo G'(ro)sin(rot)+ yo G"(ro)cos{rot) 

Une fois 1' amplitude de déformation correspondant au domaine linéaire du matériau 

choisie, on réalise alors un balayage en fréquence ou spectre mécanique, caractéristique de la 

structure de l'échantillon. Les matériaux que nous utiliserons sont de type gel ; les différents 

spectres mécaniques sont représentés sur la figure ci-dessous (fig.l. 7). 
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t&• • 

G' cercles pleins 
G" cercles vides 

Fig. 1.7 Spectres mécaniques typiques obtenus pour des gels (en haut), gels faibles (milieu) et réseaux (en bas). 
Les données sont respectivement celles de gélatine à 25%, de xanthane à 5% et de guar à 3%. 

(Clark & Ross-Murphy, 1987) 

!.2.2 Caractérisation des propriétés mécaniques de particules solides- Tests empiriques 

l2. 2.1 Généralités 

Pour un grand nombre d'aliments, il est trop difficile de caractériser leurs propriétés 
mécaniques avec des tests classiques. En effet, les fraises sont des matériaux non-homogènes, 
non-isotropes et avec des géométries complexes. Différents tests empiriques ont alors été mis 
en place pour mesurer le plus objectivement possible leur fermeté et leur comportement à la 
rupture (Boume, 1982 ; Steffe, 1996). 

Les types de forces appliquées résultent du comportement que 1' on cherche à 
caractériser. Il pourra s'agir de force de compression (Apostolopoulos et al., 1994), de tension 
(Pesenti et Luginbühl, 1999; Harker et Sutherland, 1993 ; DeMars et Ziegler, 2001), de 

torsion (Lanier, 2000 ; Truong et Daubert, 2000 ; Studman et Yuwana, 1992), de cisaillement 
(Ahmed et al., 1972), de flexion (Kamyab et al., 1998 ; Alvarez et al., 2000). Ces résultats 

sont souvent corrélés à des analyses sensorielles (Tunick, 2000). 
Quatre tests semblent relativement bien adaptés : la pénétrométrie, la compression, la 

rétro-extrusion et le cisaillement-extrusion par une cellule de Kramer. Les deux premiers tests 
sont très fréquemment rencontrés pour caractériser la fermeté des matériaux alors que les 
deux derniers sont intéressants pour étudier le comportement d'écoulement et de rupture de 

particules alimentaires dans un fluide suspendant. 
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L2.2.2 Pénétrométrie 

• Principe 

Le test de pénétrométrie consiste à mesurer la force nécessaire à enfoncer un poinçon 
ou une sonde dans un aliment entraînant un écrasement irréversible ou un écoulement de 

1' aliment (fig.l.8). 

Fig. 1.8 Principe du test de pénétrométrie appliqué à la fraise (Ahmed et Fluck, 1972b) 

La forme du poinçon peut varier (conique, cylindrique, étoilée, sphérique). On manque 
encore de connaissances théoriques sur tous les phénomènes mis en jeu dans un test de 

pénétrométrie. Cependant, beaucoup s'accordent pour dire que deux phénomènes physiques 

majeurs interviennent principalement: compression et cisaillement. Boume (1966) a ainsi 
proposé une relation reliant la force mesurée avec 1' aire A et le périmètre P de 1 'embout 
(fig.1.9), avec Kc le coefficient de compression (N.m-2

) et Ks le coefficient de cisaillement de 
(N.m-I). 

SHEAR 
oc::FERJMETER 

F = Kc A+ KsP +C 
Rcprinted frc~u J. fm"l Sei. 31, 2K4, I'X>6; copyright by ln~ÎIUic of food TeehnoloJÜili. 

Fig. 1.9 Représentation schématique d'un test de pénétrométrie (Boume, 1982) 

La composante de compression sur 1' embout ainsi que la composante de frottement sur 
sa paroi étant directement liées aux contraintes du tissu environnant, la force mesurée au cours 
du test est donc un très bon indicateur de l'état de contrainte du milieu évalué (Roudot, 1996). 
Selon le matériau étudié, on obtient des allures de courbes différentes (fig.1.1 0). 
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From Boume, 1979b; çapyrillhl Academie Pn:n h1c. (London) Lld. 

Fig. 1.10 Représentation schématique des cinq types de courbes force - déplacement obtenues 
lors d'un test de pénétrométrie (Boume, 1982) 

Pour les courbes A, B et C, on observe tout d'abord une augmentation rapide de la 
force mesurée pour une courte distance de déplacement du poinçon. Dans cette partie, 
l'aliment est déformé sous l'action de la charge; il n'y a cependant pas perforation des tissus 

sous-jacents. Cette étape se termine brusquement lorsque le poinçon commence à pénétrer 

dans 1' aliment. Ceci est représenté par une rupture de pente soudaine appelée point critique ou 
seuil de rupture. C'est le point le plus intéressant du test. Dans la deuxième partie de la 
courbe, la force augmente (cas A), reste approximativement constante (cas B) ou diminue (cas 
C). La signification physique et sensorielle de ces différents comportements n'est pas encore 
bien expliquée selon Boume (1982). 

Le quatrième type de courbe D est obtenu pour certaines pâtes d'amidon, des crèmes 

fouettées, des mousses. Il s'agit en fait d'une courbe se rapprochant du type A avec un seuil 
de rupture nettement moins marqué. Celui-ci peut cependant être déterminé par extrapolation 

des deux portions de ligne droite. 
Le type de courbeE correspond à certaines pâtes d'amidon dont le comportement se 

rapproche des liquides visqueux. Il n'y a pas dans ce cas de seuil de rupture et il est difficile 
d'analyser ces matériaux par un test de pénétrométrie. 

• Principaux résultats dans la littérature 

Le test de pénétrométrie est l'un des tests les plus simples et les plus largement 
utilisés. Il reste une référence pour évaluer des techniques récentes de mesure de fermeté des 
aliments, notamment non-destructives (Hung et al., 1999 ; Mc Glone et al., 2000). Il a 

notamment beaucoup été employé pour mesurer la fermeté des fruits (mûrissement, résistance 
de la peau) (tab.l.3). 
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Référence Systèmes étudiés Appareil Autres tests 

Ahmed et al.(1972)a 
Fraises stockées et 

Instron Universal Testing Machine Compression 
irradiées 

Ahmed et Fluck 
Fraises lnstron UTM, différents poinçons -

(1972)b 

Pêches stockées et 
Evaluation sensorielle 

Ahmed et al.(l972)c 
irradiées 

Magness-Taylor Cellule de K.ramer 
Compression (Instron) 

Morceaux de fraises Compression 
Belaubre (2000) 

Gels de pectine 
Adamel Lhomargy DY30 Rétro-extrusion 

Cisaillement-extrusion 
Carotte, pomme, 

Boume (1 966) pomme de terre, Instron UTM -
rutabaga 

Büttner et al. (1 987) Fraises Appareil spécifique -
Cook et al. (1999) Framboise Ametek Accuforce « Cadet » Compression 

Fruit Quality Tester, nouvel appareil 

Delong et al.(2000) Pomme 
Effegi hand-held Firrnness Tester 

-
Magness-Taylor 

Electronic Pressure Tester 
Gels de gélatine, 

Gregson et al. (1999) d'alginate, de TA-XT2i -
carraghénane 

Mesure de la pression 
Greve et al. (1994)a,b Carotte Instron UTM cellulaire, changement de 

la paroi cellulaire 

Harker et al.( 1996) Pomme, Kiwi 
Effegi 

-
Instron UTM 

Harker et al.(2000) Fraise 
Imada Penetrometer Tension 

Instron UTM Rasoir (cutting) 
Hietaranta et 

Fraise LRX, motorisé, poinçon cylindrique -
al.(1999) 

Hung et al. (1999) Pêche Effegi Penetrometer Laser à coussin d'air 
Karlsen et al.(1999) Pomme TA-XT2 -
Lacroix et al.( 1985) Fraise Instron UTM, poinçon en étoile -

Lu et al. (2000) Pommes 
Magness-Taylor 

NIR Reflectance 
TA-XT2 

McGlone et al.(2000) Kiwi, Abricot Effegi hand-held Penetrometer Laser à coussin d'air 
Mizrach et al.(2000) Avocat Chatillon Durometer Ultra-sons 
Ourecky et al.( 1968) Fraise Instron UTM, poinçon en étoile -

Patel et al. (1993) Framboise Ametek force Gauge 
« Berrybounce », une 

méthode non destructive 
Peleg (1994) Tomate, fraise, melon Non spécifié Mesures vibratoires 

Schultz et al. (1991) Pomme Appareil spécifique -
Smewing ( 1996) Fruit (poire) TA-XT2 Extrusion (Ottawa) 

Yu et al. (1996) Fraise Instron UTM 
Irradiation par faisceau 

d'électrons 

Tab. 1.1 Le test de pénétrométrie dans la littérature 
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Büttner et al. (1987) ont réalisé une étude particulièrement poussée de 1 'utilisation du 
test de pénétrométrie sur la fraise (influence de la forme du poinçon, de la nature de la couche 
de fraise perforée sur la forme de la courbe). Ils se sont principalement concentrés sur la 
caractérisation de la dureté de la peau qu'ils ont divisée en 4 classes correspondant à des 
génotypes différents. 

Les mesures rencontrées dans la littérature ont cependant été effectuées le plus souvent 
sur des fraises entières. En effet, il s'agissait principalement de caractériser la fermeté des 
fruits entiers. On note cependant l'étude de Belaubre (2000) qui caractérise la texture de 
différents morceaux de fraises à l'aide d'un test de pénétrométrie (poinçon de 3mm de 
diamètre, vitesse de perforation de 10 mm/min). Il obtient un nuage de points de rupture très 
dispersé avec des contraintes à la rupture comprises essentiellement entre 5000 et 30000 Pa et 
des déformations se situant entre 30 et 80% (fig.l.ll). Belaubre conserve tout de même ce 
test pour observer l'évolution de la fermeté des morceaux de fraises lors d'un traitement 
thermique, même si celui-ci n'offre pas une bonne reproductibilité des résultats. Il permet 
cependant la caractérisation de 1 'hétérogénéité structurale des morceaux de fraise. 
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Fig. 1.11 Comparaison des points de rupture de différents types de morceaux de fraises 

lors d'un test de pénétrométrie (Belaubre, 2000) 

l2. 2. 3 Compression 

• Principe 

Il existe deux types de compression, soit volumique soit uniaxiale. On rencontre le 
plus fréquemment le test de compression uniaxiale, la compression volumique étant plus 
difficile à mettre en œuvre. Il s'agit de compresser un petit cylindre découpé dans le matériau 
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à analyser entre deux plans parallèles (fig.l.12). On applique à l'échantillon une vitesse de 

déformation constante jusqu'à ce qu'il y ait rupture. 

Etape. 
Déformation 

Après le test maximum 

':O:Q:O 
2 

r;;----------

TI ':r~~ r 
rc----------

TI 1;cr • 1 >: 
3 cr 1 n 

Fig. 1.12 Trois étapes de défonnation de test de compression (Olkku et Sherman, 1979) 
' 1. Défonnations dues à un test de petites défonnations 

2. Défonnations dans un test de défonnations intennédiaires 

3. Défonnations dues à un test de larges défonnations 

La force mesurée en fonction de la déformation donne des informations sur les 

propriétés viscoélastiques du matériau (fig.l.13). On note deux paramètres intéressants à 

relever : tout d'abord la déformation et la contrainte à la rupture permettant de caractériser le 

comportement à la rupture du matériau puis le module de Young E, rapport entre la contrainte 

et la déformation à l'origine (cr= Ee ), permettant de caractériser l'élasticité du matériau. 

~r--------------------------------------, 
Déformation à la rupture (Er) 

~ ~~----------------~~~------~~ 
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Déformation normale de Henry ( eh ) 

Fig. 1.13 Courbe de compression pour des gels de gellan (Mao et al., 2000) 

Steffe (1996) propose également une interprétation complète d'une courbe de 

compression généralisée d'un solide biologique distinguant notamment un premier point de 

rupture caractérisant un dommage microstructural avant le point de rupture critique 

caractérisant la fracture macroscopique du matériau. Dans le cas de produits fragiles, les deux 

points sont très proches, alors que pour des produits durs, ceux-ci sont bien séparés. 
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• Principaux résultats dans la littérature 

Le test de compression est l'un des tests les plus communs pour évaluer les propriétés 

de déformation 1 rupture et l'élasticité d'un grand nombre d'aliments. Il a largement été utilisé 

en raison de sa simplicité. Le tableau 1.2 propose un aperçu des études réalisées à 1' aide de ce 

test sur des matériaux alimentaires. 

Il est cependant rarement appliqué à des fraises. En effet, Lacroix et al. ( 1985) font 

remarquer que pour réduire les variations de surface de compression et pour pouvoir effectuer 

des comparaisons valables entre les échantillons, des cylindres de dimension déterminée 

doivent être découpés dans la pulpe du fruit étudié. Il est cependant difficile de réaliser des 

cylindres homogènes du fait de l'hétérogénéité de la fraise en elle-même. Belaubre (2000) 

évalue ce test pour déterminer la fermeté de morceaux de fraises. Il ne le gardera pas pour son 

étude car celui-ci ne permet pas la comparaison entre échantillons ; il est en effet très difficile 

de déterminer la surface de contact de morceaux de fruits de formes très diverses. 

Référence Système alimentaire Appareil 
Aguilera et al (1993) Gels laitiers Instron UTM modèle 1122 
Ahmed et al. (1972) a Fraises irradiées et stockées Instron UTM modèle TM 
Ahmed et al.( 1972) b Pêches irradiées et stockées Instron UTM modèle TM 

Alvarez et al. (2000) 
Carotte, pomme, céleri, 

TA-XT2 
concombre 

Belaubre (2000) Morceaux de fraises Adamel Lhomargy DY30 
Ben Zion et al. ( 1996) Gels multicouches Instron UTM modèle Il 00 

Cho et al. (1999) Pomme Non spécifié 

Clark et al.(l978) Pêche 
Appareil de compression dynamique 

construit spécifiquement 
Gels de coings 

Fiszman et Damasio (2000) a Gels de carraghénane et de TA-XT2 
gomme de caroube 

Gupta et al. (2000) Graines de tournesol Instron UTM modèle l 0 Il 

Krokida et al.(2000) 
Pomme, banane, carotte, 

Zwick UTM modèle 3210 
pomme de terre déshydratée 

Mancini et al. (1999) a,b Gels d'alginate Instron UTM modèle 4301 
Mao et al. (2000) Gels de gellan TA-XT2 

Medina-Torres et al. (2000) 
Gels de carraghénane et 

MTS Sintech liS Universal Machine 
gomme de mucilage 

Meullenet et al. (1999) 
24 produits alimentaires dont 

TA-XT2 
pomme, fromage ... 

Nielsen et al.(l997) Carotte Instron UTM 

Rohm et al. ( 1997) 
Gouda, pommes, pommes de Instron UTM modèle 1011 

terre, pain 
Tang et al. {1997) Gels de gellan Instron UTM modèle 1125 
Thybo et al.( 1999) Pomme de terre cuite Instron UTM modèle 5565 
Thybo et al.(2000) Pomme de terre cuite Instron UTM modèle 5565 

Truong et aL (2000) Gels alimentaires sélectionnés Instron UTM modèle 1122 
Truong et al. {1997) Pomme de terre cuite Instron UTM modèle 1122 
Tunick et al. {2000) Mozarella Non précisé 

Watkinson et al.(1999) Fromage TAHD 
Wium et al.{l997) a,b Fromage Instron UTM modèle 4301 
Zamorano et al. {1999) Fruit de Cherimoya Instron UTM modèle 1140 

Tab 1.2 Le test de compression appliqué aux aliments et gels dans la littérature 
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L 2. 2. 4 Compression - extrusion 

• Principe 

Le test de compression - extrusion est souvent employé dans le cas des particules 
alimentaires (Steffe, 1996). L'aliment est compressé par un piston jusqu'à ce qu'il s'écoule à 
travers une ou plusieurs sorties (fig.l.14). 

Fig. 1.14 Principe de compression- extrusion 

On distingue le test de rétro-extrusion, lorsque 1' extrusion se fait par un espace 
annulaire dans le sens inverse du sens de compression (fig.1.15), et le test de compression

extrusion, lorsque l'extrusion se fait dans le sens de la compression (fig.1.14). Le test de rétro
extrusion permet d'analyser plus facilement des matériaux contenant du liquide. 

J Annulus 

"---- FOOD ___ _/ 

Fig 1.15 Diagramme schématique d'un dispositif de rétro-extrusion 

(Boume, 1982; reprinted with permission from D. Reidel Publ. Co.) 

La force maximum nécessaire pour réaliser 1' extrusion est habituellement mesurée et 

utilisée comme indice de qualité texturale. Ce test ne peut s'appliquer qu'à des aliments 
pouvant couler aisément sous l'influence d'une force à travers l'orifice de sortie. C'est le cas 

par exemple des petits pois ou des pêches au sirop (fig.l.l6) 
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Fig. 1.16 Courbe Force- Déformation obtenue pendant un test de rétro-extrusion 

sur des pêches en boîte dans du jus de poire (Apostolopoulos et Brennan, 1994a) 

La courbe peut être divisée en deux parties (Boume, 1982 ; Apostolopoulos et 
Brennan, 1994). En premier lieu s'effectue la phase de compression, du point A au point B. 
Les principaux phénomènes ayant lieu lors de cette phase sont une compression de 
1' échantillon, un réarrangement des morceaux dans la cellule puis un écrasement accompagné 
d'excrétion de jus. La deuxième phase est la phase d'extrusion du point B au point C. Les 
principaux phénomènes mis en jeu lors de cette étape sont la rupture totale de la structure du 
matériau puis l'excrétion de jus non seulement due aux forces de compression mais également 
aux forces de cisaillement, prédominantes dans cette étape. La force mesurée fluctue du fait 
de la non-homogénéité du fruit (fig.l.16). La surface sous la courbe pendant l'étape 
d'extrusion est utilisée comme indice de fermeté. Le point B donne la force nécessaire au 
commencement du processus d'extrusion et le plateau BC montre la force nécessaire pour 
continuer l'extrusion. 

La forme et l'amplitude de la courbe sont influencées par l'élasticité, la viscoélasticité, 
la viscosité et le comportement de rupture du matériau. La taille de 1' échantillon, la vitesse de 
déformation, la température de 1' échantillon, le type de cellule test et 1 'homogénéité de 
l'échantillonjouent également un rôle important. 

• Principaux résultats de la littérature 

Ce test est beaucoup moins fréquent que les deux précédents. Il reste néanmoins très 
intéressant pour notre étude car il est parfaitement adapté pour 1' étude de particules 
alimentaires. 

Belaubre (2000) analyse la fermeté de morceaux de fraises à l'aide, entre autres, d'un 
test de compression- extrusion avec une cellule d'Ottawa. Il constate que le test est répétable 
avec des valeurs moins dispersées que celles du test de pénétrométrie. En effet, la 
compression - extrusion prenant en compte la globalité d'un échantillon de morceaux de 
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fraises, notamment en taille et en fermeté, l'hétérogénéité inhérente aux morceaux seuls est 
gommée. Il conclut alors que le test de compression - extrusion est le plus aisé d'utilisation, le 
plus reproductible et finalement le mieux adapté à la caractérisation de la fermeté d'un 
ensemble de morceaux de fraises en comparaison au test de pénétrométrie. 

Boume et Moyer (1968) ont étudié l'influence de la largeur de la sortie (en rétro
extrusion) sur la force d'extrusion de petit pois. Cette dernière diminue avec l'augmentation 
de la largeur de l'espace annulaire de sortie. 

Lee et al. (1999) analysent la fermeté de dés de tomate de deux variétés différentes et 
obtenues par trois procédés différents à l'aide, entre autres, d'un test de rétro - extrusion. Ils 
comparent les valeurs obtenues aux résultats d'analyse sensorielle. Ils concluent que cette 
dernière donne une évaluation plus précise de la qualité texturale des dés de tomate que le test 
de rétro - extrusion. 
Apostolopoulos et Brennan (1994 a,b) étudient la fermeté de pêches en boîte et comparent les 
résultats avec ceux de 1' analyse sensorielle. Ils concluent que les paramètres mécaniques 
déterminés à l'aide de la courbe d'extrusion (fig.l.16) permettent de prédire correctement les 
caractéristiques texturales des fruits. 

Référence Système étudié 
Apostolopoulos et Brennan (l994)a,b Pêches en boite 

Belaubre (2000) Préparation de fraises sur sucre 
Boume (1982) Petits oois 

Boume et Moyer (1968) Petits pois frais 
Brusewitz et Yu ( 1996) Moutarde (slurrv) 

Lee et al. (1999) Dés de tomates 
Peksa et al. (2002) Purée de oommes de terre cuites 

Tab. 1.3 Le test de compression - extrusion dans la littérature 

12. 2. 5 Cisaillement - extrusion 

• Principe 

Comme le test précédent, ce dispositif est bien adapté à 1 'étude des propriétés 
mécaniques des particules alimentaires (Steffe, 1996). On utilise le plus souvent pour le test 
de cisaillement - extrusion une cellule de Kramer (fig.l.17). Un système caractéristique 
comprend une dizaine de lames de cisaillement de 3,2mm d'épaisseur et séparées d'une 
distance égale à leur épaisseur. Des barres forment des fentes en haut et bas du dispositif. 
Pour l'analyse, on remplit la cellule du matériau à tester. Les lames de cisaillement, bien 
alignées avec les barres du haut, forcent le matériau à passer à travers les barres du bas du 
support. La force exercée sur le piston où sont fixées les lames est mesurée dans le temps et 

corrélée à la fermeté du produit. 
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Fig. 1.17 Cellule de Kramer utilisée habituellement pour étudier le comportement des particules 
alimentaires (Steffe, 1996) 

Apostolopoulos et Brennan (1994) proposent une courbe Force- Déformation obtenue 
pour des pêches en boîte à l'aide d'un appareil Instron (fig.l.18). Les fruits ont préalablement 

été découpés en tranches. 

A = début de la phase de compression non-linéaire 
B = début de la phase de compression linéaire 
C = point de rupture critique 
D = cisaillement jusqu'à ce point 

100 

100 

A 

• 
Fig. 1.18 Courbe Force-Déformation d'un test de Kramer 

sur des pêches en boîte au sirop (Apostolopoulos et Brennan, 1994a) 

On peut reconnaître dans la courbe deux étapes particulières. Il y a tout d'abord une 
phase de compression qui peut se diviser en deux sous-étapes, une non linéaire et une linéaire. 
Du point A au point B, il y a réarrangement des morceaux de fruits, forcés par les lames à 
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remplir les espaces libres dus au remplissage aléatoire de la cellule. La deuxième sous-étape, 

linéaire, du point B au point C, représente la véritable compression où les fruits sont déformés 

sans rupture totale de leur structure (il y a également excrétion de jus). La deuxième phase 

correspond à de 1' extrusion - cisaillement des morceaux de fruits. Elle commence quand un 

défaut structural apparaît dans les fruits. Du point C au point D, les larges lames obligent les 

fruits à passer dans les fentes au fond de la cellule. La force mesurée augmente avec le temps, 

atteignant un pic au point D, suivi par une diminution soudaine de cette force lorsque les 

derniers morceaux de fruits sont poussés hors de la cellule. Après le point D, quand les lames 

continuent de descendre, la force mesurée correspond aux frottements des lames avec les 

côtés des fentes ou avec les fruits restant dans la cellule. 

• Principaux résultats de la littérature 

Ce test est toujours relativement utilisé notamment en ce qui concerne les particules 

alimentaires. Le tableau 1.6 donne un aperçu des études réalisées sur des fruits. 

Lee et al. (1999) comparent les résultats d'analyse sensorielle avec la mesure de la 

fermeté de dés de tomate par un test de rétro-extrusion et de cisaillement - extrusion. 

L'analyse descriptive se révèle être dans tous les cas plus précise mais la fermeté sensorielle 

peut être mieux corrélée avec la surface sous une courbe de test de Kramer que sous une 

courbe de rétro-extrusion (coefficient de régression de 0,97 pour Kramer et de 0,95 pour la 

rétro-extrusion). 

Paradoxalement, Lacroix et al. (1985) observent que ce test est peu recommandable 

pour évaluer la texture des fraises. En effet, la friction entre les grilles de métal peut devenir 

une source d'erreur dans la lecture de la force, en particulier dans le cas d'aliments mous. 

Boume (1982) démontre que les forces de friction peuvent fausser totalement la mesure. 

Référence Système étudié 
Ahmed et Al. ( l972a) Fraises irradiées ou mûres 
Ahmed et Al. ( 1972b) Pêches après mûrissement 

Apostolopoulos et Brennan (1994) Pêches en boite 
Belaubre (2000) Préparations de fraises sur sucre 

Carle et al. (200 1) Fraises et cerises en boite 
Harker et al. (1997) Différents fruits 
Kramer et al. ( 1966) Gelée de pomme et raisin, CMC 

Lacroix et al. (1985) Fraises 

Lee et al. (1999) Dés de tomate 
Sormani et al. (1999) Fraises traitées (pré hydratation et congélation) 

Tab. 1.4 Le test de cisaillement- extrusion (cellule de Kramer) dans la littérature 

l2. 2. 6 Conclusions 

Dans notre étude, nous cherchons à mesurer la fermeté et les propriétés de fracture de 

morceaux de fraises pour mieux comprendre leur dégradation au cours d'un procédé de 
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mélange. D'après ce que nous avons vu précédemment, les tests de pénétrométrie et de rétro
extrusion semblent les mieux adaptés au type de produit. Pour le test de compression, il est en 
effet difficile d'obtenir des cylindres homogènes et de surface de contact déterminée. Le test 

de Kramer introduit quant à lui trop d'incertitudes dues aux frottements des lames. 
Dans le cas de la préparation de fruits sur sucre contenant plusieurs morceaux de 

fraises, le test de compression - extrusion est plus répétable que le test de pénétrométrie ; la 

disparité entre les morceaux est gommée par l'effet d'ensemble. Cependant, nous ne 
travaillerons pas directement avec des fruits réels mais avec des produits pour lesquels le test 
de pénétrométrie est répétable et reconnu pertinent pour caractériser la mesure de fermeté 

(gels modèles ; Belaubre, 2000). Un test de rétro-extrusion apporteraient des informations 

supplémentaires mais jugées non nécessaires par rapport à la caractérisation de la fermeté. 

C'est pourquoi nous avons choisi de ne garder que le test de pénétrométrie. 

L3 Détermination de la concentration en particules 

Pour mesurer la concentration en particules, plusieurs méthodes sont disponibles selon 
la nature des morceaux et du fluide porteur utilisés. Ces méthodes se recoupent mais 
permettent de s'adapter au produit étudié. 

Belaubre (2000) détermine la concentration de cubes de gel de pectine (taille 
supérieure à 5 mm) contenus dans un fluide porteur à base de CMC. La méthode est décrite 

sur la figure 1.19. Il s'agit tout d'abord de peser l'échantillon à analyser puis de le verser de 

façon uniforme sur trois tamis superposés de 8, 5 et 1 mm. Les tamis sont ensuite arrosés 
délicatement avec de l'eau pour séparer les particules du fluide qui les enrobe puis égouttés et 

essuyés. La concentration en particules est obtenue par pesée directe des particules séchées 
ôtées des tamis. 

Une variante de cette méthode, utilisable pour les morceaux de fruits moins sensibles à 
la température que des gels, consiste à dissoudre préalablement l'échantillon à analyser dans 
de l'eau chaude avant de le tamiser. Ceci permet dans le cas d'un fluide porteur collant de 

mieux le séparer des morceaux de fruits. 
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Fig.1.19 Détermination de la concentration en particules (Belaubre, 2000) 

L4 Détermination de la distribution en taille des particules 

II.4.1 Analyse d'image 

Belaubre (2000) étudie la dégradation de particules modélisant des morceaux de 

fraises (cubes de gel) à l'aide d'une méthode basée sur l' analyse d'image. Les différentes 

étapes nécessaires à la détermination de la distribution en taille des particules sont présentées 

sur la figure 1.20. 
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Fig.l.20 Méthodologie pour l'obtention de la distribution en taille d'un échantillon de particules par analyse 

d'image (Belaubre, 2000) 

L'échantillon à analyser est tout d'abord tamisé puis une partie des morceaux présents 

sur chaque tamis est prélevée pour être prise en photo. Un logiciel d'analyse d'image permet 

ensuite d'analyser les clichés effectués et de déterminer la surface projetée des particules. 

Belaubre retient la racine carrée de la surface mesurée comme taille caractéristique ( dp) des 

morceaux en forme de cube : 

d=.JS p 

Cette méthode semble la plus simple à mettre en œuvre. Cependant, elle ne considère qu'une 

partie des morceaux situés sur le tamis. Il faut être sûr, dans ce cas, que la partie prélevée 

représente bien 1' échantillon dans son ensemble. 

1.4.2 Pesée 

La distribution en taille des particules peut également être déterminée en pesant 
individuellement chaque particule. Avec la densité du produit, on peut alors remonter au 
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volume individuel (V p) puis à une taille caractéristique ( dp) en prenant la racine cubique du 
volume mesuré : 

d =31\T 
p 'V y p 

Cette méthode paraît être plus précise que l'analyse d'image car elle prend en compte 
les trois dimensions de 1' espace. Cependant, il ne faut pas avoir beaucoup de particules à 
analyser car la méthode peut se révéler être rapidement fastidieuse dans le cas d'un grand 
nombre de particules. 

1.5 Evaluation de la perte d'intégrité de particules 

1.5.1 Méthodologie 

Belaubre (2000) a analysé l'évolution de la taille moyenne et de l'écart type pour les 
morceaux de fraises réels ainsi que l'évolution de la concentration des particules de taille 
supérieure à 5 mm au cours d'un procédé de fabrication de préparation de fraises sur sucre 
comprenant un échangeur tubulaire et une cuve mécaniquement agitée. Il compare les 
histogrammes de distribution en taille, classes de 2 mm, avant et après le procédé étudié. Pour 
déterminer la perte d'intégrité, il relie les points de l'histogramme de fréquence par une 
courbe (fig.1.21). L'aire sous la courbe avant procédé correspond à 100% des particules en 
présence et 1' aire sous la courbe après représente la proportion de particules conservées. 

Cette interprétation peut poser quelques problèmes d'un point de vue statistique. En 
effet, l'échantillon analysé en sortie n'est pas précisément celui prélevé en entrée puis 
transformé à travers l'élément de procédé. On ne peut alors pas comparer directement les 
histogrammes de fréquence de tailles avant et après procédé sans les rapporter au nombre total 
de morceaux de chaque échantillon ; il est en effet possible de prélever en sortie un plus grand 
nombre global de morceaux (à la fois plus de petits et de gros morceaux) qu'en entrée. L'aire 
obtenue sous la courbe de sortie sera donc plus grande que celle de l'entrée entraînant une 
perte d'intégrité négative (création de morceaux) ce qui est impossible. Il faut alors travailler 
en fréquence relative, c'est-à-dire rapporté au nombre total de morceaux de l'échantillon; 
dans ce cas, l'aire sous la courbe est toujours égale à l'unité (avant et après) et il n'est pas 
possible d'évaluer une perte d'intégrité à l'aide de cette représentation. La courbe de 
fréquence cumulée quant à elle semble permettre d'apporter des réponses: il faudra en 
exploiter les possibilités. 
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Distribution en taille : 
• Histogrammes en fréquence 

• Courbes de pourcentages cumulés 

Distribution en taille : 
• Courbes de fréquence (traits pleins) 
• Courbes de pourcentages cumulés 

(traits en pointillés) 

Fig. 1.21 Distribution en taille; étape de passage d'une représentation à l'autre (Belaubre, 2000) 

Courbe rouge: avant procédé (av); courbe bleue: après procédé (ap) 

1.5.2 Dégradation des particules lors d'un procédé de pompage 

Très peu d'informations sont disponibles sur le sujet. Nous ne disposons que des 

recommandations fournisseurs (Worldpumps, 1995). Des pompes doseuses à flux discontinu, 

type DACC de PCM Dosys, sont recommandées pour dégrader au minimum les morceaux de 

fruits. C'est ce type de pompe qu'utilise Belaubre (2000) pour ses morceaux de fraises. Dans 

une autre étude, Baptista et al. (1994) utilisent une pompe spécialement développée dans le 

cas de leur étude pour ne pas écraser les particules (pois, haricots et particules de 

polystyrène). Celle-ci est composée d'un simple rotor et de neuf pales en caoutchouc. Elle 

n'est cependant pas développée commercialement. 
Les deux précédents travaux n'étudient toutefois pas la dégradation des particules à 

travers la pompe; il ne s'agit que d'un élément de procédé inclus dans une étude axée 

principalement sur la mise en suspension des particules fragiles pour Belaubre (2000) ou sur 
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la minimisation des variations de concentration en particules (sphères de polystyrène dans une 
solution de CMC) en sortie de mélangeur pour Baptista et al. (1994). 

1.5.3 Dégradation des particules lors d'un procédé de mélange 

Belaubre (2000) étudie la mise en suspension de morceaux de fraises en cuve agitée 
(mobile hélicoïdal type Paravisc® de Ekato ). Les résultats sur produits réels confirmés avec 

des suspensions modèles donnent les informations suivantes : la dégradation des particules 
augmente avec la vitesse de rotation de l'agitateur, la taille des morceaux, la viscosité du 

fluide porteur, la concentration en particules et la fragilité des particules . Le rapport entrefer 
(espace entre la paroi et le mobile d'agitation) à la taille des particules est un paramètre 

essentiel. 
Pour un mélange en continu, les fournisseurs recommandent un mélangeur dynamique 

de type Dosymix de PCM Dosys pour incorporer les fruits à la masse blanche. Il est reconnu 
pour son action de mélange relativement douce pour les morceaux de fruits (World Pumps, 
1995). Nous ne disposons cependant pas de travaux publiés sur l'étude de ce mélangeur. 

II. MÉLANGE HOMOGÉNÉISATION DE SUSPENSIONS DE 

PARTICULES FRAGILES 

II.l Etude de l'écoulement solide -liquide 

Un très grand nombre de travaux ont été réalisés sur le thème de l'écoulement de 
fluide contenant de grosses particules. Il s'agit principalement d'études de procédés 
aseptiques où il est important de connaître le comportement d'écoulement du mélange pour 
pouvoir stériliser les particules alimentaires sans trop les cuire. 

Dans le cas de notre étude, il est important de connaître l'état du mélange avant 
chaque étape de procédé étudiée et d'être ainsi assuré que les particules sont bien entraînées 
dans les conduites tout au long du procédé. Pour cela, nous devons tout d'abord décrire les 

différents types de comportement d'écoulement des matériaux, les fluides utilisés lors de cette 
étude n'étant en effet pas des fluides visqueux newtoniens, ainsi que les différentes méthodes 

pour les caractériser. Nous présenterons ensuite les caractéristiques hydrodynamiques d'un 
écoulement solide- liquide permettant de décrire l'état du mélange dans les conduites entre 

les différents éléments de procédé. 
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II.l.l Propriétés d'écoulement des fluides 

111.1.1 Fluides indépendants du temps 

Pour déterminer le comportement d'écoulement d'un matériau, on détermine son 

équation rhéologique d'état : 't = f( y). On définit la viscosité dynamique ou viscosité 

apparente 11 selon la relation : 

ll=f(y)=.; y 

Le modèle fréquemment rencontré pour caractériser une courbe d'écoulement est la loi 

de puissance ou relation d'Ostwald 1 de Waele: 

't= kY" 

et 11a = ki'n-1 

avec k, indice de consistance 
n, indice d'écoulement 

Selon l'allure de la courbe 't = f (y) observée, on distingue les différents types 

d'écoulement suivants (fig.l.22): 

les fluides newtoniens comme 1 'eau ou le lait : k = 11 et n = 1 ; la viscosité ne dépend 

pas de la vitesse de cisaillement mais seulement de la température et de la pression ; il 
s'agit de fluides idéaux. 

les fluides rhéo-fluidifiants (shear-thinning) comme le jus d'orange concentré ou la 
purée de banane : n < 1 et la viscosité diminue avec l'augmentation de la vitesse de 
cisaillement. 
les fluides rhéo-épaississants (shear-thickening): n > 1 et la viscosité augmente avec 

1' augmentation de la vitesse de cisaillement. Ce type de comportement est moins 
fréquent; on peut citer comme exemple une solution d'amidon de blé brute à 40% ou 
certains types de miel. De plus, ce type de comportement n'existe en général que sur 
une plage restreinte de vitesse de cisaillement. 
les fluides à contrainte seuil (fluide de Bingham ou de Herschel - Bulkley): il est 

nécessaire d'appliquer une contrainte minimale 'to pour que le fluide s'écoule 

( 't = kY" + 't0 ). Le ketchup est un bon exemple de fluide de Bingham : il est nécessaire 

de compresser le tube pour que celui-ci s'écoule. 
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Fig. 1.22 Courbes d'écoulement et de viscosité des fluides indépendants du temps (Steffe, 1996) 

D'autres modèles rencontrés pour décrire les courbes d'écoulement existent. 
Quelques-uns, parmi les plus fréquemment utilisés, sont regroupés dans le tableau 1.5. 

Modèle (source) 

Casson (Casson, 1959) 

Casson modifié 

(Mizrahi et Berk, 1927) 

Ellis (Ellis, 1927) 

Herschel- Bulkley généralisé 

(Ofoli et al., 1987) 

Carreau (Carreau, 1968) 

Cross (Cross, 1965) 

Equation 

11 = 11 .. +(llo -11J[1 +(Kt'\' Y ]<n-I)/
2 

- +llo -l'}.. 
11-11.. 1 K •D 

+ IY 

K" K2, n, n" n2 sont respectivement des constantes arbitraires et des indices de puissance déterminés à 
partir des données expérimentales 

Tab 1.5 Modèles rhéologiques -Description du comportement de fluides indépendants du temps (Steffe, 1996) 

Ill.l. 2 Fluides dépendant du temps 

Certains matériaux gardent en mémoire l'histoire des contraintes ou déformations qui 
leur ont été appliquées. C'est le cas du yoghourt par exemple. Les différents types de 
comportement rencontrés sont représentés sur la figure 1.23 : 

lorsque la viscosité 1 contrainte de cisaillement diminue avec le temps, il s'agit d'un 

fluide thixotrope. 
lorsque la viscosité 1 contrainte de cisaillement augmente avec le temps, il s'agit d'un 

fluide rhéopectique ou anti-thixotrope. 
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Temps (s) 

Fig. 1.23 Comportements d'écoulement sous l'application d'une vitesse de cisaillement constante 

de fluides dépendant du temps (Steffe, 1996) 

Pour caractériser le comportement d'écoulement d'un fluide en fonction du temps, 
différentes études sont possibles (fig.l.24): palier de vitesse de cisaillement ou rampes de 
vitesse de cisaillement croissante et décroissante. 
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Fig. 1.24 Représentation schématique de la réponse d'un matériau thixotrope 

à deux types d'histoire de vitesse de cisaillement (Barnes, 1989) 

Le comportement du matériau soumis à un créneau de vitesse de cisaillement en 
fonction du temps peut être modélisé par la relation de W eltman (Ramaswamy et Basak, 
1991,1992; Carbonell et al., 1991; Marcotte, 2001): 

-r ( t) = A - B* log( t) 
avec B coefficient de temps de la déstructuration thixotrope (Pa) 

et A contrainte nécessaire pour initier la déstructuration du matériau (Pa) 
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111.1.3 Influence de différents paramètres 

• la température 

La dépendance des paramètres k et n des lois de puissance ou de Herschel - Bulkley 

peut être modélisée par une approche de Turian (Turian, 1964) et celle de la viscosité 

apparente par une loi d' Arrhénius (Marcotte et al., 2001) : 

t = kY" et lla = ki'n-1 

Iog(k) = log(k0 )- A1T 

n =n0 +A2T 

lla = llo exp (- ;T) 
où Ea représente l'énergie d'activation (J.mor1

) 

9t, la constante universelle des gaz (8,315 J.mor1.K"1
) 

Ces relations sont très fréquemment utilisées pour des matériaux de type CMC, 

xanthane, pectine (Abdelrahim et al., 1994 et 1995 ; Bhamidipati et Singh, 1990 ; Marcotte et 

al., 2001 ; Speers et al., 1983) et également pour du yoghourt (Ramaswamy et al., 1991). 

Bhamidipati et Singh (1990) proposent pour la sauce tomate la relation suivante entre 

l'indice d'écoulement net la température: 

log(n) = log(n0)- A3T 

Ibarz et al. (1995) proposent une loi de type Arrhénius également pour l'indice de 

consistance de jus de kiwi concentré : 

k = k0 exp ( :T) 
• la concentration en particules 

Bhamidipati et Singh (1990) ont étudié le comportement d'écoulement de sauce 

tomate avec et sans particules dans une conduite tubulaire. Ils évaluent la dépendance de la 

viscosité apparente avec la température, la concentration en solide dissous C1 et la 

concentration en particules C2 avec la relation suivante : 

lla = lloc: exp (- ;T) + C~ 
Ceci correspond à une extension de la relation proposée par Rao (1987) pour l'écoulement de 

jus d'orange chargé de pulpe: 

lla = llo exp (- :T) + A[pulpe] 
8 

Pordesimo et al. (1994) ont trouvé des résultats concordants sur l'étude du comportement 

d'écoulement de morceaux de pommes de terre dans des solutions de CMC. 
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II.l.2 Ecoulement en conduite sans particules 

On considère tout d'abord le comportement d'écoulement de fluides alimentaires sans 

particules à l'intérieur d'une conduite. Celui-ci peut généralement être décrit par une loi de 

puissance reliant la contrainte à la vitesse de cisaillement (Cf. §précédent) : 

t=k'(n 

avec k, indice de consistance 

n, indice d'écoulement 

Le profil de vitesse d'un fluide obéissant à cette loi à l'intérieur d'une conduite peut 

être déterminé en régime laminaire à l'aide de la relation suivante : 

i') =(3::11)[1-( ~ rl)I'J 
avec v = Q 2 , Q le débit volumique, R le rayon de la conduite. 

nR 
Cette relation donne les profils d'écoulement représentés sur la figure 1.25. La vitesse 

du fluide est plus rapide au centre de la conduite que près des parois. 

2.5.....---------------------. 

2 

1> 1.5 

> 

0.5 

0.5 0 0.5 

r/R 
Fig. 1.25 Profils de vitesse en régime laminaire pour des fluides ostwaldiens avec différentes valeurs d'indice 

d'écoulement (Steffe, 1996) 

II.l.3 Ecoulement en conduite avec particules 

On considère maintenant 1' écoulement de fluides chargés de grosses particules en 
conduite tubulaire. Sastry et Zuritz (1987) ont déterminé cinq types différents de régimes 

d'écoulement pour un écoulement liquide - solide : écoulements homogène, hétérogène, 

intermédiaire, par sauts (les particules alternent entre un état de sédimentation et un état de 

déplacement) et en capsules (déplacement des particules en groupe). 
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Plusieurs auteurs ont d'autre part observé en régime laminaire une forme d'écoulement 

concentrique caractérisé par un anneau se déplaçant lentement à la paroi du tube, une région 

centrale s'écoulant plus rapidement et une fine zone intermédiaire sans particules à fort 

cisaillement (Berry, 1989; Barigou et al., 2003; Fairhurst et Pain, 1999) (fig.1.26). 

Paroi de la 
conduite 

Région 
centrale 

Zone 
intermédiaire 

Région 
annulaire 

Particule 

Fig. 1.26 Remplissage d'une section de conduite- Noyau central entouré d'une région annulaire épaisse de la 

taille d'une particule: d = 10 mm; 0,8wt0/o CMC solution; Cs= 40-45% (Barigou et al., 2003) 

Palmieri et al. (1992) ont également observé pour des cubes de pommes de terre dans 

de 1 'eau+NaCl que le pic de temps de séjour moyen le plus bas correspondait à l'écoulement 
des particules au centre du tube alors que le pic de temps de séjour le plus élevé correspondait 

aux particules se déplaçant lentement près de la paroi du tube. 

Barigou et al (2003) étudient le comportement d'écoulement de sphères d'alginate (5-

10 mm) dans des solutions de CMC. Ils déterminent la fréquence relative des particules dans 

la région centrale ou annulaire en fonction de la taille des particules et de leur concentration 

(fig.l.27). Les particules ont plutôt tendance à se trouver dans la région centrale pour les 

petites fractions en solide. Plus la concentration augmente et plus les particules migrent vers 

la région annulaire. On observe également une différence selon la taille des particules. 
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Fig. 1.27 Fréquence relative des particules dans le noyau et la région annulaire en fonction de la taille et de la 

concentration (Barigou et al., 2003) 

Fairhurst et Pain (1999) proposent le même type d'écoulement bimodal pour des sphères 

d'alginate de 10 mm dans des solutions de CMC. 
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Il.1.4 Vitesse minimale d'entraînement 

La vitesse minimale d'entraînement est la vitesse minimale du fluide nécessaire pour 

mettre les particules solides en mouvement. Pour des vitesses inférieures, celles-ci ont 

tendance à s'accumuler dans la conduite, entraînant un blocage de l'écoulement. La vitesse 
minimale d'entraînement est influencée par la densité des particules et du fluide, la viscosité 

du fluide, la taille et la forme des particules, la température du mélange ayant un effet indirect 

sur la densité et la viscosité. Pour un fluide répondant à une loi de puissance, la viscosité 

effective est définie par McCabe et al. (1985) : 

gn-1 k( 3:: 1 r 
11 = ---:-"-----:--'---
., 1-non-1 

Uo 

avec Uo la vitesse minimale d'entraînement et 

D le diamètre de la conduite 

Grabowski et Ramaswamy (1995) ont étudié la vitesse minimale d'entraînement pour 

différentes sortes de particules alimentaires solides (cubes de carotte, de panais et de pomme 

de terre) ainsi que pour des sphères de nylon dans des solutions d'eau et d'amidon. Ils 

déterminent une corrélation à l'aide des nombres adimensionnels suivants: 

nombre de Reynolds généralisé au démarrage: Re ge= uoDPr 
11 

gD3 Ps -Pr 

nombre d'Archimède : Ar = pi 

(~) 
d 

taille adimensionnelle des particules : ï5, 
1 

(
6V )3 avec dP = --:;t diamètre de la sphère de même volume que la particule 

(
6V )

2

'

3 

facteur de sphéricité des particules : \If = 1t --:;t 

Ils proposent la corrélation suivante : 

(

d )-{),07 
Re ge = 0,0056Ar0

'
615 ï5 \11-s,s 

d 
valable pour Ar< 2.109

; 0,15<ï5-<0,65; 0,8<'JI<l. 
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La viscosité effective du fluide porteur, la densité relative des particules et du fluide 

ainsi que la sphéricité des particules sont les facteurs influençant le plus la vitesse minimale 
d'entraînement. Le rapport taille particule au diamètre de la conduite a moins d'effet. 

La viscosité du fluide est le facteur limitant : pour des fluides basse viscosité, la 
densité relative particule- fluide a un effet majeur sur la vitesse minimale d'entraînement 
alors que pour des fluides haute viscosité, c'est la viscosité effective qui aura le rôle le plus 

important. 

II.l.5 Vitesse de sédimentation 

Pour mesurer la vitesse de sédimentation de particules, Welfringer (1999) utilise une 
colonne de Plexiglas de 90 cm de hauteur et de 12 cm de diamètre. Les particules sont lâchées 

en haut de la colonne et le temps mis pour atteindre différentes graduations est mesuré. La 
vitesse terminale de différents types de particules (cubes et cylindres de polymethyl 
methacrylate et polyvinyl chloride, cubes de carotte) est ainsi déterminée dans des solutions 
transparentes à base de xanthane de différentes viscosités. A 1 'aide des mesures effectuées, 
Welfringer propose de relier les nombres adimensionnels significatifs pour la sédimentation 

suivants: 

nombre de Reynolds généralisé : 

coefficient de traînée : 

C = 4 gd Ps -pf 
x 3 u2 Pr 

Ces expressions étant valables pour une sphère dans un fluide obéissant à une loi de 
puissance, Welfringer utilise comme taille caractéristique des particules le diamètre de la 

sphère de même volume que la particule vue au paragraphe précédent ( d). 

Elle obtient des corrélations du type : 

II.2 Mélange et homogénéisation 

A c =
x Re 

g 

Après avoir étudié les différents résultats concernant 1' écoulement solide - liquide, 
nous allons maintenant aborder le mélange proprement dit. Différents aspects sont 

intéressants à analyser : il s'agit principalement de quantifier 1 'homogénéisation de la 

suspension de particules au travers du mélangeur mais également de vérifier si l'on observe 
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des phénomènes de rétention de particules. Nous allons donc présenter les méthodes de 

mesure proposées dans la littérature concernant l'homogénéité d'une suspension avant de 
décrire celle retenue pour l'étude. Nous verrons ensuite les méthodes permettant de quantifier 
la rétention des particules dans un mélangeur, faisant ainsi appel à la notion de dispersion des 
temps de séjour. 

II.2.1 Quantification de l'homogénéité d'une suspension de grosses particules 

IL 2.1.1 Généralités et méthodes disponibles dans la littérature 

Dans notre étude, nous cherchons principalement à vérifier que la préparation de fruits 
est bien incorporée dans la masse blanche et que les particules sont bien réparties en sortie de 

mélangeur. Nous devons pour cela mélanger trois phases : une solide, les morceaux de fraises, 
et deux liquides, le fluide suspendant et la masse blanche. 

Le but recherché lors de l'action de mélange solide - liquide est d'obtenir une 
suspension complète et homogène, ce qui signifie respectivement qu'aucune particule ne doit 

rester plus de 1 s dans le fond du mélangeur et que les particules doivent être bien distribuées 
sur toute la hauteur de fluide (Zlokarnik, 2001). 

Pour quantifier l'homogénéisation de suspension de grosses particules, nous disposons 
des méthodes suivantes : 

- collection de fractions : Belaubre (2000) étudie la mise en suspension de morceaux de 
fraises dans une cuve mécaniquement agitée (ruban hélicoïdal, recommandé pour ce type 
d'opération). Il prélève des échantillons de produits à différents niveaux de la cuve et compare 
leur concentration en particules. Cette méthode ne peut cependant être appliquée pour un 
mélange en continu où l'on doit analyser la répartition des particules dans la conduite en 

sortie et non à différents niveaux du mélangeur. 
-technique visuelle: dans le cas d'un mélange en continu, une observation de la quantité de 
particules passant à travers un viseur (avec des fluides transparents) peut permettre de vérifier 

la disposition des particules au sein de la conduite en sortie. Baptista et al. (1994) étudient la 
variation de concentration en particules à la sortie d'un mélangeur à l'aide d'un 
enregistrement vidéo du passage des particules. Ils utilisent une moyenne de 24 échantillons 
pour déterminer leur concentration en sortie. Nous pourrons également observer à travers un 
viseur la position des particules dans la conduite en sortie de mélangeur pour vérifier la bonne 
cohérence avec une autre technique de mesure. 
- sonde de conductivité électrique : des sondes intrusives sont placées à différents niveaux de 
la cuve et permettent de mesurer des gradients de concentration. Mc Kee et al. (1995) 
évaluent deux techniques de tomographie avec des sondes de conductivité. Cette méthode 

n'est cependant pas intéressante dans notre cas car les particules sont trop grosses pour 
induire un changement de conductivité du milieu mesurable par les sondes et leur intrusivité 

conduirait à une dégradation supplémentaire des particules. 
-tomographie par émission de positron (PET): Mc Kee et al. (1995) étudient le mélange 
solide- liquide en cuve agitée à l'aide de cette technique; elle permet d'obtenir des images 
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très précises de la répartition des phases dans le mélangeur mais nécessite des temps 
relativement longs pour l'acquisition et le traitement des données. D'autre part, il n'est pas 

recommandé dans notre cas d'utiliser des rayons y. 

- tomographie électrique : la tomographie par résistance électrique s'appuie sur la différence 

de conductivité des matériaux et permet de donner une image des champs de conductivité sur 
une section de conduite. Elle donne des images de moins bonne résolution que la tomographie 

par émission de positron mais est par contre beaucoup plus rapide. 

Cette dernière méthode semble la mieux adaptée à notre système de mélange en 
continu. Elle permet en effet de visualiser la répartition des phases de conductivités 
différentes dans une conduite. La comparaison entre 1' entrée et la sortie du mélangeur pourra 
alors permettre de quantifier la capacité du mélangeur à homogénéiser la suspension. 

Nous allons donc présenter maintenant les caractéristiques et les principaux résultats 
de cette méthode obtenus sur le mélange solide - liquide. 

IL2.1.2 Tomographie électrique 

II.2.1.2.1 Historique 

La tomographie électrique a été inventée dans les années 1980 et a beaucoup progressé 
depuis. Elle propose de nombreux avantages: il s'agit d'une technique de visualisation très 
rapide des champs de conductivités à l'intérieur d'un réacteur ou d'une conduite; elle ne 
nécessite pas l'utilisation de fluides transparents ou de viseurs, n'utilise pas de radiation et est 
surtout non intrusive. Il existe différents types de tomographie électrique (impédance, 
capacité, résistivité). Les deux principes historiques sont les mesures de capacité (Electrical 

Capacitance Tomography, ECT) et les mesures de résistance (Electrical Resistance 
Tomography, ERT). Ils sont similaires; cependant, le premier est plutôt adapté aux systèmes 
gaz- solide alors que le deuxième correspond mieux aux systèmes dits« mouillés», c'est-à

dire solide -liquide (avec un fluide conducteur), les électrodes devant être en contact avec le 
milieu analysé. La technique d'ERT a par la suite évolué et des travaux ont également été 
réalisés sur l'étude de mélange gaz -liquide (Ma et al., 2001). 

Notre système étant composé d'un fluide masse blanche conducteur et de particules 
solides moins conductrices, nous avons choisi d'utiliser l'ERT. 

11.2.1.2.2 Principe 

Les capteurs utilisés pour cette méthode sont composés de paires d'électrodes montées 

sur la paroi (fig.1.28). Leur longueur varie d'un système à l'autre. Ma et al. (2001) utilisent 

des électrodes de 5x12mm2 pour étudier un écoulement gaz -liquide. 
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Fig.1.28 Schéma des capteurs de tomographie (Ma et al., 2001) 

Le courant électrique est introduit entre une paire d'électrodes voisines et la différence 
de potentiel entre les autres paires d'électrodes adjacentes restantes est mesurée (fig.l.29). 

L'injection de courant est répétée pour toutes les paires d'électrodes jusqu'à ce qu'une 
rotation complète du champ électrique soit obtenue. Le nombre de mesures indépendantes de 

tension différentielle pour un système deN électrodes est L = N (N-3)/2. Pour un système de 

16 électrodes par exemple, on obtiendra 104 mesures (Dyakowski et al., 2000). 

Fig.1.29 Schéma de l'injection du courant électrique (Dyakowski et al., 2000) 

Les valeurs brutes de différences de potentiel sont envoyées au logiciel de traitement 
des données qui, grâce à un algorithme de reconstruction d'image, permet de visualiser les 

champs de conductivité (fig.1.30). 

Section du réacteur 
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réacteur 

Paroi du 
réacteur 

Emplacement 
des électrodes 

Système 
d'acquisition 
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Système de 
reconstruction 
d'image 

Fig.l.30 Schéma d'un système complet de ERT (Dyakowski et al., 2000) 
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II.2.1.2.3 Principaux résultats de la littérature 

Cette technologie est encore récente. Dyak.owski et al. (2000) proposent une revue des 

applications de la tomographie électrique sur les systèmes gaz - solide et liquide - solide. 

Loh et al. (1999) décrivent l'application de la tomographie pour mesurer le débit 

volumique et la distribution des vitesses de solide dans un écoulement solide - liquide 

constitué de billes de plastique dans un fluide conducteur. Ils concluent que cette technique 

peut être utilisée pour mesurer les vitesses d'écoulement indépendamment du régime. Celle-ci 

leur permet également de remonter à la fraction a des matériaux solides en présence par la 

relation de Maxwell : 

2a +a - 2a + ampd 
c d mc a a= _______ __.._ 

a -~+2(a -a) 
mc a c d 

c 

avec ac la conductivité de la phase continue 

ad la conductivité de la phase dispersée 

ame la conductivité locale du mélange 

Cette relation a été déterminée pour des sphères en faible concentration. Cependant, 

d'autres études portant sur des concentrations plus élevées et des formes de particules 

différentes ont montré un bon accord avec la relation proposée. Lucas et al. (1999) mesurent 

la fraction volumique et la distribution de vitesses de billes de plastique de 4 mm de diamètre 

dans de 1' eau à 1' aide de cette même équation. Lorsque les particules solides sont non 

conductrices, la relation de Maxwell se simplifie de la façon suivante : 

a= 2aç -2amc 
ame+ 2ac 

Fangary et al. (1998) étudient la déposition de solide dans un système de transport 

hydraulique. La tomographie électrique permet de contrôler les phénomènes de sédimentation 

entraînant le bouchage des conduites. 
Mc Kee et al. (1995) proposent deux relations pour quantifier l'homogénéité d'un 

mélange solide -liquide. La conductivité étant connue à chaque point d'un tomogramme en 

deux dimensions, celle-ci peut s'exprimer sous la forme d'une déviation relative standard 

(RSD) ou simplement par la variance ( a2
) du profil de concentration : 

cl= ~~ !(cxz -CJ2 

n i=I 

avec n le nombre de points ou pixels d'un tomogramme, 

Cxz la concentration solide au pixel i 

et Cm la concentration solide moyenne 
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Ces relations ont été proposées pour des particules de tailles comprises entre 425 et 

710 f.1m mais peuvent également être appliquées dans tous les cas de mélange. Williams et al. 
(1996) reprend comme indice de mélange la première équation de déviation standard (RSD). 

Celui-ci tend vers 0 lorsque 1 'on tend vers un mélange parfait. Dans cette étude également, le 

mélange étudié concerne des particules de tailles comprises entre 150 et 710 flffi· Les 
électrodes de tomographie sont directement montées sur le mélangeur comme représenté sur 
la figure 1.30. 

Nous ne disposerons pas pour notre étude d'un mélangeur directement équipé de 

capteurs de tomographie électrique sur ses parois. En effet, ce n'est pas la répartition des 
particules dans le mélangeur qui nous importe principalement mais celle dans la conduite en 

sortie. Des capteurs placés de part et d'autre du mélangeur sont alors préférables. Cette 

méthode semble particulièrement intéressante car elle permet la comparaison et la 
visualisation des écoulements en entrée et sortie de mélangeur. Il faudra alors évaluer les 

différentes informations que l'on peut obtenir de cette analyse : visualisation des particules, 
quantification de l'homogénéisation sur une section de conduite ou dans le temps (flux de 
fruits discontinu). 

Cette méthode étant basée sur les propriétés de résistance électrique des matériaux, 
nous allons maintenant présenter les différentes notions et résultats de la littérature liés à la 
conductivité et à la résistance électrique des matériaux, permettant ainsi une meilleure 

compréhension des signaux de tomographie électrique. 

II.2.1.2.4 Conductivité électrique des matériaux 

Pour un échantillon de longueur L et de section A, la relation entre la conductivité a et 
la résistance R du matériau est la suivante: 

L 
R=Au 

Palaniappan et Sastry (1991c) ont étudié l'influence de la température, de la 

concentration en solide et de la taille des particules pour du jus d'orange et de tomate ainsi 
que pour des suspensions de sphères de polystyrène dans des solutions de phosphate de 
sodium. Il ressort que la conductivité du milieu augmente linéairement avec la température et 

diminue avec la concentration en solide. D'autre part, la conductivité électrique augmente 

avec la diminution de la taille des particules. 
Zareifard et al. (2003) étudient l'influence de la température, de la taille des particules, 

de la concentration en particules, de la position des particules dans la cellule de mesure sur la 
conductivité électrique mesurée pour des cubes de carottes dans des solutions d'amidon 
( fig.1.31 ). Ils obtiennent les mêmes résultats que Palaniappan et Sastry ( 1991 c) : la 
conductivité augmente linéairement avec la température et diminue avec la concentration et la 

taille des particules. 
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Fig. 1.31 Valeurs de conductivité électrique pour des mélanges carotte- solution d'amidon influencées par la 

taille des particules et la température pour des concentrations de 30 et 50% w/w en morceaux de carotte 

(Zareifard et al., 2003) 

Sastry et Palaniappan (1992) ont également analysé l'influence de l'orientation des 

particules sur la conductivité électrique du mélange pour des cubes de pomme de terre dans 

une solution de phosphate de sodium. Les résultats montrent que 1' effet est léger pour des 
particules cubiques. Cependant, ils ne s'appliquent pas à des particules rectangulaires. 

Pour finir, Marcotte et Piette (1998) ont étudié les conductivités de différents 
hydrocolloides. Il ressort que le carraghénane donne les plus hautes valeurs de conductivité 
(0,2 S.m-1 à 25°C et 1%) suivi par le xanthane (0,14 S.m-1 à 25°C et 1%). Les solutions de 
pectine et de gélatine donnent des conductivités plus faibles et du même ordre (0,06 S.m-1 à 

25°C pour les faibles concentrations jusqu'à 0,37 S.m-1 pour les plus hautes concentrations). 

Pour comprendre les raisons d'une plus ou moins bonne homogénéisation, nous allons 
maintenant étudier plus précisément les phénomènes de rétention des particules dans le 

mélangeur. 

II.2.2 Mesure de la rétention des particules -notion de dispersion des temps de séjour 

Il2.2.1 Généralités 

Pour caractériser le fonctionnement d'un mélangeur, on peut faire appel à la notion de 
temps de séjour. Dans notre étude, il s'agit principalement de comprendre les phénomènes 
mis enjeu à l'intérieur du mélangeur en ce qui concerne les particules. En effet, la mesure de 

la dispersion des temps de séjour peut permettre de mettre en évidence des phénomènes de 

rétention des particules à l'intérieur du mélangeur. 
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Nous chercherons donc à mesurer la dispersion des temps de séjour des particules pour 

observer quel impact celle-ci peut avoir sur 1 'homogénéité de la suspension en sortie de 

mélangeur mais également sur la dégradation des particules. En effet, les particules séjournant 

longtemps dans le mélangeur risquent d'être d'autant plus dégradées. 

Nous allons dans un premier temps définir les notions liées au temps de séjour et à la 

détermination de leur distribution. Ensuite, nous présenterons les différentes méthodes de 

mesure expérimentales disponibles ainsi que celle retenue pour l'étude. 

112.2.2 Définitions (Vi/lermaux, 1993) 

Considérons une molécule à l'intérieur d'un réacteur. On définit l'âge interne a de cet 

élément comme le temps qui s'est écoulé depuis qu'il a franchi la section d'entrée du réacteur, 

son espérance de vie ')., comme le temps qui lui reste à passer dans le réacteur et son temps de 

séjour ts comme le temps total qu'il aura passé à l'intérieur. 

t
5 
=a +Â. 

On définit la fonction de distribution d'âges locale f(x,y,z,a,t) telle que f(x,y,z,a,t)da 

représente la fraction du nombre total de molécules en circulation à l'instant t dans le volume 

dV = dxdydz avec un âge compris entre a et a+da. La fonction de distribution des temps de 

séjour E(ts) est telle que E(ts)dts est la fraction du débit de sortie contenant des éléments d'âge 

compris entre ts et ts+dts. 

En posant les hypothèses d'un écoulement permanent, déterministe (c'est-à-dire sans 

processus aléatoire) pour un fluide incompressible, E(ts) s'écrit: 

( )- jiufdS 
Et - I s udS 

où u est la vitesse du fluide en différents points de la section S. 

Cette fonction est normée : 

f E(tJdts =1 

On définit les moments statistiques pour cette fonction de distribution de la façon suivante : 

JA-n= f tn E(t}dt 

Ils s'expriment aussi par la relation de Van der Laan: 

ana 
J.l. =(-l)nlim-

n s-tO dSn 

où G est la fonction de transfert du réacteur dans le domaine de Laplace : 

G{s}= fE(t}e-51dt 

On obtient en particulier : 

J..l, = ts , temps de séjour moyen des éléments dans le réacteur 

J..l~ - J..l~ = ci , variance de la distribution qui caractérise son étalement autour de la moyenne. 
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112.2.3 Détermination expérimentale de la dispersion des temps de séjour 

II.2.2.3 .1 Principe 

La détermination expérimentale de la dispersion des temps de séjour se fait à l'aide de 

traceurs, méthode qui consiste à marquer des molécules à l'entrée d'un réacteur et de suivre 

leur histoire jusqu'à la sortie. Ces traceurs ne doivent pas modifier les propriétés 

hydrodynamiques et rhéologiques d'un fluide ou les propriétés caractéristiques d'une 

particule solide (densité, fermeté). Ils doivent être décelables par une mesure physique 

particulière telle que la conductivité électrique ou thermique par exemple. 

En général, on applique en entrée un signal à l'aide d'un traceur et on mesure la 

réponse en sortie. L'injection doit se faire dans une zone où règne de préférence de fortes 

turbulences (zones rétrécies par exemple) assurant ainsi une bonne condition de mélange. Il 

existe différents types d'injection, l'idéal étant une injection de type impulsion ou de type 

échelon (fig.l.32) 

0 

s~nal d'entrée yr. /Co • T ô ( t) 
1 
1 

1~----------~~--
Signal d'entrée c-

F=c; 

0 T t 

Fig. 1.32 Injection impulsion et injection échelon avec les courbes réponses (Villermaux, 1993) 

Cependant, dans la réalité, il est difficile d'obtenir de tels signaux. En pratique, on applique 

un signal d'entrée de forme quelconque et on observe la réponse en sortie (fig.l.33). 

Fig. 1.33 Réponse à un signal d'injection quelconque (Villermaux, 1993) 

La relation entre les signaux d'entrée x(t) et de sortie y(t) supposés normés est la suivante: 

Y (t2 )= f x (t1 )E (t2 - t1 )dt1 

E(t) étant la réponse impulsionnelle du réacteur à une injection impulsion unité. 

Ceci correspond au produit de convolution de x par E. 
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On détermine les moyennes et variances des signaux d'entrée et de sortie tx , tY , G! , G~ . A 

partir de 1' équation de V an der Laan et de 1' équation du produit de convolution dans le 
domaine de Laplace, on détermine le temps de séjour moyen et la variance par les relations 
suivantes: 

t =t -t s y x 

Dans la pratique, on détermine le temps de séjour moyen et la variance obtenus à partir 
d'un signal x(t) non normé avec les équations suivantes: 

e *x.* 8.t -2 
1 -t 

x.* 8.t s 
1 

avec Xi la valeur du signal au temps tet 8.t l'intervalle de temps entre deux données. 

II.2.2.3.2 Méthodes de mesure 

Il existe différentes méthodes pour déterminer les temps de séjour de particules solides 
dans un réacteur. Elles ont principalement été développées pour étudier les temps de séjour 
moyen, minimum et maximum de particules au travers de procédés aseptiques. Il est en effet 
important notamment de connaître ces facteurs dans le cas d'un procédé de stérilisation, où la 

température interne des particules est difficile à mesurer. 

Les principales méthodes rencontrées dans la littérature sont les suivantes : 

• méthode optique (tab.1.6) : les particules colorées sont repérées le plus souvent par une 
caméra vidéo équipée d'un timer à travers une conduite transparente (Alhamdan et Sastry, 
1997; Baptista et al., 1996; Palmieri et al., 1992; Salengke et Sastry, 1996; Sandeep et 
Zuritz, 1995). Les détecteurs peuvent également être des capteurs photosensibles (Harris et 
al., 2002 ; Yang et Swartzel, 1992). Cette méthode nécessite donc des matériaux et des 

équipements transparents. D'autre part, il est difficile d'observer simultanément un grand 

nombre de particules avec cette méthode. 
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Auteurs Matériaux Procédé 
Cubes, sphères, cylindres de pomme de terre, 

Alhamdan et al. (1997) carotte, pois verts, polystyrène 1 solutions de Conduite tubulaire 
CMC 

Baptista et al. ( 1996) 
Particules sphériques (6,35 mm et 9,52 mm) en Système tubulaire, procédé 

polystyrène et acrylique/solutions de CMC aseptique 
Harris et al. (2002) Solide -gaz : particules Cu:ZnS 25 J.l,m 1 air Lit fluidisé 

Palmieri et al. (1992) Cubes de pommes de terre 10 mm 1 eau, NaCl Conduite tubulaire 

Salengke et al. (1996) 
Particules cylindriques 20 mm de gel d'agar 1 Section courbe d'une conduite 

solution de CMC transparente 

Sandeep et al. (1995) 
Particules sphériques (7 mm et 12 mm) en 

Conduite tubulaire transparente polystyrène 1 solutions de CMC 

Walch et al. (1999) Non spécifiés Mélangeur (high speed rotary 
mixer) 

Yang et al. (1992) 
Particule sphérique en polystyrène (19,1 mm) 1 Conduite circulaire horizontale, 

eau procédé aseptique 

Tab. 1.6 Systèmes étudiés par méthode optique 

• méthode manuelle par collection de fractions ( tab.l. 7) : le temps de sortie de la particule la 

plus rapide est mesuré puis des fractions de mélange sont prélevées tous les instants prédéfinis 

(Abdelrahim et al., 1993 ; Abdelrahim et al., 1997 ; Ramaswamy et al., 1995). 

Auteurs Matériaux Procédé 

Abdelrahim et al. Cubes de carottes de 6- 13 mm 1 solutions Echangeur à surface raclée, conduite 
(1993) d'amidon tubulaire (procédé aseptique) 

Abdelrahim et al. Cubes de carottes (6 et 13 mm) et de viande 
Conduite d'un procédé aseptique 

(1997) (10,15 et 20 mm) 1 solutions d'amidon 

Ramaswamy et al. Cubes de carottes (6 et 13 mm) et de viande Echangeur à surface raclée dans un 
(1995) (10,15 et 2 Omm) 1 solutions d'amidon procédé aseptique 

Tab. 1.7 Systèmes étudiés par collection de fractions 

• méthode magnétique (tab.1.8): il s'agit de détecter par des bobines de cuivre ou des 

capteurs à effet Hall le passage de particules contenant un aimant par un changement de force 

électromagnétique. Fairhurst et al. (1998) évalue cette méthode pour un mélange cubes de 

pommes de terre dans une solution d'amidon: ils concluent que cette méthode est appropriée 

pour des fluides porteurs opaques et très visqueux, en régime laminaire ou turbulent, à hautes 

températures et pressions. Welfringer (1999) développe des capteurs composés d'aimant et de 

bobines de cuivre permettant de détecter le passage de petites billes de fer contenues dans les 

cubes de carottes. 
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Auteurs Matériaux Procédé 

Barigou et al. (2003) 
Sphères d'alginate 5- 10 mm diam./ 

Conduite tubulaire d'un procédé aseptique 
solutions de CMC (0,3 à 0,8 wt<'/o) 

Chandarana et al. 
Cubes de pommes de terre, de 

Procédé aseptique (chauffeur, conduite 
(1996) 

poulet/alginate 12,7 mm 1 solution 
tubulaire, refroidisseur) 

d'amidon à 6% (Thermtex et Thermoflo) 
Eliot - Goderaux et Sphères d'alginate de sodium (diam 

Colonne de chauffage et sections supports al. (2001) 10,2 mm) et cubes de pommes de terre 
(11,5 mm)/ solution de Xanthane 

d'un pilote de chauffage ohmique 

Fairhurst et al. (1998) Cubes de pommes de terre de 12 mm 1 Colonne de chauffage et sections supports 
solution d'amidon à 7% (thermtex) d'un pilote de chauffage ohmique 

Fairhurst et al. (1999) Particules sphériques d'alginate de calcium 
de 5 et 10 mm de diam/ solutions de CMC Conduite tubulaire 

à différentes viscosités 
Tucker et al. ( 1994) Cubes de carottes/ solutions d'amidon Ecoulement en conduite ; procédé de 

(Colflo 67) stérilisation 
Welfringer (1999) Cubes de carottes 1 solutions de CMC Echangeur de chaleur tubulaire 

Tab. 1.8 Systèmes étudiés par méthode magnétique 

• autres méthodes (tab. 1.9) : la dispersion des temps de séjour peut également être mesurée à 
l'aide de particules tracées chimiquement (dépôt d'un oxyde de fer; Brucato et al, 1992) ou à 
l'aide d'ultra-sons (Marcotte et al., 2000) 

INDICATEURS CHIMIQUES 

Auteurs Méthode Matériaux Procédé 
Brucato et al. Approche par un Particules de silices tamisées (180-212 Jlffi) Mélangeur à turbines 

(1992) « système jumeau » et billes de verre (450-550 Jlm) /eau Rush ton 

ULTRA-SON 

Auteurs Matériaux Procédé 
Marcotte et al. (2000) Particules de carotte 1 solution d'amidon Chauffage ohmique, procédé aseptique 

Tab. 1.9 Autres méthodes et systèmes étudiés 

Nous retiendrons pour notre étude la méthode magnétique développée par Welfringer 
(1999). En effet, celle-ci permet la mesure des temps de séjour d'un grand nombre de 
particules passant simultanément à travers des conduites en inox. Il s'agit également d'une 
méthode robuste et déjà validée sur des produits de mêmes types (cubes de carotte). Nous 
devrons simplement vérifier préalablement 1' adaptabilité de la méthode à nos particules 
fragiles. 
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II.2.2.3.3 Dispersion des temps de séjour dans un mélangeur- principaux résultats 

Comme nous l'avons vu dans les tableaux précédents, très peu d'études sont 

consacrées à la dispersion des temps de séjour de particules dans un mélangeur. Les travaux 
se sont principalement portés sur les conduites tubulaires ou échangeurs à surface raclée. 
Brucato et al. (1992) se sont tout de même intéressés au phénomène de rétention dans un 
réacteur agité alimenté et soutiré simultanément en solide et liquide. La taille des particules 

utilisées était inférieure au millimètre. Ils ont étudié la fraction d'air entraîné ainsi que la 

concentration Cs en solide à la sortie du réacteur. Cette dernière peut être évaluée à l'aide de 
1' équation suivante : 

C =C Vv/Q 
s u 't 

u 

avec Cu la concentration moyenne en solide à l'intérieur du mélangeur, 
V JQ le temps de séjour moyen dans le même réacteur 

et 'tu le temps de séjour moyen mesuré 

II.2.3 Principaux résultats 

Rushton (1965) a montré que la concentration en solide à la sortie d'un réacteur agité 
alimenté et soutiré en continu était une fonction de différentes variables telles que la 
géométrie de l'agitateur et du mélangeur, la position, l'orientation et la taille de la sortie, la 
taille et la densité des particules, le débit de sortie et la vitesse d'agitation. Brucato et al. 
(1992) étudient le même système et montrent que la concentration à l'intérieur du réacteur 
agité n'est pas la même qu'à la sortie. 

Baptista et al. (1994) ont étudié les conditions optimales pour minimiser les variations 
de concentration en particules (sphères de polystyrène dans une solution de CMC) en sortie 

d'un même type de réacteur, pour contrôler les phénomènes d'accumulation de particules à 
l'intérieur. Il ressort que la vitesse de rotation et le débit n'ont pas d'influence dans les 
conditions étudiées alors que la viscosité du fluide, le volume de liquide dans le réacteur ainsi 
que la concentration en particules jouent un rôle. Un optimum peut être trouvé en fonction des 
caractéristiques du réacteur. Ils attirent cependant l'attention sur le fait que leurs résultats ne 

peuvent être directement appliqués à d'autres réacteurs de géométries différentes ; certaines 
variables sont en effet intrinsèquement liées au design du réacteur. 

Si les types de réacteurs étudiés et la taille des particules utilisées sont différents de 
ceux de notre étude, cela nous permet de voir quels sont les paramètres susceptibles 
d'intervenir dans l'homogénéisation d'une suspension solide -liquide. 
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III. YOGHOURT AUX FRUITS- PRÉSENTATION DES PRODUITS 

liLl Yoghourt ou masse blanche 

III.l.l Appellation yoghourt 

Le yoghourt est une dénomination réservée au lait fermenté obtenu uniquement par le 
développement des seules bactéries lactiques Streptococcus salivarius thermophilus et 
Lactobacillus delbrueckii bulgaricus qui doivent être ensemencées simultanément et 
retrouvées vivantes à la vente du produit à raison d'au moins 10 millions de bactéries par 
gramme rapportées à la partie lactée. La flore microbienne ne doit renfermer aucun germe 
pathogène. De plus, la quantité d'acide lactique doit être supérieure à 0,7 g/lOOg. 

L'appellation est stricte et soumise à réglementation (tab.l.IO). Il existe plusieurs 
types de yoghourt qui se différencient par leur composition chimique, leur méthode de 
production, leur arôme et la nature du procédé de post-incubation. Les deux types essentiels 
sont le yoghourt ferme et le yoghourt brassé. On distingue également le yoghourt à boire, dont 
la viscosité est beaucoup plus faible que celle du yoghourt brassé. 

OPÉRATIONS AUTORISÉES OPÉRA TI ONS INTERDITES 

• addition de sucre 

• addition de poudre de lait (maximum 5%) • utilisation de lait en poudre uniquement 

• coloration • égouttage du coagulum 

• aromatisation d'origine naturelle ou artificielle (abricot, • utilisation de fruits confits 

ananas, poire, banane, fraise, framboise, prune, cerise, • utilisation des colorants autres que ceux cités 

vanille) • utilisation de l'anhydride sulfureux 

• addition de fruits ou préparations de fruits sur sucre • utilisation de stabilisants (gomme de guar, farine de 

• addition de sorbate de potassium ou acide sorbique (< 2%o caroube) qui limitent l'exsudation de sérum 

du poids desdites préparations) 

• addition de pulpes, jus de fruits, miel, confitures 

Tab. 1.10 Appellation yoghourt - Opérations autorisées ou interdites (source Danone) 

III.l.2 Procédé de fabrication 

Le procédé de fabrication de yoghourt brassé nature est composé des principales 
étapes suivantes: choix des laits, standardisation au taux de matière grasse et d'extrait sec 
laitier souhaités, homogénéisation (division des globules de graisse à 150-200 bars), 
traitement thermique composé de la pasteurisation et du chambrage, refroidissement à 42-
460C avant ensemencement des bactéries lactiques, fermentation, décaillage avant 

conditionnement et refroidissement final à 4 °C. L'addition de fruits se fait, le cas échéant 
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avant le conditionnement. Un exemple de procédé de fabrication est représenté sur la figure 

1.34. 

1 
1 
1 

Dégazage 
Homogénéisation Pasteurisation 

Chambrage 

~W~ .@~l1 ~ 9~<Jn 
, Ensemencement Refroidissement Stockage Conditionnement 
· Fermentation Transport 

Décaillage 

Fig. 1.34 Procédé de fabrication industrielle du yoghourt 

1.1.3 Propriétés rhéologiques du yoghourt- principaux résultats 

Refroidissement 

De nombreuses études ont été réalisées sur les propriétés rhéologiques du yoghourt. 
Benezech et Maingonnat (1994) proposent une revue des travaux disponibles dans la 
littérature. Différentes approches sont possibles selon la propriété que 1' on désire caractériser : 

étude en régime oscillatoire pour caractériser la structure (Afonso et Maia, 1999 ; Keogh 
et O'Kennedy, 1998; Ronnegârd et Dejmek, 1993; Skriver et al., 1999) 
rampe de cisaillement (Monso et Maia, 1999 ; Rohm, 1992) pour caractériser le 

comportement d'écoulement (fig.l.35) 
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Fig. 1.35 Courbes d'écoulement de yoghourt brassé selon différentes géométries de mesure, Rohm (1992) 
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palier de vitesse de cisaillement (Benezech et Maingonnat, 1993 ; de Kee et al., 1983 ; 
Ramaswamy et Basak, 1992a; Rohm, 1989) ou boucles d'hystérésis (Ramasmawy et 
Basak, 1991 ; Rohm, 1992; Zuniga del Lopez, 1999) pour étudier le comportement 
d'écoulement en fonction du temps (fig.l.36) 
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Q 
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Vitesse de cisaillement (s"1
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Fig. 1.36 Effet du temps de mesure sur la relation entre la contrainte de cisaillement 
et la vitesse de cisaillement du yoghourt obtenu avec la méthode des boucles thixotropes 

(temps total :-20s, ---200s .... 2000s) (Rohm, 1992) 

test de pénétrométrie: mesure de la texture d'un point de vue empirique et corrélable avec 
le sensoriel (Rohm, 1989) 

D'une façon générale, le yoghourt brassé est un fluide fortement non newtonien: il 
montre un seuil de contrainte (faible), un comportement de cisaillement dépendant du temps 

(thixotropie) et rhéofluidifiant (la viscosité décroît en fonction de la vitesse de cisaillement). 
Le spectre mécanique obtenu est caractéristique d'une structure de type gel (Benezech et 

Maingonnat, 1994): les modules G' et G'' sont légèrement dépendant de la fréquence dans le 
domaine viscoélastique linéaire. 

Plusieurs modèles comme celui de Herschel-Bulkley (de Kee et al., 1983; 

Ramaswamy et Basak, 1991 ; Benezech et Maingonnat,1993; Skriver et al., 1993) ou Casson 
(Rohm, 1989; Skriver et al., 1993) ont été utilisés pour modéliser la courbe d'écoulement du 
yoghourt brassé, réponse d'une augmentation progressive de la vitesse de cisaillement, ou un 
modèle linéaire pour les courbes représentant des vitesses de cisaillement décroissantes 
(fig.l.3 7). 
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Fig. 1.37 Modèle de Herschel- Bulkley et modèle linéaire pour les courbes ascendantes et descendantes de 

yoghourt de la marque Y op lait (Ramaswamy et Basak, 1991) 

Le comportement du matériau en fonction du temps est modélisé par une relation de 

Weltman généralisée (1943) (fig. 1.38): 

cr=A-B[log(t/tm)] (t~tm) 
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Fig. 1.38 Courbe d'évolution de la contrainte d'un yoghourt au cours du temps soumis à 
différentes vitesses de cisaillement (T = 10°C), Ramaswamy et Basak (1991) 

La dépendance de la viscosité avec la température est modélisée quant à elle par une 
loi de type Arrhénius (Ramaswamy et Basak, 1991): 

11a = f ·exp(Ea /9\T) 
avec f, constante (Pa.s) 

Ea, énergie d'activation de l'écoulement (J.mol"1
) 

9\, constante des gaz (J.mor1.K"1
) 

T, température absolue (K) 
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IIL2 Préparation de fraises sur sucre 

III.2.1 Présentation du produit 

Il existe différents types de préparations de fraises sur sucre avec des morceaux de 
formes (cubes ou tranches), de tailles (de 6 à 12 mm) et de concentrations différentes. Lors de 
la fabrication de ce produit, les morceaux de fraises sont cuits dans une solution composée 
d'eau, de sucre et d'épaississant ou de gélifiant. Un exemple de composition et de fabrication 

de préparation de fraises sur sucre est donné dans le tableau 1.11 (Belaubre, 2000). 

COMPOSITION (P/P) 

• fraises à 40% (Senga sengana ; cubes 

de 1 Omm de côté) 

• sucre 40% 

• acide citrique 0,05% 

• amidon (Firmtex) 3% 

• sorbate de potassium (0,16%) 

• eau qsp 100 

MODE DE FABRICATION 
• fraises décongelées + eau + agitation ; montée de 10 à 

35°C sous 20 tr.min-1 

• à 50°C, + 50% sucre + sorbate de potassium + 

agitation à 40 tr.min"1 

• à 70°C, +lait d'amidon (amidon+ eau) puis 50% 

sucre 

• à 82°C, palier de pasteurisation 15min 

• prélèvements échantillons 

• refroidissement jusqu'à 40°C 

• prélèvement échantillons 

Tab 1.11 Exemple de composition et de mode de fabrication du produit réel (Belaubre, 2000) 

On se trouve en présence d'un produit complexe, à savoir de grosses particules fragiles 
dans un fluide porteur viscoélastique, et très hétérogène, principalement du fait de la 

variabilité structurale des morceaux de fruits (fig.1.39). 

Fig. 1.39 Structure de la fraise 

(http://www.saveurs.sympatico.ca/ency _ 4/fraise/fraise.htrn) 

Kratz et Dengler (1995)a,b répertorient les différentes propriétés exigées des préparations 
de fruits destinées aux yoghourts : 

les morceaux de fruits doivent être conservés après fabrication 
leur répartition dans le container doit être homogène ; il ne doit pas y avmr de 

morceaux flottants 
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la texture doit être constante et on ne doit pas observer de processus de gélification 

supplémentaire pendant le transport et le stockage 
le produit doit être stable sous cisaillement et pompable 
il faut éviter la synérèse 

le mélange avec les produits laitiers doit se faire facilement 
la texture du yoghourt aux fruits doit être améliorée et non dégradée par l'ajout de 

préparation de fruits 
son utilisation doit être économique 

On comprend cependant qu'il n'est pas aisé de remplir toutes ces conditions. La 
préparation de fruits sur sucre est un produit fini avec les imperfections de fabrication qui en 

résultent. Un des enjeux dans la fabrication porte notamment sur la conservation du 
« croquant », de la fermeté des morceaux, qui peuvent être altérés pendant les différentes 
étapes du procédé, principalement lors du traitement thermique (Carle, 2000). 

III.2.2 Caractéristiques des propriétés rhéologiques du fluide suspendant 

Le fluide suspendant est un fluide visqueux contenant de l'eau, du sucre et des agents 
épaississants. Il contient d'autre part les résidus de la dégradation des morceaux de fraises 

pendant le procédé de fabrication de la préparation de fruits sur sucre, à savoir des solides 
dissous et des particules de différentes origines (akènes, peau, fibres ... ). 

Les fluides porteurs des préparations de fruits ont un comportement d'écoulement 

rhéofluidifiant à seuil modélisé par les lois de Herschel - Bulkley ou Casson (Carbonell et al., 
1991 ; Chiampo et al., 1996; Costell et al., 1987; Grigelmo-Miguel et al., 1999). De plus, le 
produit est thixotrope ce qui requiert l'application d'un pré-cisaillement au produit avant de 
déterminer la viscosité apparente d'équilibre ( Carbonell et al., 1991 ). 

A travers les tests rhéologiques, les auteurs cherchent principalement à mesurer la 
teneur en fruit (Carbonell et al., 1991), établir des corrélations avec l'analyse sensorielle 

(Issanchou, 1991) ou analyser l'influence de différents produits ajoutés comme de la pectine, 
des fibres ou des particules solides (Costell et al., 1993, Grigelmo - Miguel, 1999 ; Ibarz et 

al., 1995). 

IV. OBJECTIFS SPÉCIFIQUES DE L'ÉTUDE PAR RAPPORT AU 

CONTEXTE BIBLIOGRAPHIQUE 

Dans cette étude, nous nous intéressons particulièrement aux phénomènes mis en jeu 
au niveau de particules macroscopiques dans un procédé de mélange. La recherche 
bibliographique a montré qu'il n'existait que peu de travaux publiés sur les thèmes de la 
dégradation de particules fragiles et de 1 'homogénéisation de suspensions de grosses 
particules. Nous disposons tout de même pour chacune des deux thématiques d'éléments de 
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méthodologies d'étude. Cependant, celles-ci n'ont pas été employées sur des produits ou 

procédés similaires. 

L'intérêt principal de notre étude réside donc tout d'abord dans la mise au point de 
méthodologies permettant la quantification des deux phénomènes étudiés. Dans le cas de la 

perte d'intégrité, nous avons montré les limites de la définition et de la méthode d'évaluation 
proposées dans la littérature. Celles-ci devront être développées et affinées pour permettre une 

évaluation plus significative. En ce qui concerne la quantification de l'homogénéité de 

mélange, nous disposons d'une technique de mesure prometteuse, la tomographie. Des 
informations complémentaires pourront être apportées par des mesures plus « classiques » de 

dispersion des temps de séjour des particules ou par des techniques visuelles. 

Une fois ces méthodologies acquises, 1 'ensemble des essais réalisés devra permettre : 
de ressortir les paramètres influant sur les deux phénomènes étudiés 
de proposer des modèles prédictifs, lorsque ceci sera possible, pour la perte d'intégrité 

des particules et pour l'homogénéité du mélange permettant ainsi l'optimisation du 
procédé 

Pour mener à bien cette étude, il est nécessaire de bien comprendre tous les eqjeux liés 
aux produits utilisés. Nous allons présenter dans le chapitre suivant les différentes propriétés 
physiques et mécaniques des matériaux choisis. 
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Chapitre Il Matériaux 

1. PRÉPARATION DE FRAISES SUR SUCRE 

1.1 Taille des particules 

Selon la préparation utilisée, les morceaux sont plus ou moins gros. L'observation 

d'une première préparation (fournisseur SIAS) donne une grande diversité de la taille et de la 

forme des morceaux de fraises avec des tranches de 5 à 35 mm de longueur environ (fig.2.1). 

La fermeté diffère également d'un morceau à l'autre: on trouve aussi bien de gros morceaux 

fermes que des morceaux filandreux se désagrégeant facilement. 

Fig. 2.1 Diversité en taille et en forme des morceaux de fraises au sein d'une même préparation (SIAS) 

Il existe cependant d'autres types de préparation de fraises sur sucre : celle du 
fournisseur ZUEGG par exemple est composée principalement de cubes de 6 mm. Les 

morceaux sont nettement plus petits que la préparation vue précédemment (comparaison 

fig.2.2). 
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Fig. 2.2 Comparaison de la taille et forme des morceaux de la préparation SIAS (tranche de 10 mm, à gauche) et 

de la préparation ZUEGG (cubes de 6 mm de côté, à droite) 

Nous baserons notre étude sur la préparation utilisée actuellement pour la fabrication 

des yoghourts aux fruits chez Danone, à savoir celle à base de morceaux de 6 mm (fournisseur 

ZUEGG). 
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1.2 Caractérisation de la fermeté des morceaux de fraises 

1.2.1 Matériels et méthodes 

La caractérisation de la fermeté des morceaux de fraises est effectuée à l'aide du test 
de pénétrométrie. On utilise un appareil Instron 5569 avec un capteur de force 0-10 Net un 

poinçon de 3 mm de diamètre. L'acquisition des données se fait par le logiciel Merlin. La 
vitesse de pénétration est de 10 mm.min"1 (valeur préconisée par Belaubre, 2000). 

On mesure la force nécessaire pour enfoncer le poinçon dans les morceaux de fruits en 
fonction du déplacement. La force et le déplacement à la rupture sont utilisés pour caractériser 
la fermeté. Les valeurs sont exprimées en contrainte, rapport de la force mesurée sur la 
surface de contact poinçon - échantillon, et en déformation, rapport de la réduction de hauteur 

sur la hauteur initiale. On détermine également le module d'Young, rapport de la contrainte à 
la déformation pour les déformations inférieures à 1 0% ou pente à 1' origine de la courbe 
(Cf. fig.l.l3). 

On analyse la fermeté des morceaux de fraises issus des deux types de préparation 
vues précédemment (morceaux sous forme de tranches ou de cubes). Les morceaux analysés 
sont pris au hasard dans la préparation de fruits. L'analyse se révèle être relativement 
difficile; en effet, il n'est pas toujours aisé de repérer le point de rupture pour tous les 
morceaux. Les morceaux vraiment trop fragiles ne peuvent pas être analysés. 1 00 morceaux 
de fraises en tranche et 50 sous forme de cubes sont analysés. On ne garde que les 
échantillons pour lesquels le point de rupture est net. 

1.2.2 Résultats 

Les courbes obtenues diffèrent d'un morceau à l'autre (fig.2.3). Le point de rupture est 

parfois bien net; dans d'autre cas, la courbe est plus aplatie ou montre deux pics. D'autre 
part, la pente à l'origine correspondant au module d'Young varie de façon importante d'un 
morceau à l'autre. Ceci montre bien l'hétérogénéité structurale des morceaux de fraises. 
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Fig. 2.3 Courbes Contrainte- Déformation de morceaux de fraises donnant un point de rupture 
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Ceci se retrouve dans le nuage de points de rupture, relativement dispersé pour les 

deux types de préparation de fruits (fig.2.4). 
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Fig. 2.4 Points de rupture des morceaux de fraises pour deux types de préparations différentes 

On retrouve des valeurs semblables à celles de Belaubre (2000) (Cf. fig.l.ll ). On 

observe cependant des valeurs de déformations à la rupture un peu plus élevées, dans un 

domaine compris entre 60 et 80%. La préparation de fruits à base de cubes de fraises 

(morceaux découpés dans la chair du fruit) donne des contraintes à la rupture plus basses; 

ceci montre que les morceaux ont été légèrement plus dégradés pendant le traitement 

thermique. C'est cette préparation que nous considérerons pour la suite de l'étude. 

Les valeurs moyennes et écarts types des déformations et contraintes à la rupture ainsi 

que les modules de Young obtenus pour les cubes de fraises de cette préparation sont 

regroupées dans le tableau 2.1. 

Paramètre Moyenne 
Déformation à la rupture (%) 66 
Contrainte à la rupture (kPa) 13,7 

Module de Young (kPa) 53,8 

Ecart type 
7,5 

5,9 

22,6 

11,4 

43,1 

42 

Tab. 2.1 Paramètres caractéristiques de la fermeté des morceaux de fraises 

On constate que les précisions pour la contrainte à la rupture et du module d'Young ne 

sont pas bonnes. Ceci confirme 1 'hétérogénéité structurale des morceaux de fraises. On 

comprend alors qu'il sera difficile de mener une étude à l'aide de ce produit réel. En effet, 

nous ne pourrons pas déterminer si les variations observées d'un essai à l'autre viennent de la 
modification de certains paramètres ou de 1 'hétérogénéité du produit utilisé. Il est également 

impossible d'étudier l'impact de la taille et de la fermeté des particules sur la perte d'intégrité 
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ou sur 1 'homogénéisation de la suspension. Des produits modèles devront donc être 

développés. 

L3 Caractérisation des propriétés rhéologiques du fluide suspendant 

1.3.1 Matériel et méthode 

Pour déterminer les propriétés rhéologiques du fluide suspendant, on utilise un 

rhéomètre RFS2 de Rheometric Scientific (USA) avec une géométrie plan - plan. Les 

mesures sont réalisées à 20°C. Le fluide est déposé dans la cellule de mesure après avoir retiré 

les morceaux de la préparation de fraises sur sucre (il reste cependant toujours les akènes, des 

filaments). 

La caractérisation rhéologique consiste en premier lieu en une évaluation structurale 

par l'intermédiaire d'une spectroscopie mécanique dans le domaine de viscoélasticité linéaire 

déterminé au préalable à l'aide d'un balayage en déformation à une fréquence de 1 rad.s-1 
, 

puis en second lieu en une caractérisation de la viscosité en écoulement de cisaillement en 

régime permanent (courbe d'écoulement à l'équilibre) à des vitesses de cisaillement 

comprises entre 0,01 et 100 s-1 
, à différentes températures (de 0 à 40°C). Les données 

d'équilibre sont obtenues après imposition de paliers de vitesse de cisaillement. 

1.3 .2 Résultats 

• structure du matériau 

Le domaine linéaire du fluide suspendant correspond à des déformations inférieures à 

0,01. Le fluide montre une prédominance du caractère viscoélastique avec un module 

élastique G' supérieur au module visqueux G" (fig.2.5). 

G' 
\ 
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....... 
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(!) G" 
~ 
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0 
t 

+------,----,.-------,-----.-----+ 0,1 

0,0001 0,001 0,01 0,1 10 

Déformation y 

Fig. 2.5 Balayage en déformation du fluide porteur réel à 20°C (ro = 1 rad.s"1
) 
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On réalise ensuite trois mesures des modules G' et G" du spectre mécanique à 20°C 

(les mesures ne sont pas très stables du fait de l'hétérogénéité du produit). On représente la 
moyenne des trois mesures avec indication de l'erreur (fig.2.6). Le spectre obtenu correspond 
typiquement à celui d'un gel faible. En effet, le module élastique est régulièrement supérieur 

au module visqueux sur la plage de fréquence étudiée et les deux modules G' et G" montrent 
une légère dépendance avec la fréquence (Cf. fig.l. 7). 

100 100 
.-. 
Cil "iii' Q. ._. 

IIi 
ëJ Q. ._. 
~ 

.. 
ëJ 1=' 

10 10 

0,1 10 100 

Fig. 2.6 Spectre mécanique du fluide suspendant à 20°C 

• thixotropie 

On impose des paliers croissants de vitesse de cisaillement d'une durée de 100 s. La 
figure 2.7 montre l'évolution de la contrainte de cisaillement résultante avec le temps à 
différentes vitesses de cisaillement. La relation de Weltman (Cf. Chapitre I § II.l.l.2) 

modélise relativement bien cette dépendance avec le temps (tab.2.2). 

1 

10 

100 

A(Pa) 
3,704 

6,243 

16,16 

B (Pa) 
40,24 

83,66 

160,4 

0,96 

0,98 

0,98 

Tab. 2.2 Paramètres A et B de la relation de Weltman pour le fluide suspendant réel à 20°C 
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Fig. 2. 7 Courbe de la contrainte en fonction du temps pour différentes vitesses de cisaillement 

• courbe d'écoulement 

Les viscosités d'équilibre sont obtenues après une durée d'application de la vitesse de 

cisaillement étudiée de 30 s. 4 échantillons issus de la même préparation de fruits (Prep. n°l, 

tests 1-4) et 2 échantillons d'une préparation de même type mais provenant d'une fabrication 
différente (Prep. n°2, tests 1-2) sont utilisés. Toutes les courbes sont essentiellement 
semblables et un exemple type est représenté sur la figure 2.8. 

1000 ~-----------------------------------------------. 1000 

100 

10 

y = 22,672>f·4059 

R2 = 0,9983 

1 +-----------.------------,-----------.-----------+ 
0,01 0,1 1 

'Y (s.,) 
10 100 

100 

10 

Fig. 2.8 Exemple de courbes d'écoulement du fluide suspendant réel à 20°C (Prep n°2- Test n°2) 
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N° Préparation N° Test n k (Pa.s") R~ 

1 0,4093 19,02 0,9995 
2 0,4294 18,88 0,9995 
3 0,3970 27,18 0,9994 
4 0,4227 25,37 0,9990 

2 
1 0,4117 24,76 0,9988 
2 0,4059 22,67 0,9993 

Moyenne 0,4127 22,98 

Ecart type 0,0117 3,44 

% 2,8 15,0 

Tab. 2.3 Paramètres de la loi de puissance pour les fluides suspendant étudiés à 20°C 

Le modèle de la loi de puissance est approprié pour décrire les courbes d'écoulement 

(tab.2.3). Le fluide analysé se révèle être fortement non newtonien avec un indice 

d'écoulement moyen n de 0,41. On observe un pourcentage d'erreur relativement élevé pour 

l'indice de consistance k. Ceci peut se comprendre dans le sens où les échantillons analysés 

ne contiennent pas obligatoirement la même quantité de résidus solides ou de solides dissous. 

Ceci montre également la variabilité du fluide suspendant d'une fabrication à l'autre. 

• influence de la température sur les indices de consistance et d'écoulement 

Les échantillons analysés proviennent de la même préparation de fruits. Les 

expressions proposées par Turian (Cf. Chapitre 1 § 11.1.1.3) représentent correctement la 

dépendance de k et den avec la température entre 0 et 40°C (fig. 2.9 et 2.10). 

1 ,6 -.-~·-·--·~------·----~---~-~·-~·-·-····-·-·-················~····-···-········--·-······---···-··········-···-···--·-·····-··--·---~------, 

1,5 

1,4 

1,2 

1 '1 

0 5 10 

• 

y = -8,668E-03x + 1 ,525E+00 
R2 = 9,984E-01 

15 20 25 

• 

30 

Fig. 2.9 Log k = f(T) selon l'expression de Turian 

35 40 45 
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6,610 8,669.10"3 0,9984 

Tab. 2.4 Paramètres de loi de Turian pour l'indice de consistance du fluide suspendant réel 

0,43 

0,42 

0,41 

0,4 
c 

0,39 

0,38 

0,37 

0,36 

0 5 

• 

10 15 20 25 

• 

30 

• 

y = 1,276E-Q3x + 3, 7 42E-Q1 
R2 = 9,591 E-01 

35 40 

Fig. 2.10 n = f(T) selon l'approche de Turian 

0,3742 1,276.10"3 0,9984 

Tab. 2.5 Paramètres de loi de Turian pour l'indice d'écoulement du fluide suspendant réel 

L4 Conclusions et critères de choix pour les produits modèles 

I.4.1 Position de l'étude 

Matériaux 

45 

L'analyse des propriétés des différents constituants de la préparation de fraises sur 
sucre permet de montrer une variabilité relativement significative, principalement au niveau 
de la fermeté et de la taille des morceaux de fraises mais également au niveau des 
caractéristiques rhéologiques du fluide suspendant. Nous avons alors opté pour l'utilisation de 
systèmes modèles. Une conclusion et une décision identiques avaient été obtenues par 
Belaubre (2000) dans son étude sur les procédés de fabrication de préparations de fraises sur 

sucre. 
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!.4.2 Critères de choix de morceaux de fruits modèles 

Les morceaux de fraises modèles doivent répondre aux exigences suivantes : 

• les gammes de fermeté (pénétrométrie) et de taille moyenne doivent être respectées. 

• la réalisation doit être rapide et aisée pour permettre une fabrication en grande quantité. 

• les propriétés des produits (surtout la fermeté) ne doivent pas s'altérer dans le temps. 

• pour une meilleure visualisation, il convient d'utiliser des produits «colorés» (technique 
d'analyse d'image). 

• la conductivité des particules obtenues doit être faible. 

!.4.3 Critères de choix d'un fluide suspendant modèle 

Le fluide modèle choisi doit présenter les caractéristiques suivantes : 

• son comportement d'écoulement doit être proche de celui du fluide réel. 

• il doit être transparent (ou translucide) pour permettre une bonne visualisation des morceaux 
de fruits modèles« colorés». 

• aucun transfert de matière entre particules modèles et fluide ne doit se produire 
• la réalisation du fluide doit pouvoir se faire en grande quantité et de façon reproductible 
• les propriétés rhéologiques du fluide ne doivent pas évoluer au cours du temps 
• en ce qui concerne la conductivité du fluide, elle devra être proche de celle des particules, 
afin de pouvoir évaluer le mélange et l'homogénéité du système « préparation de fruits -

masse blanche». 

II. PRÉPARATION DE FRUITS MODÈLE 

ILl Fruit modèle 

II.l.l Présentation du produit 

Nous choisirons une formulation de type gel à base de pectine inspirée des travaux de 

Belaubre (2000). La pectine utilisée est celle de Danisco Cultor (LAllO). Il s'agit d'une 
pectine arnidée (DA= 15%) faiblement méthylée (degré d'estérification= 35%) (fig.2.11). 

Fig. 2.11 Molécule de pectine amidée (Doc. Danisoc Cultor) 

Les pectines faiblement méthylées (low-methoxyl, LM) gélifient en présence d'ions 
calcium sur une grande gamme de pH avec ou sans sucre. Le modèle de boîte à œuf (fig.2.12) 
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a largement été accepté pour modéliser les zones de jonction dans un gel de pectine, 

conséquence des interactions entre les ions calcium et les groupes carboxyle des chaînes de 

pectine (Fu et Rao, 2001). 

a 
Dimères sous forme de 

" boîte à œuf » 

b 

Agrégation des 
dimères 

oX:~;oo 
~2o~Hb~ 

0 OH 
• 

~ÇH-:OQc/~ 
cdo\o~'oH 

HO~ 

c 
Principe de la 

" boîte à œuf , 

2.12 Représentation schématique des liaisons calcium 
(Axelos&Thibault, 1991) 

La composition du gel modèle proposé par Belaubre est donnée dans le tableau 2.6. 

PRODUITS 

Pectine 

Sucre 

Ca Ch 

Acide citrique 

Eau distillée 

Rouge de méthyle 

COMPOSITION (P/P) 

2% 

40% 

0.09% 

1.4% 

56.51% 

0.001% 

Tab. 2.6 Composition du gel modèle de Belaubre (2000) 

Cette composition n'est bien entendu valable que pour la pectine LA 110 de Danisco. 

En effet, pour une autre pectine, il faudrait reformuler la quantité de CaCh. Le CaCh permet 

la gélification de la pectine tandis que 1' acide citrique garantit un pH acide, favorisant ainsi la 

couleur rouge - rose du rouge de méthyle (indicateur coloré). La quantité de sucre correspond 

à celle contenue dans les préparations de fruits réelles. 

Pour garder une tolérance alimentaire des produits, nous avons remplacé le rouge de 

méthyle par un colorant alimentaire, le rouge de Cochenille. La couleur ne dépend plus alors 

du pH du gel. L'acide citrique est tout de même maintenu pour une bonne conservation du 

produit. Le tableau 2. 7 donne la composition du gel modèle retenu. 

PRODUITS 

Pectine 

Sucre 

Ca Ch 

Acide citrique 

Eau distillée 

Rouge de Cochenille 

COMPOSITION (P/P) 

2% 

40% 

0.09% 

1.4% 

56.51% 

0.001% 

Tab. 2.7 Composition du gel modèle retenu 
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II.1.2 Protocole et matériel de fabrication 

lll.2.1 Laboratoire 

Le protocole de fabrication en laboratoire pour une quantité de 1kg est le suivant 
(Belaubre, 2000) : 

• 1' eau distillée est chauffée à 65°C (bain-marie). 

• les produits sont ensuite ajoutés dans l'ordre suivant: CaCh, temps d'agitation de 1 min; 

acide citrique, 1 min ; pectine, 15 min ; sucre, 10 min puis le colorant avant la fin. 

• le gel est ensuite coulé et refroidi à 4 oc ; après 24 h, il est prêt pour être découpé en 

morceaux. 

Quelques précautions doivent être prises : 

• lors du versement du sucre, la température doit rester impérativement supérieure à 57°C, 

température de gélification de la pectine. 

• 1' agitation doit être suffisante tout au long de la fabrication pendant laquelle la viscosité du 
mélange augmente non seulement lors de l'ajout de la pectine mais aussi lors de l'ajout du 
sucre. 

IL 1.2.2 Pilote 

Lors de la fabrication à 1 'échelle pilote, les conditions sont légèrement différentes. Le 

protocole reste le même mais le matériel utilisé est différent. Il s'agit cette fois-ci de fabriquer 
les morceaux de fruits modèles en grande quantité (100 kg environ) avec une découpe la plus 
précise possible des gels en cubes. Le protocole de fabrication général est présenté sur la 

figure 2.14. Lors du «poudrage», nous avons utilisé une cuve double enveloppe de 200 1 
équipée d'une turbine défloculeuse et reliée à une boucle de vapeur surchauffée pour porter la 
température du mélange à 70°C (fig.2.13). 

Fig. 2.13 Cuve de poudrage du gel de pectine 
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Poudrage 

Refroidissement à 4°C 

Coulage 

Découpe 

Fig. 2.14 Protocole de fabrication des morceaux de fruits modèles (Belaubre, 2000) 

Les gels sont ensuite coulés dans des bacs comportant des plaques avec des cales de 
hauteurs définies et stockés en chambre froide à 4°C. Après 24 h de conservation, ils sont 

ensuite découpés manuellement en cubes avant utilisation (fig.2.15). 

Fig. 2.15 Système de découpe manuel des gels et produit obtenu 
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II.l.3 Caractérisation des gels 

Ill.3.1 Propriétés mécaniques 

Nous utilisons le test de pénétrométrie utilisé pour les morceaux de fraises afin de 
permettre une comparaison. Nous étudions dans un premier temps la formulation proposée par 
Belaubre. Les mesures des fabrications réalisées en laboratoire se font à l'aide d'un appareil 
Instron 5565 et celles réalisées au niveau du pilote à l'aide d'un appareil TA-XT2 équipé 
également d'un poinçon de 3 puis 4 mm de diamètre. 

Le test de pénétrométrie se révèle être bien adapté à la mesure de fermeté des gels. En 
effet, les courbes Force - Déformation montrent toujours un point de rupture net. Les 
déformations et contraintes à la rupture ainsi que les pentes à l'origine sont sensiblement les 
mêmes d'un morceau à l'autre (fig.2.16). 
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Fig. 2.16 Courbes obtenues pour les gels de pectine 

On évalue les paramètres de rupture pour deux fabrications différentes de la 
formulation proposée par Belaubre (Cf. tab.2.7) et on les compare à ceux des morceaux de 
fraises (fig.2.19). Les données sont regroupées dans le tableau 2.8. La précision est bien 
entendu nettement meilleure, notamment en ce qui concerne la contrainte à la rupture et le 
module d'Young. Il n'y a en effet pas d'hétérogénéité dans la structure du gel, contrairement 

aux fraises. 
Les contraintes à la rupture obtenues pour les gels sont du même ordre de grandeur 

que celles des fraises, un peu plus élevées. Par contre, les déformations à la rupture sont très 
différentes. 
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Fig. 2.17 Comparaison des points de rupture des gels et des morceaux de fraises 

Paramètre 
Déformation à la rupture(%) 

Contrainte à la rupture {kPa) 

Module de Young (kPa) 

Moyenne 
24 

22 

39 

Ecart type 
1,5 

1,1 

2,7 

Tab. 2.8 Paramètres caractéristiques de la fermeté des gels 

6,2 

5,1 

6,8 

Matériaux 

90 

Afin de mieux encadrer les données du nuage de fermeté des fraises, deux possibilités 

nécessitant un ajustement de la formulation initiale des gels de pectine sont envisageables : 

soit faire varier la concentration en calcium, soit faire varier la concentration en pectine. 

111.3.2 Ajustement de /aformulation initiale 

Il.1 .3 .2.1 Influence de la quantité de calcium 

Les données des points de rupture obtenus en faisant varier la concentration en 

calcium sont représentées sur la figure 2.18. 
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Fig. 2.18 Points de rupture du gel en fonction de la quantité de calcium 

(données en calcium exprimées en g.kg" 1 de produit) 
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Les contraintes à la rupture des morceaux de gels augmentent avant de décroître avec 

la quantité de calcium alors que les déformations à la rupture diminuent avant d'atteindre un 

palier (fig.2.19). Ces résultats contredisent ceux obtenus par Belaubre (2000) (fig.2.20). 
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Fig. 2.19 Evolution de la contrainte et de la déformation à la rupture du gel en fonction de la quantité de calcium 
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Fig. 2.20 Points de rupture du gel en fonction de la quantité de calcium (Belaubre, 2000) 

Dans des domaines de concentrations comparables, soit [ CaCh] compris entre 0, 1% 

(équivalent à 1 g.kg"1 de produit) et 0,33% (équivalent à 3,3 g.kg"1 de produit), Belaubre 

observe une augmentation de la déformation et de la contrainte à la rupture alors que nous 

obtenons une variation différente de la contrainte à la rupture qui passe par un maximum et 

une déformation à la rupture essentiellement constante. On retrouve les mêmes tendances 

pour des gels de concentrations en pectine différentes (fig.2.21 ). 
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Fig. 2.21 Contraintes et déformations à la rupture obtenues pour différentes concentrations en pectine 

Ces résultats sont à rapprocher de ceux de El-Nawawi et Heikal (1995) qui obtiennent 

également des maxima de contrainte à la rupture variant selon le pH pour des gels de pectine 
LM à 1% et 30% de sucre (fig.2.22). 
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Fig. 2.22 Evolution de la force à la rupture de gel(« breaking pressure») de pectine LM 

en fonction de la concentration en calcium pour deux pH différents (El-Nawawi et Heikal, 1995) 

S'il est possible de faire varier la contrainte à la rupture du gel en modifiant la 
concentration en calcium, cette variation s'accompagne d'une variation en déformation que 
nous ne recherchons pas. Nous souhaitons en effet conserver la même déformation à la 
rupture pour tous nos gels modèles choisis afin d'encadrer le nuage de fermeté des morceaux 
de fraises. D'autre part, la concentration en calcium ne doit pas être trop faible pour éviter une 
trop grande friabilité du gel. Nous choisissons donc de garder la concentration en calcium 

proposée par Belaubre (2000). 
Pour obtenir des contraintes à la rupture de différentes amplitudes, on étudie alors 

l'influence de la concentration en pectine. 

II.l.3.2.2 Influence de la quantité de pectine 

L'augmentation de la quantité de pectine permet de modifier la contrainte à la rupture 
du gel sans modifier la déformation à la rupture (fig.2.23). 
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Fig. 2.23 Evolution de la contrainte et de la déformation à la rupture du gel 

en fonction de la concentration en Pectine 

Il est possible d'utiliser alors un modèle empirique reliant la contrainte à la rupture du 

gel à la concentration en pectine dans le domaine considéré. Celui-ci nous permettra de 

choisir les formulations adaptées. Le modèle proposé est le suivant (fig.2.24a) : 

crrupt = 11,2 *[PeY -19,0* [Pe]+ 15,7 

avec [Pe] la concentration en pectine (%w/w) 

On peut également l'exprimer de la façon suivante (fig.2.24b): 

[Pe]=-1,01.10-3 *cr~pt +9,20.10-2 *crrupt +4,59.10-1 
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Fig. 2.24 Modèles empiriques entre contrainte à la rupture et concentration en Pectine 

II.l.3.2.3 Formulations retenues 

3 

On choisit initialement trois formulations permettant de représenter au mieux le nuage 
de fermeté des morceaux de fraises. Cependant, le gel ayant une fermeté de 8 kPa 

([Pectine] = 1 %) est beaucoup trop fragile. Il est trop difficile de le mélanger avec le fluide 
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suspendant sans le dégrader complètement. On choisit alors d'augmenter les fermetés. Les 

formulations choisies sont récapitulées dans le tableau 2.9 et représentées sur la figure 2.25. 

O'rupt (kPa) [Pectine) (o/ow/w) 
28 1,6 

Gel 22 2 
15 2,2 

Fraises 13,7 

Tab. 2.9 Paramètres des fonnulations de gel retenues 
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Fig. 2.25 Nuage de fermeté des gels en comparaison avec les morceaux de fraises 

II.2 Fluide suspendant modèle 

!1.2.1 Détermination du produit modèle 

IL 2.1.1 Formulation initiale -présentation et caractérisation 

Belaubre (2000) propose alors une solution à base de carboxymethylcellulose (CMC). 

Pour modéliser le fluide suspendant, Belaubre (2000) propose une solution de 

carboxymethylcellulose (CMC) à 1 ,6-2,4%. Un exemple de formulation est présenté dans le 

tableau 2.10. 

PRODUITS 

CMC 
Sucre 

Ca Ch 
Eau distillée 

COMPOSITION (P/P) 

2% 
40% 

0.09% 
57.91% 

Tab. 2.10 Exemple de composition d'un fluide suspendant modèle transparent (Belaubre, 2000) 
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La structure du fluide proposé évaluée par spectroscopie mécanique est cependant 

totalement différente du produit réel (fig.2.26). 
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Fig. 2.26 Balayage en déformation et en fréquence du fluide à base de CMC à 2% 

En ce qui a trait à la caractérisation du comportement en écoulement, les indices de 

consistance et d'écoulement sont également très différents (fig.2.27) : k = 4,82 Pa.sn et 

n = 0, 79 dans le cas du fluide à base de CMC à 2% ; k = 23 Pa.s" et n = 0,41 pour le fluide 

réel. 
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Fig. 2.27 Courbes d'écoulement d'un fluide composé de 2% de CMC, 40% de sucre, 

0,09% de CaCl2 et 1,4% d'acide citrique 
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Il est par conséquent essentiel de proposer une nouvelle formulation. L'ajout de 

xanthane à une formulation établie sur la base de celle proposée par Belaubre (2000) permet 

d'obtenir les comportements rhéologiques similaires à celui du fluide réel. 
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Il2.1. 2 Nouvelle formulation 

Pour éviter le transfert de matière entre le fluide suspendant et les particules modèles, 
le sucre, le CaCh mais également 1' acide citrique ont été conservés. La formulation-type a 

une composition conforme à celle indiquée dans le tableau 2.11. 

PRODUITS 

CMC 

Xanthane 

Sucre 

CaCh 
Acide citrique 

Eau distillée 

COMPOSITION (P/P) 

[CMC] à déterminer 

[Xa] à déterminer 

40% 

0.09% 

1,4% 

qsp 100 

Tab. 2.11 Formulation type d'un fluide suspendant modèle avec les compositions en CMC et xanthane à définir 

Pour différentes combinaisons de concentrations en CMC et Xanthane, nous avons 
déterminé les courbes d'écoulement qui obéissent toutes au modèle de la loi de puissance. Les 

indices d'écoulement et de consistance pour ces différentes combinaisons sont représentés 

dans le tableau 2.12. 

%xanthane %CMC n k (Pa.s") 
0,2 0,6 0,4682 1,94 
0,2 0,8 0,4532 2,98 
0,3 0,8 0,3859 5,08 
0,3 0,9 0,3997 6,67 
0,4 1,2 0,4164 15,1 
0,5 1,5 0,4222 23,5 
0,7 1,8 0,389 48,1 
0,7 1,9 0,4011 46,2 

Tab. 2.12 Paramètres d'écoulement de fluides modèles à base de CMC et de xanthane 

A partir de ces résultats, deux modèles empiriques permettent de relier les concentrations de 
xanthane, [Xa], et de CMC, [CMC], aux valeurs den et k. Les deux modèles (voir validité 

fig.2.28) sont : 
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Fig. 2.28 Validité des modèles empiriques pour [xanthane] et [CMC] en fonction den et k 
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Nous choisissons trois formulations : l'une doit modéliser le mieux possible le fluide 

suspendant réel et les deux autres encadrer la valeur de l'indice de consistance k en 
conservant le même indice d'écoulement n. 

Les formulations retenues sont récapitulées dans le tableau 2.13 et les courbes 

d'écoulement correspondantes, ainsi que celle du fluide suspendant réel, représentées sur la 

figure 2.29. 

1000 1000 
..,. réel- tau .. xa5cmc15 - tau 

..,. xa7cmc19- tau xa3cmc9 - tau 

• réel- ela • xa7cmc19- ela 

• xa5cmc15 - ela • xa3cmc9 - ela 

100 

100 

'il iii 
1:. 10~ 

1-
1=" 

10 

1 +---------,,----------,--------,--------+ 0,1 

0,01 0,1 10 100 

VItesse de cisaillement (s'1) 

Fig. 2.29 Courbes d'écoulement des différents produits modèles ainsi que du produit réel 

%xanthane %CMC n k (Pa.s") 
Basse viscosité 0,3 0,9 0,40 6,67 

Viscosité moyenne 0,5 1,5 0,42 23,5 
Haute Viscosité 0,7 1,9 0,40 46,2 

Tab. 2.13 Paramètres d'écoulement des formulations choisies 

Le spectre mécanique du fluide modèle proposé est semblable à celui du fluide réel 

(fig.2.30) : le module élastique G' est toujours supérieur au module visqueux G" dans le 

domaine de fréquence considéré. Les deux modules augmentent faiblement avec la fréquence. 
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Fig. 2.30 Comparaison de la structure des produits réels et modèles 

11.2.2 Protocole de fabrication 

II2.2.1 Laboratoire 

Le matériel utilisé est le même que celui utilisé pour la fabrication du gel modèle. Le 

protocole de fabrication de 1 kg de fluide modèle est le suivant : 

• l'eau distillée est chauffée à 65°C (bain-marie) 

• les produits sont ensuite ajoutés dans l'ordre suivant: CaCb, temps d'agitation de 1 min; 

acide citrique, 1 min ; sucre ; sucre, 10 min ; CMC, 10 min ; xanthane, 10 min 

• le fluide est ensuite conservé à 4 oc 
L'ordre d'incorporation des produits a été défini selon l' aptitude des différents 

constituants à se disperser dans un mélange plus ou moins visqueux. Le sucre en effet se 

dissout difficilement dans une solution contenant à la fois du CMC et du xanthane. 

112.2.2 Pilote 

Le protocole de fabrication est le même qu'en laboratoire mais le matériel est bien 

entendu adapté. Nous utilisons une cuve EKATO à double enveloppe de 100 1 équipée de 

mobiles d'agitation de type Intermig® (fig.2.31). Le schéma du montage est représenté sur la 

figure 2.32. 
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Fig. 2.31 Mobiles Intermig® utilisés pour la dispersion de la CMC et du xanthane (Doc. EKA TO) 

retour eau surchauffée 

Fig. 2.32 Installation de fabrication du fluide suspendant modèle 

Arrivée vapoor 

Arrivée eau de ville 

Arrivée aJr comprimé 

Boucle d'eau 
surchauffée 

La CMC et le xanthane se dispersant difficilement (tendance à l'apparition de 
grumeaux), ils sont mélangés à une petite quantité de sucre pour favoriser leur dissolution. 

112.2.3 Comparaison des caractéristiques d 'écoulement laboratoire 1 pilote 

L'analyse des propriétés rhéologiques des fluides modèles est effectuée à l'aide d'un 
rhéomètre MCR 300 équipé d'une géométrie Couette. La dispersion s'effectuant à moins 
grande échelle et de petits grumeaux subsistant dans le fluide modèle pilote, les 
caractéristiques d'écoulement, principalement l'indice de consistance k, se trouvent alors 
légèrement modifiées (fig. 2.33 et 2.34). 
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Fig. 2.33 Courbes d'écoulement des fluides modèles fabriqués à l'échelle pilote comparées à celle du fluide réel 

Labo Pilote 

kmoy = 23 ,5 16 Pa.s" q 
kmax = 46 30,5 Pa.s" 

kmin = 6,7 3,5 Pa.s11 

Fig. 2.34 Evolution de l'indice de consistance k lors du passage de la fabrication laboratoire au pilote 

pour les trois fluides modèles 

La symétrie des valeurs étant respectée et le domaine d'écoulement du fluide porteur 

réel étant bien couvert (compte tenu notamment de l'écart type concernant k), on choisit de 
garder ces formulations inchangées. 

II.3 Fabrication du produit modèle final 

II.3 .1 Mise en suspension des particules modèles - dispositif expérimental 

Une fois les cubes de gel découpés, ils doivent être mis en suspension dans le fluide 

porteur modèle avant utilisation dans l'installation pilote. Les résultats obtenus par Belaubre 

(2000) (Cf. Chapitre I § 1.5.3) ont été utilisés pour optimiser les conditions de mélange et 

minimiser la dégradation des particules lors de leur mise en suspension. Celle-ci se fait avec 

le même type de matériel: cuve EKATO de 100 1 équipée cette fois-ci d'un mobile Paravisc® 

(fig. 2.35 et 2.36). Les particules sont introduites par le haut de la cuve. Le sens de rotation du 

mobile d'agitation est ensuite choisi pour favoriser l'incorporation des particules (sens opposé 

à celui indiqué sur la figure 2.36), permettant un passage préférentiel des particules par le 

milieu de la cuve en direction du bas. Le sens opposé non seulement ne favorise pas 
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l'incorporation des particules au sein du fluide mais entraîne en supplément une dégradation 

mécanique des particules sans compter un temps d'homogénéisation global (temps de 
macromélange) plus long. 

Fig. 2.35 Cubes de gel avant la mise en suspension 

dans le fluide suspendant 

Fig. 2.36 Flux dans la cuve lors d'un mélange avec 

un mobile de type Paravisc® (Doc. EKA TO) 

Nous avons vu ensuite dans la revue bibliographique que la perte d'intégrité des 

particules augmente avec la vitesse de rotation de l'agitateur, la taille des morceaux, la 

viscosité du fluide porteur, la concentration en particules et la fragilité des particules. Les 

derniers paramètres étant fixés, on choisit alors la vitesse d'agitation la plus faible possible 

(15 tr.min-1
). Le temps de mise en suspension a ensuite été défini par l'observation de la 

position des particules dans la cuve à travers une fenêtre. Un compromis a été cherché entre 

une dégradation minimum des particules et une bonne homogénéité de la suspension. Le 

temps a été fixé à 5 min 30 s. 

II.3.2 Caractérisation des propriétés physiques 

IL3.2.1 Conductivité électrique des matériaux 

La conductivité électrique des fluides est mesurée avant chaque essai à l'aide d'une 

sonde. On mesure également celle du gel en fonction de la température en laissant le gel 

prendre autour de la sonde lors du refroidissement. La conductivité est mesurée lors de la 

remontée en température, hors chambre froide. 

Les valeurs des conductivités mesurées lors de chaque essai sont représentées pour les 

fluides hautes et basses viscosités ainsi que pour le gel sur la figure 2.37. La dépendance à la 

température semble différer légèrement. Cependant, les conductivités des produits sont 

relativement voisines dans la plage de température des essais (température ambiante, 20-

230C) avec 0,1 S.m-1 pour le gel et le fluide haute viscosité et 0,08 S.m-1 pour le fluide basse 

viscosité. 
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Fig. 2.37 Comparaison de la conductivité des fluides modèles et du gel haute fermeté 

en fonction de la température 

IL3.2.2 Masse volumique 

26 

Matériaux 

La mesure des masses volumiques des particules de gel et du fluide porteur modèle se 

fait à l'aide d'une éprouvette graduée à température ambiante. Celle-ci est remplie d'un 

volume d'eau déterminé puis les variations de masse et de volume sont mesurées lors de 

l'ajout de produit à analyser. Le rapport des deux donne la densité. 

Les masses volumiques des produits ont été déterminées pour tous les essais. Il ressort 

que celle des fluides augmente légèrement avec l'indice de consistance et donc avec les 

concentrations en CMC et xanthane (fig.2.38): elles varient de 1185 kg.m-3 ± 2% pour le 

fluide basse viscosité à 1210 kg.m-3 ± 2% pour le fluide haute viscosité. 
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Fig. 2.38 Evolution de la masse volumique du fluide modèle en fonction de l'indice de consistance 
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Par contre, la masse volumique du gel ne dépend quasiment pas de la fermeté et donc 

de la concentration en pectine (fig.2.39): celle-ci est de 1170 kg.m-3 ± 2%. Les gels obtenus 

sont un peu plus légers que les fluides modèles même si leurs masses volumiques restent 
proches. 

1280 

1260 

~ 124{) 

~ 
- 1220 
~ e 1200 
:::1 

~ 1180 

11160 
:::i! 

114{) 

1120 

• 
• 

•• • 
• • 

• 
• 

1100 +-----.-----,-------,-----,-------,-----,------j 

5 10 15 20 25 30 35 4{) 

Contrainte (kPa) 

Fig. 2.39 Evolution de la masse volumique du gel modèle en fonction de la fermeté 

III. MASSE BLANCHE- YOGHOURT 

liLl Caractérisation des propriétés rhéologiques de la masse blanche étudiée 

Nous avons vu dans le Chapitre I § III.1.3 que la rhéologie du yoghourt avait été 
largement étudiée. Le comportement d'écoulement étant fortement thixotrope, la courbe 

d'écoulement peut être déterminée de différentes façons, soit au début du cisaillement ou au 
bout d'un temps donné de cisaillement. Nous présentons ici les caractéristiques d'écoulement 
de la masse blanche correspondant au produit étudié. Les contraintes et viscosités apparentes 
sont déterminées après 1 s et 3 min de cisaillement. On utilise un appareil de type MCR 300 
avec une géométrie de Couette. 

Le comportement d'écoulement est relativement bien modélisé par une loi de 
puissance donnant les caractéristiques d'un fluide fortement non newtonien avec un indice de 
consistance peu élevé (fig.2.40 et tab.2.14). 
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Fig. 2.40 Courbe d'écoulement en régime permanent de la masse blanche étudiée à 20°C 

Durée pré-cisaillement (s) n k(Pa.s") 
180 0,2456 11,39 0,989 

0,422 9,647 0,986 

Tab. 2.14 Paramètres de la loi de puissance pour la masse blanche à 20°C 

Nous retiendrons pour la comparaison des produits les valeurs prises à un temps de 
cisaillement de 1 s. 

De façon générale, les yoghourts brassés donnent des valeurs de n comprises entre 0,4 

et 0,5 et des valeurs de k comprises entre 5 et 15 Pa.s". Pour des masses blanches de type 
fromage frais, les valeurs de k peuvent atteindre 50 Pa.sn. 

La dépendance du comportement visqueux avec le temps est illustrée sur la figure 2.41 

à deux vitesses de cisaillement différentes. Les échantillons sont changés pour chaque vitesse 

de cisaillement. La variation de la contrainte en fonction du temps est bien modélisée par la 

relation de Weltman (fig.2.41 et tab.2.15). 

30 

125 

A(Pa) 
48,19 

98,31 

B(Pa) 
10,15 

26,61 

0,9973 

0,9981 

Tab. 2.15 Paramètres de Weltman pour un type de yoghourt brassé à 20°C 
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Fig. 2.41 Dépendance au temps de la contrainte à 20°C 
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IIL2 Conclusions et critère de choix d'un produit modèle 

Dans le cas de la masse blanche, l'utilisation d'un fluide modèle s'impose pour la 
raison essentielle de visualisation de 1' écoulement des particules. Les caractéristiques 
suivantes sont requises : 

• comportement d'écoulement équivalent (fluide fortement non newtonien et thixotrope) 

• fluide transparent 

• fabrication possible en grande quantité 

• propriétés d'écoulement reproductibles 

• pas de transfert de matière entre les particules modèles et la masse blanche modèle 

• conductivité électrique notablement supérieure à celles des fluides suspendant modèles et 
gels 

IV. MASSE BLANCHE MODÈLE 

IV.l Evaluation de la formulation initiale et ajustement 

Nous disposons d'une formulation initiale (source Danone) dont la courbe 
d'écoulement donne un indice de consistance k relativement élevé (30 au lieu de 15 Pa.s0 

maximum pour le produit réel) et un indice d'écoulement n faible (0,2 au lieu de 0,4 pour le 
produit réel) (fig.2.42). 
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Fig. 2.42 Courbes d'écoulement de la masse blanche modèle à 20°C 
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Cependant, le principal problème observé concerne le transfert de matière entre les 
particules et la masse blanche modèle entraînant une dissolution complète des particules de 

gel en moins de deux heures (durée d'un essai). Il est alors impossible de conserver les 

échantillons pendant 24 h pour les analyser. Les raisons du transfert de matière peuvent 

provenir principalement de 1 'absence de deux constituants dans la formulation de la masse 
blanche modèle : le calcium, permettant la gélification de la pectine, et le sucre présent en 
grande concentration dans les gels ( 40% ). Deux fabrications sont alors réalisées avec une 
formulation contenant la même concentration en CaCh que les gels et une autre contenant la 

même concentration en CaCh et en sucre. Après 24 h, on observe les résultats suivants 
(fig.2.43) : 
- les gels sont dissous dans la formulation initiale et dans la formulation contenant du CaCh. 
- les particules de gel sont conservées dans la formulation contenant une concentration en 

CaCh et en sucre identique à celle des gels. 
Le sucre est donc le constituant se diffusant le plus rapidement et entraînant la perte de 

structure du gel de pectine. On choisit donc la nouvelle formulation à base de 0,09% en CaCh 

et 40% en sucre. La texture du produit ressemble à celle d'un yoghourt brassé: il prend en 

masse en refroidissant et se casse lorsqu'on le brasse. 
Avec l'ajout du sucre, le fluide obtenu augmente de façon significative en viscosité 

(fig.2.44). On observe alors un autre problème: le produit refroidit très lentement en cuve. Le 
transfert de chaleur n'est pas bon dans la masse gélifiée. Le produit, fabriqué dans la même 
cuve double enveloppe que celle des gels (Cf. fig.2.13), ne refroidit pas de façon homogène. 
La température est plus chaude au cœur de la masse (elle peut atteindre 50°C) alors qu'elle est 

proche de la température ambiante près des parois. 
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Fig. 2.43 Etude de la conservation des particules de gel dans différentes formulations de masse blanche modèle 

Ci 
e:.. 

'É 
i:i 

1000 .----------------------------------------------------------r 10 
. 't 

100 

y= 74,787>f·1813 

R2 =0,8952 

10 +-----------------------------,------------------------------+ 0,1 
10 100 

Y :s-1) 

1000 

Fig. 2.44 Courbes d'écoulement de la masse blanche modèle nouvelle formulation à 20°C 
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L'utilisation d'eau glacée dans la double enveloppe renforce le gradient de 
température cœur - paroi mais ne refroidit pas la masse dans son ensemble. Comme la 
conductivité électrique dépend de la température, il faut refroidir le produit de façon 
homogène à température ambiante. Nous disposons pour cela d'un échangeur tubulaire. Le 

fluide passe par une pompe PCM Moineau avant de traverser 1 'échangeur contenant des 

mélangeurs statiques sur une partie. La masse est ainsi bien refroidie à 25°C. La texture est 
cependant également modifiée. On obtient un produit moins visqueux avec des indices de 
consistance et d'écoulement proches de ceux du fluide proposé initialement (fig.2.45). 

y= 36,852J«l·3822 

R2 =0,9875 

10 +---------------.-------------!- 0,1 

10 100 
Y (s-1) 

1000 

Fig. 2.45 Exemple de courbe d'écoulement de la masse blanche modèle retenue 

IV.2 Comparaison avec le produit réel 

IV.2.1 Courbes d'écoulement 

Les courbes d'écoulement des masses blanches modèle et réelle sont représentées 
fig. 2.46 et les paramètres de loi de puissance associés sont récapitulés dans le tableau 2.16. 

La masse blanche modèle proposée possède un indice d'écoulement relativement 

proche de celui du produit réel. Par contre, l'indice de consistance k est supérieur mais du 
même ordre que celui de la formulation proposée initialement par Danone. On choisit tout de 
même de conserver cette formulation pour deux raisons : cette viscosité supérieure va 
entraîner des contraintes supplémentaires dans le procédé, permettant d'observer le maximum 
de dégradation lié au produit masse blanche; d'autre part, on a vu que certaines masses 
pouvaient atteindre des indices de consistance de 50 Pa.s", notamment les fromages frais. On 
se place ainsi dans une gamme de viscosité permettant d'appréhender des contraintes 

maximales de cisaillement dans le mélangeur par rapport à ce que 1' on trouve dans la réalité. 
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10 
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-1--------------,----------------+ 0,1 
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Fig. 2.46 Comparaison des courbes d'écoulement des masses réelles et modèles 

Type Masse Blanche n 

Modèle 0,38 36,8 0,988 

Réelle 0,42 9,65 0,986 

Tab. 2.16 Paramètres de la loi de puissance pour les différents types de masse blanche à 20°C 

pour un temps de pré-cisaillement de 1 s 

IV.2.2 Comportement d'écoulement en fonction du temps 

L'évolution de la contrainte en fonction du temps est représentée sur la figure 2.4 7. 

300 

250 

200 

li' 
!!::.150 
~ 

100 

50 

0 

·Modèle 
·Réel 

"-------

~ 

0 20 40 60 80 100 120 140 160 180 

Temps(s) 

Fig. 2.47 Comparaison de l'évolution de la contrainte en fonction du temps 

pour les deux masses à une vitesse de cisaillement de 125 s·1 à 20°C 
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L'évolution des deux produits est comparable: leurs paramètres B de la loi de Weltman, 

indication de la déstructuration du produit, sont du même ordre (tab.2.17). 

Produit 
Modèle 

Réel 

A(Pa) 
258,6 

98,31 

B (Pa) 
30,08 

26,61 

0,9972 

0,9981 

Tab. 2.17 Paramètres de la loi de Weltman pour les deux masses à 20°C 

IV.3 Propriétés physiques 

IV .3 .1 Conductivité électrique 

Pour l'utilisation de la tomographie électrique, la conductivité de la masse blanche 

modèle doit être bien supérieure à celles du fluide porteur et du gel. Les mesures de 

conductivité en fonction de la température réalisées sur les différentes fabrications des essais 

sont représentées sur la figure 2.48 et comparées avec les valeurs du fluide haute viscosité. 

L'échelle de température est faible mais donne une idée de la dépendance à la température. 

On observe une conductivité électrique de masse modèle environ 5 fois plus élevée que celle 
du fluide à environ 0,5 S.m-1 pour 0,1 S.m-1

• La dépendance à la température est du même 

ordre pour les deux produits, même si 1' échelle de température étudiée ne permet pas de 

conclure définitivement sur le sujet. 
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Fig. 2.48 Comparaison des valeurs de conductivité électrique en fonction de la température 

de la masse modèle et du fluide suspendant modèle haute viscosité 
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IV.3.2 Masse volumigue 

La masse volumique de la masse blanche modèle est du même ordre que celles du 
fluide et du gel, en étant tout de même légèrement supérieure. Les données sont récapitulées 
dans le tableau 2.18. 

Produit 
Fluide 

Gel 

Masse blanche 

Masse volumique (kg.m-3) 
1185 

1170 

1200 

Tab. 2.18 Masses volumiques des produits modèles utilisés 

Après avoir présenté les différents produits utilisés pour cette étude, nous allons 
maintenant décrire l'installation pilote développée ainsi que les différentes méthodologies 
mises en place. 
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Chapitre III Installation Pilote et Méthodes d'Analyse 

1. INSTALLATION PILOTE 

1.1 Schéma de l'installation et instrumentation 

Le pilote utilisé pour les essais a été développé en collaboration avec le fournisseur 
PCM Dosys. Il est composé d'un bâti comprenant la pompe pour la masse blanche (pompe à 
rotor excentré Série H de PCM Moineau), la pompe doseuse pour la préparation de fruits 
(gamme Dosyfruit), l'armoire de commande et d'acquisition des données de pressions, 
températures et débits et de la ligne de mélange proprement dite, comprenant outre le 
mélangeur dynamique les différents éléments nécessaires à l'analyse: 

les éléments passifs : capteurs de pression différentielle autour du mélangeur 
dynamique, capteurs de température et de pression en sortie de ligne, système 
d'injection de particules pour la mesure des temps de séjour, vanne à trois voies 
manuelle pour la prise d'échantillons, viseur placé en sortie de mélangeur pour 
contrôler 1' écoulement et la dispersion spatiale des particules. 
les éléments actifs : capteurs de tomographie électrique, capteurs magnétiques de 
mesure des temps de séjour ( « capteurs DTS » ). 

L'ensemble de la ligne de mélange pilote est représenté sur la figure 3.1 (page 100). 
Les éléments de commande de la pompe doseuse et d'acquisition en ligne des données de 
pressions, températures et débits ne sont pas représentés. 

L2 Eléments de procédé étudiés 

Comme nous l'avons mentionné dans l'introduction générale, différents« points» du 
procédé sont critiques pour la perte d'intégrité des particules et l'homogénéité du mélange. Il 
s'agit principalement de la pompe doseuse en aval du réservoir contenant la préparation de 
fruits, de l'embranchement en T (té) où s'effectue la mise en contact entre la préparation de 
fruits et la masse blanche, du mélangeur dynamique et du système de conditionnement. Nous 
concentrerons notre étude sur les deux « points » suivants : la pompe doseuse et le mélangeur 
dynamique, éléments jugés les plus critiques industriellement par rapport aux deux sujets 
d'étude que sont la perte d'intégrité et l'homogénéité de mélange. 

I.2.1 Pompe doseuse 

Nous utilisons une pompe doseuse à flux discontinu de type DACC de PCM Dosys 
(gamme Dosyfruit) recommandée pour l'injection de fruit dans du yoghourt brassé. Le 
principe consiste à aspirer la préparation de fruits dans une chambre par un piston et de la 
refouler après rotation du clapet (fig.3.2). Le volume de la chambre d'aspiration est réglable 
grâce à un vernier. Son volume maximum est de 312 ml. 
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MASSE BLANCHE 

PREPARATION DE 
FRUITS 

Injecteur de 
particules 
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pression 
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L:====IJ)j\CC:I=I==f:î=::i~LJ:=:::J magnétique 

Prise 
d'échantillons 

(V Capteur de pression 

@ Capteur de température 

Fig. 3.1 Schéma de l'installation pilote 
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Fig. 3.2 Principe de fonctionnement de la pompe doseuse (Doc. Dosys) 
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Le flux de produit à travers la pompe est caractérisé par un temps d'aspiration et un 
temps de refoulement. Ceux-ci sont imposés sur le pilote fourni par PCM Dosys. 

Au niveau de la pompe doseuse, il s'agit principalement de quantifier la perte 
d'intégrité des particules et d'identifier les paramètres produits ou procédé qui peuvent 
l'affecter. La qualité des particules en termes de distributions de taille sera comparée entre la 
sortie de la cuve de fabrication et la sortie de la pompe (fig.3.3). 

Prélèvement 
des échantillons 

Entrée 

Fig. 3.3 Installation pilote pour l'étude de la pompe doseuse 

1.2.2 Mélangeur dynamique 

Prélèvement 
des échantillons 

Sortie 

Pour le mélange en ligne, l'appareil utilisé est le mélangeur dynamique Dosymix 
(gamme Dosyfruit de PCM Dosys) représenté sur les figures 3.4 et 3.5. D'après le 
fournisseur, le profil particulier des spires du mobile d'agitation (composé d'une double 
hélice) a été spécialement conçu pour obtenir un (macro) mélange homogène avec un 
cisaillement minimum dans un objectif de respect de la texture du produit mélangé et de 
l'intégrité des particules fragiles (Doc. Dosys). Le modèle utilisé est le DM1000 standard 
permettant de travailler jusqu'à des débits de 1000 1/h. 

Le mélange, du fait de la géométrie en double hélice, est réalisé par la circulation de 
produit à co- et contre-courant. L'entrée et la sortie des produits peuvent se faire par le bas ou 
par le haut du mélangeur. De plus, le sens de rotation des hélices peut être inversé. Un 
variateur de fréquence permet de modifier la vitesse d'agitation. 
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Fig. 3.4 Mélangeur dynamique DMIOOO 
(Doc. Dosys) 

Installation Pilote et Méthodes d'Analyse 

Entrée ou sortie ~ 
produit 

Sortie barrière 
hydraulique 

Moteur 

Entrée ou Sortie 
produit 

Fig. 3.5 Principe de fonctionnement du mélangeur 
(Doc. Dosys) 

Au niveau du mélangeur dynamique seront étudiés les différents points suivants : 

• il s'agit tout d'abord, comme dans le cas de la pompe doseuse, de quantifier la perte 

d'intégrité des particules et d'identifier les paramètres pouvant l'influencer. La largeur des 

entrefers notamment peut être source de dégradation (fig.3.6). 

Tube 

14,6mm 17mm 

Hélice externe 17,3 mm 

Hélice interne 

Fig. 3.6 Taille des entrefers à l'intérieur du DMIOOO 

• il s'agit également de quantifier 1 'homogénéisation des masses préparation de fruits/masse 

blanche et de caractériser les paramètres importants nécessaires pour l'obtention d'un meilleur 

macromélange. 
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II. PARAMÈTRES D'ÉTUDES ET METHODOLOGIE D'ENSEMBLE 

II.l Paramètres d'étude retenus 

II.l.l Paramètres « produits » 

Nous sommes en présence de trois phases: les particules modèles, le fluide suspendant 

modèle et la masse blanche modèle. Différentes caractéristiques peuvent être modifiées pour 
chacun de ces constituants. En ce qui concerne les morceaux de fruits modèles, il s'agit de la 

taille (fig.3.7), critique par rapport aux entrefers dans le procédé, de la fermeté, caractéristique 
de la fragilité du produit et de la concentration en particules dans la préparation modèle que 

nous appellerons CcubeHprep· Les valeurs des paramètres sont choisies pour représenter le 
domaine de variation constaté en industriel (tab.3.1). 

Paramètre 
Taille (mm) 

Fermeté (kPa) 

CcubeHprep (%massique) 

Domaine de variation 
6-9-12 

15-22-28 

25-40-55 

Ta b. 3.1 Paramètres « produit » (particules modèles) 

Fig. 3.7 Tailles des particules choisies pour l'étude 

Pour le fluide suspendant modèle, seul l'indice de consistance k sera considéré car il 
est directement lié au niveau des contraintes auxquelles peuvent être soumises les particules 

au niveau du pompage de la préparation de fruits modèle (tab.3.2). 

Paramètre Domaine de variation 
Indice de consistance k (Pa.s0

•
4
) 3,5- 16,5-29,5 

Tab. 3.2 Paramètre« produit» (fluide suspendant modèle) 

Comme nous n'avons considéré qu'une seule masse blanche modèle dans un souci de 
simplification par rapport à un type de yoghourt, nous étudierons donc l'impact de quatre 

paramètres« produits». 
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II.1.2 Paramètres « procédé » 

Ils se divisent en deux groupes, l'un lié à l'étude de la pompe doseuse et l'autre à 
1 'étude du mélangeur dynamique. 

Ill. 2.1 Etude de la dégradation des particules à travers la pompe doseuse 

Nous choisissons d'étudier l'impact du débit de la préparation de fruits modèle sur la 

perte d'intégrité des particules pendant l'opération de pompage. D'autre part, en ce qui 

concerne la pompe proprement dite, le volume de la chambre (ou pourcentage d'ouverture) 

peut être modifié. Les temps d'aspiration et de refoulement du produit ne peuvent être que 

mesurés (Cf. Chap. III § 1.2.1 ). Cette étude de la dégradation des particules à travers la pompe 

doseuse fera donc intervenir un total de 6 paramètres, 4 paramètres « produit » et 2 paramètres 

« procédés ». 

Paramètre Domaine de variation 
Débit fruit (1/h) 20-80-150 

%ouverture 30-50-70 

Tab. 3.3 Paramètres« procédé» liés à la pompe doseuse 

111.2.2 Etude de la perte d'intégrité des particules et de l'homogénéisation dans le 
mélangeur dynamique 

Dans le cas du mélangeur dynamique, le nombre de paramètres « procédé » pertinents 

est plus important. Il y a tout d'abord le débit total au travers du mélangeur et la concentration 

de la préparation de fruits modèle dans la masse blanche modèle que nous appellerons 

Cprep-+MB· Au niveau spécifique du mélangeur, le sens de son alimentation sera considéré ainsi 

que le sens de rotation de la double hélice : en effet, le flux empruntera un « chemin » 
préférentiel différent selon le sens choisi, soit près de la paroi, soit par le centre du mélangeur. 

Les entrefers n'étant pas les mêmes (Cf. fig.3.6), l'impact de ce paramètre sur la perte 

d'intégrité mais également sur l'homogénéité doit être étudié. La vitesse d'agitation, autour de 

la vitesse préconisée par le fournisseur (145 tr.min"\ est également un paramètre à 
considérer. Enfin, nous conserverons comme paramètre «procédé» pour cette étude le 

pourcentage d'ouverture de la pompe doseuse en amont. Il convient en effet d'évaluer la 

capacité d'homogénéisation du mélangeur en fonction de la taille des «bouchons» de 

préparation modèle injectés dans la masse blanche en amont du mélangeur. Tous ces 

paramètres et leurs domaines de variation choisis sont récapitulés dans le tableau 3.4. Au 

total, l'étude de la perte d'intégrité des particules et de l'homogénéisation dans le mélangeur 

dynamique fait intervenir 10 paramètres, 4 paramètres « produits » et 6 paramètres 

« procédé ». 
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Paramètre Domaine de variation 
Débit total (1/h) 400 - 500 - 600 

Cprep-+MB (%volumique) 5-15-25 

Sens d'alimentation Haut-Bas 

Sens de rotation Paroi - Centre 

Vitesse d'agitation (tr.min-1) 90-145-200 

%ouverture 30-50-70 

Tab. 3.4 Paramètres« procédé» liés à l'étude du mélangeur dynamique 

Il1.2.3 Conclusions et choix de la méthodologie d'étude 

Dans le cas des deux études précitées, le nombre de paramètres est très important et 
induit en conséquence un très grand nombre d'essais avec une durée minimale de trois jours 

pour la fabrication des produits modèles, l'essai en lui-même et les analyses. Afin de réduire 

au maximum le nombre des essais, nous avons choisi d'utiliser la méthodologie des plans 

d'expériences. 

IL2 Plans d'expériences 

II.2.1 Présentation générale 

Il s'agit de définir dans un cadre mathématique rigoureux un ensemble d'expériences à 
réaliser dans lesquelles varient tous les facteurs (ou paramètres) pertinents préalablement 

déterminés. Il existe différents types de plan d'expériences selon les connaissances déjà 
établies du problème et l'objectifrecherché. Les principaux sont les suivants: 

les plans de criblage ou plans« screening » : au début d'une étude, il s'agit de réduire 

l'ensemble initial des facteurs aux facteurs les plus influents. 
les plans de surface de réponse : ils sont utilisés pour une optimisation finale une fois 
le nombre de paramètres réduit aux plus influents. Ils permettent de proposer un 
modèle de la réponse étudiée en fonction de ces facteurs influents. 
les plans comparatifs : ces plans sont intéressants pour déterminer si un facteur a priori 
important a un effet significatif en la présence ou malgré l'existence d'autres facteurs. 

Les différents types de plans les plus rencontrés en fonction de 1' objectif de 1' étude et 

du nombre de facteurs sont récapitulés dans le tableau 3.5. 
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Nombre de Objectifs de Objectifs de Objectifs de modélisation 
facteurs com(!araison criblage {surface de ré(!onse} 

2-4 Plan à blocs Plan factoriel partiel Plan central composite ou de 
aléatoires ou complet Box-Behnken 

5 et plus Plan à blocs Plan factoriel partiel 
Cribler préalablement 

aléatoires ou Plackett-Burman 

Tab. 3.5 Guide de sélection de plans d'expériences 
(http:/ /www .itl.nist.gov/div898/handbook/prilsection3/pri33 .htm) 

L'analyse des résultats utilisant des outils de régression permet ensuite, selon le plan 
choisi, d'identifier les facteurs influençant le plus et le moins la réponse observée, les 
conditions optimales de fonctionnement, la présence d'interactions ... 

Les types de modèles empiriques obtenus par cette méthode d'analyse sont le plus 
souvent de forme linéaire ou quadratique. Pour un modèle à deux facteurs, on obtient le type 
de réponse suivant : 

modèle linéaire : 

Y = Po + P1X1 + P2X 2 + P12X1X 2 + erreur expérimentale 

avec y la réponse obtenue pour les effets principaux xl et x2 
xlx2 correspond à l'interaction entre xl et x2 
~0 est la réponse quand tous les effets sont nuls 

modèle quadratique (typiquement utilisé dans les plans à surface de réponse): 

Y = Po + P1X1 + P2X 2 + P12X1X 2 + P11X: + P22X~ + erreur expérimentale 

où les effets quadratiques sont en fait tout simplement ajoutés au modèle linéaire 

Il.2.2 Objectifs de l'étude et choix de plans 

Dans les deux cas d'étude précitées, l'état des connaissances est limité et le nombre de 
facteurs est important (6 ou 10). On se trouve donc dans le cas d'un objectif de criblage ou 
« screening ». En se référant au tableau 3.5, les plans les mieux adaptés sont les plans de type 
factoriel partiel ou Plackett-Burman (http://www.itl.nist.gov/div898/handbook/prilsection3/pri3.htm). 

• plan factoriel partiel : 

Le plan factoriel partiel ne prend en compte qu'une partie des combinaisons de 
facteurs proposées dans le plan complet. Un plan factoriel complet commun de k facteurs à 
deux niveaux induit un nombre d'essai de 2k. Pour 6 facteurs, on obtient donc un minimum de 

64 essais sans compter les points au centre nécessaires pour ce type de plan et les essais à 
refaire en cas de problème. Ce nombre d'essais étant trop important, on diminue le nombre de 
combinaisons de facteurs à réaliser. Sans entrer précisément dans la construction 
mathématique du plan factoriel partiel à partir du plan complet, le principe général consiste à 
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confondre l'effet d'un facteur X3 (ou d'une interaction de facteurs) avec l'interaction de deux 
autres facteurs Xl et X2, ce qui peut se noter « X3 = Xl *X2 ». Cette combinaison est 
également appelée aliase. Plus on diminue le nombre d'essais par rapport au plan complet et 

plus le plan devient aliasé : il sera alors peut-être impossible de différencier 1 'effet provenant 

d'un facteur ou de celui provenant de l'interaction de deux autres. Dans ce cas, des essais 
complémentaires mais ciblés devront être réalisés pour lever 1' ambiguïté. Il existe de nos 

jours des outils informatiques permettant de déterminer rapidement le choix des combinaisons 
de facteurs et les aliases résultant de ces choix. Nous utiliserons à cet effet le logiciel JMP de 
SAS Institute Inc .. 

• plan Plackett-Burman: 

Plackett et Burman ont proposé la construction d'un plan très« économique» avec un 

nombre d'expériences multiple de 4 (et non puissance de 2). Ce type de plan est très 
intéressant dans un objectif de criblage où seuls les effets principaux sont recherchés parmi de 

nombreux facteurs. En effet, ceux-ci sont confondus avec les effets des interactions de deux 
facteurs. Ils ne sont cependant pas égaux comme dans le cas du plan factoriel partiel mais 
corrélés. Ce type de plan contient 12 expériences seulement sans les points au centre pour un 
nombre de facteurs allant jusqu'à 11. 

II.2.3 Plans d'expériences retenus 

112.3.1 Plan lié à l'étude de la dégradation des particules à travers la pompe doseuse 

Nous souhaitons étudier l'impact de 6 facteurs sur la dégradation des particules pour 

déterminer lesquels d'entre eux sont les plus influents. Ce nombre de facteurs n'étant pas trop 
élevé, nous choisissons le plan factoriel partiel réduit au minimum d'essais possible soit 8 
(toutes les interactions sont aliasées) en ajoutant un point au centre pour la vérification de la 

linéarité (tab.3.6). 

N°Pian k (Pa.s") Fermeté Ccubes-+prep Taille Ofo Débit 
(kPa) (%) (mm) Ouverture (1/h) 

3,5 15 55 12 70 20 

2 29,5 28 25 6 70 20 

3 3,5 28 55 6 30 150 

4 3,5 28 25 12 30 20 

s* 16,5 21,5 40 9 50 80 

6 29,5 15 55 6 30 20 

7 29,5 15 25 12 30 150 

8 29,5 28 55 12 70 150 

9 3,5 15 25 6 70 150 

*Point au centre 
Tab. 3.6 Plan d'expériences A lié à l'étude de la perte d'intégrité des particules à travers la pompe doseuse 
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112.3.2 Plan lié à 1 'étude de la perte d'intégrité des particules et de 1 'homogénéisation dans 

le mélangeur dynamique 

Il s'agit cette fois d'étudier l'impact de 10 facteurs sur différentes réponses concernant 
perte d'intégrité et homogénéité. On cherchera donc dans un premier temps à déterminer les 
effets principaux avec un minimum d'essais possible. Un plan factoriel partiel réduit au 
maximum donne un nombre d'essais supérieur au plan Plackett-Burman (12 essais). On 
choisit donc ce dernier. Deux facteurs n'ont pas de niveau central: le sens d'alimentation 
(haut ou bas) et le sens de rotation (paroi ou centre). Quatre points au centre sont alors 
nécessaires. Le plan d'expériences retenu est représenté dans le tableau 3.7. Une légère 
modification du plan initialement proposé a été effectuée concernant la définition du facteur 
« sens de rotation » (L2 transformé en L 1 et vice versa pour tous les essais ayant un sens 
d'alimentation par le haut). Le plan réalisé a tout de même pu être interprété par les outils 
classiques d'analyse de plans d'expériences. 

NO k (P ") Ccubes-+prep Taille Fermeté Cpre!HMB Débit 
Vitesse 

Sens Sens 0/o 
rotation Plan a.s (%) (mm) (kPa) (%) (1/h) rotation * alim. Ouverture {tr.min-1

} 

1 3,5 25 12 15 5 600 90 LI Haut 70 
2 3,5 55 6 28 25 600 90 LI Bas 70 

3 •• 15 40 9 21,5 15 500 145 LI Haut 50 
4 29,5 25 12 28 25 400 90 L2 Haut 30 
5 3,5 25 12 15 25 600 200 LI Bas 30 
6 29,5 25 6 15 25 400 90 L2 Bas 70 
7 29,5 55 12 15 5 400 200 LI Bas 70 
8 3,5 55 6 15 25 400 200 L1 Haut 30 
9 29,5 25 6 28 5 600 200 L2 Bas 30 

Io·· 15 40 9 21,5 15 500 145 L2 Bas 50 
Il 29,5 55 6 15 5 600 90 L2 Haut 30 
12 3,5 55 12 28 5 400 90 L2 Bas 30 

13** 15 40 9 21,5 15 500 145 L1 Bas 50 
14 29,5 55 12 28 25 600 200 LI Haut 70 
15 3,5 25 6 28 5 400 200 L2 Haut 70 

16** 15 40 9 21,5 15 500 145 L2 Haut 50 
*Sens de rotation: L2 =paroi; LI =centre; **Points au centre 

Tab. 3.7 Plan d'expériences B lié à l'étude de la perte d'intégrité des particules et de l'homogénéisation du 

produit dans le mélangeur dynamique 

III. MESURE DE LA PERTE D'INTÉGRITÉ DES PARTICULES -

MÉTHODOLOGIE 

L'objectif consiste à caractériser et quantifier la perte d'intégrité des particules par un 
critère ou un paramètre chiffré sur lequel se basera l'interprétation des plans d'expériences. 
Pour ce faire, nous devons tout d'abord déterminer les paramètres clés que sont la taille et la 
concentration des particules. 
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liLl Détermination expérimentale de la taille et de la concentration des particules par 
tamisage et analyse d'image 

La méthode expérimentale d'obtention de la distribution en taille et de la concentration 
des particules s'inspire de ce qui a été présenté dans la revue bibliographique (Cf. Chapitre 

§ I.3 et I.4). Elle se déroule selon les étapes suivantes : 

prise d'échantillon: il s'agit d'avoir un nombre suffisamment représentatif de 

particules. On considère en général un minimum de 1 00 morceaux mais, dans certains 

cas, notamment pour une faible Cprep~MB, une faible Ccubes~prep et une grande taille de 

particules, le nombre n'atteint qu'une trentaine de morceaux. La taille des échantillons 

varie d'un essai à l'autre, selon la quantité de particules mise en œuvre. Pour les 

échantillons de préparation de fruits modèle, une quantité de 400 à 1500 g de produit 

est prélevée ; en ce qui concerne le yoghourt aux fruits modèle (masse blanche + 
particules + fluide suspendant), la taille des échantillons correspond à une masse de 

produit comprise entre 3000 et 8000 g. 

tamisage/séchage (fig.3.8): les échantillons prélevés sont ensuite pesés puis tamisés 

manuellement à l'aide de trois tamis de 3, 5 et 8 mm. Les morceaux sont délicatement 

arrosés d'eau froide pour enlever le fluide les enrobant en évitant une dégradation 

supplémentaire due au maillage des tamis. Les tamis contenant les particules retenues 

sont ensuite placés sur du papier absorbant pour éliminer 1' eau en excès. Les particules 

une fois séchées sont pesées et la concentration massique de 1' échantillon déterminée. 

Fig. 3.8 Matériel nécessaire à la détermination de la taille et de la concentration des particules 

photo : les morceaux présents sur chaque tamis sont ensuite pris en photo avec une 

règle graduée nécessaire pour le calibrage de la photo (fig.3.9). 
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Fig. 3.9 Exemple de photos des particules modèles prélevées sur les tamis 8, 5 et 3 mm 

pour un échantillon de grosses particules particulièrement dégradées 

analyse d'image: la taille de chaque particule est ensuite déterminée à l'aide du 
logiciel d'analyse d' image Visilog de Noesis; un programme permet de définir la 
taille des surfaces de couleur rouge/rose en relation avec la dimension donnée par la 

règle graduée. La taille caractéristique dp des particules est donnée par la relation 

d=.JS p • 

IIL2 Evaluation de la perte d'intégrité- méthodologie 

III.2.1 Choix des données de travail 

La perte d'intégrité des particules peut être caractérisée par l'évolution de la 
concentration ou de la taille des particules. Si le premier paramètre donne une indication 
concernant la perte en morceaux (particules dégradées à une taille inférieure à 3 mm et donc 
non comptabilisées), il ne permet cependant pas une représentation précise et visuelle de leur 
dégradation. 

En ce qui concerne la taille des particules, différents paramètres peuvent être 
considérés pour caractériser la perte d'intégrité: la taille moyenne, la taille médiane, l'écart 

type autour de la moyenne. Cependant, même si l'on ne doit pas les négliger, leurs évolutions 
ne constituent pas un critère suffisamment précis car elles ne prennent pas en compte toute la 

spécificité de la distribution en taille. L'étude de l'évolution de cette distribution dans sa 
totalité permet par contre une meilleure caractérisation de la dégradation des particules. 

Celle-ci peut être représentée de deux façons : soit en histogramme de classe soit en 
fréquence cumulée (ou pourcentages cumulés) (fig.3.10). 

La représentation sous forme d'histogramme de classes pose quelques difficultés : 

la définition de la taille des classes en elle-même, la largeur de classe influant sur la 
précision des résultats 
la comparaison des histogrammes avant et après 1' étape de procédé étudiée : Belaubre 
(2000) relie les points de 1 'histogramme en fréquence (classes de 2 mm) par une 

courbe et compare les surfaces sous les courbes caractérisant 1' entrée et la sortie. 
Cependant, dans le cas de l'exemple donné sur la figure 3.10, on observe 
simultanément une augmentation des gros et des petits morceaux en sortie, ce qui n'est 

pas possible. C'est donc une comparaison relative qui doit être effectuée, le nombre de 
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particules par classes de taille devant être rapporté au nombre total de particules de 

l'échantillon. Dans ce cas, il n'est plus possible de comparer les surfaces sous les 

courbes entre l'entrée et la sortie car celles-ci sont identiques (somme des fréquences 

relatives égales à 1 dans les deux cas). 

90 .------------=--'- 100% 
80 90% 
70 80% 

fl60 70% ., 
c 60% ~ 8 50 
{40 50% § 
u. 30 40% !J. 

30% 
20 20% 
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Fig. 3.10 Exemple de représentation de l'évolution de la distribution en taille de particules avec deux définitions 

de classes de taille (2 et 0,2 mm)- données pompe doseuse 

La représentation de la fonction de fréquence cumulée (ou pourcentages cumulés), 

comparant de façon relative les échantillons, est donc la mieux adaptée ; celle-ci peut se faire 

sous forme de classes mais également de façon continue, afin de s'affranchir de la définition 

des classes de taille. Pour obtenir la fonction de fréquence cumulée continue, les tailles sont 

triées par ordre croissant et le nombre de particules ayant une taille inférieure à chaque point 

considéré est calculé. La fréquence cumulée est obtenue en divisant ce nombre par le nombre 

total de particules (tab.3.8). Dans l'exemple cité dans le tableau 3.8, l'échantillon analysé a un 

total de 202 particules supérieures à 3 mm (définition d'un morceau, cf. Chapitre 1 § 1.1); 5 

particules ont une taille inférieure ou égale à 3,74 mm soit une proportion de 2,48% par 

rapport au total des particules. 

Taille mesurée 
Nombre de morceaux de 

(mm) taille inférieure ou égale Fréquence cumulée 
au point considéré 

3,00 0 0 
3,09 1 0,0050 
3,11 2 0,0010 
3,60 3 0,0149 
3,62 4 0,0198 
3,74 5 0,0248 

13,94 198 0,9802 
14,06 199 0,9851 
14,08 200 0,9901 
14,11 201 0,9950 
14,67 202 1 

Tab. 3.8 Exemple de répartition de tailles de particules d'un échantillon 

et détermination de la fréquence cumulée 
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La courbe de fréquence cumulée est ensuite représentée graphiquement (fig.3.11). 

Chaque point de la courbe représente la fréquence relative de particules ayant une taille 

inférieure ou égale à celle du point considéré. 

0,9 
~ 0,8 
:s E 0,7 
~ 0,6 
8 0,5 
; 0,4 
:s 
tT 0,3 ...... 

'Cl) .,.. ..... 

~ 0,2 *' ... ,. 
0,1 ,..; 
0+---.-~=.'---.---,,---,---~---.--~ 

0 2 4 6 8 10 12 14 16 

Taille (mm) 

Fig. 3.11 Exemple de courbe de fréquence cumulée des tailles de particules (données issues de tab. 3.8) 

III.2.2 Modélisation des courbes 

Pour bien caractériser l'allure de la distribution de taille, les courbes obtenues sont 

modélisées puis moyennées lorsque plusieurs échantillons d'un même point sont disponibles. 

Le principe de modélisation est représenté sur la figure 3.12. 

On utilise deux fonctions linéaires F 1 et F2 et une fonction de distribution gaussienne 

F 3 pour modéliser les trois parties de la courbe. Le modèle final est obtenu à 1' aide de deux 

fonctions de liaisons de type F (Eq. 3.4) permettant de relier F1 et F2 (coef. m1) d'un côté et la 

courbe résultante de cette liaison avec F 3 ( coef. m2) de 1' autre. 

Cette modélisation fait intervenir des paramètres caractéristiques de la courbe permettant une 

interprétation plus« physique» : a1 la pente à l'origine de la courbe caractérisant l'importance 

de la quantité des petits morceaux en présence, 1< la pente de la distribution caractérisant la 

dispersion des tailles autour de la médiane des particules non brisées et x la médiane. 
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Fig. 3.12 Principe de modélisation de la courbe de fréquence cumulée des tailles de particules 

III.2.3 Définition et calcul du critère de perte d'intégrité 

L'évolution de l'allure de la distribution en taille des particules peut être caractérisée 

par la comparaison des surfaces situées sous les courbes entrée et sortie de 1' élément de 

procédé considéré. On définit le critère de perte d'intégrité PI comme la différence entre ces 

deux surfaces. Le principe de détermination de ce critère est résumé sur la figure 3 .13. 

Après avoir déterminé les distributions en taille de trois échantillons par étape de 

procédé lorsque cela est possible (dans le cas des particules de 6 mm, le temps nécessaire pour 

analyser trois échantillons différents est trop important), les courbes sont ensuite modélisées 

selon la méthode présentée dans le paragraphe précédent. Une moyenne des courbes modèles 

obtenues pour chaque échantillon est effectuée puis les surfaces sous ces courbes sont 

calculées par la méthode des trapèzes. Le critère P 1, différence des deux surfaces avant et 

après, caractérise bien la perte d'intégrité : plus la courbe de fréquence cumulée« se déplace» 

vers les petites tailles donc plus la différence de surface augmente et plus les particules sont 

dégradées. 
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Fig. 3.13 Méthode de détermination du critère de perte d'intégrité 

La valeur chiffrée de ce critère peut être transformée en indice de perte d'intégrité plus 

explicite (les différentes notations sont illustrées sur la figure 3.14): 
lorsqu'il n' y a pas de perte d'intégrité c'est-à-dire 0% de dégradation, les courbes de 

fréquence cumulée avant et après sont superposées et P 1 = O. 

la perte d'intégrité est totale soit 100% de dégradation lorsque la courbe de fréquence 

cumulée tend vers 1 dès que la taille est égale à 3 mm soit P 1 = Amax . 
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la perte d'intégrité effective est la surface PI; on en déduit l'indice de perte d'intégrité 

%PI compris entre le minimum et le maximum de dégradation possible en fonction de 

1' échantillon de particules étudié : 
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IZZ.2) Amax , surface maximum de dégradation des particules 
~ PI, surface effective de dégradation de particules 

Fig. 3.14 Interprétation de la valeur du critère de perte d'intégrité 

16 18 

Cet indice permet de comparer les pertes d'intégrité pour les échantillons de particules 

de même taille. Par contre, pour l'interprétation du plan d'expériences, nous utiliserons le 

critère de surface PI car l'indice %PI accentue le niveau de perte pour les petites tailles, la 

surface maximum de référence Amax étant plus petite. Nous étudions la perte en taille et non la 

perte relative à la taille initiale des particules. 

IIL3 Evaluation de la méthode 

Cette méthode comporte certaines incertitudes, principalement liées au traitement des 

images en 2D pour des particules 3D. Nous devons évaluer ces incertitudes pour déterminer 

ce que cette méthode peut apporter comme informations. 
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III.3 .1 Précision 

1113.1.1 Evaluation de l 'analyse d'image 

Nous devons dans un premier temps évaluer l'erreur introduite lors de la détermination 

des tailles de particules par le logiciel d'analyse d'image. Pour ce faire, 20 carrés rouges des 

trois tailles de particules choisies sont analysés (fig.3.15). 

. . . 

Fig. 3.15 Photos de calibrage du logiciel d'analyse d'image 

Une deuxième série de photos des mêmes carrés disposés différemment est également 

analysée. Les résultats sont récapitulés dans le tableau. 3.9. 

Taille {mm} 6 6 {2} 9 9 {2} 12 12 {2} 
Moyenne (mm) 6,04 6,01 9,34 9,67 12,31 12,19 

Ecart type (mm) 0,35 0,35 0,21 0,20 0,38 0,41 

Tab. 3.9 Récapitulatif des tailles mesurées par le logiciel Visilog (calibrage) 

Les valeurs moyennes surévaluent légèrement les tailles réelles, particulièrement en ce 

qui concerne les particules de 9 mm. L'écart type varie entre 0,2 et 0,4 mm ce qui représente 

entre 1 ,5 et 6% de la taille moyenne des particules. Les surfaces sont bien délimitées par le 

logiciel d'analyse d'image (fig.3.16). 

L'analyse d'image à l'aide du logiciel Visilog est donc relativement précise pour des 

carrés de couleur rouge à deux dimensions. Cependant, l'évaluation de la surface et donc de la 

taille caractéristique des particules se révèle un peu plus complexe pour des morceaux en trois 

dimensions. 

• • 
• • • • ~ 

• • .. ~ 
~ • • • 

Fig. 3.16 Détermination des surfaces de couleur rouge par le logiciel Visilog (carrés de 12 mm) 
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1113.1.2 Erreur due aux trois dimensions des particules 

La photo ne considère que deux dimensions. Deux points d'incertitude sont alors 

introduits du fait de l'absence de considération de l'une des directions de l'espace : 
présence de perspectives (fig.3.17): il n'est pratiquement pas possible de prendre une 

photo de la totalité des particules exactement à la verticale de chacune d'elles; on 

obtient alors des perspectives qui sont évaluées avec la surface principale lors de 

l'analyse d'image. La taille des particules est alors surévaluée. 
choix du profil de particule pris en photo : selon le profil de disposition de la particule, 

la surface obtenue sera différente ; ceci est particulièrement vrai pour les particules 
dégradées dont la forme n'est plus cubique. C'est ce que nous appellerons l'erreur 
introduite par l'opérateur. 

Perspectives 

Fig. 3.17 Analyse d'image et perspectives 

Il n'est pas possible de retoucher les images pour ôter les perspectives de façon 
équivalente pour tous les morceaux ; celles-ci sont alors analysées telles quelles, en notant 

bien que les valeurs de taille obtenues sont surévaluées. 
Ensuite, pour évaluer l'erreur introduite par l'opérateur, trois photos d'un même 

échantillon ont été prises, les particules étant retournées entre les vues pour caractériser les 
trois dimensions. Le nombre de particules obtenues pour un même lot peut différer suivant les 

prises, principalement en ce qui concerne les petites particules qui sont comptabilisées dans 
certains profils et non dans d'autres. L'allure des profils de distribution de taille obtenus est 
représentée sur la figure 3.18. 

Les courbes sont relativement proches. L'écart type entre les trois valeurs de taille 
caractéristique mesurée pour chacun des profils est calculé par particule. On considère 
uniquement celles situées sur les tamis de 5 et 8 mm car pour les plus petites, les trois valeurs 

ne sont pas toujours disponibles. Les résultats sont récapitulés dans le tableau 3.10. 
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Entrée mel : prise d' échantillon avant le mélangeur au niveau de la vanne trois voies 

Sortie mel : prise d'échantillon après le mélangeur en sortie de ligne 

Fig. 3.18 Courbes de fréquence cumulée des tailles de particules représentant les prises de vue 

des trois profils de particules pour chaque point de procédé 

Ecart type (mm) 
Moyen 

Max 
Min 

Prep 
0,57 

2,86 

0,08 

Entrée mel Sortie mel 
0,99 1,40 

3,51 4,37 

0,03 0,07 

Tab. 3.10 Ecart type entre les valeurs de taille caractéristique obtenues pour chaque face 

On constate que lorsque les particules sont dégradées (1' échantillon « Prep » étant 
moms dégradé que l'échantillon «Entrée mel», lui-même étant moins dégradé que 
1' échantillon « Sortie Mel » ), les écarts types moyen et maximum augmentent. Ceci 
s'explique par le fait que les particules ne sont plus cubiques et que leurs différents profils 
dans 1' espace sont différents. Le fait de prendre les trois profils de particules en photo pourrait 
donc permettre de caractériser la dégradation des particules en relation notamment avec la 
modification de forme. Cependant, il serait trop fastidieux de prendre ces trois photos pour 

chaque lot de particules (certains concernant les particules de 6 mm contiennent jusqu'à 1 000 
morceaux). Nous devons nous contenter d'une approche en deux dimensions. L'erreur 
maximum introduite par l'opérateur sur la taille des particules n'est alors pas négligeable 
Gusque 4,4 mm pour des particules de 12 mm en taille cible); cependant, il faut vérifier si 
celle-ci peut être atténuée par la masse statistique (grand nombre de particules analysées). 

On calcule alors l'erreur introduite au niveau des paramètres de modélisation 
(tab.3.11). L'écart maximum est de 10% environ sur les paramètres principaux K (pente de la 
distribution), x (médiane) et a1 (pente à l'origine de la courbe). Les autres paramètres peuvent 

118 



Chapitre Ill Installation Pilote et Méthodes d'Analyse 

différer grandement, notamment b2, mais caractérisent de façon moins importante la 
différence d'allure de la courbe. 

Préparation modèle avant procédé (prep) 

Erreur opérateur K x a1 bt a2 b2 
Moyenne 1,394 13,41 0,0217 -0,0727 0,0075 0,025 

Ecart type 0,144 0,0473 0,0020 0,0058 0,0016 0,018 

% 10,3 0,4 9,3 8,0 21,7 73,9 
Entrée mélangeur 

Erreur opérateur K x at bt a2 b2 
Moyenne 1,240 12,72 0,0574 -0,182 0,0442 -0,102 

Ecart type 0,050 0,116 0,0064 0,0277 0,0075 0,0701 

o;o 4,0 0,9 11,2 15,2 17,1 68,9 

Sortie mélangeur 

Erreur opérateur K x at bt a2 b2 
Moyenne 0,7342 11,56 0,115 -0,399 0,0515 0,128 

Ecart type 0,047 0,152 0,0076 0,0483 0,0099 0,103 

% 6,4 1,3 6,6 12,1 19,1 80,6 

Tab. 3 .Il Récapitulatif des paramètres de modélisation des trois séries de données expérimentales 

de la figure 3 .18 par point de procédé analysé 

De plus, les courbes représentées sur la figure 3.18 étant très proches, il en résulte une 
faible erreur sur les surfaces calculées sous chaque courbe (tab.3.12). 

Surface Pre~ Entrée mel Sortie mel 
Photol () 5,24 7,16 9,54 

Photo2 (') 5,26 7,16 9,48 

Photo3 (") 5,25 7,37 9,39 

Moyenne 5,25 7,23 9,47 

Ecart type 0,011 0,124 0,0748 

% 0,206 1,72 0,790 

Tab. 3.12 Valeurs des surfaces sous les courbes modèles des données représentées fig. 3.18 

Par contre, lorsque l'on calcule le critère de perte d'intégrité Pl, différence des 
surfaces entre les différents points du procédé, l'erreur augmente. La perte d'intégrité dans la 
pompe doseuse correspond à la différence des surfaces « Entrée mel » et « Prep » et la perte 
d'intégrité dans le mélangeur correspond à la différence des surfaces entre la sortie et l'entrée 
du mélangeur (fig.3.18). On détermine les critères P/max et P/min avec les surfaces 
maximum et minimum de chaque point de procédé. 11 représente la différence entre ces 
critères (tab.3.13). L'erreur maximum obtenue, rapport de 11 sur la moyenne des valeurs 
minimum et maximum, est relativement élevée (16%) alors que les courbes sont proches. Elle 

reste tout de même acceptable. 
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Pompe doseuse Mélangeur 
P/min 1,90 2,02 

P/max 2,13 2,38 

A 0,237 0,364 

% 12,0 16,3 

Tab. 3.13 Valeurs du critère de perte d'intégrité PI pour les valeurs de la figure 3.18 

Ill3.1.3 Erreur due à la prise d'échantillon 

Malgré cette erreur non négligeable due au choix du profil des particules pris en photo 

et à 1' absence de prise en compte de la troisième dimension, les courbes de fréquence cumulée 

d'échantillons différents mais prélevés au même point ont des allures très proches. Il nous faut 

alors quantifier l'erreur liée à la prise d'échantillon. 

Nous reprenons les données issues du même essai que celui utilisé dans le paragraphe 

précédent. Cette fois, les trois courbes représentées par élément de procédé ne représentent 

plus le même échantillon pris en photo selon les trois angles mais trois échantillons différents 

(fig.3.19). Les courbes sont un peu plus éloignées les unes des autres que sur la figure 3.18 

mais sont tout de même relativement proches. 
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-Sortie 

Fig. 3.19 Courbe de fréquence cumulée des tailles de particules - 3 échantillons différents par point de procédé 

On compare tout d'abord les surfaces sous chacune des courbes (tab.3.14). Celles-ci 

sont du même ordre avec un écart type maximum de 5%. 
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Surface Pre~ Entrée mel Sortie mel 
Ech.l 4,79 7,18 9,24 

Ech.2 4,94 6,98 9,16 

Ech.3 5,24 7,16 9,54 

Moyenne 4,99 7,11 9,3 
Ecart type 0,228 0,111 0,202 

% 4,57 1,57 2,16 

Tab. 3.14 Valeurs des surfaces sous les courbes modèles des données représentées sur la figure 3.19 

On compare ensuite les critères de perte d'intégrité maximum, minimum ou déterminé 
après moyenne des courbes modèles des trois échantillons selon le principe de la méthode 
présentée ( tab.3 .15). Il. représente la différence des P 1 maximum et minimum. 

PI 
Pl min 
Pl max 

A 
Ofo 

Pom~e doseuse Mélangeur 
2,13 2,20 
1,74 1,98 
2,19 2,56 
0,448 0,585 
21,1 26,6 

Tab. 3.15 Comparaison des critères de perte d'intégrité pour les données représentées sur la figure 3.19 

Alors que les courbes sont proches, l'erreur sur le critère de perte d'intégrité est 
importante. Ceci montre l'importance de disposer de plusieurs échantillons pour ne pas 
augmenter l'incertitude. Cependant, dans certains cas et principalement pour les particules de 
6 mm, il n'est pas possible d'analyser plusieurs échantillons. La précision est donc encore 
diminuée. On conçoit alors que cette méthode ne pourra pas évaluer une faible dégradation 
liée à l'érosion notamment : le critère P 1 évalué dans le cas de faibles pertes est inférieur à 0,5 
c'est-à-dire inférieur à Il.; dans ce cas, la dégradation sera considérée comme négligeable. La 
méthode d'analyse d'image peut tout de même quantifier la dégradation liée à la brisure des 
grosses particules en petits morceaux avec la précision que l'on vient de déterminer. 

III.3.2 Comparaison avec une autre méthode 

Pour vérifier la validité de la méthode d'analyse d'image par rapport à l'absence de 
considération d'une troisième dimension de l'espace, nous allons la comparer avec la méthode 
dite «des pesées» présentée dans le Chapitre 1 (Cf. § 1.4.2). Les particules sont pesées 
individuellement (masse rn). Leur volume V est ensuite déterminé à l'aide de la densité du 

produit (V = m/p) et leur taille caractéristique par la relation d =W. Cette méthode en 

volume prend donc en compte les trois dimensions des particules. La pesée se fait à l'aide 
d'une balance de précision à 11100 de gramme. Elle n'est donc pas précise pour les petites 
particules (masses comprises entre 0,01 et 0,05 g). 
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La comparaison a pu être effectuée pour les cubes de 9 et 12 mm. En effet, le nombre 

de particules des échantillons de 6 mm était beaucoup trop élevé pour que celles-ci soient 
pesées individuellement. Les courbes de fréquence cumulée obtenues pour des particules de 
12 mm à partir des deux méthodes d'analyse sont représentées sur la figure 3.20. 
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Fig. 3.20 Comparaison des courbes de fréquence cumulée modèles issues des données de l'analyse d'image 

et de la pesée des particules (cubes de 12 mm) 

On constate que la méthode d'analyse d'image surévalue effectivement les tailles de 
particules alors que la méthode des pesées les sous-évalue légèrement. Ceci provient de deux 
raisons principales : pour les grandes tailles de particules, les perspectives sont prises en 
compte alors que pour les petites tailles, le profil de surface maximum est le plus souvent pris 
en photo (impossibilité de faire tenir un morceau sur sa tranche la plus fine). 

On compare le rapport des critères de perte d'intégrité PlphotofPimasse selon les 
terminologies présentées figure 3 .21. Deux essais sont disponibles pour la comparaison des 

méthodes (tab.3.16). 

Pompe doseuse 
Mélangeur 
Procédé 

Essai 1 Essai2 
93% 

94% 

94% 

90% 

96% 

94% 

P/photo 
Tab. 3.16 Comparaison du rapport PI pour les différents éléments de procédé et la ligne totale 

masse 

selon la terminologie présentée fig. 3.21 
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0 5 10 

Tallle(mm) 

15 20 

Pl procédé = Pl Pompe doseuse + Pl Mélangeur 

Fig. 3.21 Terminologie des différents critères de perte d'intégrité évalués 

Les rapports de surface de perte d'intégrité obtenus sont équivalents compte tenu de la 
précision de la méthode d'analyse d'image. Cette méthode surévalue donc les tailles de 
particules mais toujours de façon équivalente. Elle permet alors l'évaluation et la comparaison 

de la perte d'intégrité des particules entre les différents essais pour peu que le même protocole 
soit toujours appliqué. On doit cependant garder à l'esprit que les tailles moyennes ou 

médianes obtenues avec cette méthode sont toujours supérieures à la taille réelle. 

Pour quantifier cette surévaluation, on compare les rapports des tailles caractéristiques 
obtenues des deux façons différentes dphotoldmasse pour chaque particule. On remarque que 
certains petits morceaux sont comptabilisés par une méthode et non par 1' autre et vice versa 
(critère de taille supérieure à 3 mm). La moyenne ainsi que l'écart type des rapports de taille 

obtenus sont représentés en fonction des taille de tamis (fig.3.22). 
Plus les particules sont petites, plus le rapport dphotoldmasse est grand et plus la taille 

donnée par l'analyse d'image est surévaluée. Le rapport moyen est de 1,2 mais peut être 
supérieur lorsque la forme des particules s'éloigne fortement d'un cube ou d'une sphère. Il 
n'excède cependant pas 1,8 selon les résultats obtenus. 
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Fig. 3.22 Moyenne et écart type du rapport dphotoldmasse de lots de particules de 9 et 12mm 

D'autre part, on observe également que l'écart type des rapports dphotoldmasse augmente 
avec la diminution de la taille des particules : ceci résulte de la diversité des formes liée à la 

dégradation des particules. 
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III.3.3 Conclusions 

La méthode d'analyse d'image est un outil permettant la quantification de la perte 
d'intégrité de particules mais avec certaines restrictions dues à une précision moyenne: 

elle ne peut pas quantifier 1 'érosion des particules mais seulement la dégradation 
franche, par brisure notamment 
elle ne peut pas quantifier de façon précise de faibles pertes d'intégrité, dues 
notamment à une petite taille initiale de particule ( 6 mm, par exemple) ; 1' allure de la 
courbe doit être fortement modifiée pour que 1' on puisse conclure sur la dégradation 
les tailles moyenne et médiane données par cette méthode sont environ 1 ,2 fois 
supérieure à la taille réelle des particules. Cette surévaluation peut être encore plus 
importante pour les particules de forme non symétrique 

Cette méthode permet tout de même de différencier les dégradations obtenues lors des 
différents essais, principalement lorsque celles-ci sont significatives. 

IV. CARACTÉRISATION DE L'EFFICACITÉ DU MÉLANGE 

IV.l QuantifiCation de l'homogénéisation par tomographie électrique 

Pour interpréter le plan d'expériences, il est nécessaire de définir un ou plusieurs 
paramètres chiffrés caractérisant l'homogénéisation du mélange. Celle-ci se situe à deux 
niveaux: 

dans la section de conduite : il s'agit de savoir comment les deux phases (préparation 
de fruits et masse blanche modèles) sont réparties à 1' entrée du mélangeur et à sa 
sortie. 
dans le temps : la préparation modèle est introduite sous forme de bouchons en flux 
discontinu dans la masse blanche; il s'agit alors de déterminer jusqu'à quel point le 
mélangeur atténue cet écoulement en bouchons en un écoulement homogène. En effet, 
on souhaite obtenir une répartition homogène des particules dans le temps en sortie de 
mélangeur sans zone de rupture. 

D'autre part, nous pouvons distinguer la capacité du mélangeur à homogénéiser le 
produit entrant et 1 'acceptabilité du degré de mélange en sortie, quelles que soient les 
conditions d'entrée. Dans le cas de gros bouchons de préparation de fruits par exemple, le 
mélangeur effectuera peut-être un bon travail d'homogénéisation mais le produit final ne 

satisfera pas aux spécifications requises. 

Nous allons dans un premier temps présenter le matériel utilisé puis les données 
disponibles pour obtenir les informations recherchées. 

124 



Chapitre III Installation Pilote et Méthodes d'Analyse 

IV .1.1 Dispositif expérimental 

Les capteurs utilisés sont du même type que ceux représentés dans le Chapitre I 
fig.1.28. Ils comportent 16 électrodes de 2 cm de long environ placées sur les parois de la 

conduite (fig.3.23). Leur longueur est non négligeable et il faudra en tenir compte par la suite. 

Fig. 3.23 Capteur de tomographie électrique 

Un courant de 15 mA est injecté et 104 mesures de différences de potentiel entre 

électrodes adjacentes sont effectuées. Ces valeurs brutes sont ensuite envoyées au système de 
traitement des données et un algorithme de rétro-projection linéaire permet alors de 
reconstruire la cartographie des champs de conductivité et de représenter l'image associée en 
ligne (fig.3 .24). 

Capteur 
entrée 

Prepmodèle 
Basse conductivité 

0.4eeo9& ------lB!-~====::=~- 1.08741 

Echelle de conductivité relative 

Capteur 
sortie 

Masse blanche modèle 
Haute conductivité 

Fig. 3.24 Exemples de tomogrammes- Algorithme de rétro-projection linéaire 

Le logiciel permet également de recalculer et de visualiser les cartographies de champs 
de conductivité à l'aide d'un algorithme à maillage plus serré appelé SCG (méthode des 

gradients conjugués) mais celui-ci n'est pas accessible en ligne (fig.3.25). 
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" 
Capteur 

sortie 

Masse blanche modèle 
Haute conductivité 

Fig. 3.25 Exemples de tomogrammes correspondant à la figure 3.24- Algorithme des gradients 

conjugués (SCG) 

Le temps d'acquisition peut être modifié via le paramètre «temps d'échantillonnage» 

de l'interface de commande. Cependant, s'il s'agit effectivement du paramètre permettant la 

commande d'une prise de mesure au système d'acquisition, celui-ci n'impose pas la vitesse 

générale d'acquisition, contrôlée également par d'autres paramètres tels que le nombre 

d'échantillons analysés pour une image, le nombre de capteurs, etc. Nous nous conformerons 

au conseil du fournisseur préconisant la mesure de deux échantillons pour donner une image, 

un temps d'échantillonnage de 60 ms induisant, en raison du choix des autres paramètres, un 

temps général d'acquisition de 0,5 s. 

Pour la réalisation de la mesure, une référence doit être prise sur le fluide haute 

conductivité seul, c'est-à-dire la masse blanche modèle. Celle-ci est prise sur une moyenne de 

50 mesures pendant la seule circulation de masse blanche modèle dans la ligne. La pompe 

doseuse est ensuite mise en marche sans que l' analyse ne soit interrompue. L'acquisition des 

données est arrêtée lorsqu'un nombre suffisant de points est obtenu une fois le régime 

permanent atteint (contrôle par visualisation des données de résistances moyennes en fonction 
du temps). 

IV .1.2 Choix des données de travail 

Le logiciel de traitement des données propose différentes analyses numériques et 

statistiques ainsi que différentes représentations visuelles dont les mieux adaptées au sujet 

d'étude sont les suivantes: 

données brutes de résistances moyennes sur le volume analysé (MBR pour « mutual 

bulk resistance ») : elles sont obtenues en divisant la moyenne des 104 mesures de 

tension réalisées pour chaque image par le courant d'injection. L' inverse de ces 

valeurs donne la conductivité moyenne du milieu. 

données reconstruites de concentrations moyennes à l'aide d'un modèle inclus dans le 

logiciel : à partir des données brutes précédentes, les concentrations moyennes sont 

calculées à l'aide du modèle de Maxwell (Cf. Chapitre 1 § 11.2.1.2.3) pour une phase 
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dispersée dans une phase continue ou d'un modèle linéaire pour un mélange de phases 

miscibles. 

données reconstruites des champs de conductivité par l'algorithme de rétro-projection, 

visualisables en ligne (fig.3.24). Il faut cependant bien garder à l'esprit que l'image 

observée en sortie ne correspond pas à 1' évolution du produit observé en entrée à 
travers le mélangeur. Il faut compter le temps de passage du mélange entre les deux 

capteurs pour comparer les images entrée et sortie. Les données de conductivités 

recalculées par la méthode SCG (fig.3.25) ne sont pas accessibles. 

images empilées en fonction du temps (fonction non accessible en ligne) : il s'agit de 

visualiser l'évolution de l'écoulement dans le temps en une seule vue; pour cela, 

chaque image est représentée par deux coupes (une verticale et une horizontale) dont 

1' emplacement est défini selon le choix des abscisses et ordonnées sur la section de 
conduite (fig.3.26). 

0 x 

Fig. 3.26 Choix du placement de la découpe de section de conduite pour empiler les images 

Il en résulte deux bandes représentant l'empilement de ces coupes (fig.3.27) . 

X=10 •• ...- ... > 01 \ ~JI 

Y=10 

0.420659 ----------11!::=====:::~~•• 1.09256 

Fig. 3.27 Exemple d'empilement d'image permettant d'observer la mise en marche 

puis les coups de la pompe doseuse 

On peut donc observer visuellement les deux informations relatives à 

l'homogénéisation dans le temps (fig.3.27) et sur la section de conduite (fig.3.24). Cependant, 

nous devons utiliser des données chiffrées. Les images empilées ne peuvent donc être utilisées 

que dans un objectif de contrôle. D'autre part, nous préférons travailler avec les données les 
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moins transformées par le logiciel; nous n'utiliserons donc pas les données recalculées de 
concentrations. 

Pour obtenir les informations recherchées, nous travaillerons avec les données 
suivantes: 

• homogénéité dans le temps : données brutes de résistances moyennes (MBR) dont 
1' évolution dans le temps caractérise celle de la concentration moyenne en préparation modèle 
dans la section de conduite (fig.3.28). 
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Fig. 3.28 Exemple de courbe d'évolution de la résistance électrique moyenne sur le volume de la conduite 

(MBR, «mutual bulk resistance) au cours d'un essai 

Les valeurs moyennes de MBR atteintes en régime permanent diffèrent entre 1' entrée 
et la sortie. Ceci est dû aux à-coups rapprochés de la pompe fruits (Cf. Annexes G). L'écart 

type des conductivités sur une section de conduite en fonction du temps permettrait également 
d'étudier l'homogénéité dans le temps; cependant, les données sont reconstruites et nous 
préférons travailler, lorsque cela est possible, avec les données les moins transformées, en 
1' occurrence les données brutes de résistances moyennes. 

• homogénéité sur la section : dans ce cas, les seules données exploitables sont les données 

reconstruites de conductivités sur la section de conduite. 

IV .1.3 Méthodologies 

IV.1.3.1 Efficacité du mélangeur dans le temps 

Il s'agit de quantifier la capacité du mélangeur à harmoniser les concentrations au 
cours du temps. Ceci peut être caractérisé par la diminution de 1' amplitude de variation du 
signal de résistance moyenne (MBR) entre 1' entrée et la sortie. Pour représenter cette 
amplitude, 1' écart type à la moyenne ne convient pas car la valeur dépend du nombre de 
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points considérés : en effet, entre deux signaux de même amplitude de variation mais 

disposant d'un nombre de points différents pour les caractériser, les écarts types seront 

différents. Nous choisissons de définir l'enveloppe du signal MBR en utilisant la moyenne 
des pics maximaux pour la valeur supérieure et la moyenne des pics minimaux pour la valeur 

inférieure (fig.3.29). 
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Fig. 3.29 Détermination de l'enveloppe du signal de MBR en entrée et sortie 

Cette approche n'est certes pas optimale dans le sens où elle ne prend pas en compte la 

dispersion des valeurs autour de la moyenne. Elle offre cependant une évaluation moyenne de 
1 'homogénéisation dans le temps. 

Une fois les amplitudes des signaux entrée Aentrée et sortie Asortie calculées, on définit 
un indice d'homogénéisation !Ht des bouchons dans le temps de la façon suivante (fig.3.30): 

mélange homogénéisé à 1 00% lorsque Asortie = Arésiduel , Arésiduel correspondant à 

l'amplitude du signal obtenu lors de la circulation de masse blanche seule 

mélange nul lorsque Asortie = Aentrée soit 0% 
mélange effectif : 

IH = lOO * (A A ) 
t A A entrée - sortie 

1~ 

lOO%·. 
1 
1 
1 
1 
1 
1 
1 
1 

entrée - résiduel 

0% +1------------>t-----. 

Arésiduel 
A sortie 

Fig. 3.30 Défmition de l'indice d'homogénéisation dans le temps 
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IV.1.3.2 Efficacité du mélangeur sur la section de conduite 

Les données utilisées sont les données reconstruites de conductivité sur la section. 

Elles ne correspondent pas aux valeurs vraies de conductivité dans le sens où l'algorithme de 

reconstruction utilise dans les calculs les valeurs attribuées dans l'interface de commande, 

c'est-à-dire 1 pour la masse blanche modèle et 0 pour la préparation modèle. 

Le degré de mélange dans une section de conduite peut être quantifié par la déviation 

standard relative à la moyenne des conductivités Orel. définie par la relation : 

(J = --~ .....J.-1 1 (c. )2 

rel n-l{;r c 
avec n le nombre de mesures, 

ci la conductivité au point i 

et C la conductivité moyenne sur tous les Ci 

Nous préférons cette définition à celle de l'écart type standard (c'est-à-dire non 

rapporté à la moyenne) car la valeur de la conductivité moyenne est susceptible de varier entre 

deux points, en raison de la variabilité du produit notamment. 

La comparaison de cette déviation entre 1 'entrée et la sortie permet de quantifier la 

capacité du mélangeur à homogénéiser les deux phases. Cependant, il n'est pas simple de 

déterminer à quels points d'entrée et de sortie évaluer cette déviation standard relative. En 

effet, du fait du flux discontinu et donc de l'alternance de zones contenant peu de préparation 

à faible écart type relatif de conductivité et de zones à forte concentration avec un écart type 

relatif élevé, les valeurs de Oret varient fortement (fig.3.31). La situation idéale aurait été de 

connaître précisément 1' écart type en sortie associé à celui de 1' entrée. Cependant, compte 

tenu de la fréquence d'acquisition (0,5 s), ceci n'est pas possible. La valeur moyenne des 

déviations standards relatives dans le temps en régime permanent ne constitue pas non plus un 

bon choix ; dans 1' exemple de la figure 3.31 B, nous obtiendrions en effet une moyenne en 

sortie supérieure à celle de 1' entrée signifiant que la sortie est moins bien mélangée que 

1' entrée, ce qui est impossible. 
Nous cherchons à quantifier la capacité du mélangeur dans le cas le plus difficile, 

c'est-à-dire au niveau de déviation maximum. Le choix d'un point maximum n'est pas aisé 

dans le cas de certains essais en raison de la dispersion des valeurs. Une première approche 

sera alors effectuée en prenant la moyenne des pics maximaux. 
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Fig. 3.31 Exemples de type de variation de la déviation standard relative à la moyenne des conductivités sur la 

section de conduite en fonction du temps 

L'indice de mélange IHs sur la section de conduite est ensuite obtenu selon le même 

principe que l'indice d'homogénéisation dans le temps (fig.3.32) : 

mélange homogénéisé à 1 00% lorsque O'sortie = O'résiduel , O'résiduel correspondant à 
l'amplitude du signal obtenu lors de la circulation de masse blanche seule 

mélange nul lorsque O'sortie = O'entrée soit 0% 

mélange effectif : 

JHs = 0' entrée~~~ résiduel * ( 0' entrée - 0' sortie) 

IHS 

lOO%· 
1 
1 
1 
1 
1 
1 
1 
1 
1 

0%~--------~~--~ 

(J résiduel (J entrée 
(J sortie 

Fig. 3.32 Défmition de l'indice d'homogénéisation dans la section de conduite 

IV .1.4 Précision de la méthode 

IV.l. 4.1 Capteurs 

Les capteurs ne peuvent être étalonnés manuellement (réglage obligatoire par le 

fournisseur). On observe cependant une différence de mesure entre les deux capteurs de 

tomographie. On vérifie alors que 1' erreur de mesure observée est acceptable. 

• Etude sur de l'eau salée 

On compare les valeurs de MBR d'une eau salée, de conductivité équivalente à celle 

de la masse blanche modèle, obtenues par les capteurs de tomographie à celle mesurée par 

une sonde de conductivité. Pour déterminer la concentration en sel nécessaire à 1' obtention 
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d'une solution de conductivité proche de celle de la masse blanche, soit 0,5 S.m-1
, on 

détermine une courbe d'étalonnage (fig.3.33). 100 kg de solution contenant 226 g de sel sont 
alors préparés. La conductivité mesurée par la sonde est de 0,47 S.m-1

, soit une valeur 
équivalente en MBR de 2,12 s-1

• 
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Fig. 3.33 Courbe d'étalonnage de conductivité de solutions salées 

L'eau salée est circulée dans la ligne et différentes mesures sont effectuées. Les 
résultats sont représentés sur la figure 3.34. 
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Fig. 3.34 Valeurs de MBR obtenues par les capteurs de tomographie sur de l'eau salée 

L'acquisition des données est arrêtée entre chaque modification de paramètres. On 
constate que les valeurs de MBR ne se situent jamais au même niveau, même si les mesures 
ont la même référence. D'autre part, le capteur placé en entrée surévalue les valeurs de MBR 
alors que celui placé en sortie les sous-évalue. Les comparaisons des minima et maxima 
obtenus pour les deux capteurs sont récapitulées dans le tableau 3.17. 
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Capteur Entrée Sortie 
Max (S-1) 2,26 2,17 
Min (S-1) 2,11 2,02 

Déviation% 7,1 7,3 

Ta b. 3.17 Valeurs maximales et minimales de MBR et écarts relatifs à la moyenne des deux 

pour les deux capteurs de tomographie (fig. 3.34) 

La précision des capteurs (7%) est acceptable. L'écart maximum observé entre les 

deux capteurs est de 4,5%. Nous allons maintenant vérifier ces résultats sur la masse blanche 

modèle. 

• Etude en condition d'essai sur la masse blanche modèle 

On compare les valeurs de MBR obtenues en début de chaque essai sur la masse 
blanche modèle seule pour les deux capteurs entrée et sortie en déterminant 1' écart rapporté à 

la moyenne des deux. Les résultats, classés par fréquence en fonction de l'importance de 
l'écart relatif, sont représentés sur la figure 3.35. 

6 

8 5 c 
Cl) 

5-4 
•Cl) 

li: 3 

2 

0 

1 

2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 ou 

Classes (Ecart relatif Entrée - Sortie %) plus ... 

Fig. 3.35 Répartition des écarts relatifs entre les capteurs de tomographie Entrée et Sortie 

L'écart constaté entre les deux capteurs est le plus souvent inférieur à 6% mais il est 
possible qu'il atteigne 12%. Ces valeurs sont supérieures à celle de 4,5% obtenue sur de l'eau 
salée. On considérera cependant cet écart acceptable (inférieur à 10% le plus souvent). 

IV.l. 4. 2 Analyse 

Pour vérifier la reproductibilité de la mesure de tomographie, nous disposons des 
données de trois essais différents du même point de plan d'expériences. Les signaux Entrée et 
Sortie de ces essais sont représentés sur la figure 3.36. 
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Fig. 3.36 Comparaison des signaux de MBR donnés par les capteurs de tomographie pour trois essais différents 

du même point de plan d' expériences 

Les courbes se superposent bien et l'amplitude obtenue est du même ordre pour les 
trois essais. La méthode est donc bien reproductible. 

IV.2 Evaluation de la dispersion des particules dans l'espace par une méthode visuelle 

Après avoir quantifier l'efficacité du mélangeur, il s'agit également de vérifier 

l' acceptabilité du mélange en sortie. En effet, il ne doit plus subsister de bouchons de masse 
blanche seule et la répartition spatiale des particules doit être la plus homogène possible. 

Pour évaluer ces deux aspects, les résultats obtenus en tomographie électrique sont 
vérifiés ou complétés par la visualisation des films du viseur placé en sortie de mélangeur. Il 

s'agit cette fois d'évaluer la dispersion spatiale et temporelle des particules et non de la 
préparation modèle (tomographie électrique). 

IV .2.1 Acceptabilité du degré de mélange dans le temps 

Pour déceler l'existence de zone sans particules, on observe tout d'abord les courbes 
de MBR en fonction du temps en sortie de mélangeur. Différentes situations sont possibles : 
deux essais différents pour lesquels 1' amplitude de variation de MBR est la même sont 
représentés sur la figure 3.37. Ils ne peuvent cependant être considérés comme équivalent car 
dans le cas du signal de type A, il subsiste de grandes zones sans préparation et donc sans 
particules (retour à la ligne de base) alors que ce n'est pas le cas dans l'exemple B. Le 
mélange A ne sera pas acceptable alors que le B le sera. 
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Fig. 3.37 Différents types de signaux de résistivité moyenne obtenus en sortie de mélangeur 
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Nous validons les observations effectuées sur les courbes de MBR par les films du 

viseur en sortie. Nous affecterons alors la valeur «oui» ou « + 1 » aux signaux d'allure 
sinusoïdale et « non » ou « -1 » aux autres, le but étant de déterminer quelle combinaison de 
facteurs est à éviter pour ne pas se retrouver dans la configuration de type A. 

Ceci est une approche visuelle. Dans certains essais, les films du viseur en sortie 

permettent d'observer également de courtes zones sans particules. Ceci ne peut cependant être 
visualisé par la tomographie électrique qui considère la préparation dans son ensemble et non 
les particules. D'autre part, une observation visuelle ne serait dans ce cas toutefois pas assez 

précise et plutôt dépendante de l'observation de l'opérateur. Les résultats donnés dans ce 
paragraphe concernent les conditions dans lesquelles il est sûr d'obtenir de gros bouchons en 
sortie. 

IV .2.2 Acceptabilité du degré de mélange dans 1 'espace 

Le viseur en sortie nous permet d'établir trois types d'écoulement, deux stratifiés et un 
relativement homogène. Ceux-ci sont récapitulés sur la figure 3.38. 

Type d'écoulement 

Stratifié haut 

Stratifié bas 

Homogène 

Allure de l'écoulement 

........ ·.· ... 

............. 

. . . . ~ ............. 

Réponse 

"haut" 

"bas" 

«milieu" 

Fig. 3.38 Types d'écoulements rencontrés en sortie de mélangeur 

Les réponses sont attribuées visuellement. Les qualifications d'écoulement stratifié, 
haut ou bas, sont effectuées que s'il n'y a aucun doute possible. Sinon, l'essai est qualifié 

d'homogène («milieu») en notant parallèlement la tendance observée pour la confirmation 
de l'impact des facteurs influents. 

IV.3 Mesure de la dispersion des temps de séjours des particules 

Lors de cette analyse, nous cherchons à quantifier le temps de séjour moyen des 
particules et leur dispersion. Les résultats pourront être mis en relation avec ceux de perte 
d'intégrité des particules et d'homogénéité du mélange pour déterminer s'il existe une 
interaction entre eux. Les paramètres influant sur le temps de séjour moyen et sur la 
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dispersion seront interprétés directement avec le plan d'expériences. Enfin, pour évaluer 

l'influence de paramètres autres que le débit total (ayant nécessairement un impact sur le 

temps de séjour), nous évaluerons également le temps de séjour des particules rapporté au 

temps de passage moyen de 1' ensemble du mélange. 

IV.3.1 Dispositif expérimental 

• Capteurs 

Pour mesurer les temps de séjour des particules, nous disposons des capteurs mis au 

point par Welfringer (1997). Comme nous l'avons présenté au Chapitre I (Cf. § II.2.2.3.2), le 

principe consiste à détecter le passage des particules tracées avec des billes de fer en mesurant 

les variations de courant induit par le passage de ces billes dans des bobines de cuivre. 

Un capteur magnétique est constitué de deux demi-coquilles facilitant son installation 

sur la conduite (fig. 3.39). Chaque demi-coquille contient une bobine plate (1200 spires de fil 

de cuivre émaillé de 0,18 mm de diamètre) et un aimant en demi-cercle (céramique 

anisotrope, BLS Magnet) dont l'orientation est primordiale en ce qui concerne la sensibilité 

du capteur. C'est en effet d'elle que dépend la répartition des lignes de champs dans le disque 

intérieur du capteur. 

Aimant 

Bobine 

Fig. 3.39 Principe des capteurs magnétiques de mesure des temps de séjour 

L'ensemble aimant-bobine est placé dans un support en fer doux et coulé dans une 

résine de façon à supprimer tout mouvement relatif des aimants par rapport aux bobines et des 

spires des bobines entre elles. Les capteurs ayant été développés pour des conduites de 50 mm 

alors que celles du pilote d'étude sont de 38 mm, des cales en téflon sont utilisées pour bien 

centrer le capteur autour de la conduite. Ceux-ci doivent notamment être bien serrés pour 

éviter un bruit trop important. 

• Système d'acquisition 

Le signal obtenu est tout d'abord filtré avant d'être amplifié 5000 fois. Il en résulte 

une sensibilité très élevée des capteurs ; tout parasite risque de masquer le signal. En ce sens, 

l'armoire de commande du mélangeur dynamique a dû être désolidarisée et éloignée de la 

ligne pilote pour éviter les interférences (fig.3.40). 
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Fig. 3.40 Interférences dues au fonctionnement du mélangeur sur le signal des capteurs DTS 

(armoire de commande solidaire) 

Le signal brut est transféré via des modules d'acquisition Fieldpoint au système de 

traitement des données utilisant l'environnement de programmation graphique Labview 6 

(ensemble de National Instruments). Il permet le suivi du signal en temps réel pour vérifier le 

bon déroulement de 1' analyse. Les fichiers de données générés sont compatibles avec Ex cel. 

• Choix du type de traçage des particules 

Les particules sont tracées en y insérant manuellement des billes d'acier. Les billes ont 

l'avantage d'être sphériques et calibrées et sont ainsi toujours observées de la même façon par 

les capteurs. Différentes tailles ont été testées (1,5 - 2 - 3 mm). Le choix s'est effectué en 

relation avec la variation de masse de particule engendrée par 1 'addition de la bille et avec 

l'amplitude du signal observé. Les billes de 3 mm entraînent une augmentation trop 

importante de la masse des particules de 6 mm (tab.3.17). Les deux autres tailles de billes 

semblent convenir avec une petite réserve pour les billes de 2 mm insérées dans les particules 

de 6 mm (14% d'augmentation de masse). 

Taille des Masse moyenne %masse 0/o masse 0/o masse 

particules des particules supplémentaire supplémentaire supplémentaire 

(mm) (g) Billes 3 mm Billes 2 mm Billes 1,5 mm 
6 0,26g 46,5 13,9 6,0 

9 0,88 13,8 4,1 1,8 

12 2,09 5,8 1,7 0,75 

Tab. 3.17 Récapitulatif des valeurs d'augmentation de masse des particules modèles engendrée 

par la présence des billes d'acier 

Cependant, le signal obtenu avec les billes de 1,5 mm est un peu faible en 

comparaison du bruit. Pour bien visualiser le passage des particules, on choisit alors de les 

tracer par des billes de 2 mm. 
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• Système d'injection des particules tracées 

Welfringer (1997) propose un système de by-pass pour l'injection des particules 
tracées. Nous disposons cependant d'un autre système composé d'une colonne d'injection 
équipée d'un viseur et d'une vanne à air comprimé (fig.3.41). Une centaine de particules 
mélangées à de la masse blanche modèle sont introduites dans le système avant d'être 
injectées dans la ligne de mélange après ouverture de la vanne et par action de l'air comprimé 
sur le dessus. Cette méthode d'injection peut induire une perturbation; les particules tracées 
seront alors injectées de façon à influencer le moins possible la concentration globale de 
particules et éviter l'introduction d'air dans la ligne de mélange (injection continue à vitesse 
contrôlée par le viseur). 

Al imentation air 

com ~ im é 

0 

Vanne 

Colonne 
d'injection 

Fig. 3.41 Injecteur de particules- Principe et illustration 

IV.3 .2 Méthodologie 

Le principe de détermination des temps de séjour moyens des particules ts est 

récapitulé sur la figure 3.42. Le signal brut est pris en valeur absolue pour ne négliger aucune 
particule. 

Les temps de séjour mm1maux et maximaux des signaux entrée et sortie sont 
également relevés pour déterminer la dispersion. Celle-ci est définie comme le rapport de la 
dispersion du signal de sortie sur celle du signal d'entrée. 
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ETAPE 1 :OBTENTION DES COURBES BRUTES 
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ETAPE 3 :DÉTERMINATION DES TEMPS MOYENS- SIGNAUX ENTRÉE ET SORTIE 

-- It * x~ortie * ~t 
t . = "" l' SOrtie L...J x:Ortle * ~t 

avec x~ntrée et x:ortie les valeurs des pics 

et ~t l'intervalle de temps d'acquisition 

ETAPE 4: DÉTERM INATION DU TEMPS DE SÉJOUR MOYEN DES PARTICULES 

Relation de Van der Laan: 

t =t . - t s sortie entrée 

Fig. 3.42 Principe de détennination des temps de séjour moyens des particules 

Le temps de séjour moyen est également comparé au temps de passage tp de 

l'ensemble du mélange. Celui-ci est calculé de la façon suivante : 

v 
tp = Q 

avec V le volume libre entre les deux capteurs et Q le débit total 
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Le volume entre les capteurs magnétiques est égal au volume du mélangeur augmenté 
de celui des conduites, soit 4,525 1. 

IV.3.3 Précision de la méthode 

IV.3.3.1 Capteurs 

Des études préliminaires ont été réalisées pour vérifier la linéarité des signaux avec la 
quantité de billes magnétisées. Pour ce faire, on injecte entre 1 et 40 particules de 12 mm 
tracées à l'aide de billes de 2 mm. Les particules s'écoulent dans de l'eau et le mélangeur a 
été retiré pour éviter que les particules ne restent coincées. Le débit est de 450 l.h"1

, 

correspondant à 1' ordre de grandeur des débits étudiés. 
Les pics (positifs et négatifs) obtenus lors du passage des billes sont additionnés en 

valeur absolue pour donner l'amplitude totale du signal correspondante. La proportionnalité 
de cette amplitude avec le nombre de billes est alors vérifiée (fig.3.43). 
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Fig. 3.43 Vérification de la linéarité du signal en fonction du nombre de billes injectées 

La linéarité des capteurs est satisfaisante, avec des coefficients de régression 
supérieurs à 0,83. Les deux capteurs n'ont pas cependant pas la même précision, ceci 
rejoignant le fait qu'ils n'aient pas la même sensibilité. La différence entre les deux capteurs 
vient principalement du fait qu'il s'agit de produits développés artisanalement. 

Iv.3.3.2 Répétabilité 

Pour vérifier la répétabilité des valeurs des temps de séjour moyens malgré une 
injection et une précision de capteurs perfectibles, trois mesures de temps de séjour moyen 
sont effectuées dans les mêmes conditions lors d'un essai. On obtient les valeurs regroupées 

dans le tableau 3.18. 
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Essai 1 
Essai 2 
Essai3 

Moyenne 
Ecart type 

0/o 

Installation Pilote et Méthodes d'Analyse 

Temps de séjour moyen (s) 
64,3 

66,5 

60,8 

63,9 

2,9 

4,5 

Tab. 3.18 Répétabilité de la détermination des temps de séjour moyens des particules 

La détermination du temps de séjour moyen des particules effectuée à l'aide des 
capteurs magnétiques est bien répétable. La précision est d'environ 3 s. 
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Chapitre IV Résultats -Analyse et Discussion 

1. MISE EN SUSPENSION DES PARTICULES MODÈLES 

OBSERVATIONS 

Les conditions de mise en suspension des particules ont été optimisées à 1 'aide des 

résultats obtenus par Belaubre (2000) (Cf. Chapitre II§ 11.3.1). Il est nécessaire cependant de 

caractériser la préparation de fruits modèle fabriquée avant son utilisation dans la ligne pilote. 

Li. Qualité de la distribution en taille des particules 

Une suspension de bonne qualité du point de vue de la distribution en taille des 

particules est une suspension pour laquelle la distribution est serrée autour de la valeur 

médiane. Lors des différentes fabrications, on observe cependant deux types de courbes, 1 'une 

correspondant à une distribution gaussienne (fig.4.la) et l'autre proposant un palier au niveau 

des petites tailles (fig.4.lb). Dans le premier cas cité, l'échantillon de particules est très peu 

dégradé, notamment lorsque la pente de la distribution est élevée. Dans le deuxième cas, on 

constate 1' existence de particules de taille inférieure à la cible ; les particules incorporées 

initialement dans le fluide suspendant ont été dégradées. 

1 
0,9 

~ 0,8 
~ 0,7 
G o,6 
g 0,5 
!1 0,4 
! 0,3 
u. 0,2 

• Points expérimentaux 
-Modèle 

0,1 
0+---~--~--~r---~--~--~ 

0 2 4 6 8 10 12 
Tallle(mm) 

(a) particules de 6 mm 

1 
0,9 

~ 0,8 
~ 0,7 
::s 0,6 8 0,5 
c 0,4 
!1 0,3 
! 0,2 
u. 0,1 

0 
0 

• Points expérimentaux 
-Modèle 

5 10 

Taille(mm) 

(b) particules de 12 mm 

15 

Fig. 4.1 Exemples de distribution de tailles obtenues sur deux échantillons de produits différents 

en sortie de cuve de préparation de fruits modèle 

20 

Nous avons présenté dans le chapitre III les différents paramètres caractérisant l'allure 

de la courbe de distribution de taille (Cf. fig.3.12). La présence des petites particules est 

caractérisée par la pente à l'origine de la courbe (coefficient a1) : plus elle est importante et 

plus le nombre de petites particules est élevé. On relève alors les paramètres a1 obtenus pour 

chacune des distributions de tailles de particules de préparations modèles fabriquées à 1' aide 

du Paravisc® pour déterminer le ou les paramètres influant le plus sur la dégradation des 

particules lors de la mise en suspension. 

On constate que la taille est le paramètre le plus critique (fig.4.2). Les particules de 

6 mm présentent toujours une distribution de taille de forme gaussienne (al = 0) alors que les 

grosses particules de 12 mm sont systématiquement dégradées (al f:. 0). Les particules de 

9 mm se situent dans une gamme de dégradation intermédiaire. 
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Fig. 4.2 Coefficient a1 de distribution de tailles en fonction de la taille cible des particules- particules mises en 

suspension avec le Paravisc® 

Dans une moindre mesure, l'indice de consistance k du fluide suspendant influe 

également sur la qualité de la préparation de fruits modèle. Dans le cas des grosses particules, 

plus le fluide est visqueux, plus les particules sont dégradées (fig.4.3). 
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Fig. 4.3 Coefficient a1 de distribution de tailles en fonction de l'indice de consistance k du fluide suspendant 

pour des échantillons de 12 mm de taille cible- particules mises en suspension avec le Paravisc® 

Il est important de retenir que les distributions en taille des particules contenues dans 

les préparations de fruits modèles utilisées n'ont pas la même allure selon la taille cible de 

particule recherchée. Il est notamment difficile d'obtenir une préparation modèle de grosses 

particules non dégradées même si celle-ci reste tout de même acceptable pour la réalisation 

des plans d'expériences. 

L2 Qualité de l'homogénéité de la suspension 

Il s'agit de vérifier que la concentration de la préparation modèle est uniforme dans la 

cuve. Lors de la réalisation des essais concernant 1 'étude de la dégradation des particules à 
travers la pompe doseuse, des échantillons de préparation modèle ont été prélevés à trois 

niveaux de la cuve (haut, milieu, bas). L'essai n°4 du plan A (étude de la pompe doseuse) a 

été reproduit trois fois (Essai 1, 2, 3 ; fig.4.4). Seule la fermeté des cubes de gel est différente 

entre les essais avec une concentration cible de 25% massique en particules. On constate alors 

que la suspension n'est pas tout à fait homogène. Les concentrations en particules en bas de la 
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cuve sont plus faibles, aux environs de 16,7% alors qu'elles sont proches de la cible au milieu 

et légèrement supérieures en haut de la cuve (fig.4.4). 
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Fig. 4.4 Evolution de la concentration en particules dans la cuve de préparation 

Plan A n°4- Particules de 12 mm 

La difficulté d'obtention d'un profil de concentration homogène à l'aide du Paravisc® 

dans la cuve se retrouve pour tous les essais de 1' étude de la pompe doseuse, même si 1' allure 

n'est pas toujours dans le même sens (fig.4.5). 
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Fig. 4.5 Evolution de la concentration en particules dans la cuve pour les essais du plan A 

Le facteur critique d'obtention d'une suspension homogène est l'indice de consistance 

k du fluide suspendant: plus il est visqueux et plus l'écart de la concentration mesurée à la 

concentration cible est élevé (fig.4.6). 
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Fig. 4.6 Evolution de l'écart relatif entre la concentration mesurée et la concentration cible en fonction de 

l'indice de consistance du fluide suspendant- fabrications réalisées à l'aide du Paravisc® 
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On considère cependant que les concentrations obtenues atteignent raisonnablement 
les niveaux requis par le plan d'expériences (fig.4.5). Dans les cas où le mélange est difficile à 
obtenir (fluide visqueux, concentrations élevées), l'homogénéité de la suspension a été 
améliorée manuellement pour éviter de dégrader davantage les particules en agitant plus 
longtemps avec le mobile Paravisc®. Les valeurs réelles des concentrations seront utilisées 
pour l'interprétation des plans d'expériences. 

L3 Conclusions 

Il n'y donc pas de garantie d'obtention d'une suspension d'excellente qualité en taille 
et en concentration. Les valeurs cibles, principalement en ce qui concerne les hautes 
concentrations, sont difficiles à atteindre. En conséquence, les valeurs réelles des 
concentrations seront prises en compte dans l'interprétation des plans d'expériences. En ce 
qui concerne la taille des particules, nous conserverons la taille cible comme facteur 
caractéristique de différenciation des échantillons de petites, moyennes et grosses particules, 
même si cette approche est quelque peu réductrice. L'allure de la distribution en taille ne peut 
pas être en effet décrite par un unique paramètre. 

D'autre part, des petites fluctuations apparaissant entre les différentes fabrications, les 
valeurs de fermeté des gels et d'indice de consistance du fluide suspendant seront également 
prises à leur niveau réel. 

II. RÉSULTATS 

ILl Plan d'expériences A -valeurs des facteurs et réponses 

Le plan d'expériences A est lié à l'étude de la perte d'intégrité des particules dans la 
pompe doseuse. La seule réponse analysée dans le cadre de ce plan est donc le critère « P 1 
Pompe doseuse » tel que défini dans le chapitre III. 

Nous avons vu au paragraphe précédent que les valeurs cibles des facteurs produits 
n'étaient pas toujours atteintes de façon rigoureuse. Nous considérerons pour l'interprétation 
du plan les valeurs réelles de ces facteurs. L'ensemble des valeurs des facteurs et du critère de 
perte d'intégrité du plan d'expériences A est récapitulé dans le tableau 4.1. 

NO k (Pa.so.4) 
Fermeté Ccubes~prep Taille cible %Ouverture 

Débit Pl 
(kPa) {%massigue} (mm) (Vh) Pomee doseuse 

1 3,05 11,3 51,4 12 70 20 0,51 
2 30,6 26,3 18 6 70 20 0,00 
3 3,8 24,8 57,7 6 30 150 0,24 
4 3,91 28,2 28,5 12 30 20 3,12 
5 14,99 22,1 38,1 9 50 80 0,93 
6 37,4 13,7 49 6 30 20 0,15 
7 24,2 13,2 28,4 12 30 150 0,82 
8 35,002 29,0 53,2 12 70 150 1,55 
9 3,4 13,7 20,1 6 70 150 0,00 

Tab. 4.1 Plan d'expériences A pour l'étude de la pompe doseuse et réponse du critère de perte d'intégrité 
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II.2 Plan d'expériences B- valeurs des facteurs et réponses 

En ce qui concerne le plan d'expériences B, un grand nombre de réponses est analysé: 

il s'agit principalement d'informations concernant le mélangeur dynamique mais il permet 

également d'analyser la perte d'intégrité des particules à travers la pompe doseuse. En effet, 

lors de la réalisation des essais du plan, des prélèvements d'échantillons de produits ont été 

effectués en sortie de cuve et en entrée de mélangeur. Entre ces deux points, le principal 

élément critique au niveau de la perte d'intégrité des particules est la pompe de la préparation 

de fruits modèle, l'hypothèse étant faite que les pertes sont négligeables dans les conduites et 

au niveau du té. On interprète alors également le plan B par rapport au critère «PI pompe 

doseuse ». Les paramètres concernant le mélangeur dynamique ne doivent pas, en toute 

logique, ressortir influents. 

De même que pour le plan A, les valeurs des facteurs « produits » n'atteignent pas les 

niveaux cible de façon rigoureuse ; le plan sera interprété avec les valeurs réelles. Les valeurs 

des facteurs sont récapitulées dans le tableau 4.2 et celles des réponses dans le tableau 4.3. La 

colonne« Fréquence pompe» (tab.4.3) n'est pas une réponse à proprement dite dans le sens 

où 1 'on ne cherche pas à déterminer les paramètres influant sur cette valeur (elle est fixée par 

les contraintes de concentration en préparation et de pourcentage d'ouverture de la chambre 

de la pompe). Il s'agit dans ce cas de donner les éléments utilisés par la suite dans 

1' explication de certains résultats. 

NOE • k Ccubes-+prep Taille Fermeté Cpre~HMB Débit Vitesse Sens Sens % 
ssaa (P ") (%) (mm) (kPa) (%) (1/h) 

rotation rotation alim. Ouverture a.s 
{tr.min"1

} 

1 3,71 23,4 12 15,7 5 598,6 90 LI Haut 70 
2 3,40 52,0 6 36,8 25 593,0 90 LI Bas 70 
3 14,40 35,1 9 21,8 15 501,1 145 LI Haut 50 
4 32,24 23,7 12 25,5 25 396,8 90 L2 Haut 30 
5 2,87 22,9 12 15,3 25 600,0 200 LI Bas 30 
6 33,75 17,0 6 10,5 25 396,0 90 L2 Bas 70 
7 37,10 44,6 12 17,0 5 395,1 200 LI Bas 70 
8 3,97 41,0 6 15,5 25 403,7 200 LI Haut 30 
9 31,12 19,0 6 27,2 5 594,5 200 L2 Bas 30 
10 15,72 30,0 9 23,2 15 496,3 145 L2 Bas 50 
Il 34,70 42,0 6 14,3 5 596,8 90 L2 Haut 30 
12 3,44 50,2 12 30,1 5 394,8 90 L2 Bas 30 
13 15,72 34,0 9 23,2 15 501,2 145 LI Bas 50 
14 32,16 47,5 12 28,6 25 560,8 200 LI Haut 70 
15 4,32 26,7 6 30,0 5 395,6 200 L2 Haut 70 
16 14,40 30,8 9 21,8 15 495,0 145 L2 Haut 50 
*Sens de rotation : L2 = paroi ; LI = centre 

Tab. 4.2 Valeurs réelles des facteurs du plan d'expériences B 

146 



Chapitre IV Résultats -Analyse et Discussion 

PI ts tdisp 1111 Ill.,. Bouchons Disposition Fréquence 
Pl 

N° Essai Pompe Mélangeur (s) (%) (%) en sortie particules 
pompe 

dose use (s) (coups/min) 

1 1,00 1,75 24,9 5,8 92,4 70,1 Oui Milieu 2,3 
2 0,02 0,23 23 , 1 9,7 81 ,0 64,8 Non Milieu 11 ,4 
3 0,30 0,63 26,5 11 ,5 87, 1 67,5 Non Haut 8,0 
4 2, 10 2,22 36,9 5, 1 53 ,9 52,3 Non Milieu 17,8 
5 0,50 2,09 22,5 5,1 9 1, 1 78,2 Non Milieu 26,7 
6 0,02 0,44 64,3 9,2 92,7 83 ,8 Non Milieu 7,6 
7 1, 10 2, 15 38,6 8, 1 92,2 80,2 Oui Milieu 1,5 
8 0,77 0,56 18,8 6,9 70,0 45,1 Non Haut 17,8 
9 0,20 0,00 41,9 14,7 88,5 72, 1 Non Bas 5,3 
10 0,30 1, 10 48,2 7,3 91 ,8 79,6 Non Bas 8,0 
11 0,91 0,00 30,8 11 ,7 85 ,4 73 , 1 Non Milieu 5,3 
12 2,44 2,0 1 56 18,8 89,6 60,7 Non Milieu 3,6 
13 0,45 0,15 23,6 4,9 87,8 74,0 Non Milieu 8,0 
14 2,46 0,74 22,3 4,3 42,9 43 ,8 Non Haut 11 ,4 
15 0,21 0,39 47,2 6,6 89,5 81 ,4 Oui Milieu 1,5 
16 0,5 1 0,92 23 ,7 7,9 9 1,0 77,8 Non Milieu 8,0 

Tab. 4.3 Valeurs des différentes réponses obtenues dans le cadre de la réalisation du plan d'expériences B 

III. PERTE D'INTÉGRITÉ DES PARTICULES À TRAVERS LA POMPE 

DOSE USE 

111.1 Première étude- interprétation du plan d'expériences A 

III.l.1 Résultats 

Il s'agit de l'étude présentée dans le chapitre III (Cf. § 1.2.1 et § 11.2.3.1). Le plan 
d'expériences analysé ainsi que les valeurs du critère de perte d'intégrité «PI Pompe 
doseuse » obtenues pour chaque essai sont représentés dans le tableau 4.1. 

Son interprétation, effectuée à 1' aide du logiciel JMP de SAS Institute, donne les 

informations suivantes : 
la taille des particules est un facteur influant sur la perte d'intégrité ; plus les particules 
sont grosses et plus elles sont dégradées (fig.4.7 a). 
lafermeté des particules ressort également mais de façon moins marquée; il s'agit 
plus d'une tendance. Le sens de variation est a priori étonnant: plus les particules sont 
fermes (au sens contrainte de rupture du test de pénétrométrie) et plus elles sont 

dégradées (fig.4.7 b). 
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Fig. 4.7 Paramètres influant sur la perte d'intégrité des particules dans la pompe doseuse- Plan d'expériences A 

On observe d'autre part une interaction entre les deux facteurs influents (fig.4.7b) : la 
fermeté influe fortement sur la dégradation des particules de 12 mm alors qu'elle n'a pas 

d'impact dans le cas des particules de 6 mm. Cette interaction est alors ajoutée au modèle. 
On vérifie ensuite la position du point au centre :celui-ci est linéaire. On propose alors 

le modèle empirique suivant (tab.4.4 et validité fig.4.8) : 

Indice i Facteurs Pi 
0 Constante 0,9154 

dp, taille (mm) -0,1097 
2 Orupb fermeté (kPa) -0,1068 
3 dp * Orupt 0,01685 

Tab. 4.4 Valeurs des coefficients du modèle empirique de perte d'intégrité des particules 

dans la pompe dose use ( eq.4.1) - Plan d'expériences A 
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Fig. 4.8 Validité du premier modèle empirique de perte d'intégrité des particules 

dans la pompe doseuse (eq.4.1)- Plan d'expériences A 

3,50 

148 



Chapitre/V Résultats -Analyse et Discussion 

III.l.2 Discussion 

Cette étude constitue une première approche de la détermination des paramètres 

influant sur la perte d'intégrité des particules dans la pompe doseuse. En effet, la 

méthodologie d'évaluation de la dégradation des morceaux a été mise en place lors de cette 

étude. Pour beaucoup d'essais, nous ne disposons que d'une seule courbe de distribution en 
taille. Comme nous l'avons vu au chapitre précédent, la précision évaluée à 0,6 en critère PI 
lorsque trois courbes sont disponibles est alors inférieure. 

Deux paramètres ressortent tout de même: il s'agit de la taille et de la fermeté des 
particules. Compte-tenu des dimensions de l'équipement (conduite de 1 pouce soit 25 mm en 

entrée de pompe), les grosses particules (tab.4.5) n'ont pas un grand degré de liberté au sein 
de la conduite pour éviter d'être brisées lors de la fermeture du clapet, ce qui explique 
l'influence de la taille des particules. 

dp(mm) 

6 
9 
12 

~3*dp, 
taille max. (mm) 

10,4 

15,6 

20,8 

Tab. 4.5 Valeurs caractéristiques de la dimension des particules 

En ce qui concerne la fermeté, on aurait plutôt attendu une dégradation plus 
importante pour les particules fragiles que pour les particules fermes. Cette observation doit 
être vérifiée. 

Le modèle empirique proposé pose un problème physique du fait de la présence de la 
constante Po. Ceci indique qu'il y aurait perte d'intégrité même sans particules, ce qui est 
impossible. Celui-ci n'est cependant valable que dans le domaine de variation considéré. 
L'étude ne permet pas de connaître l'allure de la dépendance de la perte d'intégrité pour des 
tailles inférieures à 6 mm et supérieures à 12 mm et des fermetés extérieures au domaine 15 -

30 kPa. 

Nous allons valider ces premiers résultats par une deuxième étude utilisant les résultats 
de l'analyse du plan d'expériences B. 

IIL2 Seconde étude- interprétation du plan d'expériences B 

III.2.1 Résultats 

Les valeurs réelles du plan d'expériences B ainsi que les valeurs du critère de perte 
d'intégrité« PI Pompe doseuse »sont regroupées dans les tableaux 4.2 et 4.3. 
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L'interprétation donne les informations suivantes : 

la taille et la fermeté des particules sont des paramètres influents (fig.4.9a,b). On 

retrouve donc les mêmes facteurs que ceux ressortis lors de 1' étude précédente avec un 

sens de variation identique. On observe également une interaction forte entre taille et 

fermeté (fig.4.9b). 

la concentration en particules apparaît cette fois comme légèrement influente : plus la 

préparation est concentrée et plus les particules sont dégradées (fig.4.9c). 
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Fig. 4.9 Paramètres influant sur la perte d'intégrité dans la pompe doseuse- Plan d'expériences B 

Le point au centre fait apparaître également un effet quadratique sur la taille (fig.4.10). 
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Fig. 4.10 Effet quadratique de la taille sur la perte d'intégrité des particules dans la pompe doseuse 

On obtient alors un modèle empirique un peu plus développé que lors de la première étude 

(tab.4.6 et validité fig.4.11) : 

p /pompedoseuse = ~0 + ~~ * dp + ~2 *()'rupt + ~3 * ccubeHprep + ~4 * dp *()'rupt + ~5 * d~ (Eq.4.2) 
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Indice i Facteurs Pi 
0 Constante 6,965E+OO 

dP, taille (mm) 9,894E-03 
2 crrupb fermeté (kPa) -1,469E+OO 
3 Ccubes-+prep -2,174E+Ol 
4 dp * crrupt 3,091E+OO 
5 d 2 p 6,611E-02 

Tab. 4.6 Valeurs des coefficients du modèle empirique de perte d'intégrité des particules 
dans la pompe doseuse (eq.4.2)- Plan d'expériences B 
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Fig. 4.11 Validité du modèle empirique de perte d'intégrité des particules dans la pompe doseuse (eq.4.2)- Plan 
d'expériences B 

III.2.2 Discussion 

On retrouve des résultats similaires à la première étude. Une plus grande précision 
permet toutefois de détecter un autre effet principal, la concentration en particules, et un effet 
quadratique sur la taille. 

On retrouve le résultat étonnant concernant la perte d'intégrité des particules: les 
particules les plus fermes sont les plus dégradées, principalement pour les particules de 
12 mm. Ceci confirme les résultats de la première étude réalisée à 1' aide du plan 
d'expériences A. 

Le modèle empirique proposé cette fois comporte également une constante comme 
dans l'étude précédente. Cependant, ce modèle n'est valable que sur le domaine d'étude 
considéré. Si l'on souhaite élargir ce domaine, des essais complémentaires ciblés sur l'étude 
des facteurs influents devront être réalisés en modifiant le domaine d'étude. 

Pour vérifier le sens de l'impact de la fermeté, une analyse complémentaire est alors 
effectuée. 
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IIL3 Analyse complémentaire - Influence de la fermeté sur la perte d'intégrité des 
particules dans la pompe doseuse 

Nous disposons de trois essais issus du plan d'expériences A sur l'étude de la pompe 
doseuse où tous les paramètres sont identiques en dehors de la fermeté. Il s'agit de particules 

de 12 mm pour lesquelles la perte d'intégrité est significative. Les résultats sont représentés 
sur la figure 4.12 
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Fig. 4.12 Evolution de la perte d'intégrité de particules de 12 mm 

en fonction de la fermeté dans la pompe doseuse 

La tendance obtenue est toujours la même : plus les particules sont fermes et plus elles 
sont dégradées. 

IIL4 Conclusions 

En ce qui concerne la perte d'intégrité des particules, trois facteurs sont critiques à 
savoir la taille, la fermeté et la concentration en particules. La figure 4.13 résume les sens de 
variation de chacun des facteurs. 
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Fig. 4.13 Profil de variation de la perte d'intégrité des particules en fonction des différents paramètres influents 

On obtient donc deux résultats logiques concernant la taille et la concentration des 

particules et un résultat a priori étonnant concernant la fermeté des particules. 
La brisure dans la pompe doseuse vient principalement de la rotation du clapet 

permettant l'aspiration d'un côté et le refoulement de l'autre côté de la préparation de fruits 
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modèle. L'entrée de la pompe est de 1 pouce soit 25 mm. Les particules les plus fermes n'ont 

alors peut-être pas la possibilité de se déformer de la même façon que les particules fragiles 
pour éviter d'être coupées lors de la rotation du clapet. L'étude réalisée donne une conclusion 
dans ce sens mais elle nécessiterait des investigations supplémentaires. Une étude de l'impact 
de la fermeté sur la perte d'intégrité des particules devrait être réalisée sur un plus grand 
domaine de variation. De plus, il faut également rester prudent dans 1' extrapolation des 

résultats aux fruits réels ; en effet, si le test de pénétrométrie caractérise bien une fermeté au 

sens compression, il ne caractérise pas leur comportement au cisaillement-rupture et celui-ci 
est différent entre les produits modèles et réels. Ceci a été observé lors du tamisage. Les fruits 

réels peuvent en effet être tamisés automatiquement par vibration des tamis. Ce n'est pas le 
cas des gels modèles qui sont partiellement cisaillés. 

Un modèle de perte d'intégrité des particules dans la pompe doseuse (Eq.4.2) est 
proposé (fig.4.14). Il ne s'agit que d'une première proposition obtenue à partir d'un plan à 
objectif de criblage. Des essais complémentaires ciblés sur les paramètres influents doivent 
ensuite être réalisés pour améliorer et éventuellement valider ce modèle. 
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Fig. 4.14 Modèle empirique (Eq.4.2) appliqué à tous les points de l'étude de la pompe doseuse 

D'autre part, et cette observation sera également valable pour l'étude de la perte 
d'intégrité dans le mélangeur, le choix de la valeur cible pour caractériser la taille des 
particules est réducteur. En effet, celle-ci étant un facteur critique, un échantillon de grosses 
particules préalablement dégradées avant passage dans la pompe aura une perte d'intégrité (ou 
critère Pl) plus faible qu'un échantillon moins dégradé. Les petites particules contenues dans 
cet échantillon ne seront en effet pas dégradées davantage. Le problème est de représenter la 
taille des particules par un seul paramètre. Nous avons choisi de garder la valeur cible pour 
différencier les lots de petites, moyennes et grosses particules. Ceci mériterait cependant 

d'être affiné, principalement dans l'optique d'une transposition des résultats à des morceaux 
de fruits réels où la distribution en taille comporte une grande partie de petites particules. 
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IV. MÉLANGEUR DYNAMIQUE PERTE D'INTÉGRITÉ DES 

PARTICULES ET QUALITÉ DU MÉLANGE 

IV.l Dispersion des temps de séjour des particules dans le mélangeur 

Nous étudions dans un premier temps les facteurs influant sur les temps de séjour 

moyens des particules et sur leur dispersion pour pouvoir ensuite relier ces résultats à ceux de 

perte d'intégrité et d'homogénéité. 

IV .1.1 Temps de séjour moyen des particules 

Les valeurs des temps de séjour moyens des particules dans le mélangeur sont 

récapitulées dans la colonne t
5 

du tableau 4.3. L'interprétation du plan d'expériences donne 

trois facteurs influents et une tendance : 

le débit : plus le débit est lent et plus les particules restent longtemps dans le 

mélangeur (fig.4.15a) 

le sens d'alimentation : quand l'alimentation se fait par le bas, les particules ne 

bénéficient pas de la gravité pour sortir du mélangeur et y séjournent donc plus 

longtemps ( fig.4 .15b) 

le sens de rotation : quand le flux passe préférentiellement au centre du mélangeur, les 

particules peuvent rester coincées entre les hélices. Leurs temps de séjour moyens sont 

alors plus longs (fig.4.15c) 

le pourcentage d'ouverture de la chambre de la pompe doseuse: il s'agit plus d'une 

tendance. Plus celui-ci est grand et plus les particules séjournent dans le mélangeur 

(fig.4.15d). Ceci vient du fait que ce facteur influe sur le débit total. Lorsque le 

pourcentage d'ouverture est grand, le débit total, pulsé du fait de l'incorporation de la 

préparation modèle dans la masse blanche, reste égal à celui de la masse blanche plus 

longtemps que pour un faible pourcentage d'ouverture. La poussée due à 
l'incorporation des bouchons est plus forte mais le débit reste au niveau bas plus 

longtemps. Ceci explique la légère influence de ce facteur, se recoupant avec 

l'influence du débit. 

154 



Chapitre/V Résultats -Analyse et Discussion 

70 

60 

50 

:ê 40 
,!1 30 

20 

10 

0 
300 

70 

60 

50 

~40 
,!1 30 

20 

10 

0 
-1,5 

70 
• • 

60 Haut • • 
• 50 

~ :ê 40 
,!1 30 .,. 

20 

10 Bas 

0 
350 400 450 500 550 600 650 -1,5 -1 -o,5 0 0,5 

(a) Débit (Uh) (b) Sens alimentation 

70 
• 60 

Paroi • • 
50 

:ê 40 • 
,!1 30 • 

20 • • • 
10 

0 
20 30 40 50 60 

-1 -o,5 0 0,5 1,5 
(d) %Ouverture (c) Sens rotation 
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On n'observe pas d'interaction entre les facteurs ou d'effet quadratique. Le modèle 

empirique proposé est alors le suivant (tab.4.6 et validité fig.4.16) : 

Indice i Facteurs Pi 
0 Constante 6,965E+OO 

Q, débit (1/h) 9,894E-03 

2 Sa. sens alimentation -1,469E+OO 

3 Sr, sens rotation -2,174E+Ol 

4 0, % ouverture/1 00 3,091E+OO 

Tab. 4.6 Valeurs des coefficients du modèle empirique du temps de séjour moyen des particules 
dans le mélangeur 
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Ces résultats seront à corréler avec la perte d'intégrité des particules et l'homogénéité 
de mélange en sortie. 

IV .1.2 Dispersion des temps de séjour 

Les résultats de chaque essai sont regroupés dans la colonne tdisp du tableau 4.3. La 
dispersion des temps de séjour des particules est influencée par les facteurs suivants : 

la concentration en préparation modèle Cprep~B : moins il y a de préparation de fruits 
et plus les temps de séjour des particules sont dispersés (fig.4.16a). L'arrivée de 

nouvelles particules permet de « pousser » plus facilement celles qui sont déjà à 
l'intérieur du mélangeur. 

la concentration en particules Ccubes-7prep : il existe cependant quelques réserves quant 
au sens de variation. En effet, un seul point à forte concentration et à dispersion élevée 
entraîne le sens de variation représenté ( fig.4 .16b ). Si 1' on regarde cependant 
l'ensemble des autres points, le sens de variation semble être inverse, ce qui serait plus 

logique. Plus il y a de particules et moins la dispersion est élevée, sens qui rejoindrait 
celui de la concentration en préparation. 

le sens de rotation : lors de leur passage au travers du mélangeur, les particules 

peuvent plus facilement être retenues entre les hélices que près des parois. La 
dispersion des temps de séjour est alors plus grande lorsque le flux passe par le centre 
du mélangeur (fig.4.16c). 
le sens d'alimentation: lorsque le mélangeur est alimenté par le bas, les temps de 
séjour des particules sont plus dispersés car elles ne bénéficient pas de la gravité pour 
sortir du mélangeur (fig.4.16d). 
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N'ayant observé aucune interaction entre facteurs ou quelconque effet quadratique, on 

propose alors le modèle empirique suivant (coefficient tab.4. 7 et validité fig.4.17) : 

Indice i Facteurs Pi 
0 Constante 6,245E+OO 

Ccubes~prep 1,374E-01 

2 Cprep~MB -1,521E-01 

3 Sr, sens rotation 1,709E+OO 

4 Sa, sens d'alimentation -1,132E+OO 

Tab. 4.7 Valeurs des coefficients du modèle empirique de dispersion des temps de séjour des particules 
dans le mélangeur (Eq.4.4) 
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Fig. 4.17 Validité du modèle empirique de dispersion des temps de séjour des particules 

dans le mélangeur (Eq.4.4) 

Les remarques effectuées au précédent paragraphe sur la présence d'une constante 
dans le modèle proposé sont également valables ici. 

IV.2 Perte d'intégrité des particules à travers le mélangeur dynamique 

IV .2.1 Résultats 

La perte d'intégrité des particules à travers le mélangeur dynamique est évaluée à 
l'aide des prélèvements d'échantillons effectués au niveau de la vanne trois voies en amont du 
mélangeur et en sortie de ligne. Les résultats de la perte d'intégrité des particules dans le 
mélangeur sont récapitulés dans la colonne PI Mélangeur du tableau 4.3. 

L'interprétation du plan fait ressortir un facteur influent, la taille des particules et une 

tendance, le débit total. La perte d'intégrité des particules augmente avec leur taille et la 
diminution du débit total (fig.4.18). 
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Fig. 4.18 Paramètres influant sur la perte d'intégrité des particules dans le mélangeur dynamique 

L'étude plus précise de l'influence de la taille considérant également les points au 

centre donne des informations complémentaires (fig.4.19) : 
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... 
::1 
Q) 
Ol c 

.!1! 
•Q) 

:E 
Q: 

la taille est un facteur particulièrement critique : quelles que soient les conditions, les 
petites particules de 6 mm sont très peu dégradées alors que les grosses particules de 
12 mm le sont systématiquement. On observe cependant un point étonnant; il s'agit 
du point n°14 où tous les facteurs sont au niveau maximum. Contrairement à ce que 
l'on pourrait attendre, la perte d'intégrité est bien inférieure aux autres points à 
12 mm. Il faut cependant noter que ce point fut difficile à réaliser. Le niveau de 
consistance de la préparation modèle (fluide haute viscosité, haute concentration en 
grosses particules fermes) est trop élevé pour la pompe doseuse qui dans la 
configuration utilisée (temps aspiration- refoulement) ne peut pomper correctement la 
préparation. Le débit fruits et donc le débit total ainsi que la concentration sont donc 
inférieurs au niveau requis. 
un autre facteur est visiblement influent mais ne ressort pas directement de 
l'interprétation du plan d'expériences: il s'agit du sens de rotation. Les essais des 
points au centre ont en effet été réalisés par deux (même sens d'alimentation); lorsque 
le sens de rotation a été changé, le viseur permettait d'observer une différence dans la 
qualité des morceaux obtenus en sortie. Cependant, compte-tenu de l'impact de la 
taille, l'influence de ce paramètre n'est observable que sur les particules de 9 mm. Il 
existe donc une interaction entre taille des particules et sens de rotation. 

3 --·-----------------------------------------·------------------ ··-·-------.. ·---------------.----· 

2,5 

2 

1,5 

0,5 

0 

-0,5 

Faibles pertes 

2 4 8 10 

Pertes élevées 

~ Point 
~étonnant 

n°14 

12 

------·-·--·--------------------------------------------~ 

Taille (mm) 

Fig. 4.19 Influence du facteur taille sur la perte d'intégrité des particules dans le mélangeur 
Sens rotation 1 : flux vers la paroi 

Sens rotation 2 : flux vers le centre du mélangeur 

La figure 4.19 permet également d'observer un léger effet quadratique sur la taille 
dans un des sens de rotation. A partir de l'interprétation du plan et de l'observation des 
résultats, on en déduit le modèle empirique suivant, le point n°14 étant exclu lors de 
l'optimisation du modèle (tab.4.8 et validité fig.4.20) : 

P/mélangeur = ~o + ~~ * dp + ~2 * Q + ~3 *Sr+ ~4 *dP *Sr+ ~s * d~ (Eq. 4.5) 
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Indice i Facteurs Pi 
0 Constante 2,684E+OO 

dp, taille (mm) -5,775E-01 
2 Q, débit (1/h) -l,381E-03 
3 S., sens rot. l,925E-Ol 
4 dp*Sr -2,023E-02 

5 d2 
p 4,820E-02 

Sr = -1, flux vers la paroi ; Sr = 1, flux vers le centre du mélangeur 

Sa = -1, alimentation par le bas ; Sa = 1, alimentation par le haut 

Tab. 4.8 Valeurs des coefficients du premier modèle empirique de perte d'intégrité des particules 

dans le mélangeur dynamique (Eq.4.5) 
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Fig. 4.20 Validité du modèle empirique (Eq.4.5) de la perte d'intégrité des particules 

dans le mélangeur dynamique- Optimisation et régression sans le point n°l4 

2,5 

On propose une évolution à ce modèle en intégrant une interaction moins classique 
entre l'effet quadratique sur la taille et le sens de rotation (Eq.4.4 et fig.4.21). En effet, dans le 
sens de rotation 1 (flux vers la paroi), l'effet de la taille est plutôt quadratique alors qu'il est 
linéaire dans l'autre sens (Cf. fig.4.19). On obtient le modèle suivant (tab.4.9 et validité 
fig.4.21): 
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Indice i Facteurs Pi 
0 Constante 2,999E+OO 
l dp, taille (mm) -6,07lE-Ol 
2 Q, débit (1/h) -1,688E-03 
3 S., sens rot. -3,20lE+OO 
4 dp*Sr 7,733E-01 

5 d2 
p 4,948E-02 

6 d2 * s p r -4,259E-02 

Sr = -1, flux vers la paroi ; Sr = 1, flux vers le centre du mélangeur 

Sa= -1, alimentation par le bas; Sa= 1, alimentation par le haut 

Tab. 4.9 Valeurs des coefficients du modèle empirique complet de perte d'intégrité des particules 

dans le mélangeur dynamique (Eq.4.6) 
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Fig. 4.21 Validité du modèle empirique complet (Eq.4.6) de la perte d'intégrité des particules 

dans le mélangeur dynamique- Optimisation et régression sans le point n°14 

IV .2.2 Discussion 

• facteurs influents 

La perte d'intégrité diminue avec l'augmentation du débit. Ceci s'explique par le fait 
que les particules séjournant plus longtemps à l'intérieur du mélangeur risquent d'être 
dégradées davantage. On a vu au paragraphe précédent que le temps de séjour des particules 
dépendait particulièrement du débit total, mais également du sens de rotation. Les particules 
restent plus longtemps dans le mélangeur lorsque le flux passe par le centre or ce sens de 
circulation dégrade davantage les particules de 9 mm. Pour éviter que les particules ne se 
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dégradent de trop, celles-ci doivent donc rester le minimum de temps dans le mélangeur. 

Cependant, la taille reste le facteur prépondérant : en effet, quel que soit le temps passé dans 

le mélangeur, les grosses particules sont dégradées alors que les petites sont conservées 

(fig.4.22). Le temps de séjour n'est pas le seul responsable de la perte d'intégrité des 

particules. 
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Fig. 4.22 Perte d'intégrité des particules en fonction du temps de séjour dans le mélangeur 

La taille des particules fait intervenir quant à elle la notion d'entrefer dans le 

mélangeur: en dessous d'une certaine taille, les particules ne sont quasiment pas dégradées; 

au dessus, elles sont systématiquement dégradées et, au niveau d'une certaine taille critique, 

les autres facteurs permettent de diminuer ou d'augmenter cette perte d'intégrité. En reprenant 

les tailles des entrefers dans le mélangeur présentées sur la figure 3.6 (Chapitre III), on calcule 

alors les différents rapports entrefer 1 taille de particules e de la façon suivante : 

e =.!mm_ · e =k · e =~ 
min d ' max d ' hélice d 

p p p 

avec lmin = 14,6 mm au niveau de la contre-pale 

lmax = 24,6 mm entre l'hélice et le capot 

lhélice = 17 mm, entrefer minimum dans la double hélice et le doigt 

Les valeurs de ces rapports sont récapitulées dans le tableau 4.1 O. 

dp (mm) Cm in eh éli ce Cmax 

6 2,4 2,9 4,1 

9 1,6 1,9 2,7 

12 1,2 1,4 2,0 

Tab. 4.10 Valeurs des rapports entrefer- taille de particule dans le mélangeur dynamique 

On déduit du tableau 4.10 les informations suivantes : 

e ~ 2: les particules sont dégradées (particules de 12 mm) 

e ~ 2,4 : les particules sont relativement bien conservées (particules de 6 mm) 

Pour les particules de 9 mm, si le flux passe préférentiellement à l'intérieur du 

mélangeur où ehélice < 2, les particules seront dégradées. Par contre, s'il passe près de la paroi 
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où e = 2, 7 donc supérieur à 2,4, elles seront mieux conservées. La contre-pale imposant un e 

de 1,6 induira toutefois une légère perte à ce niveau. 

On en conclut que si la taille des particules est supérieure à la moitié de l'entrefer, 

celles-ci seront dégradées et que si le rapport entrefer 1 taille des particules est supérieur à 
2, 5 , il n y aura pas de perte d'intégrité. L 'équipement considéré n 'est donc pas adapté à la 

conservation totale des grosses particules de 12 mm car il n 'est pas possible d'optimiser les 

paramètres« procédé» pour diminuer cette perte d'intégrité. 

• modèle empirique 

Le modèle empirique proposé ne constitue qu'une première approche et doit être 

approfondi pour pouvoir être extrapolé aux distributions de taille de fruits réels. En effet, 

comme dans le cas de la pompe doseuse, le problème de la définition d'un unique paramètre 

taille pour l'interprétation du plan d'expériences n'est pas satisfaisant lorsqu'un échantillon de 

particules est particulièrement dégradé. Nous disposons de deux essais pour lesquels tous les 

facteurs sont identiques. Les particules du premier essai ont cependant été particulièrement 

dégradées lors de leur mise en suspension. Les pertes d'intégrité obtenues sont alors 

différentes (fig.4.23 et tab.4.11 ). 
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Fig. 4.23 Comparaison des pertes d'intégrité obtenues pour des échantillons de particules dégradées 
différemment en entrée de procédé 

n° PI Pompe dose use PI Mélangeur PI Procédé 
A 0,16 1,08 1,24 
B 1,10 2,15 3,25 

Tab. 4.11 Comparaison des critères de perte d'intégrité associés aux courbes de la figure 4.23 

20 

Pour l'échantillon A particulièrement dégradé, les pertes d'intégrité observées sont 

beaucoup plus faibles que pour 1' échantillon B peu abîmé. Dans notre interprétation du plan, 

les distributions de taille de particules en entrée de procédé se rapprochaient cependant de 

l'exemple B, que l'on peut encore considérer comme ayant une taille cible de 12 mm. Par 

contre, dans le cas de fruits réels, la distribution de taille se rapprochera de celle de 

1' échantillon A. Dans ce cas, 1' approche considérant un paramètre taille unique ne sera pas 

adaptée. 
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IV.3 Homogénéité du mélange 

IV.3.1 Capacité d'homogénéisation du mélangeur dans le temps 

Il s'agit de quantifier la capacité du mélangeur à atténuer les bouchons de préparation 
modèle introduits en entrée. L'indice IH1 nous permet de quantifier l'atténuation de la 

variation de concentration moyenne dans le temps sous l'effet du mélangeur (Cf. Chapitre III 
§ IV.l.3.1). 

IV.3.1.1 Résultats 

Les valeurs d'indice d'homogénéisation sont regroupées dans la colonne lift du 

tableau 4.3. Les paramètres influant sur la capacité d'homogénéisation du mélangeur sont 
l'indice de consistance du fluide porteur k, la fermeté des particules, la concentration en 

préparation dans la masse blanche Cprep-+MB et le sens d'alimentation. La taille des particules 
influe également légèrement (fig.4.24). 
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Fig. 4.24 Facteurs influant sur la capacité d'homogénéisation du mélangeur- Interprétation du plan B 
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Ce mode d'interprétation pose cependant problème. On constate en effet que la 
capacité du mélangeur à atténuer l'effet« bouchons» dépend de la fréquence d'injection de la 
préparation modèle (fig.4.25). L'indice !lit correspond en effet davantage au travail réalisé 
par le mélangeur : lorsque la fréquence des à-coups de la pompe doseuse est élevée, les 
bouchons arrivant en entrée de mélangeur sont très rapprochés ; le travail à réaliser pour en 
atténuer l'effet sera alors beaucoup moins important, d'où un IH1 faible. L'efficacité du 
mélangeur ne peut alors être évaluée sur les points où la fréquence d'injection est trop élevée. 
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Fig. 4.25 Evolution de l'indice d'homogénéisation dans le temps 

en fonction de la fréquence des à-coups de la pompe 

9 
Point 

étonnant 

30 

On nuance alors 1' étude en ne considérant dans un deuxième temps que les points 
ayant une fréquence d'injection inférieure ou égale à 8 coups/min, correspondant à des 
bouchons bien réguliers en entrée. 

Les résultats sont récapitulés sur la figure 4.26. On retrouve certains paramètres de la 

première interprétation à savoir la concentration en préparation modèle Cpre~MB, même si 
nous ne disposons pas de données suffisantes (principalement pour les fréquences d'injection 
rapides) et s'il ne s'agit ici que d'une tendance; la taille des particules dp, avec un sens de 
variation différent et le sens d'alimentation de façon identique. D'autres facteurs ressortent 
également avec le pourcentage d'ouverture de la chambre de la pompe et le débit total. 
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Fig. 4.26 Paramètres influant sur l'efficacité du mélangeur à atténuer l'effet« bouchons»- Essais ayant une 
fréquence d'injection de pompe inférieure ou égale à 8 coups/min 

IV.3.1.2 Discussion 

Les paramètres obtenus dans la deuxième interprétation ont plus de sens. Plus le débit 
est lent et plus le mélangeur a le temps d'homogénéiser les concentrations. En ce qui concerne 

le pourcentage d'ouverture, il paraît plus facile au premier abord d'homogénéiser les 
bouchons de petite amplitude. Cependant, les grandes amplitudes de variation de 
concentration liées à un grand pourcentage d'ouverture ont une marge plus grande pour être 
réduites. Le travail à réaliser pour atténuer ces bouchons est plus important, d'où un llft plus 
élevé (fig.4.26a). On constate également que le mélangeur réussit bien à atténuer ces grandes 
variations de concentration quelles que soient les conditions d'entrée (fig.4.27). 
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Fig. 4.27 Evolution de l'amplitude de la variation de concentration (ou de résistance MBR) en fonction du 

pourcentage d'ouverture de la pompe doseuse 

On en conclut que l'amplitude de la variation de concentration en entrée ne pose pas 

de problème au mélangeur qui homogénéise les différents flux de la même façon dans le 

temps. 

D'autre part, le travail effectué par le mélangeur est plus important quand celui-ci est 

alimenté par le bas. La gravité favorise un séjour plus long de 1' ensemble dans le mélangeur. 

Il semble également plus facile d'atténuer les bouchons de grosses particules que de 

petites (Cf. 4.26b). L'amplitude de la variation de concentration est en effet influencée par la 

taille des particules en entrée alors qu'elle ne l'est plus en sortie (fig.4.28). Ceci est peut-être 

un artéfact dû à la dégradation des grosses particules dans le mélangeur. Cette observation est 

à vérifier. 
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Fig.4.28 Influence de la taille des particules sur l'amplitude de la variation de résistance moyenne en 

entrée et sortie de mélangeur 

Pour finir, nous observons une légère tendance : plus la concentration en particules est 

élevée et plus le travail réalisé par le mélangeur est important. La variation de 1' amplitude 

dépend en effet de la quantité de particules présentes. Avec la technique de mesure utilisée 

(tomographie électrique), le mélange serait idéal avec des particules totalement broyées; la 

conductivité serait alors uniforme. Cependant, lors de la présence de particules, il reste des 

zones à faible conductivité ou haute résistance. Plus la concentration en particules est 

importante et moins il est possible de visualiser une bonne homogénéisation. Ceci est 

cependant un artéfact dû à la technique de mesure. 
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En conclusion, on constate principalement que 1 'amplitude de la variation de 

concentration dans le temps est du même ordre en sortie pour tous les essais. Le mélangeur 

est relativement efficace en ce sens et ce, quelles que soient les conditions d'entrée (fig.4.29). 
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Fig. 4.29 Niveau de l'amplitude de variation de la résistance moyenne dans Je temps en entrée et sortie de 

mélangeur pour chaque essai de plan réalisé 

IV.3.2 Acceptabilité du degré de mélange en sortie- Existence de bouchons 

Comme on vient de le voir, le mélangeur est relativement efficace pour atténuer l'effet 

bouchon en préparation modèle. Cependant, l'amplitude de la variation de concentration peut 

très bien diminuer considérablement sans que ceux-ci disparaissent complètement (Cf. 

Chapitre III § IV.2.1). Les valeurs réponses sont récapitulées dans la colonne« Bouchons en 

sortie» du tableau 4.3. On affecte la valeur« 1 » à la réponse «oui» et « -1 » à la réponse 

«non». Les facteurs influents sont représentés sur la figure 4.30 : il s'agit de la concentration 

en préparation modèle dans la masse blanche Cpre~MB et du pourcentage d'ouverture de la 

pompe. 
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Fig. 4.30 Facteurs influençant la présence de bouchons en sortie de mélangeur 

Pour ne pas conserver de bouchons en sortie de mélangeur, il faut éviter un couplage 

faible concentration en préparation modèle et pourcentage d'ouverture élevé. 

Ceci s'explique par le fait que la combinaison de ces deux niveaux de facteurs induira 

une fréquence lente des à-coups de la pompe doseuse et donc un temps relativement long 

entre les injections. On détermine pour chaque essai les valeurs des temps entre injections 

ainsi que le temps de passage global du mélange dans le mélangeur (V mélangeur = 3,5 1). Pour 
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que le mélangeur effectue correctement sa fonction et supprime 1' existence de bouchons en 

sortie, le temps entre les injections doit être inférieur au temps de passage de l'ensemble 

masse blanche et préparation modèle dans le mélangeur (fig.4.31 ). Dans le cas contraire, il 
n'est pas possible d'effacer l'effet bouchons. 
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Fig. 4.31 Influence du rapport (temps entre injections) 1 (temps de passage de l'ensemble dans le mélangeur) 

sur la présence de bouchons en sortie 

Il doit également être inférieur au temps de séjour moyen des particules dans le 

mélangeur (voire même à la moitié) (fig.4.32). 
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Fig. 4.32 Influence du rapport (temps entre injections) 1 (temps de séjour moyen des particules dans le 

mélangeur) sur la présence de bouchons en sortie 
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IV.3.3 Capacité d'homogénéisation du mélangeur dans la section de conduite 

Les valeurs correspondant à 1' évaluation de la capacité du mélangeur à homogénéiser 
dans la section de conduite sont récapitulées dans la colonne IHs du tableau 4.3. Les facteurs 
influents sont les suivants : 
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la concentration en préparation modèle Cprep-MB et la concentration en particules 

Ccubes-JJJrep : moins le mélange est concentré en morceaux et en préparation et plus il 
est aisé de bien homogénéiser l'ensemble sur la section de conduite (fig.4.33a,b). 
le sens d'alimentation : lorsque l'alimentation se fait par le bas, l'ensemble des 

particules tend à séjourner plus longtemps dans le mélangeur et 1 'homogénéisation se 
fait également mieux (fig.4.33c). 

lafermeté des particules: il s'agit plus d'une tendance. Le mélangeur homogénéise 

mieux les mélanges à base de particules fragiles (fig.4.33d). Ceci provient peut-être du 
résultat de la dégradation de celles-ci même si la fermeté n'est pas apparue comme un 
facteur influant sur la perte d'intégrité dans le mélangeur. 
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Fig. 4.33 Facteurs influençant la capacité d'homogénéisation dans l'espace du mélangeur 

La capacité d'homogénéisation du mélangeur dans la section de conduite dépend 

principalement des paramètres «produits». Il est donc difficile d'optimiser l'efficacité du 
mélangeur. Seul le sens d'alimentation influe parmi les paramètres« procédé». 

IV .3 .4 Acceptabilité de la répartition des particules dans 1' espace en sortie de mélangeur 

La visualisation de 1' écoulement en sortie de mélangeur nous a permis de différencier 
trois types différents : deux écoulements stratifiés avec circulation des particules en haut ou 

bas de la conduite et un écoulement relativement homogène avec circulation équilibrée des 
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particules dans la conduite (Cf. Chapitre III § IV.2.2). Pour déterminer quels facteurs 

induisent un type d'écoulement particulier, on caractérise numériquement les réponses 

regroupées dans la colonne « Disposition particules » du tableau 4.3 : bas = -1 ; milieu = 0 ; 

haut= +1. 

L'allure de l'écoulement en sortie dépend principalement du sens d'alimentation et de 

la vitesse de rotation (fig.4.34). 
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Fig. 4.34 Facteurs influençant l'allure de la dispersion des particules sur une section de conduite en sortie 

On observe un phénomène particulier: lorsque l'on alimente le mélangeur par le haut, 

les particules sont soit bien dispersées soit circulent en haut de la conduite (fig.4.35A). 

Lorsque 1 'on alimente par le bas, la dispersion des particules est soit relativement homogène 

soit distribuée en bas de la conduite (fig.4.35B). 

Fig. 4.35 Impact du sens l'alimentation sur l'allure de l'écoulement des particules 
dans le cas d'une mauvaise dispersion 

Il est cependant possible de se trouver dans le cas d'une bonne dispersion quel que soit 

le sens d'alimentation: le mélange doit être effectué doucement. Les indicateurs donnent un 

meilleur mélange pour une plus faible vitesse de rotation, observation confirmée par l'étude 

des tendances d'écoulement visualisées sur les essais dits «homogènes». Ceci peut 

s'expliquer par le fait que les particules sont difficilement dispersées lorsque les hélices 

tournent trop vite; elles n'ont pas la possibilité de s'insérer entre les spires alors qu'elles 

peuvent le faire plus facilement à vitesse lente. 
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V. CONCLUSIONS DE L'IMPACT DES DIFFÉRENTS FACTEURS ET 

RECOMMANDATIONS ÉVENTUELLES 

Les différentes techniques d'analyse ont permis de déterminer l'influence, plus ou 
moins grande, des paramètres« produits» et« procédé» sur la perte d'intégrité des particules 
dans la pompe doseuse et dans le mélangeur ainsi que sur la qualité du mélange en sortie. Il 
est intéressant de remarquer que la dégradation des particules et l'homogénéité de mélange ne 
dépendent pas des mêmes paramètres et peuvent donc être découplées. Les résultats sont 
résumés dans le tableau 4.12. 

Pl 
PI Bouchons Homogénéité 

Capacité du Facteurs Pompe dans la 
dose use 

Mélangeur temporels 
conduite 

Indice de consistance, k 

Fermeté + 

Ccubes-+prep + 

Cprep-+MB * 

Taille +++ +++ 

%Ouverture * 

Débit + 

Vitesse rotation ++ 

Sens rotation + + 

Sens alimentation + 

-pas d'influence;+ influence;* couplage influent 

Tab. 4.12 Récapitulatif de l'impact des facteurs« produits» et« procédé» 
sur la perte d'intégrité des particules et sur l'homogénéité de mélange 

mélangeur 

+ 

+ 

+ 

+ 

+ 

+ 

Cette étude permet de tirer les conclusions suivantes pour les différents facteurs 
étudiés: 

• indice de consistance k du fluide suspendant: ce facteur a peu d'influence globale sur les 
deux sujets d'étude. Ceci est peut être dû au fait que l'indice de consistance de la masse 
blanche, relativement élevé, est supérieur ou équivalent à celui du fluide suspendant. 

• fermeté : ce facteur intervient de façon à priori étonnante dans le cadre du pompage de la 
préparation modèle (les particules les plus fragiles sont les moins dégradées) mais les résultats 
sont confirmés par différentes analyses. Une première explication de cette perte d'intégrité 
supérieure des particules fragiles pourrait être le fait qu'elles sont légèrement plus dégradées 
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lors de la fabrication que les particules fermes et donc de taille globalement inférieures. Ceci 
doit cependant être vérifié. La fermeté ressort également sous forme de tendance dans la 

capacité du mélangeur à homogénéiser dans 1 'espace. On en conclut que les particules fragiles 
semblent plus faciles à mélanger que les fermes (moins de dégradation et meilleure efficacité 
du mélangeur dans l'espace). Tous ces résultats devraient cependant bénéficier d'une étude 

plus approfondie et ciblée. 

• Ccubes~rep: ce facteur n'affecte pas la perte d'intégrité des particules même s'il influence la 

dispersion des temps de séjour des particules. Il apparaît dans l'évaluation de la capacité du 
mélangeur mais ceci peut être un artéfact dû à la technique de mesure tomographique. 

• Cprep-}MB : ce paramètre intervient dans la dispersion des temps de séjour et dans la capacité 

d'homogénéisation dans l'espace. Il est plus facile d'homogénéiser un mélange moins 
concentré que l'inverse. D'autre part, l'utilisation industrielle plus probable de faibles 
concentrations entraîne la recommandation de l'utilisation d'une petite ouverture de la 

chambre de la pompe doseuse (Cf.% ouverture). 

• taille des particules : ce facteur est particulièrement critique en ce qui concerne la perte 
d'intégrité des particules dans l'ensemble du procédé (pompe + mélangeur). L'équipement 
utilisé (notamment une pompe doseuse avec une entrée de 1 pouce) ne semble pas adapté pour 

les grosses particules de 12 mm car il n'est pas possible de minimiser la dégradation en 
modifiant les paramètres« procédé». Le problème rencontré d'autre part est de représenter la 

taille des particules par un seul paramètre. Nous avons choisi de garder la valeur cible pour 
différencier les lots de petites, moyennes et grosses particules. Ceci mériterait cependant 
d'être affiné, principalement dans l'optique d'une transposition des résultats à des morceaux 
de fruits réels où la distribution en taille comporte une grande partie de petites particules. 

• % ouverture : une trop grande ouverture couplée à une faible concentration en préparation 
entraîne la subsistance de bouchons en sortie de mélangeur. Ce facteur n'influence pas de 
façon prépondérante la perte d'intégrité des particules (taille facteur prépondérant). On peut 

alors recommander d'éviter de choisir une fréquence d'incorporation des bouchons de 
préparation (et donc un pourcentage d'ouverture) induisant des temps d'injection supérieurs 

au temps de passage et au temps de séjour des particules. Il serait cependant intéressant de 
vérifier l'impact de ce facteur sur la perte d'intégrité de particules de taille critique comme les 

9mm. 

• débit: un débit lent entraîne une grande perte d'intégrité mais un meilleur mélange dans le 
temps, ceci pouvant être relié au temps de séjour des particules. Un compromis doit alors être 
trouvé. Dans les deux cas, l'influence n'est cependant pas prépondérante, principalement en 

ce qui concerne la dégradation des particules. 
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• vitesse de rotation: ce facteur n'intervient que dans la dispersion spatiale des particules en 
sortie de mélangeur. Il est cependant important: une vitesse de 90 tr.min-1 permet d'obtenir 
une dispersion des particules quasiment toujours correcte sur la section de conduite, 
contrairement aux deux autres niveaux. 

• sens de rotation : le mélange est meilleur lorsque le flux passe par le centre du mélangeur au 
détriment de la perte d'intégrité des particules. Cependant, si l'on se trouve dans le cas d'un 
rapport entrefers/taille de particules supérieur à 2,5 (particules conservées), le sens favorisant 
l'homogénéité peut être recommandé. Si la taille des particules est à un niveau critique par 
rapport à la taille des entrefers, il faut trouver un compromis entre la qualité de l'homogénéité 
du mélange ou la conservation des particules. 

• sens d'alimentation: ce facteur intervient souvent dans l'influence des réponses liées à 
l'homogénéité du mélange. Il n'est donc pas équivalent d'alimenter par le bas ou par le haut. 
En liaison avec ce sujet, il influe également sur le temps de séjour des particules et sur leur 
dispersion. L'alimentation par le bas induit une meilleure homogénéité en sortie. 
N'apparaissant pas comme facteur critique de perte d'intégrité, on peut alors conseiller 
d'alimenter le mélangeur de cette façon plutôt que par le haut. 

En conclusion, on constate que l'optimisation du procédé est difficile en ce qui 
concerne la perte d'intégrité des particules. Par contre, il est possible d'améliorer 
l'homogénéité du mélange dans 1 'espace et dans le temps en évitant certaines combinaisons 
de facteurs et en utilisant celles recommandées. 
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Conclusions générales et perspectives 

Dans ce travail, nous avons étudié le procédé de fabrication de yoghourts aux fraises 

en relation avec la perte d'intégrité des particules de fruits et l'homogénéité du mélange et ce, 

à deux étapes jugées critiques du procédé, à savoir le pompage des fruits et le mélange fruits -

masse blanche réalisé à l'aide d'un mélangeur dynamique. Dans un souci de compréhension 

des phénomènes, l'étude a été réalisée à l'aide de produits modèles, tant pour la préparation 

de fruits (fluide suspendant et morceaux) que pour la masse blanche, développés spécialement 

pour encadrer les caractéristiques des produits réels. Il s'agissait de déterminer les facteurs 

influant sur la dégradation des particules dans la pompe doseuse ainsi que ceux influant sur la 

perte d'intégrité et sur l'homogénéité du mélange au niveau du mélangeur dynamique. 

Pour quantifier les différents points étudiés, deux techniques de mesure ont été 

utilisées et évaluées : 

• il s'agit tout d'abord du «tamisage/analyse d'image/modélisation» pour l'évaluation de la 

perte d'intégrité des particules : la méthode proposée dans la littérature (Belaubre, 2000) a été 

affinée et développée. L'originalité du travail effectué consiste en la modélisation de la 

courbe de fréquence cumulée de la distribution en taille des particules. Elle permet une 

quantification de la perte d'intégrité des particules à travers la définition d'un critère 

permettant une comparaison entre les essais (différence de surface entre les courbes avant et 

après 1 'étape de procédé étudié) et ainsi la détermination des paramètres influant sur cette 

perte d'intégrité. Cette modélisation permet également d'envisager par la suite la prédiction 

de l'allure de la distribution en taille des particules en sortie en fonction de celle de l'entrée et 

des autres paramètres influents. En effet, les premiers modèles de perte d'intégrité proposés 

dans ce travail prennent en compte une caractérisation de la taille des particules par un 

paramètre unique et nous avons montré quelles en étaient les limites, principalement pour une 

transposition des résultats aux produits réels. La modélisation des courbes proposée comporte 

six paramètres (en fixant les nombres de puissance des fonctions de liaison), nombre 

relativement élevé mais cependant nécessaire pour caractériser toute leur allure. Chaque 

paramètre du modèle de distribution en taille ainsi que le critère de surface défini dans cette 

étude pourraient alors être évalués en fonction des paramètres de 1' entrée pour déterminer un 

modèle global contenant les modélisations spécifiques de chacun des paramètres affinées par 

1' évaluation prédictive du critère de surface entre les courbes entrée et sortie. Ce modèle 

global pourrait être estimé en réalisant des essais supplémentaires ciblés sur les paramètres 

influents et en travaillant avec différentes allures de distributions en taille. L'évaluation de la 

précision de la méthode a permis de montrer qu'il n'était pas possible de quantifier de 

l'érosion. Cette précision est moyenne mais reste suffisante d'un point de vue statistique pour 

une comparaison entre les essais. 

• il s'agit ensuite de la mesure de tomographie électrique pour étudier l'homogénéité de 

mélange : elle permet de quantifier la capacité du mélangeur à homogénéiser le mélange dans 

le temps et dans l'espace en comparant les flux en entrée et sortie. L'originalité du travail 

réside principalement dans l'utilisation et l'évaluation de la technique en elle-même, très 
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récente et en plein développement. Le flux discontinu dû à la pompe doseuse a cependant 
rendu l'interprétation très difficile car il n'est pas possible d'atteindre un régime permanent où 
l'image observée en sortie correspondrait à la variation du flux observé simultanément en 
entrée. Complétée par la visualisation filmée de l'écoulement en sortie d'installation, la 

tomographie électrique a permis de quantifier certains phénomènes comme la subsistance de 

bouchons de préparation dans le flux en sortie de mélangeur. Dans ce travail, nous avons 

choisi d'évaluer le mélange préparation de fruits modèle 1 masse blanche en le complétant par 
une détermination des temps de séjour spécifiques des particules. Différents développements 
peuvent être envisagés. Une configuration différente des conductivités électriques, avec les 
particules modèles d'un côté et l'ensemble fluide suspendant - masse blanche de l'autre, 
permettrait peut-être de visualiser et de quantifier la disposition des particules en sortie de 
mélangeur pour affiner l'approche visuelle réalisée à l'aide de la caméra fixée sur le viseur en 

sortie de ligne. D'autre part, la technique étant basée sur une différence de conductivité, elle 
semble pouvoir constituer également un bon capteur pour la détermination des temps de 

séjour des produits en présence. En effet, il pourrait être également intéressant de comparer 
les temps de séjour des deux fluides entre eux et avec celui des particules. Le capteur de 
tomographie semble pouvoir être en mesure de réaliser ces mesures moyennant quelques 
adaptations en ce qui concerne la conductivité des produits. 

Ce travail a également permis de déterminer les paramètres influant sur la perte 
d'intégrité des particules et sur l'homogénéité de mélange. L'efficacité des équipements par 

rapport au type de produit utilisé a ainsi pu être évaluée : 

• il a été montré que la taille jouait un rôle particulièrement critique au niveau de la perte 
d'intégrité des particules et que l'équipement utilisé (pompe doseuse et mélangeur 
dynamique) ne permettait pas la conservation de l'intégrité des grosses particules. Il n'est 
d'autre part pas possible d'optimiser cet équipement par rapport au produit utilisé en vue de 

diminuer la dégradation des particules, celle-ci dépendant principalement des paramètres 
produits. Il serait alors intéressant de comparer la perte d'intégrité des particules obtenue dans 
ce type d'équipement à celle induite par différentes pompes et d'autres mélangeurs (autre 
mobile d'agitation, mélangeurs statiques) pour permettre de mieux juger leur qualité. En ce 
qui concerne le matériel utilisé, des premiers modèles empiriques de perte d'intégrité ont été 
proposés. Il ne s'agit bien sûr que de premières propositions, valables uniquement dans le 

domaine d'étude. Ces modèles doivent être validés par des essais complémentaires ciblés sur 
les facteurs influents et éventuellement développés en prenant en compte la complexité de la 
distribution en taille d'un échantillon de particules. 

• en ce qui concerne 1 'homogénéité de mélange, les techniques de mesure utilisées 
(tomographie électrique et observations visuelles) combinées à un flux discontinu n'ont pas 
permis de proposer de modèle. Cependant, 1 'optimisation du mélangeur est possible : des 
recommandations sur l'utilisation et le réglage de la pompe et du mélangeur en fonction des 
produits utilisés ont en effet pu être proposées. Ces résultats doivent toutefois être validés par 
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des essais plus ciblés sur les facteurs influents. Les techniques de mesure et les méthodologies 

d'analyse devront également être développées avant de pouvoir proposer des modèles 

prédictifs. 
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ANNEXES A 
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ANNEXESB 

COURBES DE PERTE D'INTÉGRITÉ DES PARTICULES À TRAVERS L'INSTALLATION 

(MÉLANGEUR+ POMPE)- PLAN B 
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ANNEXESC 

COURBES DE RÉSISTIVITÉ PAR TOMOGRAPHIE ÉLECTRIQUE- PLAN B 
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ANNEXESD 

COURBES DE DEVIATION STANDARD PAR TOMOGRAPHIE ÉLECTRIQUE- PLAN B 
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ANNEXESE 

COURBES DE DISPERSION DES TEMPS DE SÉJOUR- PLAN B 
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ANNEXESF 

DISPERSION DES PARTICULES EN SORTIE DE MÉLANGEUR- PLAN B 

Attention : ces images donnent un aperçu le plus représentatif possible mais ne représentent 

pas l'écoulement dans son ensemble 
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ANNEXESG 

COMPRÉHENSION DU SIGNAL D'ENTRÉE DE MBR PAR SIMULATION (MOYENNE SURÉLEVÉE) 

(Courbes annexes C) 

• Modélisation du signal MBR par une fonction ascendante linéaire et une fonction 

décroissante exponentielle 

• Simulation du signal de MBR en modifiant le temps entre les injections 
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• Moyenne de résistance obtenue (MBR) en fonction des cadences d'injection de la pompe 
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Conclusion :quand une injection se superpose à la traîne de la précédente, le signal est 

supérieur à ce qu' il devrait être du fait de la prise en compte du reste de l'injection 
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ANNEXESH 

SÉDIMENTATION DES PARTICULES DE GEL CONTENANT DES BILLES DE FER 

• But de l'étude 

Le phénomène de sédimentation peut modifier la DTS des particules quand celles-ci 
traversent une section verticale, comme c'est le cas dans le mélangeur dynamique. Des 

positions d'équilibre peuvent même être créées. La sédimentation peut également expliquer la 

répartition spatiale des particules dans un écoulement en conduite horizontale. Il s'agit alors 

de s'assurer que la sédimentation des particules est négligeable. 

• Méthodologie 

Des particules de gel contenant des billes de fer de 2mm de diamètre ont été placées dans des 

éprouvettes graduées contenant un mélange représentatif de fluide suspendant et de masse 

blanche. Le niveau initial des particules est relevé et la distance parcourue par les particules 

pendant 14h (temps largement supérieur à la durée d'un essai d'environ lh) est mesurée. 

• Résultats 

Aucune variation de position des particules n'est observée pendant le temps d'observation 

(fig.H.l). Il n'y a donc pas de sédimentation. 

---60 
-=-=.~-

Position initiale des particules Position après 14 h de repos 

Fig. H.l Sédimentation des particules de 6 mm contenant des billes de 2mm 
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ANNEXESI 

CONSERVATION DES PARTICULES DE GEL DANS LE MÉLANGE 

FLUIDE SUSPENDANT- MASSE BLANCHE 

Annexes 

La modification de la formulation de la masse blanche modèle a permis de diminuer le 

transfert de matière avec les particules de gel. Cependant, ce transfert existe toujours et doit 

être quantifié pour permettre une comparaison entre les échantillons. Les produits sont en 

effet conservés pendant 24h à 4°C avant d'être analysés. Cependant, il n'est pas possible dans 

certains cas d'effectuer toutes les analyses le jour suivant. On étudie alors la variation en 

masse et en volume (et par conséquent en masse volumique) des particules de gel au cours du 

temps de conservation pour pouvoir effectuer des corrections. 

• Méthodologie 
15 lots d'une dizaine de particules de gel haute fermeté (cubes de 12mm) sont conservés dans 

de la masse blanche à 4°C. Leur masse et leur volume sont préalablement mesurés. Un lot de 

particules est ensuite analysé chaque jour suivant en mesurant masse et volume au jour i. Le 

pourcentage de perte est alors déterminé par rapport à la masse, au volume et à la densité. 

• Résultats 

On constate une forte perte en masse et en volume dès le premier jour de conservation. Les 

variations de masse et de volume sont similaires pour une masse volumique relativement 
stable sur la durée d'observation. Pour l'évaluation de la perte d'intégrité, on rapporte tous les 

échantillons au jour j 1 en effectuant une correction à l'aide du modèle de %perte en volume 

(équivalent taille). 

50~~----------------~-----------------------------------------------, 

• volume 

40 "masse 
... masse volumique 

30 

10 
À 

0 .. .. 
-10+---------~----------~---------.--------~ 

0 5 10 15 20 
Jour de conservation 

• Courbes modèles 
01' rt = (1- -(0,0256*jour+0,076))* 100 ;rope evolume e 

01' rt = (1- -(0,0287*jour+0,0642))* 100 ;rope emasse e 
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t NNEXESJ 
CARACTÉRISATION DES GELS( E PECTINE PAR SPECTROSCOPIE MECANIQUE 

Pour compléter les tests de pénétrométrie, les gels sont également caractérisés par un 

:e:~:::::illement oscillatoire perm\ t de vérifier l'ordre de fermeté des gels. 

Les gels sont coulés en forme de cylindre et découpés en lamelles (fig.J.l) avant d'être soumis 

à un balayage en déformation (dispositif fig.J .2). Les trois niveaux de fermeté sont réalisés. 

Fig. J.l Matériel de découpe des gels en lamelles Fig. J.2 Dispositif d'analyse du gel 

• Résultats 

Le test utilisé ne permet pas une différenciation aussi nette que la pénétrométrie. Les 

courbes sont très proches (fig. J.3) et la précision de la mesure n'est pas très bonne : 20% 

d'erreur pour le module G' et 25% pour le module G"(trois analyses ont été réalisées par type 

de gel). 

<a e:. 
ë!. 
(, 

1000 
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10 

0,0001 0,001 0,01 

Déformation y 

0,1 

Fig. J .3 Balayage en déformation des trois formulations de gel retenues 
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On observe tout de même une différence à 1' approche du point critique, croisement 

entre G' et G" : le sursaut du module G" est plus marqué pour le gel fragile, un peu moins 

pour le gel moyen et encore moins pour le gel ferme. Cette propriété se relie toutefois plus 

difficilement avec la fermeté. Le concept du test de pénétrométrie est plus proche de la 

perception de la fermeté et caractérise bien 1' approche empirique de la fermeté des gels. 
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RESUME 

L'objectif de ce travail consiste à optimiser le procédé d'incorporation d'une préparation de 
grosses particules fragiles (fraises sur sucre) dans une masse blanche (yoghourt) en termes 
d'homogénéité du mélange et de perte d'intégrité des particules. Des produits modèles ont été 
utilisés, tant pour la préparation de particules fragiles que pour la masse blanche sur une ligne 
pilote instrumentée. L'étude a été focalisée sur deux éléments-clefs: une pompe doseuse et un 
mélangeur dynamique. La méthodologie des plans d'expériences a été utilisée. L'analyse 
d'images a été employée pour quantifier la perte d'intégrité des particules fragiles; 
l'homogénéité du mélange a été évaluée à l'aide de la tomographie électrique, de la mesure 
de la dispersion des temps de séjour des particules fragiles par une méthode magnétique, 
ainsi que d'observations visuelles. Des modèles empiriques ainsi que des recommandations 
spécifiques sont proposés. 
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This work aims at optimising the incorporation process of a large fragile particle (strawberry) 
preparation into a white mass (yogurt) in terms of the mechanical damage suffered by the 
particles and of the mixture homogeneity. Model products for both particle preparation and 
white mass have been used in a pilot plant. The study has been focused on two key elements : 
the pumping of the particle preparation and the dynamic mixer. The methodology of 
experimental design has also been used. 
Image analysis was used for quantitying the mechanical damage to fragile particles, whereas 
electrical tomography, residence time distribution for particles via a magnetic technique and 
visual observations were used for evaluating the mixture homogeneity. Empirical models as 
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